ASOAD RACL A¥THeRN, 3
o iR
[A

=2 ri) e (=0

-

TESIS coy
FALLA DE ORIGEN

17
UNIVERSIDAD NACIONAL AUTONOMA
DE MEXICO

FACULTAD DE QUIMICA

“CARACTERIZACION DEL ACEITE Y RESIDUOS
DE EXTRACCION DEL FRUTO DE
SCHEELEA LIEBMANNI|™

T E § | S

QUE PARA OBTENER EL TITULO DE
QUIMICA DE ALIMENTOS
P R E S E N T A

MARIA DE LOURDES GARCIA AVILA

%'.‘ - 5
R
o

i
i

D

MEXICO, D. F, 1998

EXAMENES PROPESIONALES

FAC. DE QUMICA
264464



e e

Universidad Nacional - J ~  Biblioteca Central
Auténoma de México -

Direccion General de Bibliotecas de la UNAM
Swmie 1 Bpg L IR

UNAM - Direccion General de Bibliotecas
Tesis Digitales
Restricciones de uso

DERECHOS RESERVADQOS ©
PROHIBIDA SU REPRODUCCION TOTAL O PARCIAL

Todo el material contenido en esta tesis esta protegido por la Ley Federal
del Derecho de Autor (LFDA) de los Estados Unidos Mexicanos (México).

El uso de imagenes, fragmentos de videos, y demas material que sea
objeto de proteccion de los derechos de autor, serd exclusivamente para
fines educativos e informativos y debera citar la fuente donde la obtuvo
mencionando el autor o autores. Cualquier uso distinto como el lucro,
reproduccion, edicion o modificacion, sera perseguido y sancionado por el
respectivo titular de los Derechos de Autor.



Jurado asignado:

Presidente Prof. POZAS HORCASITAS ROCIO

Vocal Prof. ITURBE CHINAS FRANCISCA
Secretario Prof. PENA ALVAREZ ARACELI PATRICIA
1er. Suplente Prof. ELIZALDE TORRES JOSEFINA

20. Suplente Prof. TORRES AVILA CARLOS A,

ESTE TRABAJO SE DESARROLLO EN EL LABORATORIO 208
DEL DEPARTAMENTO DE QUIMICA ORGANICA DE LA DIVISION
DE ESTUDIOS DE POSGRADQO, EDIFICIO B, Y EN EL
LABORATORIO 4A DEL DEPARTAMENTO DE ALIMENTOS,
EDIFICIO A DE LA FACULTAD DE QUIMICA, UNAM.

ASESOR:

AL e
Dra. POZAS HORCASITAS ROCIO X Feeep 2R ‘1—‘370»\*»14

SUSTENTANTE: d/% 4 é é/\? “
{“ oy Joueetd i
MARIA DE LOURDES GARCIA AVILA /;’/

A auy
i




AGRADECIMIENTOS

Antes que ha nadie agradezco a Dios por darme la oportunidad de
vivir y de ser muy feliz hasta ahora.

Agradezco a mis padres: Ismael Garcia Rodriguez y Teodora Avila
de Garcia por todo el amor y carifioc que me han dado siempre ya
que sin su estimulo jamds hubiera logrado ser lo que soy. A & mamd
por ser mi apoyo, mi ejemplo y por toda esa confianza que me das y
que nunca voy a defraudar, por ensefiarme a ser mujer y por ser tan
buena y linda conmigo siempre; a tf papd por ser mi mejor amigo y
confidente, el iinico que jamds me defraudard gracias de que siempre
estds conmigo en las buenas y en las malas.

A mis hermanos Juan Salvador y Alejandro por ser mf ejemplo, tanto
en lo profesional como en lo humano, por ayudarme siempre cada
uno a su manera y por lodo su amor y carifio que stempre me han
demastrado.

A mis curiadas Catalina y Margarita, por que también me han
apoyado en su momento y sobretodo por que sé que aman a mis
hermanos y a mf con eso me basta, gracias por aceptar formar parte
de mi familia.

A mis sobrinos Jorge Alberto, Viridiana Alejandra y Carlos Eduardo,
por ser [a alegrfa de la casa, por ser tan buenos y tiernos conmigo.

A mis familfares mds cercanos que sé que me quieren y st me hacen
una critica siempre es constructiva, no los nombro, pero no los
olvido a cada uno de ellos.

A todos mis amigos que me han apoyado, con los que he pasado mis
mejores ratos dentro de la escuela y que atin mejor han compartido
conmigo buenos y malos momentos.




A mi amigo el Sr. Arturo, por todo su amor y apoyo que siempre me
dio.

A mis comparieros del laboratorio 208, al Profesor Lino Reyes T,
Paty, Javier, Cuauhtémoc, Karina, Margarita gracias por hacer
amena mi estancia.

Agradezco a la Dra. Rocio Pozas Horcasitas, por asesorarme en este
tema, por todo el apoyo que siempre me dié durante la realizacion
de este trabajo y toda la confianza que deposité en mi siempre.

A la Dra. Araceli Patricia Pefia Alvarez, por apoyarnos durante la
realizacién del andlisis cromatogrdfico de la muestra de aceite,

Al Dr. Hermilo J.Quero Rico agradecemos su intervencion durante Ia
identificacion de la planta en el Jardin Botdnico de la UNAM.

A la profesora Lucia Cornejo B, por el apoyo que nos dié al
facilitarnos los laboratorios y material del Departamento de
Alimentos.



INDICE

1. INTRODUCCION
2. ANTECEDENTES

2.1 Scheelea liebmannii

2.2 CARACTERISTICAS BOTANICAS DE Scheelea liebmannii Beccari

2 2.1 Caracteristicas fisicas del Coyol Real (Scheelea fiebmannii)

2.2.2 Utilizacion del Coyol Real

2.3 Cocos nucifera (Coco comercial)

2.4 AMARILLAMIENTO LETAL

2.5 ANTECEDENTES DEL ANALISIS PROXIMAL

2.5.1 Conceptos generales de las determinaciones en el analisis
proximal

2.6 OBTENCION DE ACEITES Y GRASAS VEGETALES

2.6.1 Método por presion

2.6.2 Método por disolventes

2.6.3 Método enzimatico

2.7 CONTROL DE CALIDAD EN GRASAS Y ACEITES

2.7.1 Métodos de andlisis para grasas y aceites

2.7.1.1 Métodos para determinar caracteristicas de identidad de un

aceite
2.7.1.2 Métodos para determinar caracteristicas de calidad de un aceite
2.7.2 identificacion de acidos grasos por cromatografia de gases

3. OBJETIVOS
4, METODOLOGIA EXPERIMENTAL

4.1 IDENTIFICACION DE LA MUESTRA

4.1.1 Reconocimiento fisico del fruto

4.2 REALIZACION DEL ANALISIS PROXIMAL

4,21 Humedad

4.2.2 Cenizas

4.2.3 Grasa cruda

4.2 4 Proteina cruda

4.2.5 Fibra cruda

4.2 6 Carbohidratos asimilables

4.3 EXTRACCION DEL ACEITE DE Scheelea liebmannii POR TRES
METODOS DIFERENTES

Pag.

w

MARMNNNDN -
~NDOoOAE NS = OO~ bW

L
O

(%]
3

38

39
39
39
39
39
39
39
39
40
40




4.3.1 Metodo por prensado

4.3.2 Método por disolventes

4.3.3 Método enzimatico

4.3.1.1 Andlisis fisicoquimico del aceite extraido

4.3.1.2 ldentificacion de acidos grasos por cromatografia de gases

4.3.2 ldentificacidn y cuantificacion de aminoacidos esenciales y no
esenciales

5. RESULTADOS

5.1 RECONOCIMIENTO FISICO DEL FRUTO DE LA PALMA Scheelea
liebmannii
5.2 RESULTADOS DEL ANALISIS PROXIMAL REALIZADO AL FRUTO
DE LA PALMA DEScheelea liebmannii
5.2.1 Discusion de resultados de los componentes principales de la
muestra
5.3 RESULTADOS DE LOS TRES METODOS DE EXTRACCION
5.4 FACTORES ESENCIALES DE COMPOSICION Y CALIDAD PARA EL
ACEITE DE COCO COMESTIBLE
5.5 RESULTADOS DEL ANALISIS FISICOQUIMICO AL ACEITE
EXTRAIDO BEL FRUTO DE Scheelea liebmannii
5.5.1 Discusidn de resultados
Densidad
Indice de refraccién
Punto de solidificacion
Indice de saponificacion
Materia Insaponificable
Indice de yodo
Indice de Reichert-Meissl y Polenske
Color, olor y sabor
indice de perdxidos y rancidez
Indice de Acidez
5.6 RESULTADOS DE IDENTIFICACION Y CUANTIFICACION ACIDOS
GRASOS EN EL ACEITE DEL FRUTO DE LA PALMA Scheelea
liebmannii POR CROMATOGRAFIA DE GASES
5.6.1 Andlisis integral del aceite del fruto de Scheelea fiebmannii
5.7 RESULTADOS DE IDENTIFICACION Y CUANTIFICACION DE
AMINOACIDOS
5.8 COMPARACION ENTRE SEMILLAS OLEAGINOSAS

6. CONCLUSIONES

7. BIBLIOGRAFIA

40
41
41
42
43
44

45

45

47

48

50
51

56

57
57
58
59
61
64
65
67
69
70
72
74

77

80

83

85

88




ANEXOQ 1 METODOS OFICIALES DEL AOAC PARA LA REALIZACION
DEL ANALISIS PROXIMAL

ANEXO 2 METODOS FISICOQUIMICOS OFICIALES PARA EL ANALISIS
DE ACEITES Y GRASAS

ANEXO 3 IDENTIFICACION DE ACIDOS GRASOS POR CGC

ANEXO 4IDENTIFICACION Y CUANTIFICACION DE AMINCACIDOS

94

101

116

117




CAPITULO 1

INTRODUCCION

Este proyecto tiene la finalidad de estudiar las caracteristicas de los
frutos de las palmas silvestres que abundan en costas mexicanas, con el
propésito de que su explotacién sea de mayor eficiencia que el que
actualmente se esta realizando. Se cuentan con pocas referencias
bibliograficas sobre estas palmas y muy poco se menciona de su calidad
nutricional y de aplicaciones especificas, por lo cual no se cuenta con un
conocimiento completo de su utilidad, siendo” que han crecido, como su
nombre lo indica, de una forma silvestre y se han manejado de una forma
artesanal por campesinos encargados de recolectar los frutos de dichas
palmas, quienes reciben bajos ingresos por su venta a acaparadores. En 1a
busqueda por resolver este problema social y ayudar a elevar las condiciones
de vida de campesinos recolectores, asi como conocer nuevas alternativas de
aplicacion de estos frutos tropicales, se ha comenzado con la caracterizacion
de frutos de patmas silvestres tropicales.

Cabe mencionar que en México la produccion de Cocos nucifera es de
gran importancia, debido a que es fuente de acidos grasos, principalmente de
cadena corta, y en consecuencia el aceite de coco posee una alta demanda
en la industna; sin embargo, esta especie estd siendo gravemente
amenazada por el “Amarnifamiento letal”, que es una enfermedad que ataca a

las plantaciones exterminandoias, por lo que es necesario encontrar nuevas




Debido a la diversidad de patmas silvestres que habitan en México,
parece interesante considerarlas come alternativas de fuentes de aceite
vegetal, ya que los aceites se consumen en lodo el mundo debido a que se
usan para la fabricacion de una gran variedad de productos industriales y
alimenticios. Con este fin se ha caracterizado el fruto de la palma Scheelea
liebmannii. Partiendo del analisis proximal realizade se encontré que los
componentes principales son: grasa (65%), proteina cruda (18%) y fibra cruda
{13%). Para completar su caracterizacidon se han determinado pardmetros
fisicoquimicos a la grasa y por cromatografia de gases se han identificado y
cuantificado a los acidos grasos presentes, asi como también se determind un
perfil de aminoacidos para la proteina, de donde se encontréd un contenido
total de aminodcidos esenciales de 36.54 ¢g/100g de proteina y de

aminoacidos no esenciales 58.57 g/100g de proteina.




CAPITULO 2

ANTECEDENTES

2.1. Scheelea liebmanunii
La palma Scheelea liebmannii es conocida en la Azueta de Veracruz
con el nombre de "coyol real” 1 Sea reportado su existencia en la Peninsula

de Yucatan, encontrandose especificamente esta palma en Campeche;z‘s‘

ademas se sabe de su presencia en el estado de Tabasco.4'
Como sucede con otros géneros de palmas, pocos son los datos
disponibles reportados para Scheelea, basicamente los pocos datos

bibliograficos han sido tomados de Hernéndez—Xolocotzis'S'

, quien se refiere
a esta como “coyof real” (Scheelea liebmannif) de México.

Todas las caracteristicas observadas en el “coyol real” coinciden con
las que se mencionan en las descripciones de Scheelea liebmannii Beccari.

El género Scheelea se distingue de otros géneros afines, como
Orbignya y Attalea, de aspecto general muy semejante, por sus flores
masculinas, cuyos pétalos son camosos y mas o menos cilindrico subulados,
no planos, y cuyos seis estambres tienen anteras rectas o casi rectas, no
retorcidas en espiral.

El Coyof real fue descrito por primera vez por F.M.Liebmann en 1845,
el cual lo habia colectado hacia los afos de 1841 a 1843 en los alrededores
de la antigua Veracruz: Tolome, San Carlos y Colipa. Liebmann dio a la
palma el nombre cientifico de Cocos regia, a causa probablemente de su
nombre vernaculo, pues en diversas localidades del estado de Veracruz al

coyol real también se le llama “Pa/ma real”. En 1916, O.Beccari, con motivo
3




del estudio de las flores, transladd Cocos regia Liebm. al género Scheelea,
establecido por Karsten en 1856. Sin embargo no pudiendo utifizar el nombre
de Scheelea regia, pues este habia sido usado por Karsten para una especie
colombiana, le dedico la especie a Liebmann. Con lo cual Cocos regia Liebm.
paso a ser un sindénimo de Scheelea liebmanni Becc.1'
2.2 CARACTERISTICAS BOTANICAS DE Scheelea liebmannii Beccari®

Su nombre comun en regiones de Veracruz y Tabasco: Palma real,
coyol real o0 corozo.

Son palmas hasta de 20 m de alto y 60 cm de diametro, tronco
marcado con las cicatrices de las hojas en forma de anillos, hojas numerosas
de hasta 7 m de largo, pinnas numerosas lineares, hasta 1.5 m de largo y de
6 a 7 cm de ancho; peciolo grueso hasta 1 m de largo, inflorescencia hasta
1.5 m de largo, que en ocasiones presenta casi exclusivamente flores
masculinas y unas pocas flores femeninas en la base. En otros casos la
inflorescencia presenta en su mayor parte flores femeninas con una cuantas
masculinas en los extremos de ias raquillas y otras veces tiene flores
masculinas y femeninas en todas las raquillas, pero las femeninas situadas
hacia la base y las masculinas de la mitad hacia el apice. Flores masculinas
aromaticas; sépalos lanceolados de 4 2 6 mm de largo; pétalos lineares de 10
a 14 mm de largo, seis estambres, de 1/3 de la longitud de la corola, sin
pistilodio. Flores femeninas mas grandes que las masculinas; sépalos hasta 2
¢m de largo; pétalos del mismo tamafio que los sépalos o mas pequefios,
estaminodios presentes formando un tubo alrededor del ovario; ovario
trilpcular, estilo corto y grueso, tres estigmas. Fruto ovoide, de 5 a 7 cm de
largo y de 3 a 4 cm de didmetro con el perianto acrescente en su base.
Semillas: generalmente una y ocasionalmente dos o hasta tres, de alrededor

de 4 cm de largo por 2 cm de diametro, embrién basal 2



2.2.1 Caracteristicas fisicas del Coyol real { Scheelea liebmannii ).1'

Numero medio de frutos por inflorescencia, 3500. Tamafio medio del
fruto con periantio, 5 x 2.7 cm. Peso medio del fruto con periantio, 14 gr.
Rostro delgado, de 2 a 3
mm de grosor. Semilla o almendra alargada, cilindrico-eliptica. Semilla de 2.2-
2.5 x 0.5-1.2. Peso promedio de la semilla, 1.6 gr. Nimerc de semillas,
generalmente una y ocasionalmente dos y hasta tres.

Distribucidn general en México. de Tamaulipas hasta Campeche,
principalimente en la Azueta de Veracruz.

Distribucién en la Peninsula de Yucatan: Esta especie se localiza en el
estado de Campeche, sélo en su region suroccidental, al Sur de la Isla del
Carmen y en pequefias areas cercanas al estado de Tabasco.

2.2.2 Utilizacién del Coyol real.

Actualmente las hojas de la palmera son usadas en el techado de
casas rusticas y los frutos son recolectados por campesinos de la regidn,
quienes los utilizan en la preparacién de atole y también adicionandolos a la
masa de maiz para la efaboraci6n de tostadas.

Los ejemplares seleccionados para el fin de éste proyecto son
originarios de Tuxtepec Veracruz. La identificacion de la palmera estuvo a
cargo del Dr. Hermilo Quero Rico, del Jardin Boténico, quien conserva un

respaldo de la misma.

wh




Fig 2.1 CARACTERISTICAS FISICAS DEL FRUTO DE Scheelea liebmannii

Fiozes. frato y semillas del coyol real. A. Flor masculina: B.
Flog femenina: C. Fruto: D. Seccidn tranversal det Fruto: E. Periantio
fructifeee: F oy G, Semillap en, dos distintas. posiciones.







2.3 Cocos nucifera {(Coco comercial)

Dado que se propone el aprovechamiento del fruto de la palma
Scheelea liebmannii como una alternativa para sustituir, en parte, al Cocos
nucifera, que esta amenazado por el Amarillamiento letal, es conveniente
presentar algunos datos de Cocos nucifera.

En las zonas tropicales de México se explotan mas de 170 500
hectareas de cocotero, que producen mas de 182 600 toneladas de copra por
afio, pero existe una marcada tendencia al decremento, originada por los
altos costos de produccion y la presencia de la enfermedad conocida como
amariliamiento letal del cocotero.”” Se sabe también gue una tonelada de
copra resulta de seis mil cocos y éstos de cien palmas.

Al fruto del cocotero se le conoce tanto en la costa del Pacifico, desde
Sinaloa hasta Chiapas, como en el Golfo de México, desde Veracruz hasta
Yucatan: del total anual de aceite de coco obtenido, aproximadamente el 30%
se destina a fabricacién de jabon y el 9.5% a la produccidn de aceites
refinados. Ademas, del cocotero se obtienen subproductos como madera,
golosinas, agua refrescante, pasta para alimentacion animal y otros
subproductos, entre los que destacan productos de belleza y reposteria. La
pasta para alimentacion animal es la pasta de coco resultante de la
extraccion del acsite. Ei aceite de coco también tiene una alta demanda en la
industria alimenticia debido a que posee un elevado punto de ebullicién.
sabor suave y carencia de olor, estabilidad y resistencia a la oxidacion y por
io tanto a la rancidez, por lo cual puede ser empleado como aceite para freir,
en fabricacion de galletas, margarinas, productos lacteos simulados y en la
produccion de chocolates y coberturas.

El aceite de coco es de gran importancia en el mercado como fuente

de &cidos grasos de cadena corta. Por otra parte este aceite posee un

1



elevado contenido de acido laurico, aproximadamente un 48%, que tiene gran
demanda para produccion de jabones de alta calidad.

Las fibras del mesocarpo, delgadas y pardo-amarillentas, son Gtiles
para fabricar cuerdas, coberturas, tapetes, hamacas, escobas y cepillos. Cien
cocos producen 15 Kg de fibras.

Las hojas secas sirven para techar y para hacer petates, las fibras
oscuras de |la base de la hoja para produccion de textiles.

Cabe sefalar que la palma de coco es fuente de trabajo en México,
entre pequefios propietarios, ejidatarios, obreros, jornaleros, transportistas
entre otros.a'
2.4 AMARILLAMIENTO LETAL

El Amariliamiento Letal es una enfermedad devastadora que ataca las
plantaciones de la palma de coco ( Cocos nucifera L ). La enfermedad es
producida por un organismo de tipo micoplasmatico {OMP), transmitido por el
insecto Myndus crudus, cuando éste se alimenta chupando del floema de las
palmeras. Los primeros sintomas se observan en los primordios foliares en
donde aparecen estrias irrequlares de color pardo. Casi simultaneamente
ocurre el amarillamiento del cogoyo y de las hojas maduras, acompanada por
la caida de los frutos. Posteriormente {as hojas caen verticaimente, aunque
aun suspendidas del dpice, pero luego el cogoyo se pudre y se rompe,
quedando uUnicamente un tronco torcido. Aparte del insecto transmisor
Myndus crudus no se descarta del todo la posibilidad de que en México
existan otros insectos transmisores.

El periodo de incubacion de! micoplasma puede ser de siete a quince
meses, pero desde la aparicion de los primergs sintomas hasta la muerte de

la palma, transcurren solamente de tres a seis meses.



