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INTRODUCCION.

El presente trabajo trata sobre la caracterizacifn de dcidos gra--
sos en jabones de lavanderia y da una orientacifn sobre el control de cali
dad de estos productos de uso codiapo (andlisis-control de calidad). La ca
racterizacién de los dcidos grasos que se encuentran presentes en los jabo
nes de lavanderia se determina por el: indice de &cido, Indice de saponifi
cacibn, indice de iodo, e indice de resina.

Adends de la composicién individual de &cidos grasos cpe es efec--
tuada por cromatografia de gases. ‘

Se habla también sobre lo que es un -jabdn, sus propiedades fisicas
y quimicas, poniendo énfasis en la accién limpiadora que tiene este.produc
to sobre las superficies sucias, asi como los diversos métodos de fabrica-
cién existentes para su elaboracidn. :

Se aborda el aspecto econdmico,  (costo de materia prima y produc--
ci6n) de estos productos comerciales. '

Se desarrolla un tratamiento teSrico-prictico de las diferentes de
terminaciones efectuadas, interpretando los resultados obtenidos y por dl-
timo se da un planteamiento de las conclusiones & las que se liegan, pro-
poniendo 1imites méximos y minimos de las determinaciones realizadas.

las normas de control de calidad oficiales y vigentes en la Repii--
blica Mexicana, Gnicamente hacen mencién de la determinacién de dcido 1i--
bre en jabones de lavanderia de una manera cuantitativa (1981) y de la de-
terminacién de &cidos resinicos cn jabones de lavanderia (1982); pero esta
Gltima, s6lo de una manera cualitativa. Para nada se hace mencién de las -
otras determinaciones, sobre la caracterizacidn dc dcidos grasos en jaho--
nes de lavanderia (1)



o

Es por cllo que en el presente trabajo se amplia el nidmero de es--
tas determinaciones, para que cuando se requieran nomas de control de ca-
lidad actualizadas sobre jabones de lavanderia, estas sean accesibles y --
tengan una aplicacién practica rdpida en la decisién sobre la calidad de -
estos productos de uso cotidiano. »




1.1, . Antecedentes histéricos.

1a fabricacién de jabones para limpieza es conocida hace muchos si
glos y se encuentra rclatada en las crénicas de los primitivos historiado-
res. Plinio dice que los galos fabricaban-jab6n con la grasa de cabra y ce
nizas de madera.

Galeno-en cl siglo 11 D.C. dice A‘que_ é}‘ Jabénsehac_{a con grasas y-
lejia de cenizas con cal, que quitaba la suciedad de los cuerpos y los ves
tidos. (2) R LN A

En el curso de las excavaciones de Pompeyé.. fué descubierto un lo--
cal con calderas de coccién y cierta cantidad de jabén que se conservé ca
si 2000 afios enterrado bajo las cenizas volcAnicas. El vocablo jabén se de.
riva de 1a palabra latina "'sapo'.

Ya en el siglo IX se encuentra en Marsella la fabricacitn del ja--
b6n, estos eran de excelente calidad, heclos con aceite de oliva y dlcali-
de las cenizas de madera y algas marinas, (3)

En la Edad Media el jabbn era todavia en Alemania un articulo de -
lujo. 1a ropa se lavaba principalmente con lejia de cenizas de madera, Al
tratarse de la fabricacién servian de materias primas el sebo y las ceni--
zas de lefia y en los paises de la costa norte de Alemania también la grasa
de pescado. (4) ‘

la fabricacién de jabén fu€ introducida en Inglaterra a principios
del siglo X1V, y las primeras patentes relativas a dicha industria fueron-
otorgadas en 1622, En 1791 ocurrid un cambio radical en la saponificacidn,
al descubrir el quimico francés leblanc, un proceso para fabricar carbona



. CAPITULO 1.-  GENERALIDADES.

1.1.  -Anteccdentes histéricos.

la fabricacién de jabones para limpieza es conocida hace muchos: si_
glos y se encuentra relatada en las crénicas de los primitivos historiado-
res. Plinio dice que los galos fabricaban jabén con la grasa de cabra y ce
nizas de madera.

Galeno en el siglo 11 D.C. dice que el jabén se hacia con grasas y
lejfa de cenizas con cal, que quitaba la suciedad de los cuerpos y los ves
tidos. (2)

En el curso de las excavaciones de Pompeya fué descubierto un lo--
cal con calderas de coccifn y cierta cantidad de jabén que se conservé ca
si 2000 afios enterrado bajo las cenizas volcdnicas. El vocablo jabdn sc de
riva de la palabra latina "sapo'.