La estralegia contra esta enfermedad involucra la aplicacién de
insacticidas; para el control de los sintomas se aplican antibiéticos como la
oxitetraciclina, que sin embargo no ayuda para la curacién. Generalmente es
necesario la sustitucidn de las poblaciones por variedades tolerantes o
resistentes, que son el producto de largos programas de mejoramiento
genético.

El Amarillamiento Letal fue reportado por primera vez en las islas
Caiman, en el Caribe a finales del siglo pasado. El primer brote epidémico
devastador de esta enfermedad se produjo en la isla de Jamaica después de
la Segunda Guerra Mundial y de ahi se extendié a Cuba, las Bahamas, Haiti,
la Republica Dominicana y posteriormente la Florida, en donde tardd 4 afios
en destruir el 90% de los cocoteros de Miami. La enfermedad fue considerada
un problema tan grave, que en 1973 se cred el Consejo Intermacional sobre el
Amarillamiento Leta! (ICLY), mismo que se reunia para discutir los resultados
de las investigaciones y decidir sobre las prioridades correspondientes.

La presencia del Amariltamiento Letal en México fue confirmada por Mc
Coy en 1982 en Cancdn e Isla Mujeres, de donde se ha esparcido hacia el
Sur por la costa del Caribe Mexicano y hacia el oeste entrando a Yucatan por
El Cuyo, Chichén Itza y Telchac.

Se ha caiculado que la enfermedad avanza a una velocidad de
aproximadamente 50 Km por afio, lo cual pone en peligro a las plantaciones
de Campeche, Tabasco y Veracruz. El peligro para las plantaciones de
palmas en la costa del Pacifico, principalmente Guerrero, Colima y Sinaloa es
menor, no sclo por la distancia sino también por la posibilidad de que las
palmas del Pacifico presenten un cierlo grado de resistencia, o que no
significa que las pérdidas puedan ser cuantiosas de llegar |a enfermedad al

Pacifico.



El Amarillamiento Letal puede tener enormes consecuencias
econdmicas y sociales para México, por lo que se requiere un andlisis de los
principales aspectos técnicos en la lucha contra la enfermedad, evaluandose
la factibilidad de opciones técnicas como es la produccion de nuevas
variedades, tomandose en cuenta la estimacion del tiempo necesario en las
que estas podran impactar a la produccién.a'

Una de las actividades que podria ayudar a contrarrestar los
problemas socicecondémicos gue se originan con el avance del Amarillamiento
letal en Cocos nucifera, es el uso de variedades de palmeras resistentes a
dicha enfermedad y que ademas proporcionen calidad y rendimiento en cada
uno de sus nutrientes, para que puedan ser explotados con la misma
eficiencia que el coco comercial.

Las palmas silvestres podrian ser una alternativa de produccion de
aceite de coco vegetal y a su vez se contribuye al aprovechamiento de los
recursos disponibles de! pais, ayudando a la conservacion del equilibrio
ecoldgico.

Esta alternativa podria ser aplicada mientras se llevan a cabo
reforestaciones en zonas afectadas con materiales resistentes a la
enfermedad, sin embargo estas reforestaciones son de elevado costo y
ademas se requiere de mucho tiempo de espera.

2.5 ANTECEDENTES DEL ANALISIS PROXIMAL

Cabe sefalar que para poder aprovechar los frutos que ofrecen las
palmas silvestres es necesario realizar un analisis detaflado de estos, para
saber en que proporcion estan presentes cada uno de los elementos que los
constituyen y cuales de ellos son susceptibles de aprovecharse; es decir,
realizando como minimo un analisis proximal a una especie silvestre, se

puede conocer de una manera general, en que proporcion se encuentran
10




. cada uno de sus nutrientes, y si vale la pena que en verdad dicha especie
sea debidaments explotada para gue en un momento dado se pueda hacer un
buen uso de esta.

Un analisis proximal de los productos vegetales naturales comprende
la determinacion de humedad, ceniza, grasa, proteina y fibra. Todos los
resultados que se obtienen se interpretan como brutos debido a que el
andlisis que se realiza a cada componente es, en realidad, una determinacion
realizada a un grupo de componentes similares y no una determinacion
especifica.

Cada grupo estd formado por sustancias que presentan una o mas
propiedades en comun. Asi, la proteina comprende, ademds de las proteinas
verdaderas, otras sustancias nitrogenadas tales como aminoacidos y
alcaloides. La grasa no solamente es una mezcla de gliceridos, sino que
incluye esteroles, lecitinas y otras sustancias de
solubilidad analoga. La fibra, en parte, estd constituida por celulosa y en
parte por sustancias lignificadas.

La ceniza es un mezcla de elementos inorganicos comunes. Los
carbohidratos distintos de la celulosa se calculan a partir de la diferencia
entre el cien porciento de la muestra y la suma de los porcentajes de
humedad, grasa, proteina, fibra y ceniza e incluyen ademas, la suma de todos
los errores en los cuales se incurriera al hacer las determinaciones de todos
los otros constituyentes.g'
2.5.1. Conceptos generales de las determinaciones en el analisis
proximal

Humedad.- E| contenido de humedad es una de las mas imporiantes
determinaciones usadas en el control de alimentos, debido a que permite

conocer la cantidad real de los otros componentes presentes en la misma
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muestra, ya que al eliminar agua por calentamiento se produce pérdida de
peso, concentrando asi a los demas nutrientes. Debe cuidarse que no exista
la posibilidad de descomposicion térmica o pérdida de volatiles de fa muestra
distintos de agua durante el calenlamiento.w‘
Cenizas.- Es el nombre que se da al residuo inorgéanico que procede de la
incineraciéon de la materia orgénica. El contenido y la composicion de las
cenizas en un alimento depende del mismo y del método de incineracion. En
la ceniza se incluyen todos los componentes inorgénicos, tanto los originales
de la misma muestra, como los procedentes de contaminacion. Los
componentes inorganicos naturales que pueden estar presentes en la cenizas
“son: Calcio, Fésforo, Hierro, Potasio, Magnesio, Manganeso, Cobre, Cobalto
y Zinc. El Sodio encontrado normalmente procede del Cloruro de Sodio
adicionado a los alimentos. Para la determinacion de cloruros presentes en la
muestra se debe tener un buen controf de la temperatura de incineracion de
la muestra, ya que un catentamiento excesivo puede causar volatilizacion de
los cloruros.

Aun después de un buen refinamiento, las grasas y los aceites
comerciales contienen trazas de fosforo procedentes de fosfatos residuales y
trazas de sodio debidas a una refinacién alcalina. El andlisis de aceites y
grasas para determinar el contenido de metales pesados en alimentos, puede
realizarse mediante la técnica de absorcidn atémica, entre otras técnicas que
existen para éste analisis. El desarrcilo de este tipo de técnicas ha sido
necesario por que es importante detectar una contaminacion de metales
pesados en los alimentos. Estos metales pueden ser. mercurio, plomo,

cadmio y cromo entre otros. 1 1-



La espectrometria de absorcidon atomica es una rama del analisis

instrumental, en 1a cual un elemento es atomizado en forma tal que permite la
observacién, seleccién y medida de su espectro de absorcion,
Lipidos.- Generalmente hacen referencia a un conjunto heterogéneo de
sustancias asociadas a los sistemas vivos que presenian en comun la
propiedad de ser insolubles en el agua, pero solubles en disolventes
organicos no polares como podrian ser algunos hidrocarburos o en alcoholes
gue contengan mas de cuatro carbones en su estructura y que no se
encuentren en forma compacta. Se incluyen deniro de este grupo los aceites
y las grasas comunes en nuestra dieta, asi como los denominados
fosfolipidos asociados, que se encuentran principalmente en ias membranas
celulares. Las sustancias mencionadas presentan en comun el hecho de ser
ésteres de acidos grasos de cadena larga, pero existen otros muchos lipidos
que no presentan esta caracteristica estructural. Entre estos dltimos se
incluyen los esteroides, los terpenos, el colesterol y sus ésteres. 12

Los Aacidos grasos, 4acidos alifaticos monocarboxilicos, son
componentes estructurales comunes a {a mayoria de los lipidos, por lo que
muchas propiedades de los lipidos de los alimentos se explican en funcién de
los acidos grasos que los componen, Casi sin excepcidn, los acidos grasos
que se encuentran en los alimentos poseen un ndmerc par de dlomos de
carbono dispuestos en una cadena !ineal.12'

Antes de entrar al comercio, la mayor parte de los aceites y grasas son
sometidas a un proceso de refinamiento, despues del cual quedan
constituidos fundamentalmente por: triglicéridos de acidos grasos alifaticos de
cadena recta saturados y no saturados e insolubles en agua y una pequena
cantidad de ofras sustancias como son los fosfolipidos, esteroles, tocoferoles,

carotenoides, vitaminas y pigmentos liposolubles. Si a temperatura ambiente

-
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son liquidos se le laman aceites y si son sélidos son grasas. Pueden ser de
origen animal o vegetal. Los acidos grasos de los aceites y las grasas son
fundamentalmente alifaticos de 6 a 24 atomos de carbono. 13.

Los aceites y las grasas son importantes en la dieta humana, sirven
como fuente rica de energia, se utilizan como alimento o como ingrediente en
los alimentos y sus caracteristicas funcionales y de textura contribuye al
sabor y a la aceptabilidad de muchos alimentos naturales y preparados.M'La
mayoria de las grasas, que generalmente son digeridas hasta en un 95%, dan
ai hombre 9 Calig, a diferencia de las proteinas, que debido a su digestion y a
su oxidacién incompletas, dan generalmente una cantidad de energia
equivalente a 4 Calig y los carbohidratos como azdcares y almidones, que
generalmente son digeridos en un 98% y plenamente oxidados por el hombre,
proporcionan, al igual que las proteinas, unas 4 Callg.17'

El método a utilizar en la determinacion del contenido de grasa
depende del tipo de lipido presente y de los restantes componentes de los
alimentos con que estd mezclado. Si se desea conocer el contenido graso
total de un alimento, que en su mayoria esta compuesto de triglicéridos,
probablemente se encontrard satisfactoria la extraccién continua en un
aparato Soxhlet con éter o éter de petrdleo, de aqui se toma también el
nombre de extracto etéreo. Si el total de lipidos se encuentra ligado con las
proteinas, es necesario un tratamiento previo con amoniaco para romper las
interacciones proteina-grasa sin destruir a los carbohidratos, para
posteriormente hacer la extraccion con el disolvente. Existen diversos
métodos para determinar el contenido de grasa, los cuales han sido
desarrollados para adaptarse a aplicaciones particulares,w'

Proteinas.- Son el tercer grupo de los macrocomponentes de los alimentos.

Las proteinas son polimeros y las unidades monomeéricas que las componen
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son los aminoacidos, unidos por un enlace peptidico. La cadena polipéptidica
de las proteinas no es ramificada. Existe una diversidad de proteinas tanto de
estructura como de funcién. Cada proteina presenta una secuencia unica de
aminoacidos en una cadena de longitud definida. Algunas proteinas constan
de dos o mas cadenas polipeptidicas que se mantienen unidas por enlaces
no covalentes. Excepto la prolina y la hidroxiproling, todos los aminodcidos
que constituyen las proteinas tienen la Eormula general;

NH,

H— f—"" coo’

R

El carbono o es asimétrica (exceplo en el caso de la glicina, donde R
es un H). Los aminoacidos libres contribuyen al aroma y sabor de algunos
alimentos. Los grupos amino y carboxilo se representan en forma ionizada,
conocida como ion hibrido, que es la que predomina a valores neutros de pH.
La ionizacién de las cadenas laterales depende del pH del medio que rodea
las proteinas. Asi que valores extremos de pH y elevadas temperaturas
pueden llegar a romper el plegamiento del esqueleto de la cadena proteica,
conduciendo asi a la *desnaturalizacién” de la proteina. Es probable que las
proteinas desplegadas interaccionen unas c¢on otras, io que conduce a la
precipitacion, solidificacion o formacion de geles.

Las proteinas desempefian diversas funciones. Un ejemplo son las
enzimas, catalizadores de los que dependen reacciones quimicas que tienen
jugar en el proceso de la vida. La hemoglobina, es una proteina que
transporta el oxigeno en |a sangre, las permeasas que controlan el transporte
de sustancias a través de las membranas celulares contra gradiente de

concentracion, las inmunoglobulinas son otro tipo de proteinas, que
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constituyen los anticuerpos que proporcionan las defensas de los animales
frente a microorganismos invasores. Estas proteinas se caracterizan por su
capacidad para unirse especificamente a otras meléculas como parte de su
funcién fisiolégica. 12

Las proleinas vegetales son diferentes a ias proteinas animales, ya
que carecen de cietos aminoacidos esenciales. Sin embargo, al
complementar las proteinas vegetales incompletas, con los amino&cidos
esenciales que les faltan (los cuales a menudo son lisina y metionina), estas
proteinas pueden resultar totalmente adecuadas para la alimentacién
humana.17'

Las proteinas de nuestra dieta aportan los aminodcidos a partir de los
cuales nuestro organismo sintetiza sus propias proteinas. Los aminodcidos no
esenciales, pueden ser sintetizados por los mamiferos, siempre que se
disponga de suficiente aporte de nitrdgeno aminico y de carbohidratos. Los
aminodcidos esenciales no pueden ser sintetizados por los mamiferos, por lo
que deben ser aportados por la dieta. Los excedentes de un determinado
aminoacido se degradan por oxidacidn del esqueleto carbonado para aportar
energia. El nitrdgeno es utilizado para la sintesis de cualquier otro
aminoacido no esencial que no sea ingerido en cantidad suficiente, o bien
excretado en forma de urea.15' Un a-aminodcide o cualquier otro
constituyente de fa dieta es esencial para los animales, en primer lugar,
cuando estos no lo pueden sintetizar y, en segundo |ugar, cuando un
componente de la dista por si mismo o uno de sus derivados metabdlicos es
necesario para llevar a cabo las funciones bioquimicas y un crecimiento
normal.

Existen ocho am_inoécidos estrictamente esenciales para la nutricion

adecuada de los adultos, algunos de ellos, por ejemplo, el triptéfano, se
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necesitan directamente para |la biosintesis de las hormonas. Sin embargo, la
fenilalanina aunque es un aminoacido esencial, acumulada en grandes
concentraciones puede llevar a la provocacion de fenilcetonuria, esta
enfermedad aparece en las primeras semanas después del nacimiento y
puede provocar un retraso mental grave.

TABLA 2.1 AMINOACIDOS:

AMINOACIDOS AMINOACIDOS NO
ESENCIALES ESENCIALES
NOMBRE NOMBRE

FENILALANIN Phe AC.ASPARTICO asp
A
LEUCINA Leu AC.GLUTAMICO glu
ISOLEUCINA lle ALANINA ala
LISINA Lys ARGININA arg
METIONINA Met CISTEINA/CISTINA cys
TREONINA Thr GLICINA gly
TRIPTOFAND Trp HIDROXIPROLINA hyp
VALINA Vai PROLINA pro
HISTIDINA His SERINA ser
(para nifios)

TIROSINA tyr

Sin embargo, de los ocho aminoacidos esenciales como se puede
observar en la fabla 2.1, s6lo cinco limitan la calidad de las proteinas en la
dieta del hombre: lisina, aminoacidos azufrados {(cisteina y cistina), la
treonina y el triptéfano. La tirosina y la cisteina también son clasificados como

aminoacidos esenciales, puesto gque no pueden ser sintetizadas en
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cantidades adecuadas cuando la dieta es deficiente en fenilalanina o
metionina, respectivamente. Las necesidades de triptoféno y fenilalanina, y
en consecuencia, de tirosina, se deben a la incapacidad de los animales para
sintetizar anillos aromaticos. 16-

Ei método mas comianmente utilizado para la determinacion de
proteina, es el método Kjeldahl. Al aplicar este metodo se supone que la
proporcion de nitrogenc no proteico de un alimento es suficientemente
pequefia para ser considerada no significativa, por lo que la determinacion de
nitrégeno total es un reflejo preciso del contenido proteico total. La proporcidn
de nitrégeno en la mayoria de las proteinas es de aproximadamente un 16%
en peso, por lo que normalmente se utiliza un factor de conversién estandar
de 6.25, factor que resulta de 100/16, es decir si de un alimento se extrajera
pura proteina y se determinara la cantidad de nitrégeno para esa proteina se
obtendria para 100% de proteina pura, un 16% de nitrégeno. Para convertir el
contenido de nitrégeno en contenido de proteina, por el metodo de Kjeldahl,
se plantearia el siguiente razonamiento:

100% de proteina pura - 16%N2

y % proteina - X% N2

Por lo tanto se tendria para: y % proteina=x % N2 *6.25

Las variaciones en la composicidon de aminoacidos en diferentes
alimentos, hacen necesario el uso de faclores de conversion ligeramente
diferentes al factor estandar para una mayor precision durante la
determinacion. Las proteinas de los cereates tienen una proporcion elevada
de giutamina, lo que determina un contenido en nitrégeno mas alto de lo
normal y, por lo tanto, la necesidad de utilizar un factor de conversion mas
bajo, en este caso de 5.70. Aproximadamente la tercera parte de los

aminoacidos de la gelatina son glicina, por lo que tiene un mayor contenido
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en nitrégeno, siendo preciso un factor de conversion de 5.55. La came
precisa el factor estandar de 6.25; para la leche y huevos se aplican factores
de conversién mas altos, de 6.38 y 6.6, respectivamente. EI AQAC
(Association of Officiat Analytical Chemist) en su método oficial para proteinas
en granos, indica que el factor que se debe usar en el célculo es de 5.7 para
trigo y sus derivados, 5.18 para almendras, 5.46 para nueces y 5.30 para
coco.

En el método Kjeldahl, 1a muestra del alimento completo se digiere a
altas temperaturas en &cido sulfirico concentrado, hirviendo a refiujo y en
presencia de una sal de metal pesado, como puede ser el sulfato de cobre,
como catalizador. También se afiade una cierta cantidad de sulfato sddico
para aumentar el punto de ebullicion. Bajo estas condiciones la materia
orgénica se oxida, con o que todo el nitrégenc crganico queda retenido en
disolucion en forma de iones amenioc. Una vez finalizada la digestidn se toma
una alicuota y se fransfiere a un destilador, en el que se lleva a condiciones
alcaiinés, liberéndose el amoniaco, que es destilado y arrastrado a una
alicuota de acido bérico. La cantidad de amoniaco liberado se determina por
titulacion. 1>
Fibra.- La fibra esta formada principalmente de polisacaridos provenientes de
las paredes celutares de las plantas como es la celulosa , que sirve como
principal componente estructural de los tejidos vegetales y la lignina, que no
es un carbohidrato propiamente dicho, sino que esta formada por fenoles
poliméricos y que contribuyen a la rigidez estructural de la planta.se'Estos
polisacaridos junto con la lignina se consideran como “no utilizabies” debido a
que no pueden ser hidrolizados por enzimas a monosacaridos en el cuerpo
humano. Todos los polisacaridos que no son digeridos en el cuerpo humano,

forman parte de la fibra en la dietal®-. La fibra cruda es la fraccion organica
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de la muestra que resiste un tratamiento alternado de &cido sulfurico y sosa
hirviendo.

Una pequefia proporcidn de los carbohidratos la constituyen los
polisacaridos no amilaceos o también llamados polisacéridos diferentes del
almidén (NSP; Non-starch polysaccharides) a los cuales se les puede referir
como “fibra dieteria o dietética™. La importancia médica de este componente
de Ia dieta es que tiene efectos fisiolégicos particulares en el ser humano ya
que previene el desarrollo de padecimientos tales como cancer de colon y en
menor grado én canceres del estdémago y del recto y enfermedades
cardiovascu!ares1 8,19,

La celulosa es considerada como "no utilizable”, a diferencia del
almidén, que si es degradado en la boca y en el intestino delgado por
enzimas, que rompen los enlaces glicosidicos a-{1—4) liberando
repetidamente unidades de disacdrido (maltosa). La celulosa junto con otros
carbohidratos no utilizables como la hemicelulosa y materiales indigeribles
como son gomas y pectinas, naturaimente presentes, asi como la lignina, que
conjuntamente se denominan “fibra dietética”, pasan a través del cuerpo
inalterados aportando un voluminoso material de relleno esencial para el
funcionamiento normal de! tracto intestinal inferior.10-
Carbohidratos.- Los carbohidratos totales en un alimento es el conjunto de
todas los carbohidratos presentes, sean o no asimilables nutricionalmente.

Los carbohidratos asimilables son aquelios que si son dtiles
nutricionalmente, debido a que pueden ser digeridos, metabolizados y ayudan
a proporcionar parte de la energia en el cuerpo humano. En general, los
carbohidratos se encuentran en pequefias cantidades en los alimentos, como
es el caso de los monosacaridos y disacéridos, ya sea que estén presentes

en forma natural o adicionada. Se pueden encontrar como dexirinas,
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formadas por degradacion parcial de polisacaridos o como polisacdridos,
como es el caso del almidén y el glucégeno.m Estos carbohidratos que han
sido senalados, se consideran libres de nitrégeno, por lo cual también pueden
recibir el nombre de Extracto Libre de Nitrogeno. (NIFEXT; Nitrogen Free
Extract).

Los carbohidratos no asimilables son aquellos que el cuerpo humano
no puede metabolizar, ni degradar en el tracto intestinal, como es el caso de
la celulosa, hemicelulosa, y gomas que se encuentran presentes de forma
natural en un alimento ademas de la existencia de polimeros fendlicos como
es el caso de la lignina; éstos se cuantifican junto con los carbohidratos no
asimilables en la determinacién de fibra cruda.

El procedimiento mas comidn para determinar el contenido de
carbohidratos presentes en un alimento es por “diferencia”, es decir, restando
del peso total de la muestra, la suma de: humedad, ceniza, proteina, grasa y
fibra, determinadas experimentalmente. Sin embargo, existen objeciones
como es, en primer lugar, las posibles inexactitudes en la determinacion de
los componentes mencionados en la suma.'0-Es decir, que los errores
experimentales cometidos en |as determinaciones de los elementos como
humedad, proteina, etc., se ven reflejados en el cdlculo de la proporcion de
carbohidratos asimilables aunque no es posible determinarlos con precision
per lo que el calculo final de carbohidratos puede ser erroneo.

2.6. OBTENCION DE ACEITES Y GRASAS VEGETALES.

Los aceites y grasas vegelales se oblienen de frutos y semillas,
mediante presidn 0 mediante extraccion por disoiventes. En el procedimiento
por presion, guedan retenidos aproximadamente del 4 al 12 % de residuos en
el aceite. Es necesario una trituracion previa de la masa para desgarrar las

células, durante ia cual la semilla sufre un calentamiento, que facilita la
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separacion del aceite. En la obtencién de aceites por el método de extraccion
por disolventes se puede realizar mediante diversos disolventes volatiles.20:
2.6.1 Método por presion.

Desde los tiempos mds antiguos era ya conocido el método de
extraccion de aceite por presion de las semillas, y hasta la mitad del siglo XIX
fue el anico procedimiento industrial usado para obtener los aceites y aun en
nuestros dias sigue siendo uno de los métodos principales para la obtencidn
de este producto. Los cuerpos sdlidos o liquidos, al ser sometidos a una
presion, sufren una disminucion de volumen, oponiendo una resistencia igual
a esta presidn, y si es posible, ceden a esta. Las gotas de aceite y los granos
de grasa que no quedaron libres por la trituracton previa, desgarran las
paredes de la célula durante el prensado y se separan de la masa, pasando a
través de los canales propios de la célula. Las grasas sdlidas y liquidas se
extraeran con mucha mayor facilidad si previamente se Heva a cabo un
calentamiento, ya que con la elevacién de temperatura se pueden coagular
cuerpos albuminoides proteicos y precipitan los mucilaginosos, que estan en
las células vegetales formandose una especie de emulsién con el aceite. Por
otro fado, dicho calentamiento favorece la separacién de otros materiales
indeseables, lo que mejora la calidad del aceite. Sin embargo, un exceso de
calentamiento aumenta el poder disolvente del aceite para cierlos elementos
contenidos en la semilla, que le dan olor, sabor y color, en algunos casos
indeseables. Por esta causa, los aceites seran tanto mas impuros cuanto mas
se haya calentado la materia prensada. Si se quiere obtener un buen aceite, y
al mismo tiempo un maximo rendimiento, se hace un doble prensado, el
primero en frio y el segundo en caliente, algunas veces se aconseja hasta un

tercer prensado.
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Junto con el calentamiento de la semilla, se regula el grado de
humedad, para una buena extraccion del aceite. El agua atraviesa y ablanda
el tejido celular, lo que facilita los cambios de forma debidos a la presion. Sin
embargo, se evitan excesos de agua que tendrian por consecuencia la
expulsion de la materia a prensar, de donde en “prensas abiertas” se
acarrearia la rasgadura de los pafios y en “prensas cerradas” la obstruccion
de los tamices.

La prensa por si misma no altera en ningun modo la calidad det aceite
si se tiene cuidado y limpieza para evitar impurificaciones del producto. Es
importante la eteccion del sistema de prensado para un buen rendimiento del
aceite con la calidad deseada. Hoy en dia las prensas mas utilizadas son las
hidraulicas para {a produccion del aceite en gran escala. Para pequeiias
explotaciones ain son utilizadas prensas del tipo de palanca, cufia, husillo, y
de ballestas articuladas.

Al principio, cuando la prensa es puesta en funcionamiento, casi no
hay resistencia en el piston y la plataforma, ya que solamente se produce una
aproximacion y una ligera compresion de las tortas. Esto se debe realizar
rapidamente ya que luego que comienza la salida del aceite. “la prensa entra
en presion” y debe corresponder el avance del pistdn al aceite extraido.
Cuando se ha alcanzado la presion final, se mantiene constante por largo
tiempo. En este periodo, e volumen de |a materia ha disminuido ha causa del
aceite expulsado. La presion no debe aflojarse, de lo contraric ef aceite seria
reabsorbido por las tortas. Mediante el prensado no es posible extraer todo el
aceite contenido en el malerial oleaginoso. Las tortas prensadas contienen
todavia del 4 al 12% de aceite que representa una pérdida del 10 al 25% de!

aceite total contenido al principi0.20'
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2.6.2 Método por disolventes.

El primer disolvente empleado para la extraccion del aceite, fue el
sulfuro de carbono, introducido en fa industria de aceites por Deiss en 1856.
Como disolventes de importancia industrial, se usé tetracloruro de carbono y
posteriormente con buenos resuitados, el tricloroetileno.

Ninguno de los disolventes para la extraccion de las grasas reunen las
caracteristicas deseables que deberia reunir un disolvente: 1) No ser
inflamable ni explosivo, 2) que el propio disolvente y sus vapores no sean
nocivos para la salud, 3) que sus propiedades quimicas permitan mezclarlo
con el aceite, 4) que sea posible eliminarlo completamente, tanto del aceite
extraido como de los residuos, 5) que no alaquen a los aparalos de
extraccion, 6) que el consumo del disolvente resulte econémico. Si se
combina el procedimiento por presion con el de extraccion se tiene como
resultado final un buen rendimiento de aceite, quedando en los residuos de
0.5 a 2% de aceite. La calidad del aceits de extraccion es muy diferente de la
de presion, esto puede ser a causa de que el mismo aceite extraido durante
la presién arrastra consigo otras impurezas no grasas como colorantes
naturales, materiales mucilaginosos y albuminoideas entre otros, de los
cuales queda liberado en la posterior refinacion, Los aceiles extraidos con
disolventes contienen menos materias mucilaginosas y albuminoideas.
Ademads, con el empleo de disolventes puros;, es posible eliminarlos
totalmente del aceite extraido;, sin embargo, para eliminar el disolvente, es
indispensable el empleo del calor, lo que causa alteraciones que bajan la
calidad de dicho aceite, sobre todo si es para fines alimenticios, de tal
manera que siempre serd de mejor calidad un aceite extraido en frio.21-Cabe

mencionar que la obtencién del aceite de coco a nivel industrial se hace por
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extraccion con hexano como disolvente, el cual posteriormente se debe
recuperar para su reutilizacion.
2.6.3 Método enzimético.

Hasta ahora se han utilizado ampliamente, a nivel industrial, dos

métodos para la extraccion de aceite de origen vegetal: los métodos de
prensado de semillas oleaginosas y mediante el uso de disolventes
organicos. También se puede realizar una combinacion de ambos métodos
para lograr un mejor rendimiento. Sin embargo, existe una tercera alternativa,
utilizable a nivel laboratorio, que involucra fa presencia de enzimas
especificas en un medio acuoso, que facilitan la liberacién del aceite
vegetal.21'
La idea original proviene de observaciones de fermentaciones lacticas
de la carnaza de coco en un medio acuoso, en los cuales se presentaban
problemas de estabilidad por la formaciéon de dos fases después de la
fermentacion. El aceite que se encuentra dentro de las células vegetales,
unido a macromoléculas como proteinas y carbohidratos, se libera durante fa
fermentacion lo que da lugar a la formacién de dos capas. Con ésta técnica,
lo que se pretende es modificar el tejido celufar con enzimas hidroliticas con
¢l objeto de extraer o liberar de la célula el aceite contenido.

La ventaja al usar éste método de extraccion, es que en los procesos
habituales para la extraccion del aceite de coco, se necesita un secado previo
de! coco, y que especiaimente en Maxico se realiza mediante un secado
solar. Este proceso de secado toma un tiempo de casi tres dias, lo que
provoca una contaminacion microbiana, con un alto riesgo de produccion de
aflatoxinas y ademas se producen reacciones de oxidacién, por lo que se
tiene una reduccion de la calidad del aceite y se provoca un déficit en el

rendimiento.2122:23.



2.7 CONTROL DE CALIDAD EN GRASAS Y ACEITES.

Ei control de calidad debe comenzar desde la materia prima, siendo
que todas las materias primas deben de ser analizadas y antes de su
procesamiento, se verifica que las semillas no vengan contaminadas por
hongos, gue tengan un grado de humedad aceptable, sin rupturas que
puedan dafarlas en todos los aspectos y debidamente empacadas para evitar
este tipo de problemas, esto se hace con el fin de obtener un produclo de
buena calidad, partiendo de un buen fruto. Para el caso de aceites existen
normas internacicnales como es el Codex Alimentario con recomendaciones
para conocer la calidad de aceites y grasas. En México existen normas
oficiales que son legislaciones y que también contribuyen al control de la
calidad de aceites y grasas. Los avances modernos en la tecnologia de
aceites y grasas han ayudado a dar un mayor conocimiento de la composicion
y estructura de los lipidos. Es necesario describir los métodos generales que
se usan en el andlisis de aceites y los criterios analiticos fundamentales
empleados.14‘
2.7.1. Métodos de andlisis para grasas y aceites.

Se describen los fundamentos de los andlisis que se usan comunmente
en un andlisis de rutina para la identificacion y determinacion de ta calidad de
una muestra de aceite.

La Norma del Codex Alimentario sugiere para el aceite de coco
comestible tas siguientes determinaciones: .

Para caracteristicas de identidad: densidad, indice de refraccion,
indice de saponificacién, indice de iodo, materia insaponificable, indice de
Reichert, indice de Polenske e identificacion y cuantificacion de &cidos grasos

por cromatografia de gases.
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Para caracteristicas de calidad menciona: color, olor y sabor, indice de
acidez e indice de peroxido.
2.7.1.1. Métodos para determinar caracteristicas de identidad de un
aceite.

Densidad.- Es la relacion entre la masa del lipido y 1a masa de igual
volumen de agua, a cierta temperatura. Esta constante varia en razén direcla
con el estado de insaturacion de los Acidos constituyentes y en razén inversa
con su peso molecular. Se determina en los aceites por medio del picnémetro,
expresando los resultados con cuatro decimales.

La densidad se reporla a 20°C. Si se ha determinado a una
temperatura diferente sumar o restar el factor 0.00064 por cada grado sobre o
abajo de 20°C respectivamente.24‘

Indice de Refraccidn.- El Indice de refraccion es la relacion que existe
entre el seno del angulo de incidencia y el seno del dngulo de refraccion,
angulos que se forman al pasar un rayo de [uz del aire a otro medio, en que la
luz se propaga con diferente velocidad. 3% El indice de refraccion de una
sustancia dada varia con la longitud de onda de la luz y con su temperatura.
Generalmente la velocidad de la luz en el aire es tomada como la velocidad
en el vacio y, a menos que de otro modo se especifique, la longitud de onda
seleccionada es la longitud de onda ordinaria de la linea-D de |a fuente de iuz

tD a toc 36

de sodio (589.6 nm). En este caso se anota como; n

El Indice de Refraccion de un aceite se lee a 20°C a los cuales los
aceites son liquidos y a 40°C para grasas, las cuales son solidas a la
temperatura de 20°C. 36. Estas lecturas se determinan en un refractometro el
cual puede utilizar una fuente de luz arlificial como es una ldmpara de sodio;

se hace circular un flujo de agua a temperatura constante hasta el final de los

27




prismas. Para las correcciones de temperatura se puede utilizar la siguiente
férmula; R = R+ K(T"-T). De donde: 37"
R= lectura reducida para una temperatura estandar,
R’= lectura obtenida hasta una temperatura T".
T= temperatura estandar.
K= 0.55 para grasas y 0.58 para aceites.
Indice de Saponificacién.- El fundamento del método es la reaccién quimica
de los triglicéridos con un alcali {(KOH), formandose, en esta reaccién de
saponificacion la sal del acido (jabon).>% La muestra se hierve bajo reflujo
con solucion de hidroxido de potasio alcohdlica y se titula el exceso de
hidrdxido de potasic con &cido clorhidrico, en presencia de un indicador.38'
Los ésteres de los acidos grasos de masa molecular baja requieren
mayor cantidad de alcali para saponificarse ya que en la reaccidn de
saponificacién implica que una mol de triglicérido consume tres moles de
aleali, si se usan los pesos moleculares en esta relacion entonces sera que el
indice de saponificacion es inversamente proporcional al promedio de los
pesos moleculares de los triglicéridos. De modo que el indice de
saponificacion es inversamente proporcional al promedio de las masas
moleculares de los acidos grasos de los glicéridos presentes. Como muchos
aceites tienen indices de saponificacion parecidos, el indice de saponificacion
en general no es Util para |a identificacion de aceites y grasas.M'
Este indice se puede determinar por el método Koettstorfer38'como lo
menciona la Norma Oficial Mexicana, en los aceites y grasas vegetales o
animales. El indice de saponificacién de un aceite o de una grasa es la
cantidad de hidréxido de potasio, expresada en miligramos, necesaria, para
neutralizar los acidos grasos resultantes de la hidrélisis completa de un

gramo de aceite. & 39,13y14.



Materia Insaponificable.- Se define como el material que existe en aceites y
grasas, el cual después de la saponificacion del aceite o de la grasa con un
dlcali se extrae con un disolvente organico apropiado, el cual permanece
despues del evaporar a sequedad el disolvente a 80°C. El material
insaponificable comprende hidrocarburos, alcoholes superiores y esteroles
{por ejemplo, colesterol, fitoesterol). La mayor parte de los aceites y grasas
de pureza normal contienen menos de 2% de material insaponificable. La
adulteracion de los aceites y grasas con hidrocarburos parafinicos aparece
en el materia insaponificable.m'
Indice de Yodo.- Se define como el peso de yodo absorbido por cien partes
en peso de la muestra. Este indice es una medida de la proporcion de acidos
grasos insaturados que estan presentes ya sea en estado libre, o bien
combinados en forma de ésteres. Los acidos grases insaturados presentes en
el aceite, se unen con una cantidad definida de haldégeno por lo que et indice
de yodo es una medida del grado de insaluracién. Este valor es constante
para un aceite o una grasa en particular, peroc el valor exacto obtenido
depende de la técnica particular que se emplee.14 Para su determinacion

suelen usarse dos métodos, el de Hanus y el Wijs.13'

siendo este uitimo el
mas usual,

El indice de yodo no ofrece ninguna informacién concerniente a la
distribucidn y localizacion de las dobles ligaduras en los diferentes acidos
grasos, por lo que no se puede utilizar para determinar la naturaleza y
composicién de la grasa, sin embargo ya que muestra un valor constante para
cada grasa o aceite en particular puede ayudar a la identificacion de éstos.

Indice de Reichert-Meissl.- Expresa |os mililitros de alcali 0.1 N necesarios

para neutralizar los acidos grasos volatifes solubles en agua, provenientes de

5 g de lipido, en condiciones especiﬁcas.41'Fundamentalmente los &cidos
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grasos volatiles solubles en agua son: butirico y caproico.13'Por lo tanto este
indice es una medida empirica de los 4cidos grasos volatiles solubles en
agua presentes en un aceile o una grasa, este proceso no determina la
cantidad total de los &cidos grasos volatiles presentes, sin embargo puede
proporcionar la informacion de la presencia o ausencia de acidos grasos
volatiles sofubles en agua de una mezcla o en una ruestra de aceite. En el
aceite de coco se determina a pesar de que este no posee acido butirico57‘

Indice_de Polenske.- Expresa los mililitros de alcali 0.1 N necesarios para

nautralizar los acidos grasos volatiles insolubles en agua, provenientes de 5g
de aceite en determinadas condiciones. 41'Fundamentalmente los Acidos
grasos volatiles insolubles son: caprilico, caprico y lagrico. 13 por lo tanto este
método es una medida empirica de los acidos grasos insolubles en agua
presentes en una muestra de aceite. E| aceite de coco es rico en acidos
grasos volatiles insolubles en agua, por lo tanto este valor es mas alto que la
determinacién anterior, sin embargo tampoco proporciona una informacion
cuantitativa.
2.7.1.2. Métodos para determinar caracteristicas de calidad de un aceite.
Color.- Se ha definido por color en grasas y aceites al color propio del
producto crudo o al que adquiere después de ser sometido a procesos de
refinacion. 22" El color en aceites es proporcionado por la interaccidn que hay
entre los acidos grasos y los carotenoides presentes en forma naturai y la
intensidad de este depende segun de la manera en que interaccionen entre si
obteniéndose una buena estabilidad.SB'

El color de las grasas y aceites se mide usuaimente por comparacion
con vidrios coloridos estandar en un tintdmetro de Lovibond o un colorimetro
de Wesson, usando celdas de 12.7mm, 25.4mm y 133.4mm. Este método no

es satisfactorio para aceite que tienen una coloracion verde o morena. Un
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procedimiento basado en los colores estandar se puede usar para las grasas
animales y para todas la grasas y aceites demasiado oscuras para ser leidas
en el tintdmetro de Lovibond. Industriaimente se usa un método fotométrico
en las operaciones de refinado y decoloracion. Se mide el porcentaje de
transmitancia contra el tetracloruro de carbono en una celda adecuada (5 - 50
mm) a longitudes de onda de absorbancias maxima y minima.

Las grasas deben de ser fundidas a una temperatura no superior a
60°C. Durante la comparacion del color o [a medicion fotométrica, la muestra
debe de estar a temperatura ambiente para los aceites y no superior en 10°C
arriba del punto de fusion para las grasas.14'
Olor.- Es la caracteristica organoléptica perceptible cuando el aceite o la
grasa se calienta a una temperatura de 210°C aproximadamente a ésta
temperatura surgen desprendimientos de sustancias volatiles que son
evaluadas organolépticamente, y que son diferentes a los olores peculiares
caracteristicos de las semillas de donde procede el aceite.

La respuesta de un individuo frente a un estimulo determinado, es una
medida subjetiva; asi, la mayoria de tas veces, esta medida es cualitativa y el
aspecto cuantitativo siempre estard sujeto al criterio del analista. El olor, por
lo tanto, es una cuestion dificil de medir con instrumentacién de medicidn.

La concentracion de substancias odoriferas en un aceite es
generalmente muy baja; sin embargo; el nimero de constituyentes puede ser
muy alto. Estos pueden ser eficientemente eliminados a través de cada uno
de los pasos de refinacion y principalmente en la deodorizacién.

Una eventual desviacion durante el proceso de refinacion o un
inadecuado almacenamiento de los aceites refinados puede dar origen a la

aparicion de olores indeseables.43‘

3t



Indice_de perdxidos.- El indice de peroxido es una medida de los peroxidos
contenidos en los aceites o grasas que pueden formarse durante el
almacenamiento debido a la interaccion que pueden llegar a tener con
oxigeno molecular, produciéndose la oxidacion de los lipidos o bien una
"autooxidacion”. Los perdxidos son los productos iniciales mayoritarios de la
autooxidacién aunque esta es lenta al principio, se debe tener en mente al
interpretar los resultados obtenidos. Aunque el indice de peroxido es
aplicable para el seguimiento de la formacién de peréxidos a lo largo de las
primeras etapas de oxidacion, es sin embargo, muy empirico, ademas esta
técnica de andlisis es extremadamente sensible a los cambios de
temperatura, a lo largo de la oxidacian el indice de peréxido se eleva hasta un
maximo y después se disminuye.59'

El método del indice de peroxido se basa en una determinacion de la
cantidad de peréxidos contenidos en la muestra por medio de la reaccion
entre los perdxidos presentes con yoduro de potasio en solucién acida,
seguida de la titulacion del yodo liberado con tiosulfato de sodio. Usualmente
se utifiza cloroformo come disolvente y acido acético para la acidificacion del
medio. El indice de perdxido se indica como los miliequivalentes de oxigeno
en forma de perdxidos por kilogramo de grasa o aceite.14'44'59'

Se ha intentado correlacionar el indice de perdxido con el desarrolio de
aromas y sabores rancios, obteniéndose a veces valores aceptables, sin
embargo los resultados no son siempre consistentes. La cantidad de oxigeno
que debe de absorberse o los perdxidos que deben formarse para producirse
el enranciamiento varian con la composicion del aceite, la presencia de
antioxidantes y trazas de metales, y las condiciones de oxidacién.sg'

La rancidez es el grado de descomposicion comin de ias grasas, el

cuai se debe al ataqué del oxigeno a los centros insaturados y se cbserva
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cuando los comestibles grasientos adquieren cen el tiempo olor y sabor mas
fuertes.20- '
indice de Acidez - El indice de acidez es una medida de! grado al cual se han
hidrolizado los glicéridos del aceite por accién de las lipasas o por alguna
otra causa. La reaccion es acelerada por el calfor y la luz. Como la rancidez
se acompafia usualmente de formacién de acidos grasos libres, la
determinacion es, con frecuencia, usada como una indicacion general de la
condicién y comestibilidad de los aceites.