Ya en el siglo IX se encuentra en Marsella la fabricacidn del ja--
bbn, estos eran de excelente calidad, hechos con aceite de oliva y d1cali-
de las cenizas de madera y algas marinas, (3)

En la Edad Media el jab6n era todavia en Alemania un articulo de -
lujo. .la ropa 'se lavaba principalmente con lejfa de cenizas de madera. Al
tratarse de la fabricacién servian de materias primas el sebo y las ceni--
zas de lefia y en los paises de la costa norte de Alemania también la grasa
de pescado., (4)

la fabricacién de jab6n fué introducida en Inglaterra a principios
del siglo X1V, y las primeras patentes relativas a dicha industria fueron-
otorgadas en 1622, In 1791 ocurrié un cambio radical en la saponificacién,
al descubrir el quimico francés Leblanc, un proceso para fabricar carbona



to de SOle part1endo de la sal comun, esto hlZO innecesaria la lejia pro-
cedente de 1as cenizas de madera.

Chevreul en 1823 por estulio de la estructura de las grasas expli-
c6 la naturaleza de la accién quimica que se verifica al reaccionar las --
grasas y los dlcalis para formar el jabén. Estas investigaciones dieron --
por resultado la recuperacidn de la glicerina de las lejias saponificadas.

)

En 1830 fué por primera vez. enpleado en Alemania el aceite de coco
para la fabricaci6n del llamado jabdn en frio. ' 3

EL acelte de pa]ma se. mtrodu;o espec1a1mente en la fabn c16n de
Jabonea mgleses S =

Desde Aﬁxériéa 's‘e' introdujo‘taﬁibién en Europa el einplé‘o:djérlﬁé resi-
na para la fébr'icacién del jabén. En Alemnia desempefiaba peﬁnaneﬁtemente-
un papcl‘importante como compenente legitimo del j‘ab6n y es empleada con -~
aceptacién particular por su accién mcrementadora del poder espumnte del
jabén.

Aproximadamente a fines del siglo XIX la industria del jabén se -
vid precisada a trabajar en gran escala materias primas de inferior cali--
dad, a consecuencia del florecimiento y mayor consumo de las indus trias de
grasas alimenticias artificiales. Lste desarrollo dié el impulso para el -
perfeccionamiento de los métodos de refino de grasas; en particular la des
tilacién de dcidos grasos produjo beneficios a la industria del jabén. Pa-
ra poder obtener jabén de buen aspecto con grasas obscuras de poco valor -
se acudié al blanqueo quimico de los aceites y grasas por medio de oxidan-
tes y reductores.

Ln el siglo X1V, las grandes fdbricas accptaron el movimiento por-
vapor y abandonaron el sistema de caldeo por fuego directo de la caldera -



del jabdn. En el siglo XX ¢l enfriamiento artific.al del jabén abrevid el-
proceso de produccidn de una manera considerable, hasta entonces se acos-
tunbraba dejar el jabSn en gramdes cajas de enfriamiento (moldes para que
se enfriase y solidificase lentamente).

Cuando en Norteamérica se fabrica por vez primera jabones, se em--
plean los métodos ingleses. El rdpido progreso recalizado por la industria
en los siglos XIX y XX poco cambié la fabricacién del jabén; hasta hoy en
dfa se sigue produciendo en calderas por tareas (método de la caldera), y-
hasta hace poco se ha empezado a emplear el procese continuo, que €s muy -
mecanizado, se opera a contracorriente y el mimero de lavados depende de -
la cantidad de glicerina que ha de ser recuperada del jabén.

[n México se utiliza el método de 1a caldera para la fabricacién -
de jabones de lavanderia, que consta de varias operaciones, mediante las -
cuales se efectdan: la saponificacién de las materias grasas, la precipita
cién del jabdn en la lejia del jabbn concentrada, la separacién de la gli-
cerina y la coccidn de acabado para dar punto a la masa jabonosa de modo -
que por el fcpdsd forme un jabén limpio.