Con ia mayor parte de los aceiles, la rancidez hidrolitica empieza a ser
notable al paladar cuando los &cidos grasos libres, calculados como acido
oleico son alrededor de 0.5 - 1.5 %, sin embargo, se recomienda que los
Acidos grasos libres sean calculados en los aceites, como el acido que mas
propiamente este presente, asi en el aceite de nuez de palma, de coco y de
aceites semejantes como acido ladrico, donde un mililitro de hidréxido de
sodio 0.1N es equivalente al factor de 0.02 gramos. Ocasionalmente sin
embargo, algunos aceites marcadamente rancios por autooxidacion, muestran
una ligera acidez.14' Este método se basa en [a titulacidn de los acidos
grasos libres con un élcali y es la cantidad en miligramos de hidroxido de
potasio necesaria para neutralizar los acidos grasos libres en un gramo de
aceite o grasa.45A menudo el resultado se expresa como porcentaje de
acidos grasos libres (AGL).

Determinacién del Punto de Solidificacién.- Las grasas y aceites naturales,

como mezcias de glicéridos y otras sustancias, no tiene punto de fusion
exacto y definido. No presentan punto critico de solido a liquido; este paso lo
realizan gradualmente a través de estados pastosos hasta el completamente
liquido. Por esta razon, el punto de fusion de una grasa viene definido en este

método por dos temperaturas: una, la inicial de ablandamiento desiizante v
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otra final, de liguido perfectamente !impio.49‘Por lo cual se reporta como
intervalo de punto de solidificacién, los cuales pueden damos idea de la
pureza de la muestra.

Prueba del frio.- La prueba del frio mide la resistencia de los aceites a la

cristalizacion, es aplicable a todos los aceites vegetales y animales refinados
y secos49'y se utiliza normalmente como un indice para evaluar la
winterizacién y otros procesos similares. La winterizacion es un tralamiento
donde se separan por filtracién los glicéridos de alto punto de fusion,
evitandose asi fendmenos de turbidez y solidificacion del aceite, cuando este
se almacena a bajas temperaturas. La prueba consiste en poner la muestras
en recipientes que se sumergen completamente en un bafio de hielo y agua,
la temperatura debe de permanecer a 0°C. Para pasar la prueba la muestra
debe estar clara, limpida y brillante después de cinco horas y media de
inmersic‘msz'.
Prueba_caliente.- Esla prueba se puede realizar a la par de la prueba
organoléptica de olor descrita anteriormente, y;:-l que el aceite se calienta
minimo a 160°C y no se deben de percibir olores desagradables. En
ocasiones al calentar a esta temperatura también se puede identificar que en
la muestra a comenzado reacciones de oxidacion.

14,53y 54.

2.7.2 Identificacién de acidos grasos por cromatografia de gases.

CROMATOGRAFIA DE GASES

La cromatografia de gases es un método en el cuai se separa una
mezcla en sus constituyentes, distribuyéndose entre dos fases, una fase
estacionaria y una fase movil. En la cromatografia de gases la fase movil esta
integrada por un gas no retenible o inerte, que sirve para ilevar ta mezcla y
empujar a los compuestos después de su separacion. Este gas inerte recibe

el nombre de gas acarreador. La fase estacionaria puede ser un solido, en
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cuyo caso la retencién selectiva de los componentes de la mezcla a resolver
se debe a fenomenos consecutivos de adsorcion y desorcidn. El soporte
solido inerte puede ser un relleno de la columna o bien la pared interior del
tubo que la forma. La fase estacionaria puede ser también un liquide de gran
desarrollo superficial, dispuesto sobre un sélido que actie como soporte, en
cuyo caso fos fendmenos son de absorcién y desorcién siendo esta la
cromatografia gas-liquido (GLC), que proporciona una separacion por
particion entre una fase gaseosa mdvil y un liquido estacionario fijo, sobre un
soporte sélido,

Un cromatdgrafo de gases, consiste de cinco partes principales: una
fuente del gas acarreador (la fase mdvil} con reguladores de presién y
medidores de flujo, el sistema de inyeccion, la columna cromatogréfica, un
homo, el detector e integrador o graficador.

La cromatografia de gases es esencialmente una técnica de
separacion, pera ia eficiencia de las columnas y de los detectores posibilita la
medicion precisa y exacta de |la cantidad de constituyentes que se han
separado de una mezcla. Si la repuesta del detector es lineal con respecto a
la concentracion de un constituyente, el drea del pico (o su altura en el caso
de picos agudos dados por sustancias eluidas rapidamente) es proporcional a
la cantidad de sustancias en la solucién de la muestra que se ha inyectado,
permitiendo realizar andlisis cuantitativos. La cromatografia de gases puede
ser Olil en la determinacion de los componentes volatiles de los alimentos.
Actualmente esta técnica es ampliamente usada para el andlisis de Ia
composicion de diversos alimentos, por ejemplo, en la determinacién de
isomeros de acidos grasos. Esta determinacion implica la conversion total del
aceite en sus ésteres metilicos, donde se inyecta un microlitro de muestra y

se obtiene el cromatograma de estos, previamente se inyecta una solucién de
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estandares de los acidos grasos que se desean identificar, cabe sefalar que
la técnica de cromatografia de gases es una técnica de separacion de
mezclas moleculares y sin una solucidn de estandares no es posible la

identificacion de los componentes de la mezcla en estudio.
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CAPITULO 3

OBJETIVOS

3.1 OBJETIVO GENERAL

Caracterizar al aceite del frulo de la palma de Scheelea fiebmannii y a los
residuos de extraccion, con el propésito de conocer los principales
componentes que constituyen a dicho fruto y obtener un mejor

aprovechamiento del mismo.

3.2 OBJETIVOS PARTICULARES

Mediante pruebas fisicoguimicas realizar la caracterizacion del aceile de

extraccion del fruto de la palma Scheelea liebmannii.

Realizar el analisis bromatologico al residuo de extraccién del aceite del

fruto de la palma de Scheelea liebmannii.

Dar a conocer cuales son los nutrientes principales del fruto de la paima
de Scheelea liebmannii después de la extraccion del aceite y cuales son

sus posibles alternativas de utilizacién de los mismos.

Conocer gue posibilidad ofrece el fruto de la palma Scheelea liebmannii
como alternativa de extraccidon de aceite de calidad semejante al aceite de

coco comercial.




CAPITULO 4

METODOLOGIA EXPERIMENTAL

DIAGRAMA EXPERIMENTAL

IDENTIFICACION DE LA MUESTRA

I

REALIZACION DEL ANALISIS PROXIMAL

4

EXTRACCION DEL ACEITE POR TRES
METODOS DIFERENTES:DISOLVENTES,
PRENSADO Y ENZIMATICO

!

y

RESIDUOS DE
ACEITE EXTRACCION
REAL!ZACION DEL iDENTIFICACION Y IDENTIFICACION
ANALISIS CUANTIFICACION Y
FISICOQUIMICO DE ACIDOS CUANTIFICACION
PARA IDENTIDAD Y GRASOS POR DE
CALIDAD DEL CROMATOGRAFIA AMINOACIDOS
ACEITE EXTRAIDO DE GASES
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4.1 IDENTIFICACION DE LA MUESTRA

Con la colabaracién del Dr. Hermilo J. Quero R., nos fue posible
identificar la paima “Scheelea liebmannii”, guardandose un respaldo en el
Jardin Botanico de ia UNAM, reconociéndose ésta palma con respecto a
las caracteristicas botanicas que presenta su especie.

4.1.1. Reconocimiento fisico del fruto

Posteriormente se realizd un muestreo al lote del fruto de la palma
Scheelea fiebmannii, traido de Tuxtepec, Veracruz, con el objeto de
obtener las primeras caracteristicas fisicas del fruto a analizar.

4.2 REALIZACION DEL ANALISIS PROXIMAL.

Por medio del analisis proximal se determinaron los componentes
principales de la muestra del fruto de ia palma Scheelea liebmannii, para
posteriormente hacer os andlisis fisicoquimicos al aceite extraido del fruto.

Los métodos utilizados para el analisis proximal se hicieron con
referencia de los oficiales del AOAC (los cuales se describen los
procedimientos en el anexo 1), siendo estos los siguientes:

4.2.1. Humedad (a 130°C, durante 1 hora.)®

4.2.2 Cenizas (a 550°C, durante dos o tres horas).”
4.2.3. Grasa cruda ( método de Soxhlet con éter stilico)®?>"

4.2.4 Proteina cruda { método de Kjeldahl, catalizador Cu, se destila en
HCIO0.1N

32y33

y se usa 5.3 como factor ).

4.2.5, Fibra cruda.®
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4.2.6 Carbohidratos asimilables ( calculo por diferencia).

Encontrandose con el analisis proximal que los componentes
principales en el fruto de Scheelea liebmannii son: grasa, proteina y fibra,
se realizd una caracterizacion detallada tanto de la grasa come de la
proteina.

Tomandose en cuenta también que el fruto a caracterizar es una
semilla oleaginosa, y encontrandose con el andlisis proximal que el
componente en mayor proporcion del total del fruto es el aceite, se extrajo
el aceite por tres mélodos diferentes para conocer eficiencia y calidad de
cada método.
43EXTRACCION DEL ACEITE DE Scheelea liecbmannii POR TRES

METODOS DIFERENTES.

4.3.1_Métedo por Prensado.

Procedimiento.- Se empieo una prensa hidraulica Carber modelo 2697 con
11 toneladas de capacidad. Dentro de la prensa se coloca, una muestra de
coco previamente partida en trozos, la cantidad de la muestra puede ser
cualquiera, sin embargo para nuestro interés se utilizaron casi 23 g de
muestra: la muestra a su vez se colocd en charolas de aluminio para que
al momento de presionar, el aceite extraido quedara contenido en las
charolas. A la muestra se le aplicé una presion de 10 ton. durante un
tiempo de 5 min. Se realizd una segunda extraccion a las mismas
condiciones para asegurar una extraccién tetal.

Después de abtenido el aceite, se lavo con éter etilico a las partes

que quedaron embarradas del aceite, con esto ayudando a disolver el
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aceite en el éter y recoger los residuos del mismo, posteriormente se filtrd
a vacio para separar posibles impurezas sélidas conlenidas en la misma
semilla del coco. Se evapord el disolvente quedando solo el aceite que se
guardo en un vial para determinar posteriormente el rendimiento.

4.3.2 Método por Disclventes.

Procedimiento.- Para tal procedimiento se realizé el mismo método de
Soxhlet que se utilizd para la extraccion de grasa cruda; la cantidad de
muestra utilizada fue la misma que en el método por prensa.

4,3.3 Método Enzimatico.

Procedimiento.- Se pesaron aproximadamente 23 g de muestra y se molio
en la licuadora con 100 m! de agua destilada durante 1 minuto, se vacio
en un vaso de precipitados de 1000 ml y con 100 ml de agua se lavaron
los residuos de la licuadora. Adicionando los lavados at vaso. Se
adicionaron las enzimas, es decir 1 ml de a- amilasa, 1 ml de pectinasa y 1
gr. de proteasa, al vaso que contenia la muestra y se dejo reaccionar, en
una parrilla eléctrica a 50 °C y agitacién constante durante 1 hora 30
minutos. Una vez transcurrido este tiempo se procedioé a separar el aceite.
Se hace un filtrado y la fase liquida se centrifuga en varios tubos a una
velocidad de 7000 r.p.m. durante 20 minutos. El aceite se vacia en un
vaso de precipitados de 150 ml y se seca con sulfato de sodio anhidrido.
Al final se pesa para conocer ¢l rendimiento.

Las enzimas utilizadas fuerén:

« HT-Proteolitic 223 NU / g, NOVO

« Pectinex 3XL Batch A 047-90-5 Termamyl. 15 300 AJDU/ g.
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« Alfa-amilasa (liquido) Tenasa 356 000 WNU/g
4311 Anélisis fisicoquimico de! aceite extraido.

(Los procedimientos se describen en el anexo 2)

Densidad o Peso Especifico ( Método del picnometro a 25°C), Y **

indice de Refraccién { Refractémetro de Abbé a 40°C).>

Indice de Saponificacién. **
Materia Insaponificable.'

Indice de Yodo.( Método de Wijs)."*
indice de Reichert-Meissl.”*"

Indice de Polenske."™

Para determinar caracteristicas de calidad:

Color. {Por comparacion visual)

Olor.(Por percepcion oifativa)®™

Indice de Peréxido.**

Indice de Acidez.( Como % Ac. Ladrico)*”

Determinacién del Punto de Solidificacién,( Método de capilar)

Prueba del frio.**

Rancidez. (Prueba de Kreiss).™
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IDENTIFICACION DE ACIDOS GRASOS POR CROMATOGRAFIA DE
GASES.

Solucidén de estandares

Se hace la preparacion de una solucién de estandares de ésteres

metilicos con las siguientes concentraciones:

ESTANDARES PORCIENTO
Caprilico  Cap 1.01%
Caprico Co0 0.15%
taarico  Cipp 18.31%
Miristico  Cyao 30.04%
Palmitico  Cieo 15.29%
Estedrica Cigo 5.96%
Oleico  Ciaa 23.60%
Linoléico Cigz 5.64%

PREPARACION DE LA MUESTRA:

Se pesan aproximadamente 10 mg de muesira en un vial para
reflujo, se agrega 1 ml de hidroxido de potasio al 5% en metanol-agua
(50:50) y se hierve a reflujo durante 20 min. Se enfria a temperatura
ambiente y se adicionan 1.5 ml de &cido clorhidrico al 25% en metanol y 1
m! de trifloruro de boro, se hace un segundo reflujo por 20 min. Se extrae
con 1 ml de hexano y se guarda en un vial. Se inyecta 1 pL de esta
solucidn.

CONDICIONES CROMATOGRAFICAS:

Cromatégrafo de gases Hewlett Packard serie 5890 A con
inyeccion Split-Splitless, con un detector de ionizacion de flama e
integrador Hewlett Packard 3396 A

Columna: Columna capilar "Supelco" de silica fundida:SP-1000,
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Carbowax 20M. 15 m de longitud x 0.32 mm de diametro interno y 0.25 pm

de grosor de pelicula. Gas acarreador: Hp (2 ml/min).

Programa de temperatura:
« Temperatura inicial:100°C con un aumento de 8°C/min, hasta llegar a
220°C.
« Temperatura del inyector: 220°C.

» Temperatura del detector (ionizacion de flama): 220°C.

4.3.2 ldentificacion y cuantificacién de aminecécidos esenciales y no
esenciales.””

APARATOS:

A‘nalizador de aminoacidos Beckman System 6300/7500. con capacidad

para mediciones precisas de aminoacidos individuales de bajas

concenlraciones (hasta de 20 nmolar). Usar estandares de aminoacidos

cada 24 horas.

Tubos de vidrio para hidrélisis de 15 mi.

Bafio de agua a 55°C con recirculacién.

Previamente se descascarilla fa muestra, se desengrasa y se pulvoriza. Se

hace una determinacion de nitrogeno por método de Kjeldahi.

Hidrélisis de la muestra.

(a)  Midrdlisis acida (a 110°C durante 24 horas)
(b)  Oxidacién de acido performico seguido por hidrdlisis acida.

(c)  Hidrdlisis alcalina ( a110°C durante 22 horas).




CAPITULO 5

RESULTADOS Y DISCUSION

5.1 RECONOCIMIENTO FISICO DEL FRUTO Scheelea liecbmannii,

Como se mencicnd en los antecedentes Scheelea fiebmannii, es una
palma, que puede producir todos los afios una o dos y a veces hasta tres
inflorescencias. El nimero medio de frutos por inflorescencia son 3,500.1'

Durante la parte experimental se revizo un lote de semillas para
observar {as caracteristicas fisicas de la semilla del fruto de la palma de
Scheelea liebmannii y se encontro que esta es relativamente pequefa aun
con la cubiefla que la proteje. La semilla se encuenira envuelta por tres
capas, la capa exterior se le llama epicarpio y es de una consistencia fibrosa,
en su base se encuentra el periantio, ias fibras que forman a esta capa son
cada vez mas gruesaé hacia el interior, éstas fibras forman al mesocarpio,
que es la segunda capa, constituido por la conglomeracidén de las fibras
amarillas que en algunas ocasiones contienen un tipo de barniz. La tercera
capa que recubre al fruto es el endocarpio o hueso que &s compacto y dificil
de romper, es la capa mas gruesa del fruto ya que para sacar la semilla es
necesario romper con un martillo o cortar con una segueta. En la parte central
se encuentra la semilla y en algunas ocasiones se encuentran dos por cada
fruto. Las semillas son alargadas casi cilindricas, tienen una cubierta de color
café con surcos transversales y longitudinales, al intentar partir la semilia de
forma manuai o con algdn instrumento cortante se puede observar como el
aceite de la nuez sale de su cuerpo, pudiéndose observar a simpie vista que

el aceite que lo compone se encuentra en una cantidad significativa.Se peso
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a cada parte que compone a la semilla para sacar una proporcion de las
partes que forman el total del fruto con respecto al peso total det mismo,
mostrandose en la tabla 5.1 los resultados obtenidos.

TABLA 5.1, Partes que componen al fruto

Proporcion del fruto %
Epicarpic y Mesocarpio 25.42
Endocarpio 66.05
Semilla del fruto 8.53
Peso Total def Fruto 100.00

NOTA:Se mencionan fos nombres hotanicos que comesponden a cada capa de la
semilia de Scheelea liebmannii, verficdndose asi las caracteristicas botanicas

reportadas en fa bibliografia.(1, 2, 3).

Para completar el muestreo que se hizo al lote del fruto de la palma
Scheelea liebmannii, se midio y peso a la semilla con cada una de sus capas,
obteniéndose asi de forma general las caracteristicas fisicas del fruto en
estudio con esto se pudo comprobar ias caracteristicas fisicas reportadas en
la hibliografia.

Como se puede observar en la tabla 5.2. se obtienen 1.539 g de
semilia sin capas que la cubran, se puede sacar un rendimiento tedrico, como
se dijo en un principio se obtienen 3 500 frutos por inflorescencia por lo cual
serian 5 386.5 g de fruto que da una palma, si en algunas ocasiones se han
reportado dos o tres inflorescencias por palma se esta hablando de 10 773 a
16 159.5 g aproximadamente de futo total que puede ofrecer una sola

palmera.
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TABLA 5.2. Caracteristicas fisicas generales de |a semilla de Scheelea

liebmannii.
Peso Largo Ancho | Angosto

(gr} (cm) {cm) {cm}

Fruto de Scheelea liebmannii
Con tres capas y periantio 18.050 6.21 3.235 8.93

Fruto de Scheelea lfebmanni
Con endocarpio 13.463 4.785 2.745 7.425

Fruto de Scheelea liebmannii
(SEMILLA) 1.539 2.545 1.06 3.26

5.2 RESULTADOS DEL ANALISIS PROXIMAL REALIZADO AL FRUTO DE
ILA PALMA DE Scheelea liebmannii.

TABLA 5.3.
DETERMINACION Cocos nucifera
(% en peso) BASE HUMEDA | BASE SECA Seco (%)
(REFERENCIA
MATERIA SECA 93.3486 -
HUMEDAD 6.6514 . 1.3-2.5
CENIZAS 1.8587 1.9911 2.7
GRASA CRUDA 61.2786 65.6449 68-72
PROTEINA CRUDA™ 17.4352 18,6775 6-6.6
FIBRA CRUDA 12.4825 13.3719 4-6
CARBOHIDRATOS 0.2936 0.3145 18-20
ASIMILABLES
CARBOHIDRATOS 12.7761 13.6865 22-26
TOTALES**
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* Se utilizé el factor de 5.3 para la determinacion del contenido de proteina,

* No se foma en cuenta en la diferencia de 100 a fibra cruda para la realizacion del
céleulo.

5.2.1 Discusién de resuitados de los componentes principales de la
muestra.

Con respecto a los datos obtenidos apartir del andlisis proximal para el
fruto de Scheelea liebmannii, y como se puede ver en la tabla 5.3, los
componentes presentes en mayor cantidad en base seca son: grasa cruda
con 656%, proteina con 18.67% y fibra cruda con 13.37%. En menor
cantidad se encuentran las cenizas con un 1.99% y carbohidratos asimilables
con 0.31%.

El ailto porcentaje de méteria seca (93.35 %) nos da la idea del poco
contenido de humedad {6.65%) lo cual es una ventaja debido a que no es
necesario un secado previo para la extraccion del aceite, en el caso de ser
extraido por el método de disolventes, también este bajo contenido de
humedad ayuda a no tener problemas de contaminacién microbiana, en el
caso de que el fruto se dejara secar al rayo del sol como se hace con ia copra
de Cocos nucifera, este secado de la copra se hace a nivel industrial ya que
la humedad de esta es muy alla (52 a 53 %) con respecto al peso total del

fruto.
Se sabe que la composicidn de la copra de Cocos nucifera aun

después de un secado se tiene una humedad del 1.3-2.5% y se concentran
sus valores de fibra cruda de 4-6%, carbohidratos 18-20%, proteina de 6-
66% y grasa de 68-72% y aproximadamente 27% de cenizas;ss'
comparando estos datos con los resultados obtenidos de la semilla de

Scheelea liebmannii, esta dltima contiene mayor contenido de fibra y proteina,
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con respecto al valor de grasa cruda es muy parecido al valor reportado para

el coco comercial.

Grdfica 5.1
BO00% Comparacion entre Schoefea febmannii y Cocas nucifera
) del resuitado de analisis proximal
70.00%
80.00%
50.00%
40.00%
30.00%
18%

20.00%
1000% 1.99%2.70%

0.00% )

CBNZA CARBOHCRATOS
@ Shebmari 0 Cru:ierﬂ

Por lo cual se puede considerar al fruto de Scheelea fiebmannii como
fuente de grasa y proteina; siéndo asi que en este trabajo, se realizo la
caracterizacion de la grasa para identificacién y calidad de la misma y a |la
proteina cruda se le realizo un estudio de aminoacidos. La fibra cruda
también representa una cantidad considerable en el analisis proximal, sin
embargo no se hizo un estudio profundo para esta, pudiendo ser estudiada

mas adelante y con detalle en futuros trabajos.
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5.3 RESULTADOS DE LOS TRES METODOS DE EXTRACCION.

Se extrajo el aceite de la semilla de Scheelea liebmannii por tres
métodos diferentes, los cuales fuerdn: el método por prensado, enzimatico y
por disolventes siendo este Ultimo a las mismas condiciones en que se realizo
en el analisis proximal cuando se determino grasa cruda, por lo tanto, en
relacion a la grasa que se cuantifico en el analisis proximal se obtuvo el
96.83% de grasa cruda por el método de disolventes, 42.84% por el método
de prensado y 15.38% por el método enzimatico. Por lo tanto el método de
mayor eficiencia de extraccidn de aceite es por disolventes, lo cual
representaria un 100% de eficiencia y por consiguiente se tendria un 44.24%
de eficiencia por el método de prensado y 15.88% por el método enzimatico,
siendo este ultimo el de menor eficiencia, y por lo cual no se considera un
buen método para la extraccion del aceite, sabiendo que el aceite es el
componente mayoritario del fruto y se puede obtener un porcentaje mucho
mayor con los otros dos métodos.

TABLA 5.4. Eficiencia de los métodos de extraccién.

METODOS DE EXTRACCION % DE EFICIENCIA
Disolventes 100.00
Prensado" 44.24
Enziméatico 15.88
* Se utilizé Eter etilico R.A.

™ Se utilizé una prensa hidradlica con una presién de 10 Ton. durante 5 min.

ek - -
Se utilizardn las enzimas. proteasa, pecfinasa y a-amilasa.
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Grafica 5.2

METODOS DE EXTRACCION

—_— e e e e

100.00% - e

0.00% -

DISOLVENTES PRENSADO

Una altemativa para obtener un mayor rendimiento de extraccion del
aceite es hacer una combinacion de los métodos de prensado y disolventes,
obteniéndose como producto final un aceite que puede tener una buena
calidad,

5.4 FACTORES ESENCIALES DE COMPOSICION Y CALIDAD PARA EL
ACEITE DE COCO COMESTIBLE

Para la caracterizacién del aceite del fruto de la palma de Scheelea
fiebmannii extraido por los métodos de prensado, enzimatico y por
disolventes, los resultados se compararon con la Norma Mundial de! Codex
Alimentario y la Norma Oficial Mexicana para el aceite de coco comercial
{Cocos nucifera), para cada una de sus determinaciones fisicoquimicas y en
la identificacién por cromatografia de gases; esto se realizd con el fin de tener
una referencia con alguna especie de fruto de palma que ya eslé establecida

comercialmente y esté debidamente legislada.
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Es necesario aclarar que los resultados encontrados en el analisis
fisicoquimico para Scheelea liebmannii no son los mismos que los datos
reportados para el coco comercial, ya que se tratan de dos especies
totalmente diferentes y que el aceite de Scheelea liebmannii es un aceite que
no ha recibido ningun tratamiento de refinacién a diferencia de las
especificaciones reportadas para el aceite de Cocos nucifera sin embargo
algunos valores encontrados para el aceite de Scheelea son parecidos y
pueden entrar en los intervalos de las especificaciones.

Se hizo una revision a las especificaciones que menciona el Codex
Alimentario y 'a Norma Oficial Mexicana, en las cuales se encontraron
algunos datos que no concuerdan entre si, en la tabla 5.5 se pueden observar
y comparar las especificaciones de ambas normas oficiales.

TABLA 5.5 Especificaciones legislativas para el a ceite de Cocos nucifera

ESPECIFICACIONES | CODEX ALIMENTARIO NOM-F-14-1985
{para aceite refinado)

Densidad relativa 0.908-0.921
40°C120°C

Peso Especifico 0.917-0.919
25/25°C

Indice de Refraccién | 1.448-1.450 (np40°C) 1.448-1.450 (25°C)

Indice de
Saponificacion 248-265 251-264
{mg KOH/g de aceite)

Materia Insaponificable No més de 15 Maximo 10
g/Kg
Indice de Yodo (Wijs) 6-11 7.5-13

{gr de yodo/gr de aceite)
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Indice de Reichert- 6-8.5 Maximo 0.05%
Meissl
Indice de Poienske 13-18 Maximo 0.05%
Caracteristico del
Color producto designado %R 20°
Caracteristico del producto exento de olores y
Olor y sabor sabores extraiios o rancios

Indice de Peroxidos

Meq de O, en forma de No mas de 10 No més de 2

peroxido/Kg de aceite

Indice de Acidez No mas de 4 mg Maximo 0.05% 6
KOH/g. 0.0995 mg KOH / g.

Punto de Solidificacion Min 20°C — Méax 24°C

Rancidez Negativo,

Prueba Fria (0°C) Sélido a temp.

ambiente
Prueba Caliente Sin olores

desagradables a

160°C.

La Norma del Codex se aplica al aceite de coco comestible, pero no

aclara de que se trate de un aceite refinado como lo menciona ta Norma

Oficial Mexicana.

La especificacion para densidad relativa del Codex Alimentario lo

reporta a 40°C, por medio de la bibliografia se sabe que esta temperatura es

la adecuada para reportar la densidad de una grasa qué a menos de 25°Coa

temperatura ambiente es sdlida; la Norma Oficial Mexicana reporta a ia

densidad como peso especifico a 25°C y no a 40°C.
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Para el Indice de refraccion los valores son los mismos a pesar de que
para el Codex la lectura de temperatura es para grasas a 40°C y la Norma
Mexicana la reporta a 25°C que es una lectura para aceite.

En el Codex Alimentario el intervalo del indice de saponificacion es
mas amplio que en la especificacién de la Norma Oficial Mexicana, los
valores se pueden observar en la tabla 5.5. y estan dadas en las mismas
unidades. -

En la especificacién de materia insaponificable el Codex acepta como
maximo 15 g / Kg y la Norma Oficial acepta como maximo 10 g /Kg, por lo
cual el Codex es mas amplio en cuanto a su rango para materia
insaponificable.

En el indice de yodo los valores varian muy poco ya que en este caso
el_intervalo mas amplio es el de la Norma Oficial Mexicana, ya que el Codex
Alimentario acepta como méximo 11 meg de O, en forma de peréxido /Kg de
aceite y la especificacion de la Norma Mexicana se amplia hasta 13 meq de
0, en forma de peroxido /Kg de aceite, sin embargo el indice de yodo de un
aceite permanece casi constante y para el caso del aceite del cocoes de 7 a
10 meq de O, en forma de perdxido /Kg de aceite por lo cual este resultado
entra dentro de los dos intervalos oficiales.

Con respecto a las especificaciones para el indice de Reichert-Meissl
el Codex Alimentaric no reporta unidades, sin embargo por definicion este
indice expresa los milifitros de hidroxido de sodio 0.1N necesarios para la
neutralizacién de los acidos grasos volatiles que son solubles en agua
provenientes de 5 g de muestra y pueden ser de 6 a 11. La Norma Oficial
ofrece un valor muy pequefio expresado en porciento ya que acepta como
méximo el 0.05%. En ef mismo caso se presenta para el indice de Polenske,

el rango gue propone.es de 13 a 18 y por definicion este indice también
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expresa los mililitros de hidréxio de sodio 0.1N necesarios para neutralizar 10s
4cidos grasos volatiles insolubles en agua, este valor es mas amplio, tal vez
por gque se encuentra en mayor cantidad estos acidos que en la
determinacidn anterior. La Norma Oficial Mexicana reporta como maximo el
0.05%, lo cual vuelve a ser un valor muy pequefio y no toma en cuenta |a
diferencia cuantitativa entre los acidos grasos volatiles solubles e insolubles
en agua.

Para la técnica de color el Codex no es tan rigido y solo expresa que
sea el caracteristico del producto designado, en cambio la Norma Oficial
Mexicana es mas estricta y pide la lectura %R 20A de la escala de Lovibond.

El olor y el sabor se miden por percepcién y ambas normas especifican
que sean tos caracteristicos al aceite de coco exentos de olores y sabores
extrarios.

El Codex Alimentario acepta como méaximo de indice de perdxidos 10
ppm, mientras que la Norma Mexicana no acepta mas de 2 ppm. El Codex
Alimentario reporta para indice de perdxido en unidades de concentracion de
miliequivalentes de oxigeno en forma de perdxido por Kg de aceite.

El indice de acidez lo reporta el Codex como aceite virgen y acepta un
maximo de 4 mg de hidroxido de potasio por gramo de muestra, a diferencia
de la Norma Oficial Mexicana que acepta como maximo 0.05% como &cido
oleico, siendo que este tipo de aceite se reporta en por ciento de acido
tadrico, y el 0.05% de &cido oleico equivale a 0.0995 mg de hidroxido de
potasio por gramo de muestra.

Las pruebas de punto de solidificacion, rancidez, prueba fria y prueba
caliente no las reporta el Codex Alimentario, Unicamente la Norma Oficial,
pero en ninguna de los casos son valores que se salgan de la realidad como

para tener otra referencia.



5.5 RESULTADOS DEL ANALISIS FISICOQUIMICO AL ACEITE EXTRAIDO

DEL FRUTO DE Scheelea liebmannii.

Como anteriormente ya se menciond, las pruebas fisicoquimicas

realizadas al aceite extraido del fruto de Scheefea fiebmannii, fueron las

usuales durante un andlisis de rutina para un aceite al que se desea

identificar y conocer su calidad. Como apoyo para tal criterio, contamos con

las especificaciones de la Norma Oficial Mexicana y el Codex Alimentario.

Ei resultado integral del andlisis fisicoquimico que se realizé al aceite

de Scheelea liebmannii se resume en |a siguiente tabla:

TABLA 5.6 Anélisis fisic

oguimico de los tres métodos de extraccién

ESPECIFICACIONES Disolventes Prensa Enzimatico
Densidad relativa 0.9134 0.9167 0.9176
40°C/20°C
Peso Especifico 0.9102 0.9135 0.9144
25/25°C
indice de Refraccion
{np40°C) 1.4550 1.4560 1.4540
Indice de
Saponificacién 251.29 251.09 251.06
{mg KOH/g de aceite)
Materia Insaponificable 3.588 3.374 0.311
g/Kg
Indice de Yodo (Wijs) 6.9166 6.9319 6.9312
indice de Reichert- 4.1433 4.0333 5.2066
Meissl
Indice de Polenske 7.1333 4.9666 7.400
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Color

£l color del aceite es amarillo claro transparente

caracteristico del aceite.

Qlor y sabor

El olor y sabor del aceite fue el caracteristico del

producto exento de olores y sabores extraios

Indice de Peréxidos 4.9545 4.9909 3.5301
Indice de Acidez 1.2647 1.7388 0.5527
mgKOH/g
Indice de Acidez % 0.451x10°3 0.6199x10°> 0.1970x10°>
Punto de Solidificacién 20-24 20-26 20-24
T°C
Rancidez NEGATIVO EN TODOS LOS CASOS

Prueba Fria {0°C)

SOLIDO A TEMPERATURA AMBIENTE

Prueba Caliente

SIN OLORES DESAGRADABLES MINiMO A

160°C.

5.5.1, Discusion de resultados:
Densidad

TABLA 5.7 Resultados de densidad para los tres métodos de extraccion,

DISOLVENTES | PRENSA | ENZIMATICO | CODEX NOM
Densidad 0.9134 0.9167 0.9176 0.908- 0.917-
a40°C 0.921 0.919

Para aceites y grasas se expresa como gramos por mililitro; todas las

determinaciones se hicieron a 25°C. se debe de tener en cuenta que el aceite

del fruto de Scheelea liebmannii a temperatura ambiente es sélido y no liquido

por lo cual se considera como una grasa, sin embargo se le ha dado el

nombre de aceite por la comparacién que se le ha hecho con el aceite de
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Cocos nucifera. El Codex Alimentario reporta a este valor a 40°C y la Norma
Oficial Mexicana a una temperatura de 25°C, que es la usual paara un aceite,
de donde se puede observar que los valores experimentales encontrados
entran preferencialmente en el intervalo para densidad que propone el Codex
Alimentario, sin presentarse diferencias importantes por el método de
extraccion.

Indice de refraccidn:

TABLA 5.8.Resultados de Indice de Refraccién para los tres métodos de

extraccion,
DISOLVENTES | PRENSA | ENZIMATICO | CODEX | NOM
l. de
refraccion 1.4550 1.4560 1.4540 1.448- | 1.448-
(nD 40°C) 1.450 | 1.450

Las condiciones de lectura fueron a 40°C

El indice de refraccién se reporta también a 40°C, por la misma razon
que para densidad, ya que a temperatura ambiente el aceite extraido det fruto
de Scheelea liebmannii es solido. El Codex Alimentario también reporta a
40°C el indice de refraccion para el aceite de coco comercial y la Norma
Mexicana a 25°C, sin embargo para ambas normas la especificacion de
lectura es la misma aunque a diferente temperatura, los resultados de indice
de refraccion para el aceite de Scheelea liebmannii obtenido por los tres
métodos diferentes, pueden entrar dentro de los dos rangos permitidos por
tas normas oficiales, sin encontrar diferencias importantes.

Se puede observar en los resultados obtenidos para los diferentes

métodos de extraccion comparados con las normas oficiales, sin embargo los
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valores que reporta la Norma Oficial Mexicana para densidad e indice de
refraccion, no son del todo considerados debido a que utiliza la temperatura
de 25°C en cada determinacion. Observando en la misma gréfica las pruebas
de densidad e indice de refraccion, estas pruebas también ayudan a la
identificacion del aceite ya que la densidad varia muy poco entre los tres
métodos y para el indice de refraccion es casi insignificante la diferencia que
hay entre ellos. Estas tres pruebas se reportan a una temperatura de 40°C.
Punto de solidificacién
TABLA 5.9 Resultados de Punto de fusién de los tres métodos de

extraccion

DISOLVENTES| PRENSA |ENZIMATICO| CODEX | NOM

Punto de 20a24 20a26 20a24 - |20a24

fusion

CODEX no reporta punto de fusidn para acite de Cocos nucifera.

Para e! aceite de Scheefea liebmannii se puede observar en la tabla
5.9 que no tiene un punto de fusion definido, sino que existe un intervalo de
temperatura en el que funda cada uno de los aceites extraidos por los tres
métodos diferentes. La temperatura inicial del intervalo corresponde al
ablandamiento del aceite y la temperatura final del intervalo corresponde al
punto en el que el aceite es cristalino. No obstante que &l punto de fusidn sea
un intervalo y no una temperatura puntual, el dato permite diferenciar esle
aceite de otros y darnos una idea de la pureza del aceite, si se compara el
intervalo de fusion para el aceite obtenido por prensado (20 a 26°C), se ve
que este Ultimo es mayor, esto pudo deberse a contaminaciones que hubiera

arrastrado con el aceite durante el prensado.
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Se cuenta ademas con la informacion de una curva de sdlidos a
diferentes temperaturas que es llamada "contenido de sélidos” (por medio del
aparato de Rancimat) de donde se obtiene la siguiente informacion: tos datos
de la tabla 5.10 indican el porcentaje de sdlidos presentes en el aceite de
Scheelea liebmannii extraido por el método de disolventes a una temperatura
dada, lo que nos da una idea de la consistencia de! aceite; asi a 30°C solo el
0.2% es solido, es decir, el aceile es completamente liquido a esta
temperatura, lo que lo hace ideal para usarse como aceite liquido en
cualquier aplicacion, que implique un tiempo largo y a una temperatura alta,

de 100°C, sin que presente rancidez aun siendo este un aceite que no ha

sido refinado.
TABLA 5.10
°C %
10 67.1
20 25.5
30 0.2
35 0.1
40 0.0

Se puede observar en la grafica 5.4 los datos reportados en la tabia
anterior.

El aceite de Scheelea fiebmannii tiene una estabilidad de 64 horas a
100°C siendo de buena estabilidad a la oxidacién, superando a algunos
aceites comerciales aun sin haber recibido un tratamiento de refinacion.Es
necesario explicar que estos resultados se obtuvierdn de “Aceites y grasas

hidrogenadas Santa Lq_cia de Morelia Micoacan”.
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Grafica 5.3
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indice de saponificacidn.
TABLA 5.11 Resultados de indice de sapenificacion

DISOLVENTES | PRENSA | ENZIMATICO | CODEX | NOM

Indice de 251.29 251.09 251.06 248-265 | 251-

saponificacion 264
MgKQOH/ g

Durante este método se lleva a cabo una saponificacion de los
triglicéridos con hidréxido de potasio y se cuantifica el alcali utilizado.

Para e! aceite de Scheelea fiebmannii se obtuvieron indices de
saponificacion parecidos entre si para los aceite obtenidos por los tres
métedos y dentro de los intervalos que especifican las normas oficiales. En
algunas ocasiones el indice de saponificacién es parecido entre aceites

diferentes por lo cual este método en general no es del todo confiable para
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identificar un aceite. Sin embargo, nos da una idea del promedio da las
masas moleculares de los acidos grasos del aceite, como para el caso del
aceite de coco que su indice de saponificacién por lo general es de 255.

En los tres resultados de indice de saponificacidén para los diferentes

métodos de extraccidn entran dentro de los rangos que especifican las
normas oficiales siendo para el Codex Alimentario de 248-265 mg de KOH/g
de aceite y para la Norma Oficial Mexicana de 251-264 mg de KOHM/g de
aceite.
COMPARACION DEL INDICE DE SAPONIFICACION OBTENIDO PARA EL
ACEITE DE Scheelea liebmanni OBTENIDO POR EL METODO DE
DISOLVENTES ENTRE OTRQOS INDICES DE SAPONIFICACION DE
DIFERENTES ACEITES.

El indice de saponificacién es el método mas usado para detectar la
presencia de coco, que generalmente tiene un indice de 255, la mantequilla
tiene un indice d 225, ambos aceites tiénen una elevada proporcion de acidos
grasos de bajo peso molecular. La mayoria de los otros aceiles tienen un
indice de saponificacion bajo y muy parecido entre ellos de tal manera que no
permiten su pronto identificacién, sobre tode cuando existen mezclas y no hay
pureza total en un aceite. £i parecido entre los indices de saponificacion se
puede apreciar en la gréfica 5.4 y ver los valores en la tabla 5.12.

TABLA 5.12

INDICE DE MINIMO MAXIMO
SAPONIFICACION
CARTAMO 186 194
ALGODON 180 198
SOYA 188 194
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CACAHUATE 188 194
CACAQO 190 198
MALZ 187 193
OLIVA 186 196
PALMA 195 205
CoCo 248 265
GIRASOL 185 195
MANTEQUILLA 218 238
TOCINO 193 202

S. liebmannii 248 251

Gréfica 5.4
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Con estos datos se pretende representar el parecido que existe entre

el aceite de coco comercial y el aceite de Scheelea liebmannii y como
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sobresalen estos valores de indice de saponificacion entre otros aceites
comerciales, por lo cual este método puede ayudar para relacionar que entre
ambas especies existen similitudes en cuanto a su composicion quimica, al
menos en retacion al peso molecular promedio de los acidos grasos.

Materia insaponificable
TABLA 5.13 Resultados de materia insaponificable

DISOLVENTES | PRENSA | ENZIMATICC | CODEX | NOM
Materia 359 3.37 0.31 No mas | Max.
insaponificable de 15 10
g9/Kg

La materia insaponificable es el material sélido que queda después de
la saponificacion del aceite; para el aceite de Scheelea liebmannii se encontro
menos de 10 gramos por kilogramo, valor que concuerda con {a Norma Oficial
Mexicana para aceite de coco refinado y menos de 15 gramos por kilogramo
como io expresa el Codex Alimentario.