1.2 Definicién de jabon,

‘ Jabﬁﬁ, “es 1a denaninacién de las sales de dcidos grasos de elevado
peso molcailar;'CZ)n 8 dtamos (por ‘1o menos), de carbono; en sentido mis es
tricto y segdn los usos de la vida diaria, se entiende por jabones las sa-
les élc_alirias de estos dcidos grasos, en particular las sales de sodio vy
de potasio,  (6)

Las sales de sodlo L‘abl 1cadas en grandes cantldades son-los’ Jabo-
nes duros: R4 algo se emplcan 1os dc potasm 11amados Jabones bla.ndos (7



4]

1.3, 200 :bsinte'sis y écci’én 1inmiadora’de ‘losgabone_s._ i

La reaccién quimica que se verifica en la fabricacién de ‘jabones -
de grasas y aceites neutros (triglicéridos) se expresa en la forma siguiép_
te (tomando como ejemplo el dcido ladirico) :

HZEI-COO~ (CHy), -Chy

HrE00- Gy Ty -~ + 3 R, e 3.0 G U1
H,C-C00- (CH, )y o-Cl

En la neutralizacién de 1o
expresa en la forma siguientc:

Para explicar la‘accién 1'impiadorya»de los'-jabones conviene obser --
var mis cn detalle la estructura molecular de las sales de fcidos grasos 6
jabones. Por ser sales presentan un enlace o unién ibnica:



seccién covalente (no polar) . seccifn ibnica (polar)

CH CH CHZCHZCHZCHZCiIZCH_,_CHZCHZCH2 C=9 L
Q: 'Na

lagrato de sodio:

(sal carboxilato) y una larga
(cadena hidrocarbonada). '(8) -

la accibén 11mp1adora‘d 1 abo s en'la 11mp1eza ha s1do tema de
varias teorias. Probablemente 1 'mejor éxpllcac16n es la de Mc Bam, ‘seglin
la cual los jabones en soluc16n acuosa ex1sten en forma de electrflitos co
loides, es decir: que actﬁan a la vez como coloides y como electrélitos.

Por 1o tanto la concentracién de los jabones en las soluciones uti
lizadas para limpiar es suficientemente grande para originar la aglomera--
¢ién de las moléculas de jabdn en forma de micelas. Estas tienen un papel-
muy importante en la eliminacién de la suciedad en el lavado y en mantener
en suspensifn las particulas de mugre. (9)



‘- Esquema de micela:

1.4, ~ Componentes de los Jabones. o

©1.4.1. - Materias primas_'_q_i"génmas. : 2

Son por 10 generai grésas y aceites vegetales y de mamiferos, de -
las cuales, los.de mayor importancia que.se utilizan en la fabricacién de
jabones de lavanderia son los siguientes:

--a) Aceites de 4cido ladrico. Se distinguen por su insaturacién muy
baja y un contenide elevado de 4cido ladrico y de otros &cidos de cadena -
corta. Se funden a tempera turas relativamente bajas y definidas y tienen -»
calor bastante claro y proporcifn baja de componentes glicéridos. Los acei
tes de 4cido ladrico son el de coco y el de semilla de palma. (10)

b) Grasas de mamiferos terrestres. Tienen insaturacién relativamen



te baja y contienen principalmente &cidos CI() ¥ C18‘ Los &cidos no satura
dos son casi por cntero dcido oleico y linleico. Con los dcidos saturados
y no saturados irregularmente distribuidos, se funden por grados y tienen-
puntos de fusidn relativamente elevados. Si se derivan de materiales no en
ranciados, tiene color claro y contenido bajo de componentes no glicéridos;
las calidades no comestibles tienen a memudo color abscuro. la manteca de
cerdo y el sebo (de vaca, ternera y carnero), son las variedades de este -
tipo de grasas.

[

c) Aceites Marinos. Son usados después de su hidrogenacifn y se .-
distinguen por su contenido considerable de dcidos grasos cuya longitud de
cadena varia bastante por debajo y por encima de C18 y por la presencia de
4cidos muy insaturados (cuatro 6 mis dobles enlaces) justamente con un con
tenido considerable de 4cidos saturados (hasta 25 % del total de dcidos).

an

Los aceites marinos proceden principalmente del aceite de balle

y de peces (sardinas).

d) Ademds de las anteriores grasas »y‘ayceiktés ‘también se utilizan -
grasa de huesos, g

142, Mitives,

Los aditivos se le agregan al jabdn para darle ciertas caracterfs-
ticas fisicas y quimicas adicionales, estos comprenden; la resina; los co-
lorantes ordinarios y los fluorescentes o abrillantadores; pigmentos; cons
tructores alcalinos tales como el carbonato, silicato y el fosfato de so--
dio; etc.; preventores de la redeposicién de la suciedad, tales como la --
carboximetilcelulosa; agentes blanqueantes como 1os perboratos; preservado
res del enranciamiento, tales como los agentes antioxidantes y especialmen



te los agentes sccuestrantes quc 1nact1van los: metales que catalvan la: -+
oxidacién; aire para los Jabones flotantes y gllcerlna para los transparen,
tes. (12) : :