En nuestra casa por ser el aceite del fruto de Scheelea liebmannii un
aceite virgen, los valores de materia insaponificable son muy bajos, pueden
indicar gue se trata de un aceite con una calidad de pureza normal, siendo
que en nuestro caso no existe adulteracion de algun otro aceite.

- Aunque existe variacion entre si de las tres formas de extraccion del
aceite del fruto de Scheefea liebmannii, ninguno scbrepasa a los limites
permitidos establecidos para este técnica pero el aceite obtenido por e
método enzimatico es aun mas bajo, indicando que el proceso es aun mas

especifico para separar triglicéridos.
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Indice de yodo

El indice de yodo es un método que nos da idea del grado de
insaturacién en una grasa pero no especifica distribucién y localizacién de las
dobles ligaduras sin embargo es un dato constante para la identificacion de
un aceite en un mezcla o para diferenciar entre un aceite y otro.

TABLA 5.14 Resultados de indice de iodo.

METODO | DISOLVENTES | PRENSA |ENZIMA-| CODEX NOM
TiICO g/100g g/100g |
Indice de 6.9166 6.9319 6.9312 6-11 7.5-13
yodo

Este método permite obtener informacidon acerca del grade de
insaturacién que existe en los acidos grasos que forma el aceite de Scheelea
liebmannii, se puede observar que en [os tres métodos de extraccion del
aceite existe una similitud de indice de yodo. El indice encontrado para el
aceite de Scheefea liebmannii queda dentro de las especificaciones
permitidas para el aceite de cocos nucifera del Codex v es menor para el
intervalo especificado para la Norma Oficial Mexicana. Se sabe que el aceite
de coco, aun después de refinado, es rico en acidos grasos saturados de bajo
pesc molecular y contiene pocos acidos grasos insaturados. En el caso del
aceite del fruto de Scheelea liebmannii no contamos con una informacion tan
especifica, pero su bajo indice de iodo nos permite pensar que también se
trata de un aceite rico en &cidos grasos saturados de bajo peso molecular
mezclados con acidos grasos insaturados de cadena larga, ademas se sabe
que tiene un alto indice de saponificacion, lo que nos indica también que se

tienen mayor cantidad de acidos grasos de bajo peso, por lo tanto hasta
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ahora sabemos que el aceite de Scheelea liebmannii tiene acidos grasos de
bajo peso molecular y que son saturados.
COMPARACION DEL INDICE DE YODO DEL ACEITE DE Scheelea
liebmannii ENTRE OTROS INDICES DE YODO DE DIFERENTES ACEITES
En los datos para indice de iodo que aparecen en la tabla 5.15 se
puede observar que el aceite de coco es el de menor valor debido a que este
aceite es rico en acidos grasos saturados con poca proporcion de &cidos
grasos insaturados, de donde se absorbe poca cantidad de yodo. Estas
caracteristicas lo diferencian de ofros aceites de origen vegetal que son
insaturados y sus indices de yodo son mucho mas altos. Sin embargo, debide
a que su grado de insaturacion es bajo, el aceite de coco resiste mucho al

enranciamiento y es posedor de una buena estabilidad.

TABLA 5.15
INDICE DE MINIMO | MAXIMO
YODO
CARTAMO 130 145
GIRASOL 120 138
SOYA 118 140
MAIZ 105 130
ALGCDON 100 114
CACAHUATE 84 100
OLIVA 78 80
PALMA 44 55
MANTEQUILLA 22 40
COoCOo 6 11
S.liebmannii 7
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Gréfica 5.5
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Indice de Reichert-Meissl y Polenske

Estos indices proporcionan informacién sobre la cantidad de acidos

grasos volatiles solubles e insolubles en agua. Especificamente el indice de

Reichert-Meiss| mide los acidos butirico (C4:0) y caproico (C6:0) vy el indice

de Polenske mide |a suma de los acidos caprilico {C8:0} y caprico (C10:0).

TABLA 5.16 Resultados de indice de Reichert-Meissl

METODO | DISOLVENTES | PRENSA | ENZIMATICO |CODEX] NOM

indice de 4.1433 4.0333 5.2066 6-85 | Max

Reichert- 0.05%
Meissl
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TABLA 5.17 Resultados de indice de Polenske

METODO |DISOLVENTES | PRENSA | ENZIMATICO |CODEX| NOM

Indice de 7.1333 4.9666 7.400 13-18 | Max

Polenske 0.05%

Para el caso del aceite de Scheelea liebmannii extraido por los tres
métodos, se encontrd que no entran dentro del intervalo de especificacion
que indica el Codex Alimentario para el indice de Reichert-Meissl, que va de
6 a 8.5 y dividiendo los valores encontrados entre 100 como se supone que lo
relaciona la Norma Oficial Mexicana no sobrepasan a la cantidad maxima
permitida de 0.05%, lo cual nos da una idea con respecto a la poca cantidad
encontrada se puede suponer que los acidos grasos butirico y caproico estan
presentes en muy poca cantidad si es que existen, es dificit interpretar los
valores que indican las normas ya que el Codex expresa a estos valores
como adimencionales y presenta valores para este lipo de acidos grasos, sin
embargo por bibliografia se sabe que en el aceite de coco el 4cido graso mas
pequefo es el caprilico (C8:0) por lo cual se supone que si en verdad se
encuentra butirico y caproico es en condicion de trazas. La Norma Oficial
Mexicana reporta como maximo 0.05%, siendo éste valor una cantidad muy
pequena y no se sabe como esta expresado este porciento.

Para el indice de Polenske se encontré un valor mayor que para
Reichert-Meissl en las tres mueslras analizadas, saliéndose los valores del
aceite de Scheelea fiebamnnii extraidos por los tres métodos diferentes del
intervalo que especifica el Codex Alimentario (13-18), siendo estos valores
experimentales de menor cantidad al que indica este intervalo. Nuevamente,
dividiendo los valores encontrados entre cien partes, para poder interpretar a

la Norma Oficial Mexicana, resultan valores para el aceite extraido por
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disolventes y por el método enzimatico mayores de 0.05%, sin embargo estos
valores en porciento no marcan una diferencia considerable, tomando en
cuenta que los tres métodos de extraccion no superan estos limites, puede
indicarnos que la presencia de caprilico y caprico no es muy alta, pero si se
encuentran presentes.

Gréfica 5.6

INDICE DE REICHERT-MEISSL Y POLENSKE

l.de Reichert-Melssl I Lde Polenske
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Color, olor y sabor

El resultado de color encontrado para el aceite de coco Scheelea
liebamnnii fue caracteristico del producto, carente de colores extrafios y
particulas indeseables, en todos los casos se encontré un aceite amarillo
claro transparente parecido al aceite de Cocos nucifera, que también es un

aceite amarillo tenue claro transparente.
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En los resultados reportados para el aceite de coco de Scheelea
liebamnnii, se encontré que en todos los casos el olor y sabor fueron fos
caracteristicos del producto designado y exento de olores extrafios o rancios

Los resultados de estas técnicas se hicierdn por percepcién y no por
ningln método de instrumentacion, como lo marca el Codex Alimentario.

Indice de perdxido y rancidez
TABLA 5.18 Resultados de indice de peréxidos.

METODO | DISOLVENTES | PRENSA | ENZIMATICO |CODEX| NOM

Indice de 4.9545 4.9909 3.53M Max. Max

Peroxidos 10 2

Ef célculo de indice de perbxidos se expresa en miliequivalentes de perdxido
contenidos en un kilogramo de grasa o aceite, en todos los casos de la tabla
5.18.

Para las acaracteristicas de calidad del aceite de Scheelea fiebmannii
de los tres métodos de extraccion, se comparé el indice de perdxidos con la
norma mundial del Codex Alimentario vy la Norma Oficial Mexicana para el
aceite de coco comercial (Cocos nucifera).

Como se puede observar en la gréafica 5.7, el indice de peroxidos de
ios aceites extraidos por lo tres métodos de oblencién, en ningin caso
sobrepaso los limites permitidos de la norma del Codex Alimentario, aunque
el aceite extraido por el método enzimatico resulto de menor cantidad de
peréxidos que el aceite obtenido por los otros dos metodos, esto pudo
deberse a que el aceite obtenido por enzimas tiene menor interaccion con el

oxigeno, ya que este se cbtiene en un medio acuoso.
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Grafica 5.7
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Por definicion el indice de perdxidos es una medida de los perdxidos
contenidos en el aceite que pueden formarse durante el almacenamiento. En
¢l caso del aceite de Scheelea liebmannii esta prueba se realizé casi al final
de este trabajo para dar oportunidad al aceite de tener un tiempo dado de
almacenamiento. No obstante que el aceite de Scheelea fiebmannii no recibio
tratamiento de refinacién para ninguno de los tres métodos de extraccidn, los
valores de indice de peréxido delerminados quedardn dentro de los valores
del Codex, aunque fuerén mayores a las especificaciones de la Norma
Mexicana debido, tal vez, a que estos valores se refieren a un aceite de coco
refinado. La presencia de antioxidantes naturales como los tocoferoles y los
tocotriencles en el aceite probablemente contribuyen a la estabilidad del
aceite virgen, en este caso. El indice de peroxidos esta ligada a la prueba

cualitativa que se hace para determinar rancidez, debido a que si hay indicios
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de altos peréxidos, estos también se verian reflejados en la rancidez dando
una prueba positiva y dando a conocer que ya se han iniciado reacciones de
una rancidez oxidativa.

TABLA 5.19 Resultados de indice de rancidez

RANCIDEZ PRUEBA

DISOLVENTES NEGATIVO

PRENSA NEGATIVO

ENZIMATICO NEGATIVO

Indice de acidez
En el aceite de coco de Scheelea liebmannii, el porcentaje de 4cidos
grasos libres, se expresa como &cido ladrico, sin embargo, la acidez de los
aceites suele expresarse en términos de su indice de acidez, este se define
como el numero de miligramos de hidroxido de potasic necesarios para
neutralizar un gramo de aceite.

TABLA 5.20 Resultados de indice de acidez

METODO |DISOLVENTES | PRENSA | ENZIMATICO JCODEX] NOM
Indice de 1.2647 1.7388 0.5527 Max. Max.
Acidez 4 0.0985

El Codex reporta al indice de 4cidez como aceite virgen en mg de KOH/g
de aceite, Ia NOM jo reporta para aceite de coco refinado en las mismas
unidades.

£t indice de Acidez es uno de los métodos optimos para determinar la
calidad de un aceite, debido a que indica !a cantidad de &cidos libres
presentes en el aceite a consecuencia de que pudiera haber ocurrido una
reaccién de hidrolisis de los glicéridos, los tres aceites a prueba presentan un

grado de indice de acidez bajo aun después de un tiempo de almacenados.
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Gréfica 5.8

Indice de Acidez
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DISOLVENTES PRENSA ENZIMATICO CODEX NOM

En la grafica se puede observar que el aceite que presento mayor
indice de acidez fue el obtenido por prensado (1.7388 mg KOH/g de aceite),
esto pudo deberse a que en este método el aceite esta mas expuesto 2 la
accién del aire y al calor durante el prensado, ademas se pueden arrastrar
materiales solidos que puedan contaminar a las tortas y en consecuencia al
aceite que se estd extrayendo, dando lugar a una hidrdlisis lenta, el aceite
extraido por el método enzimatico presenta un indice de acidez tres veces
menor, lo que representa que se da una hidrélisis mas lenta que en los otros
dos métodos, debido a que se obtiene en un medio acuoso y el aceite
liberado tiene menor susceptibilidad a una rancidez hidrolitica. Sin embargo
ninguno de ios tres aceites obtenidos por metodos diferentes presento un alto
indice de &cidez que indicaran que estos estuvieran susceptibles a la

rancidez.
73



5.6 RESULTADOS DE IDENTIFICACION Y CUANTIFICACION DE ACIDOS
GRASOS EN EL ACEITE DEL FRUTO DE LA PALMA Scheelea liebmannii
POR CROMATOGRAFIA DE GASES.

Por medio de la técnica de cromatografia de gases se pudo ampliar y
completar la informaciéon que se obtuvo mediante el analisis fisicoguimico
realizado anteriormente al aceite de Scheelea liebmannii, es decir, para detallar la
caracterizacion del aceite, se obtuvo mediante la cromatografia de gases la
identificacion de los 4cidos grasos salurados e insaturados presentes en el aceite
extraido por los tres métodos diferentes, esto se logré con la ayuda de la
presencia de estandares. También se tiene informacion de la composicién de
4cidos grasos por cromatografia de gases del aceite de coco comercial que esta
validada por ias noﬁnas oficiales de! Codex Alimentario y la Norma Oficial
Mexicana, por lo cual estos valores sirven de referencia para interpretar los
resultados obtenidos para el aceite de Scheefea liebmannii, a continuacion se
presentan los valores de acidos grasos del coco comercial y con esto se podra
observar las diferencias y simililudes que existen entre la composicion del aceite

de Cocos nucifera y Scheelea liebmannii.
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En los resultados encontrados para el aceite de Scheefea liebmannii
extraido por tres metodos diferentes y analizado cada uno por cromatografia de
gases, se encontro una gran similitud en la composicion de &cidos grasos
presentes en cada aceite de musstra, encontrandose en mayor catidad el acido
latrico de los saturados de cadena corta, sin encontrarse octanoico {(caprilico) en
ninguno de los tres casos y los demas &cidos grasos en una proporcion parecida
a la composicion del aceite de Cocos nucifera, por lo cual el aceite de Scheelea,
se considera como cualquiera del que se haya obtenido de los tres diferentes
métodos de extraccién. Como se puede comparar al observar la tabla 5.21, el
aceite de coco comercial posee una cantidad de caprilico (C8:0), el cual no
contiene el aceite de coco de Scheelea fiebmannii, sin embargo los ambos aceites
son ricos en latrico, miristico y existe una buena cantidad de palmitico, el aceite
de Scheelea liebmannii poses una menor cantidad en caprico y estéarico a
diferencia del aceite del coco comercial y en cuanto a los insaturados esta en
mayor proporcion el acido oleico que el linoleico en ¢! aceite de Scheelea !

GRAFICA 5.9

COMPARACION ENTRE LA COMPOSICION DEACIDOS GRASOS DAL ACHTEDE Cocos nucifera y Scheelea
& tlabmannii POR GROMATOGRARA DE GASES
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ANALISIS INTEGRAL DEL ACEITE DEL FRUTO DE Scheelea liebmannii.

Todos los resultados de las pruebas fisicoquimicas reportados hasta este
momento pueden ayudarnos a la identificacion del aceite de Scheelea liebmannii,
sin embargo por medio de la técnica de cromatografia de gases la caracterizacion
de! aceite puede ser mas completa, ya que por medio de estandares se pudieron
identificar y cuantificar los principales acidos grasos en el aceite. Como se pudo
observar en los resuitados para indice de yodo, el aceite del fruto de Scheelea
fiebmannii, presentd un indice de bajo valor, con lo que se sospecha que estan
presentes acidos grasos saturados de bajo peso molecular en este aceite y que
seguramente se encuentra mezclado con &cidos grasos insaturados aungue
estos sean en baja proporcion de donde se absorbe poca cantidad de yodo en
dicha determinacion, sin embargo nuevamente anglizando este resultado, se
puede corroborar que este tipo de analisis fisicoquimico, permite darnos una idea
de el grado de insaturacion que posee una grasa o aceite, y como ya se aclaro
en su momento, no ayuda este a la localizacion o a la distribucion de las dobles
ligaduras existentes en una molécula de &acido graso, para determinar la
composicion final de una grasa, sin embargo teniendo estos antecedentes y con
los resultados del cromatograma, donde anteriormente se localizaron los picos de
diferentes acidos grasos de estanddres, se puede corroborar que efectivamente
se encuentra presente el acido ladrico, que es el que se encuentra en mayor
proporcion, de 53 a 56%, en segundo lugar se encuentra el acido miristico en una
proporcion de 13 hasta 15%, estos dos son los acidos grasos mas
representativos de los acidos saturados y en proporcién con respecto al aceite
total el tercer lugar lo ocupa el oleico de 9 a 12% siendo este el acido graso mas
representativo de los insaturados. De los demas acidos grasos, el palmitico y

caprico ocuparian un cuarto lugar con una proporcién de 7 a 8%, estéarico y
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linoléico de 2 a 3%, siendo el linoleico el segundo insaturado encontrado en el
aceite.

Como se puede observar, el aceite de Scheelea liebmannii es rico en
acidos grasos saturados, como son palmitico, estearico, caprico y especialmente
en acido latrico y miristico, también podemos observar que no existe caproico
(C6:0) y caprilico (C8:0), en cantidad apreciable por lo cual si s que existen son
solo trazas de estos acidos, sin embargo para asegurar que hay trazas, seria
conveniente desarrollar otra técnica en cromatografia de gases donde se trate de
encontrar si es que efectivamente caproico y caprilico se encuentran en
cantidades minimas de trazas ademas para completar los resultados de
cromatogrfia de gases, durante el andlisis fisicoquimico se desarrollarén los
indices de Reichert-Meiss! y Polenske, los cuales como ya se indico
anteriormente, proporcionan informacion sobre la cantidad de acidos grasos
voldtiles solubles e insolubles en agua respectivamente, obteniéndose en el
indice de Reichert-Meiss! valores menores de los que especifican las normas
oficiaies, por lo cual se deduce con este indice que la cantidad de butirico (C4:0)
y caproico (C6:0), se encuentran en muy poca cantidad, lo cual se comprueba
mediante la cromatografia, ya que estos acidos no alcanzan a integrarse en los
cromatografos resultantes, por lo tanto se considera que si es que se encuentran
presentes en la muestra son en cantidades minimas.

Para el caso de los acidos grasos volatiles insolubles en agua, medidos en
la determinacién del indice de Polenske, se encontro para este, una cantidad un
poco mayor que la permitida por el Codex Alimentario y pof la Norma Oficial
Mexicana, lo que podria significar la presencia de caprilico (C8:0) y/o de caprico
(C10:0) en el aceite de Scheefea fiebmannii extraido por los tres métodos, lo cual
se puede verificar mediante la identificacion de los &cidos grasos por

cromatografia. Sin embargo, en ningin caso se llegd a integrar algun pico
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perteneciente al caprilico, por lo cual se considerd que esta muestra no posee el
acido graso C8:0, sin embargo, si se puede observar que se encuenira en una
cantidad de consideracion el cépricoya que para este si aparece un pico de
integracidn para los tres aceites. Asi, el indice de Polenske mide la suma de
caprilico y caprico y mediante la cromatografia se encontré que solo hay caprico.
Entonces se pueden relacionar ambos métodos ya que por Polenske se sabe que
hay como minimo un acido graso volatil insoluble en agua y mediante la
separacion cromatografica del aceite en sus acidos grasos se puede encontrar
cual de estos acidos volatiles insolubles en agua estan presentes.

De los 4cidos grasos insaturados solo se encontré dcido oleico
principalmente y linoléico en muy baja concentracién. Debido a esto el indice de
yodo sea muy bajo en comparacion con otros aceiles de origen vegetal.

GRAFICA 510

ACIDOS GRASOS EN EL ACEITE DEL
Scheelea liebmannii,

LAURICO §3,56%

{)
CAPRICO 7,89% MIRISTICO 13,05%

LINOLEICO 3,14% § FALMITICO 8,00%

OLBCO 12,01% ESTEARICO 2,35%
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57 RESULTADOS DE

AMINOACIDOS

IDENTIFICACION Y CUANTIFICACION DE

El segundo componente principal que se encontré durante el andlisis

proximal en base seca fue la proteina cruda (19%), por lo cual se considero

importante conocer el perfil de aminoacidos de este macrocomponente. Para

ello, se hizo el andlisis al residua de extraccion del fruto de la palma de

Scheelea liebmannii. En la tabla 5.22 se presentan los valores de aminodacidos

esenciales, encontrandose que este fruto aporta et triptéfano con 7.24 g/100g

de proteina y ademas leucina, lisina y fenilalanina, con un aporte de 5.57, 5.22

y 5.05 g/100g de proteina, respectivamente.

TABLA 5.22. Perfil de aminoacidos.

AMINOACIDOS g/100g DE AMINOACIDOS g/100g DE
ESENCIALES PROTEINA NO ESENCIALES PROTEINA
VALINA 4.94 HISTIDINA 2.33
ISOLEUCINA 2.66 Ac.ASPARTICO 7.51

TREONINA 2.88 SERINA 3.85

TRIPTOFANO 7.24 Ac.GLUTAMICO 19.49
FENILALANINA 5.05 PROLINA 3.00
LEUCINA 5.57 GLICINA 365
LISINA 522 ALANINA 3.27
METIONINA 2.98 CISTINA 2.51
TIROSINA 1.93

ARGININA 11.03

TOTAL DE AA. 36.54 58.57

Nota Aclaratoria: E| estudio del Perfil de Aminoacidos se realizé en el

Instituto Nacional De La Nutricién Salvador Zubiran.(INNSZ), con la autorizacion de la

M.C. Josefina Morales de Léén, Jefe del Departamento de Ciencia y Tecnologia de
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los Alimentos vy la parﬁcipacién:l de la Q.F.B. Silvia Ruiz Jimenéz, Coordinadora de
Laboratorios de Alimentos.

El aporte total de aminoacidos esenciales encontrados en el residuo de
extraccion del fruto de Scheelea liebmannii fue de 38.42% con respecto al total
de aminoacidos por cada cien gramos de proteina.

Para el perfil de aminodcidos no esenciales se encontré que los
aminoacidos mas representativos fuerdn: el acido glutamico con 19.49 g/1100 g
de proteina, arginina con 11.03 y &cido aspartico con 7.51 g/100 g. Siendo el
aporte total de aminoacidos no esenciales de 58.57 g/100g de proteina,
representando esta cantidad al 61.58% con respecto al total de aminoacidos
por cada cien gramos de proteina.

Teniendo en cuenta !a consideracién de la FAO/OMS y ONU (estas
sugerencias son de 1985 y aun estan vigentes) para las necesidades de
aminodacidos se han recopilado en la siguiente tabla algunos datos donde se

muestra que las necesidades de aminodcidos esenciales disminuyen con la

edad.
TABLA 5.23
AMINOACIDO Nifios Adultos
| (g/100g de proteina) {de 2-5 aiios)
Histidina 1.9 1.6
Isoleucina 28 1.3
Leucina 6.6 1.9
Lisina 5.8 1.6
Metionina/Cisteina 2.5 1.7
Fenilalanina/Tirosina 6.3 1.8
Treonina 3.4 0.9

g1



Triptofano 1.1 0.5
Valina 3.5 1.3
TOTAL: —e S
Incluyendo Histidina 33.9 12.7
Sin incluir Histidina 32.0 111

Tomando en cuenta que los aminoacidos esenciales disminuyen con la

edad, se considerardn los requerimientos de la FAQO para nifios, para poder

comparar entre estos datos .y los resultados encontrados en el residuo de

extraccién. Esta comparacion se hace mas representativa con la gréfica 5.11.

« os valores de fa FAO considerados en la siguiente grafica son para nifics de 2-5

affos.
GRAFICA 5.11
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En el perfii de aminoacidos esenciales encontrados para Scheelea
fiebmannii, 10s més representativas fueron triptofano (7.24 g/100g de proteina},
leucina (5.57 g/100g), lisina (5.22 g/100g) y fenilalanina.{5.05 g/100g), ademas
tambien se encontrd durante este perfil que el aporte de valina (4.94 g/100g de
proteina) y metionina (2.88 g/100g de proteina}) son mayores a los
recomendados por la FAQ. treonina (2.88) e isoleucina (2.66) se encuentran
en cantidades menores que las recomendaciones, sin embargo las diferencias
no son considerables, por lo cual hasta este momento se considera al residuo
de extraccidn del fruto de Scheelea liebmannii como un buen portador de
aminoécidos esenciales.

5.8 COMPARACION ENTRE SEMILLAS OLEAGINOSAS

Haciendo una comparacién de! rendimiento de éceite y proteina del

fruto de Scheelea liebmannii con respecto a otras semillas oleaginosas que

tambieén sirven como fuentes de estos componentes se tiene la siguiente

informacion;
TABLA 5.24
Semillas ACEITE | PROTEINA
Oleaginosas (%) (%)
MAIZ 50 11
GIRASOL 50 29
SOYA 26 40
CANOLA 45 25
Cocos nucifera 70 20
Scheelea 66 19
liebmannii
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GRAFICA 5.12

COMPARACION ENTRE EL CONTEN!IDO DE GRASA Y PROTEINA
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En la grafica 5.12 se puede ohservar que Scheelea fiebmannii es una
semilla oleaginosa que contieﬁe una cantidad alta de aceite y se puede
considerar como una buena opcién para la extraccién de aceite, ya que con
respecto a otras semillas oleaginosas utilizadas a nivel industrial presenta un
valor alto para ser considerada como portadora de aceite, sobretodo que el
aceite de Scheelea liebmannii es muy parecido al aceite de Cocos nucifera.
Por otra parte, la cantidad de proteina de Scheelea fiebmannii es muy similar a
la econtrada en Cocos nucifera y ligeramente en mayor cantidad qgue la que se
encuentra en la pasta de maiz, soya y girasol son semillas oleaginosas que
ofrecen una mayor cantidad de proteina y que por esto son tan importantes a
nivel industrial. Sin embargo, el aporie de proteina de Scheelea fiebmannii
puede considerarse como bueno y se puede considerar al residuo de

extraccion de este fruto como una fuente de proteina.
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CAPITULO 6

CONCLUSIONES

1. Se realizd un analisis proximal al fruto de la palma Scheelea lebmannii
encontrandose como componentes principales: 65% de grasa total, 18% de
proteina y 13% de fibra, en base seca. Ademas, el bajo contenido que presenta

de agua (6.65%) evita un proceso de secado previo para la extraccion del aceite.

2. Después de |a extraccién del aceite, queda una pasta de la semilla de Scheelea

fiebmannii en la que la concentracién de proteina aumenta hasta un 38%.

3. Se determind el perfil de aminoacidos en la harina de coco desengrasada,
encontrandose a esta como portadora de aminoacidos esenciales, especialmente

de triptofano, valina y metionina.

4. El aceite extraido del frulo de la palma Scheelea liebmannii, presenté una buena
calidad en diferentes pruebas fisicoquimicas y una estabilidad optima al evaluarse

sus caracleristicas quimicas y fisicas, aun siendo este un aceite virgen.




5. Al determinar la composicién del aceite del fruto de Scheelea fiebmannii, se
encontré que contiene del 54 al 56% de acido ladrico, del 13 al 15% de acido
miristico y de 7 a 8% de &cido caprico; no se identifico la presencia de caprifico.
Los &cidos insaturados presentes son muy pocos. El alto contenido en acidos
grasos saturados de peso molecular relativamente bajo dan lugar a las

caracteristicas fisicas y quimicas en el aceite.

6. Siendo el aceite unc de los componentes principales del fruto de Scheelea
liebmannii, puede considerarse a este fruto como fuente para la extraccion de
aceite y, conteniendo este en mayor cantidad al acido ladrico se puede utilizar en
la industria alimentaria como es en coberturas para chocolates o en confiteria, en
la elaboracién de margarinas en general, en mantecas para panificacion, como
sustituto de grasa en productos lacteos; también se puede emplear como aceite
para freir debido a que es bajo en &cidos grasos insaturados y no tiende a
oxidarse tan facilmente. Ademas el aceite de Scheelea liebmannii puede ser
utilizado en la fabricacion de jabones como se ha utilizado el aceite de Cocos

nucifera.

7. El segundo componente mayoritario en el fruto de la palma Scheelea liebmanni
fue la proteina por io cual puede considerarse como fuente de proteina y
extraerse esta para ser utilizado como complemento alimentario debido al aporte

de aminoacidos esenciales que esta proporciona,
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8. La palma de Scheelea liebmannii es resistents al Amarillamiento Letal Io cual

puede ser importante para aumentar su nivel de produccién ya que hasta ahora

es una especie silvestre no cultivada.
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ANEXO 1

METODOS OFICIALES DEL AOAC PARA LA REALIZACION DEL

ANALISIS PROXIMAL

Humedad®
Procedimiento: Pesar tres gramos de muestra en un pesafiltro con tapa, que ha
sido previamente pesado después de ponerlo a peso constante durante dos

horas a 130 + 3 °C. Secar la muestra durante una hora en la estufa a la

temperatura de 130 + 3 °C con la tapa del pesafilirc a un lado. Retirar de la
estufa, tapar, dejar enfriar en desecador y pesar tan pronto como se equilibre
con la temperatura ambiente.
Célculos: Para calcular el porcentaje de humedad, se reporta como pérdida por
secado a 130°C.
% Humedad ={ A - B ) x 100
M
Donde:
A = Peso del pesafiltro mas la muestra, antes de secar ala estufa
B = Peso del pesafiltro més la muestra, después de secar a la estufa
M = Peso de la muestra en gramos.
Cenizas.”
Procedimiento: Pesar tres gramos de muestra en un crisol, previamente pesado
después de meterlo a la mufia durante dos horas a 600°C. Calcinar la muestra,

para ello carbonizar primerc con mechero o en parmilia, hasta que no haya
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desprendimiento de humos y meter a la mufla cuidando que la temperatura no
pase de 550°C°. Se suspende el calentamiento cuando las cenizas estén
blancas ¢ grises, aproximadamente esto ocure en dos ¢ tras horas { si se
observan puntos negros, se humedecen con unas gotas de agua destilada, se
secan en la estufa a 130°C y se vuelven a calcinar). Enfriar en desecador y
pesar.

*Para evitar que los cloruros presentes en la muestra se volatilicen.

Célculos: Para calcular el porcentaje de cenizas se puede resoiver la siguiente
férmula.

% Cenizas = [Peso de crisol con cenizas — Peso de crisol sin cenizas) x 160

Peso de la muestra en gramos

Grasa cruda, ®Y¥"

Método de Soxhlet con éter etilico.

Para el método de Soxhlet se utiliza un extractor de Soxhlet, éste consta de tres
partes: un matraz, un extractor y un refrigerante unidos por juntas esmeriladas.
Procedimiento: Se pesa el cartucho de celulosa vacio, después se colocan
dentro del mismo 5 g de fa muestra y se vuelve a pesar, Tapar la muestra con
algoddn y colocar el cartucho en el extractor.

Aparte, el matraz con perlas de ebullicién se lleva a la estufa a 100°C durante 2
horas, se enfria y se pesa.

Se conecta el matraz al extractor y éste al refrigerante (no se pone grasa en las

juntas). Se agrega éter etilico por el refrigerante en cantidad de dos cargas y se
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calienta el matraz con parrilla. Generalmente son suficientes de 4 a 6 horas para
extraer toda la grasa de la muestra.

Se saca el cartucho con la muestra desengrasada y se guarda en un frasco, se
sigue calentando hasta casi la total eliminacion del éter, recuperandolo antes de
que descargue. Se quita el matraz y se calienta bajo la campana hasta la total
evaporacion del éter, Secar el extracto a 100°C por 30 min,, enfriar y pesar.

Célculos: Para calcular porcentaje de grasa cruda, se usa la siguiente formula:

% Grasa cruda = (Peso del matraz con extracto — Peso del matraz vacio)

x100

peso de la muestra en gramos.

Proteina cruda Y3

Método de Kjeldahl.

Fundamento: Las proteinas junto con la materia organica son oxidadas por el
acido sulfdrico; el nitrégeno que se encuentra en forma organica se fija como
sulfatc de amonio. Al hacer reaccionar esta sal con una base fuerte, se
desprende amoniaco que se destila y se recibe en un volumen conocido de
acido valorado. Por titulacion del acido no neutralizado se calcula 1a cantidad de
amoniaco desprendido y asi, la cantidad de nitrogeno de la muestra. El
porcentaje del nitrogeno de la muestra, muitiplicado por el factor 6.25, da como

resultado el porcentaje de proteina cruda.
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Procedimiento: Se pesan en balanza analitica 0.5-1.0 g de muestra en papel
delgado blanco, con todo y papel se introduce en un matraz de Kjeldahl de 800
ml; se agregan 0.3 g de sulfato de cobre pentahidratado, 5 g de sulfato de
potasio & sulfato de sodio, 15 mi de acido sulfirico concentrado y se afiaden
perlas de vidrio para regular la ebullicién en la destilacion. Se coloca el matraz
en el digestor del aparato de Kjeldahl, abrir el extractor del vacio y calentar hasta
la total destruccién de la materia organica. La solucion debe quedar
completamente cristalina (1 a 2 horas), enfriar. Diluir con 330 ml de agua
destilada y enfriar sobre hielo.

Adfadir 40 ml de una solucién concentrada de hidréxide de sodio (100 g en 100
ml de agua), que también ha sido enfriada sobre hielo, haciéndola resbalar
lentamente por la pared del matraz de manera que se estratifiquen las dos
soluciones. Cuidando de no agitar porque podria haber desprendimiento
prematuro de amoniaco. Adicionar 0.2 g de poivo de zinc y antiespumante, y
conectar inmediatamente el matraz a la irampa de Kjeldahl, unida al refrigerante
que a su vez estd conectado a una alargadera que va introducida en 50 ml de
acido clorhidrico 0.1N (medidos con pipeta volumétrica), contenidos en un
matraz Erlenmeyer da 500 ml y adicionados de 5 gotas de indicador de rojo de
metilo 0.1% en alcohol. Las conexiones deben de ser de un ajuste perfecto para
evitar las fugas.

Una vez conectado el matraz agitar para mezclar las dos capas e
inmediatamente colocar en la parrilla ya caliente del destilador, regular la

ebullicién al inicio de ésta agitando de vez en vez. Destilar aproximadamente
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hasta un volumen de 250 ml. Suspender la destilacién, retirando primero el
matraz con el destilado de manera que la alargadera quede por encima y antes
de apagar la parrilia dejar destilar unos minutos con objeto de lavar la alargadera
por dentro y después lavarla por fuera recogiendo los lavados en el mismo
matraz.

Titular el exceso de acido con solucion valorada de NaOH 0.1N, hasta vire
amarillo del indicador.

Corregir mediante una determinacién en blanco de los reactivos usados,
empleando la misma cantidad de papel.

Célculos: Para calcular el porcentaje de nitrégeno en la muestra se usa la

siguiente férmula:

% Nitrégeno = {(ml blanco — ml problema) x N NaOH x 0.014 x 100

peso de la muestra en gramos

% Proteina cruda = % Nitrégeno x 6.25

0.014= meq Nitrogeno

Nota: Se defermina el porcentaje de profeina multiplicando la cantidad de
Nitrégeno por 6.25. Excepto para trigo y sus productos en los cuales la proteina
equivale a N*5.7. Para todo andlisis reportar %N y usar el factor de conversion.
Los factores de conversién usuales son: para almendras 5.18, para cacahuates
y hueces del Brasil 5.46, para nuez de palma y coco 5.3 y para productos

lacteos 6.38.
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Fibra cruda.*-

Procedimiento; Se pesan 2 g de muestra desengrasada y seca (de preferencia
se utiliza la muestra que quedd en el cartucho de la determinacién de grasa
cruda)*. Transferir a un vaso de 600 ml, evitar la contaminacion con fibra de
papel. Agregar 1 g de asbesto preparado y 200 mi de acido sulfurico al 1.25%
{0.255 N) hirviente y antiespumante Colocar el vaso en el aparato sobre la placa
previamente caliente para que hierva exactamente 30 min. Girar el vaso
periddicamente para evitar que los sdlidos se adhieran a las paredes, quitar el
vaso y filtrar a través del papel o tela de lino, luego enjuagar el vaso con 50-70
mi de agua hirviendo y verter sobre el papel satinado o el lino. Lavar el residuo
tantas veces como sea necesario hasta que las aguas de lavado tengan un pH
igual a la de! agua destilada. Transferir e residuo al vaso con ayuda de 200 mi
de NaQOH al 1.25% hirviendo y calentar a ebullicion exactamente a 30 min. Quitar
el vaso y filtrar en ei Buchner con papel de cenizas conocidas.

Lavar con agua hasta que [as aguas de lavado tengan un pH igual a la del agua
destilada. Transferir el residuc a un crisol que previamenta se ha puesto a peso
constante y secar a 130°C durante un tiempo de 2 hr, enfriar y determinar el
peso. Calcinar a 600°C durante 30 min, Enfriar y determinar la masa del crisol
can el residuo calcinado.

*8i la muestra contiene menos del 1% en grasa se puede omilir la extraccién.
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Calculos:

% Fibra cruda = (Ps -~ Pp ) —{ Pc ~ Pcp) x 100

M
Ps = Peso en gramos del residuo seco a 130°C
Pp = Peso en gramos del papel! filtro
Pc = Peso en gramos de las cenizas
Pcp = Peso en gramos de las cenizas de papel

M = Peso de la muestra en gramos

Carbohidratos asimilables
Fundamento: Son los carbohidratos no fibrosos como los almidones y los
aztcares. Si se suman los porcentajes de humedad, cenizas, proteinas, grasa
cruda y fibra cruda y el total se resta de 100, se puede suponer que esta
diferencia son los carbohidratos asimilables
Calcuios:
% Carbohidratos asimilables =100 — % {(Humedad + Cenizas + Proteinas +

Grasa+ Fibra ).

Por io tanto se tiene para Carbohidratos Totales de la Muestra:

% Carbohidratos Totales = 100 — % { Humedad + Ceniza + Proteinas +

Grasa)
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ANEXO 2

METODOS FISICOQUIMICOS OFICIALES PARA EL ANALISIS DE
ACEITES Y GRASAS, EXTRAIDOS DEL AOAC, METODOS

ESTANDARES DE LA IUPAC Y NORMA OFICIAL MEXICANA

Densidad o Peso Especifico 24 Y **:

Determinar exactamente el peso del picndmetro vacio. Llenar el
picndmetro con agua destilada, evitando la formacién de burbujas, colocario en
un bafo de agua a 25°C controlando con termémetro cuidando de no tapar la
rama del capilar y después de 30 min., controlando la temperatura del bafio,
ajustar el nivel del agua destilada. Sacar del bafio, secar limpiando
exteriormente , pesar para determinar su masa.

El picnémetro se vacia. Se seca interiormente con una corriente de aire
seco y exteriormente con un pano seco.

Se llena el picnémetro seco y limpio con una muestra de aceite, evitando
la formacién de burbujas de aire, poner en un bafo de agua a 25°C durante 30
min., y ajustar el nivel del aceite. Sacar del bafo, secar y pesar.

La densidad se reporta a 20°C, si se ha determinado a una temperatura
diferente sumar o restar el factor 0.00064 por cada grado sobre o abajo de 20°C
respectivamente. La densidad disminuye con el aumento de temperatura.

Cuando la grasa no es liquida a una temperatura de 20°C, se toma la
densidad a una temperatura de 40°C o si es necesario ulilizar una temperatura

mas alta se usa a 60°C.
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CALCULOS:
Para aceites'y grasas se expresa como griml
G1=M1-M
G2=M2-M
D=G1/ G2
Donde:
M1=Masa del picndmetro con muestra
M2= Masa del picndmetro con agua
M = Masa de picnémetro vacio
G1=Masa neta del aceite
G2=Masa neta del agua
D= Densidad relativa del aceite a cierta temperatura con respecto al agua a la
misma temperatura.
Indice de Refraccién.™
Condiciones def aparafo.- Refractdmetro de Abbé, con escala graduada
directamente en términos de indice de refraccién de 1.3000 a 1.7000 con
precision de + 0.0002. En aceites y grasas ordinarias, las temperaturas
racomendables para efectuar a determinacion son: 25°C (298 K), 40°C (313 K) ¥
60°C (333 K), dependiendo de su punto de fusién. Se ocupa un bafo con
recirculacion de agua con control de temperatura y con precision de 0.2°C. Las
determinaciones se realizan con una fuente de luz de sodio, preferentemente
con una longitud de onda de 589.6 nm, correspondiente a las radiaciones D, y

D., del espectro de sodio.
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Procedimiento.- Calibracion del Instrumento. Esta debe verificarse efectuando
una prueba con una placa de indice de refraccion conocido, que generalmente
se obtien al adquirir el refractdmetro.

Después de calibrado el refractémetro, se coloca frente a ja fuente de luz,
se inserta el termometro y se ajusta la circulacion de agua, de manera que los
prismas adquieran la temperatura adecuada. Los prismas se limpian con el
disolvente y se dejan secar.

Se coloca una gota de la muestra sobre el prisma inferior y se presiona
con e superior hasta que ambos queden juntos. Se ajusta la luz de manera que
penetre en el aparato. Se enfoca el ocular sobre las lineas transversales
cruzadas y sobre los lentes de la escala.

Moviendo el brazo del prisma se encuentra que la parte baja del campo
esta oscura y la superior iluminada. En general la linea divisoria siempre es
colorida. Se gira la cremallera de ajuste cromético, hasta que aparezca una linea
fina de separacion perfectamente definida.

Se mueve el brazo del prisma hasta que la linea de separacion se
encuentre en la interaccion del reticulo.

Se toman varias lecturas del indice de refraccion en la escala hasta la
cuarta cifra decimal.

Célculos - El promedio de las lecturas efectuadas nos da el indice de refraccion
buscado. En caso de no disponer del bafio a temperatura conslante, la
correccion del indice de refraccion por temperatura se hace ulifizando la

siguiente expresion:
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np'=np' + K(t'-t)
Donde:
n = Lectura de la temperatura de referencia
n’= lectura a la temperatura t” en (°C)
t = temperatura de referencia
t"= temperatura a la cual se hizo la lectura n
K= 0.000365 para grasas
K= 0.000385 para aceites
K= 0.00045 para aceites esenciales
Indice de Saponificacién.