Blanqueadores &pticos que aplicados en los jabones o materiales -
que han perdido su blancura, absorben la luz ultravioleta de la luz solar
y emiten encrgia absorbida en forma de luz visible. la luz azul emitida -
campensa Gpticamente el tono amarillento (original o adquirida por el uso)
del material y le da un color blanco mucho mds duradero y puro. Ejemplos -
de este tipo de blanqueadores son los derivados de los siguicentes compues-
tos: de estilbeno-s-triazaina, de 1H-naftol (1,2) triazol,de bis benzimida
201, y los de la 4-metil cumarina. (13)

Estos aditivos se incorporan generalmente por medios mecérucos al -
jabdén en mezcladores potentes llamados ''crutchers". 5

2.4.2: Materiales de Relleno.

Este tipo de material tal y:como su nombre:lo indica sirve para au
mentar el peso o para relleno de jabones. Aﬁtes de la guei'ra desempeftaron
las sustancias minerales insolubles un papel secundario, para ello se uti-
26 el caolin; 6 el talco, silicato de magnesio hidratado.

Ademés de las sustancias anteriores se utilizan como relleno j--
drio soluble, sulfato de SOle y cloruro de potasm. - '

1,44 aterias primas inorgdnicas.

Son- por 1o general 4lcalis o sales inorgdnicas que -se utilizan pa-



ra iniciar la saponificacifn con una grasa, en el proceso de fabricacién -
del jabén, estos son:

1.- Alcalis. »
a) sosa calcinada (sosa al amoniaco),-
- b) sosa caistica. :

C) potasa caistica, (umcamente para Jabones blandos)

v2 - Otras materias.
a) sal comin, para salmlzar. (14)

1.5, Métodos de fabricacién de jabones de lavanderfa.’

Los jabones de lavanderia son consumidos en tremendas cantidades -
en el hogar. Este tipo de jabones son hechos generalmente por cualquiera -
de los métodos siguientes: saturado en frio y saturado en caliente (usan-
do aceites y grasas naturales o los dcidos grasos derivados de ellos).

1.5.1, Saturado en frio. las materias grasas mis apropiadas pa
ra la fabricacién del jabdén por este método, son los que pertenecen al gru
po del aceite de coco y del aceite de ricino, puesto que tienen la propie-
dad de convertirse en jabones sm mis. que agltarlos con solucmnes de sosa
cdustica. (15)

La instalacién que se ncceista para esta fabricacién es la cons- -
truccién mds sencilla y generalmente, consiste en un molde o caja de hie--
rro o.de madera donde s¢ coloca la materia grasa, previamente calntada a -
35°C, entonces se agita dicha materia grasa y entretanto se le afiade una -
cantidad exactamentc medida de sosa cdustica de peso especifico 1.35. Se -
tapa el molde y sc deja en reposo, con lo cual la masa desarrolla calor, -
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en grado suficiente, para.completar el proceso de saponificaci6n en 24 ho-
ras. Para fabricar un buen jabon debe calcularse la cantidad de sosa’ cdus-
tica que se requiere para la saponificaci6n en conformidad con el indice -
de saponificacién de la materia grasa empleada. (16)

El jabdn preparado en frio no puede obtenerse en buenas condicio--
nes a gran escala, partiendo de cidos grasos libres o de grasas que con--
tienen una cantidad notable de estos, puesto que a cusa de la combinacién-
inmediata de los 4dcidos grasos con la sosa cdusitca, se forman grumos que
engloban los materiales no combinados.