Reactivo de solucién alcoholica de hidréxido de potasio.- Se muelen 40 gr de
hidréxido de potasio, se adicionan 45 g de oxido de calcio y se muele hasta
obtaner un polvo. Se toma una alicuota de 100 ml de un litro de alcohol y se
agregan al mortero, se hace una mezcla que se transfiere a un vaso, se enjuaga
el vaso con varias porciones de alcohol y al final se agrega el alcohol restante al
vaso de precipitados, se agita esta mezcla por cinco minutos, se tapa la boca del
vaso y se repite la agitacién varias veces durante el dia. Al siguiente dia se filtra
en un frasco limpio y secola solucién alcoholica.
Procedimiento.- Se colocan 5 g de la muestra en un matraz, se le agregan 50 m!
de hidréxido de potasio en solucién alcohdlica exactamente medidos con pipeta
volumétrica.

Al matraz se le adapta el refrigerante de refiujo y se coloca en un bafo

Maria hirviente durante 30 min, agitandolo frecuentemente. Ef calentamiento se
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prolonga de 30 a 60 min para que la saponificacion sea completa.

Una vez terminada la saponificacion de 60 min se le agrega un ml de
solucién indicadora de fenolftaleina al 1% tituldndose en frio, con acido
clorhidrico 0.5 N; para observar con claridad y precisién el punto final,
considerandose como lal cuando después de transcurrir medio minuto de que se
agrega la ultima gota detl &cido clorhidrico 0.5 N se produce la decoloracion.

Se hace una prueba testigo usando ia misma cantidad de reactivo,
procurando que el tiempo de descarga de las pipetas sea semejante al de la
muestra.

Céfculos.-

1S.=Vi-V x 28.05

p
1.S. = Indice de Saponificacion.
Vy = mi de HC! 0.5 N empleados en la titulacién del blanco
V = m! de HC! 0.5 N empleados en la titulacion de la muestra
P = masa de la muestra en gramos
28.5 = mg de KOH equivalentes a 1 ml de HCI 0.5N
Nota- Si se va a determinar la materia insaponificable, se conserva el liquido
titulado en el matraz en el que se peso la muestra.'*
Materia Insaponificable.'

Procedimiento.- A partir del material de residuo del indice de saponificacion:

Transferir la solucion de la muestra saponificada a un embudo de

separacion, usando 50 m! de agua para lavar el matraz. Extraer la solucidn tres
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veces con cantidades de 50 mi de eter dietilico. Agitar vigorosamente, y dejar
reposar esperando a que se formen dos capas y se aclaren. Se transfiere la
capa etérea (la superior) a otro embudo de extraccion que contenga ya 20 mi de
agua. Se repite la extraccion otras dos veces mas, traspasando en cada caso la
capa etérea, como antes, al segundo embudo.

Se hace una extraccion mas con s6lo 50 ml de éter y se evapora por
separado el disolvente. Si la extraccion previa fue completa, el residuo debe
pesar menos de 1 mg.

Los extractos etéreos combinados con 20 ml de agua se agitan por
rotacion (la agitacién violenta puede ocasionar emulsiones dificiles de romper}.
Esperar a que las capas se separen por completo y descartar la fase acuosa.
Repetir el lavado otras dos veces mas, con 20 ml de agua, descartando siempre
la fase acuosa. Lavar la disolucion etérea con 20 ml de hidréxido de potasio 0.5
N, después con 20 ml de agua, agitando en ambos casos vigorosamente. Se
repiten dos veces mas el lavado.

Después del tercer lavado con hidroxido de potasio, se lava con
volumenes de 20 m! de agua las veces necesarias para que los lavados dejen
de ser alcalinos a la fenolftaleina.

Se transfiere la disolucion etérea a un vaso de precipitados de 250 ml, se
lava el embudo de extraccion con éter y se anaden los lavados a la disolucién
etérea principal. Se evapora hasta reducir el volumen hasta unos 5mly se
transfiere cuantitativamente el contenido a un matraz erlenmeyer de 50 ml

previamente puesto a peso constante, lavando varias veces con pequefos
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volimenes de éter. Se elimina el &ter por evaporacion sobre un bario de vapor,
cuando casi todo el éter se elimind se afiaden de 2 a 3 ml de acetona y se
evapora todo el disolvente por calentamiento sobre el bafio de vapor.

Se seca hasta un peso constante en una estufa, se enfria y se pesa. Una
vez que se determiné el peso def mismo, se disuelve el residuo en 2 ml de éter,
se afiaden 10 ml de etanol neutralizado a la fenolftaleina y se titula con hidréxido
de sodio 0.02 N se utiliza el mismo indicador y el punto de viraje,

Se corrige e! peso del residuo por su contenido en acidos grasos libres
(1ml de NaQH 0.02N = 0.0056 gr de &cido oleico). Se prepara un blanco y resta
el peso obtenido en la determinacién en blanco del peso del residuc corregido
por su contenido en 4cidos grasos libres. Se calcula el tanto por ciento que
representan las sustancias insaponificables.

Célculos.- Férmula extraida de la NOM-K-306-1972. “Método de Prueba para la
Determinacion de Materia Insaponificable en Aceites y Grasas Vegetales o
Animales”.

G2 = VN x 0,282 meq ac.oleico

% Materia insaponificable = G1 - G2 x 100

G
Donde:
G, = Gramos de &cidos grasos en el extracto.
V = Volumen de la solucion de hidréxido de sodio empleado en la titulacion de
los acidos

grasos, enml.
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N = Normalidad de la solucién de hidréxido de sodio.
G = Peso del residuo, en gramos
G = Peso de la muestra empleada, en gramos.

Indice de Yodo.'*
Solucién de Wijs. Disolver 8 g de fricloruro de yodo en 200 m! de acido acético
glacial. Disolver 9g de yodo en 300 ml de tetracloruro de carbono. Mezclar las
dos soluciones y diluir a 1000 ml con acido acético glacial.
Procedimiento.- Se ponen a peso constante los matraces de yodo a utilizar
durante el experimento. Se pesan 5 g de la muestra a analizar, en un matraz de
yodo. Se adicionan 10 ml de tetracloruro de carbono al aceite 0 a la grasa
fundida vy disoiver. Adicionar 20 ml de la solucidn de Wijs, colocar el tapén,
previamente humedecido con solucion de yoduro de potasio. Se deja reposar en
la oscuridad durante 30 min.

Después de transcurrido el tiempo, se adicionan 15 ml de solucion de
yoduro de potasio al 10% y 100 ml de agua, mezclar y titular con solucion 0.1 M
de tiosulfalo, usando almidén como indicador, juste antes del punto final
(titulacion = a ml}. Se lleva a cabo una prusba en blanco al mismo tiempo con 10
ml de tetracloruro de carbono (litulacion = b mi). Se expresa en % de gramos de
iodo absorbido / gramo de Muestra de aceite.

Indice de yodo = {b-a)x100 xM x 0.1269

peso de la muestra en gramos
Donde:

a = ml gastados en la titulacidén de la muestra.
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b = m! gastados en la titulacion del blanco.
M = Molaridad de tiosulfato
Indice de Reichert-Meissl.'>*"

Preparacion de soluciones a y b:

« Solucién (a).- Solucion de NadH al 50%, en peso; exento de carbonalos.

Se deja sedimentar y se usa solo el sobrenadante.

« Solucion (b).- Solucién de glicerol-soda. Se afiaden 20 mi de la solucién de

hidréxido de sodio al 50% (a) a 180 mi de glicerol U.S.P.
Procedimiento.- Se pesan 5 + 0.1 g de muestra en un matraz de destilacion de
250 mi limpio y seco se afiaden 20 ml de la solucion (b). Se calienta en una
canastilla y se agita de vez en cuando, hasta la total saponificacion de la
muestra, lo que se pone de manifiesto por que la mezcla se torna
completamente clara. Se enfria el contenido a unos 100°C (durante 5 min) y se
afiaden 135 ml de agua destilada, recientemente hervida, gota a gota al
principio, para evitar pérdidas de vapor de agua. Se afiaden 6mi de H,SO4
dituido (1+4) y unas piezas de piedra pémez. Se conecta el matraz al resto del
equipo de destilacion. Se regula la temperatura de manera que se recojan 110
m! de destilado en un tiempo de 30 min {se mide el tiempo desde el momento en
que la primera gota cae del refrigerante al colector). El destilado debe caer al
colector a una temperatura no superior a 20°C.

Cuando se han recogido 110 mi, se retira el calentamiento, se sustituye el

matraz colector por una probeta de 25 ml para recoger las gotas que puadan

caer después y se desconecta la cabeza de destilacion y el condensador. Este
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destilado deberd caer a una temperatura no mayor de 20°C El volumen del
destilado obtenido se mezcld con agitacidén suave y se sumergio en agua a 15°
durante 15 min, posteriormente se filtro en un papel! filtro moderadamente fino y
se titulan 100 m! con NaOH 0.01 N, utilizando fenolftaleina como indicador y
cuidando que el color rosa persista de 2 a 3 min. Se hace una determinacion en
blanco.
Indice de Reichert-Meissl = 1.1 x (S - B)
Donde:
S = ml de NaOH 0.1 N gastados en la muestra,
B = mi de NaOH 0.1 N gastados en et blanco.
indice de Polenske."*
Procedimiento.- Se liberan los acidos grasos insolubles retenidos por el papel
filtro, de los restos de los acidos hidrosolubles, lavandolos con tres porciones de
15 m! de agua a 15°C. Antes, con cada porcion se lava el refrigerante, la probeta
de 25 mi y el matraz colector. Se disuelven los acidos insolubles en agua
retenidos por el filtro, lavandolos sucesivamente con tres porciones de 15 mi de
etanol neutralizado a la fenolftaleina, lavando también el condensador, la
probeta de 25 ml y el matraz colector. Se combinan los tres lavados etanodlicos y
se titula con NaOH 0.1N hasta el punto de viraje de la fenolftaieina, esperando
que el color pesista de 2 a 3 min. Se realiza un blanco.
indice de Polenske =5 -8B
Donde:

S = ml de NaQH 0.1 N gastados en la muestra.
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B = ml de NaOH 0.1 N gastados en el blanco.

Color.*
Fundamento.- Este método se basa en la igualacion de color de la muestra con
la escala Lovibond.

Olor.**
Procedimiento.- Se pesan 5g de muestra en un vaso de precipitados de 250 ml;
se calienta, y cuando se obtiene una temperatura maxima de 210°C, se efectla
la prueba organoléptica, no se deben percibir olores extrafios o rancios. Esta
muestra se realiza por triplicado.

Indice de Peréxido.**

Procedimiento.- Se pesa 5.0 + 0.05 g de muestra dentro de un matraz, se
afiaden 30 mi de solucion de Acido acético-cloroformo (3:2) y se agita hasta que
la muestra se disuelva totalmente.

Con una pipeta, se agregan 0.5 mi de solucion saturada de yoduro de
potasio, se agita y se deja reposar durante 1 min., después del cual se adicionan
30 ml de agua. Se titula lenta y cuidadosamente con solucién 0.1 N de tiosulfato
de sodio, se agita vigorosamente después de cada adicion, hasta tener una
coloracion ligeramente amarilla; se afiaden 0.5 ml de solucion indicadora de
almidén y se continua fa titulacion sin dejar de agitar hasta la desaparicion del
color azul."

Se realiza un blanco en las mismas condiciones en las que se efectdo la

muestra. Se anota en cada caso los ml de la solucién de tiosulfato 0.1N
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gastados en la titulacién. Las diferencias no deberan exceder de 0.1 m! de
tiosulfato.
) Si el gasto de solucién 0.1N de tiosulfato de sodio es menor de 0.5 mi, repetir
la determinacién ufilizando solucidn 0.01N de tiosulfato de sodio.
Calculos: .

Se calcula el indice de peroxidos expresando los miliequivalentes de

perdxido contenidos en un Kg de grasa o aceite mediante la siguiente férmula:

IP.=(A-A )X NX (1000)
M
IP. = indice de peroxidos
A = ml de solucién de tiosulfato de sodio gastados en la titulacion de la muestra.
A, = mi de solucion de tiosulfato de sodio gastados en el blanco.
N = Normalidad de la solucidn de tiosulfato de sodio.(meg/ml)
M = Masa de la muestra en gramos.
indice de Acidez.”"
Procedimiento: Se pesan en una balanza analitica alrededor de 5 g de muestra
en un matraz erlenmeyer de 250 m!, se funde a bafio maria y se agregan 25 ml
de alcohol previamente neutralizado a la fenolftaleina con una solucion 0.02 N
de hidréxido de potasio. Se calienta en bafic de agua a ebullicion incipiente y se
titula con solucién 0.02N de hidroxido de potasio, agitando fuertemente después
de cada adicién del alcali para asegurar la completa neutralizacion de los acidos

libres y hasta la aparicion de un color rosa persistente de 2 a 3 min.
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Céfcuios:

Si se trata de aceites de almendra de palma o coco, los acidos grasos
libres deben expresarse en términos de dcido laurico.

En estos aceiles el porcentaje de acidos grasos libres, expresados como
acido laurico, vale:
% de acido laurico = _m! gastados x N{KOH) x 0.20 x 100

g de muestra

La acidez de |os aceiles suele expresarse en términos de su indice de
acidez . Se define este como el nimero’'de miligramos KOH necesarios para
neutralizar 1 g de aceite.

Indice de Acidez = 56.1 x T xV 48).
M

Donde:

T es la normalidad exacta de la solucidn de KOH usada

V es el niumerc de ml gastados de la solucién de KOH

M es la masa en gramos de la muestra usada

Determinacitn del Punto de Solidificacién.

Procedimiento.- Se llena un capilar con la muestra de aceite hasta tener una
columna de aproximadamente de 3cm de longitud. Se sefia el capilar a la flama
cuidando de no quemar la muestra y se guarda en condiciones de congelacion
(menos de 0°C), para asegurar la completa solidificacion del aceite durante un

tiempo razonable.
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El capilar se ata al termometro teniendo cuidado de que el fondo de la
columna de la muestra en el capilar coincida con el bulbo del termometro. A la
mitad de un vaso de precipitados de 600 ml se llena de agua y se suspende el
termdmetro con el capilar, el agua debe estar a 0°C para evitar que se funda la
muestra al introducirla él bafio. Se comienza el calentamiento elevando la
temperatura en un rango de 0.5°C/min, regulando la temperatura con una
agitacién moderada para tener homogeneidad durante el calentamiento.

Se toma como punto de fusion la lectura en el termdmetro cuando la
muestra es transparente. Generalmente este dato es un rango.

Prueba del frio.*

Procedimiento.- Se filtra una cantidad suficiiente de muestra (20 a 30 ml). Se
calienta el filtrado, agitandolo continuamente hasta que adquiera exactamente
una temperatura de 130°C. Con el aceite filtrado se llena un frasco
completamente y se tapa con un tapén de corcho. Se coloca el frasco en un
bafic de agua a 25°C y se recubre el tapon con parafina. Posteriormente se
sumerge completamente el frasco en un bario de agua-hielo, de tal forma que
quede cubierto. Se agrega mas hielo para mantener la temperatura a 0°C.
Despues de cinco o seis horas se retira el frasco del bafic y se examina
detenidamente para ver si se han formado cristales o enturbiamiento. No se
deben de confundir las burbujas de aire dispersas con cristales de grasa. La
muestra habra resistido la prueba si se conserva clara, limpia y brillante.

Se expresan los resultados como prueba positiva o negativa.
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Rancidez.”

Procedimiento.- En una probeta de 100 ml se vierte con una pipeta de 10 mt 5 gr
de muestra, se agregan 10 ml de écido clorhidrico concentrado y se tapa con un
tapon de goma, se agita vigorosamente por espacio de 30 seg, agregando a la
mezcla 10 mi de solucién de Floroglucinol al 0.1% en eler, se tapa para evitar
alguna posible proyeccion y se agita enérgicamente. Postericrmente se deja en
reposo y se observa el color. La formacién de un color rojo intenso en la capa
acuosa (inferior) indica |a rancidez de |a muestra.

Interpretacion de resultados.- Al observar el color, si la grasa es rancia la capa

de acido adquiere un color rojo o rosado.
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ANEXO 3

IDENTIFICACION DE ACIDOS GRASOS POR CROMATOGRAFIA

DE GASES.

PREPARACION DE LA MUESTRA:

Se pesan aproximadamente 10 mg de muestra en un vial para reflujo, se
agrega un mi de hidréxido de potasio al 5% en metanol-agua (50:50) y se hierve
a reflujo durante 20 min. Se enfria a temperatura ambiente y se adicionan 1.5 ml
de acido clorhidrico al 25% en metanol y 1 ml de trifluoruro de boro, se hace un
segundo reflujo por 20 min. Se extrae con 1 ml de hexano, guardandose {a capa
superior del extracto en un vial. Se inyecta al cromatografo 1 ulL de esta

solucién.
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ANEXO 4

IDENTIFICACION Y CUANTIFICACION DE AMINOACIDOS *"

APARATOS:

Analizador de aminoacidos Beckman System 6300/7500. con capacidad para
mediciones precisas de aminoécidos individuales de bajas concentraciones
(hasta de 20 nmolar). Usar estandares de aminoacidos cada 24 horas.

Tubos de vidrio para hidrdlisis de 15 ml.

Bario de agua a 55°C con recirculacion.

REACTIVOS:

(a) Estandares de aminoécidos Beckman Instruments.

(b) Acido perférmico.- Adicionar un mi de agua oxigenada al 30% a nueve ml de
4cido formico al 88%. Se deja reposar durante una hora y se enfria a 0°C.

(c) Soluciones buffer.

{d) Acido clorhidrico 6N con 1% de fenol.

(e) Metanol, hielo seco.

{f) 1-octanol.

(g} Hidraxido de sodic 4.2N

Previamente se descascarilla la muestra, se desengrasa y se pulvoriza. Se hace
una determinacion de nitrégeno por método de Kjeldahl.

Hidrélisis de la muestra.

(a) Hidrolisis acida.- Se pesan 0.1 g de muestra en un tubo para hidrolisis, se
adiciona 10 ml de acido clorhidrico 6N y se mezcla. Se congela en un bafio de

hielo seco, se saca y se mantiene a vacio a no menos de 50 p durante un min,
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se cierra el tubo herméticamente bajo vacio. Se hidroliza durante 24 horas a
110°C. Se enfria, se abre el tubo y se filtra el hidrolizado a traves de un papel
Whatman No.1, se enjuaga el tubo durante tres veces con agua y se filtra cada
enjuague. Secar a vacio el filtrado a una temperatura de 65°C. Se disuelve el
hidrolizado seco en un volumen adecuado de buffer para el analizador de
aminodcidos. Se puede guardar este hidrolizado no mas de una semana antes
de! andlisis de aminoacidos. Se usa este hidrolizade para la determinacion de
todos los aminoacidos excepto para metionina,cisteina y/o cistina y triptofano.

(b} Oxidacién de 4cido perférmico seguido por hidrdlisis acida.- Se pesa una
cantidad de 0.1g de la muestra en un tubo para hidrdlisis, se adicionan dos mi de
acido perférmico frio, se deja reposar durante la noche a una temperatura de O a
5°C. Se adicionan tres ml de antiespumante frio de écido bromhidrico con 0.04ml
de 1-octanol: inmediatamente se mezcla el contenido durante 30 seg en un bafio
de agua-hielo y se evapora a sequedad a 40°C bajo vacio. Se adicionan diez ml
de acido <.:Iorhidrico 6N al tubo y se lleva a cabo la hidrdlisis &cida de la misma
manera que en (a). Mediante este tratamiento se puede cuantificar metionina
convertida en la sulfona de la metionina y cisteina o cistina en acido cisteico.

{¢) Hidrdlisis alcalina.- Se pesan 0.1 g de muestra en un tubo de vidrio para
hidrolisis, se adicionan 25 mg de hidrolizade de almidén de papa, (se omite este
hidrolizado si la muestra tiene un alto contenido de almiddn). Se adicionan 0.6 ml
de solucién de hidréxido de sodio 4.2 N conteniendo 0.04 mi de 1-octanol recien
preparada. Se mezclan los contenidos de! tubo durante dos minutos bajo vacio

parcial. Se congela el tubo en un bafio de hielo seco-alcohol, se saca y se
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mantiene a vacio & no mas de 50 p durante un min. Se sella el tubo al vacio. Se
hidroliza durante 22 horas a 110 + 1°C. Se enfria el tubo y se transfiere el
contenido a un matraz de 5 ml que contenga suficiente acido clorhidrico 6N frio
para neutralizar el hidrolizado. Se diluye con una solucién de buffer apropiada
para el analizador de aminoacidos. Se centrifuga o se filtra el hidrolizado, se
guarda en congelacién. Se usa este hidrolizado para determinar triptofano.

(d) Analisis de aminoacidos.- Analizar cada uno de los tres hidrolizados usando
parametro 6ptimos para ser usados en el analizador de aminodcidos. Para
calibrar e! analizador se usan las soluciones estandares de aminoacidos ménimo
cada 24 horas, cada pico de aminoacido debera tener una resolucién mayor o

igual de 85%.
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