1.5.2. Saturado en calientel .

a) Con aceites y grasas nafﬁralés. Los aceites y las grasésb se in-
troducen en la caldera y se agitan mecfnicamente o mediante el vapor,. se--
gin sea el tipo de calder a; en tanto se afiade una solucién diluida de so-
sa cdustica que favorece la emulsibn de la grasa y produce una hidrolisis-
rdpida -es necesario emplear un exceso de sosa cdustica para obtener una -
saponificaci6n campleta. Experimentos hechos por Glapham y De Greiff, han
demostrado que, usando la cantidad de sosa cfustica que sc requierc tedri-
camente, se establece un equilibrio entre el jaldn y la gasa no saponifica
da de tal modo que la masa resultante contiene una cantidad tan grande de
esta {iltima que el jabdn resultante es invendibl:, para contrarrestar es-
to se adiciona cloruro de sodio (sangrado del jabdn), con lo cual se preci
pitan los jabones de sosa. Dejando la mezcla en reposo se obticnen dos ca-
pas: 1) una capa acuosa inferior que contiene sal, glicerina y exceso de -
sosa cdustica; 2) una masa cuajada superior, de grames de jabdn que retic
ne, aproximadamente, de 30-35% de agua. la capa inferior se desagua y sec -
recupera con objeto de separar la glicerina que contiene. Los granos de-
jabdn cuajado que quedan en la caldera se¢ hicrven con agua hasta formar --
una pasta homogénea, que de nuevo sc hierve con una poca de sosa cdusticaj
con objeto de asegurar la saponificacidén completa y se vuelve a separar en



dos capas de la manera antes descrita. El jabén se trata una vez mis de -
una igual manera para climinar las impurezas que perjudican su color, a vc
ces sc hierve con una solucidn de sosa cdutica algo concentrada y de nuevo
se precipita por el cloruro de sodio. Finalmente, la torta de jabdn, que -
sobrenada se separa del liquido y se liclia para convertirla en jabdn acaba

an

E1 jabén puro acabado, aun en caliente, se vierte en miquinas mez-
cladoras (de una cantidad de 610 a 760 Kg de jabbn) donde se incoporan con
el jabén, todo tipo de aditivos que se requieren, y después se pasa a los-
moldes de jabdn, donde se decja enfriar la masa caliente.

b) Con dcidos grasos libres, Este método fué indicado primeramente
por Chevreul, la operacién inicial de la fabricacién es equivalente a neu-
tralizar los dcidos grasos, con sosa ciustica o con carbonato de sodio. -
Sin embargo, debe tomarse la precaucién de poner primero enla caldera la so-
lucidn de sosa cdustica o de carbonato de sodio y verter lentamente los --
dcidos grasos mientras hicrve la masa, de modo que se evita la formacién -
de grumos de jab6n y facilita el desprendimiento de anhidrido carbénico. -
Después de esto se trata el jabén de la mism mancra como se ha descrito -
anteriommente con los otros métodos. (18)

1.6, Datds econdmicos y estadisticos,

nt1nuac16n se da una lista dcl consumo y produccibn-de grasas-
y aceltcs sicndo estos 1os mds variables, en comparacién con cualqu1er --
otro Llpo de mercancia que haya cn el mercado. Los datos son de 1984, y --
son para toda la Repiblica Mexicana, (19)



grasa. o ?ceite caliddd” .- - envases  ~ consumo de las grasas o
T S R an aceites cn la producci6n

“dejabon (Kg).

aceite de coco crude 5 000 000

aceite de linaza crud

-3 000 000

aceite de cacahuate - crud vagones-

1% tanque
aceite de mamferos e ST
marinos - ~crudo. o . vagones-
B s tanque
manteca de cerdo - ““vagones-
- tanque
sebo de res y ter T : [
nera s crudo vagones- : :
' : tanque 3_6_000 090‘

De la tabla anterivr se desprende que al hacer 1a sum totalvdel’ -
consumo de las grasas y aceites en la produccién de Jabén esta.es de. .
69 000 000 Kg amialmente. :

El consumo anual percapita-de jabories y- detergentes sintéticos ---
(en Kg) en la Repiblica Mexicana en el afio de 1984 es el siguiente:

Ao o S consumo  ( Kg )
1984 . 8.4

1.74 »,f' ‘Aﬁlicac;.ones del proyd.\’icrtd:_éqﬁerciél. i

Aunque el jabén es generalmente conocido como agente de limpieza y
la mayor parte que actualmente se produce se utiliza para este fin, sin em }
bargo también tienc otras aplicaciones, como son: auxiliar en la industria
textil, basado en su capacidad para reducir la tensién superficial del - -

agua, fendmeno quc determina sus propicdades detergentes -del latin 'deter



gere'' que significa lavar-; humectante, dispersante y espumante en la in--
dustria de la lavanderia; en la industria del cemento se utiliza como emul
gente y plastificante; en los restaurantes y hoteles se utiliza en la lim-
pieza de los utensilios.

1.8. - Los 4cidos Grasos.

Los &cidos grasos forman un grupo muneroso de: éc:ldos allfﬁtlcos m
nocarboullcos muchos de los cuales estén como ghcerldo : (ésteres de g11
cerol) en las grasas y aceites naturales. ; “

los 4cidos grasos saturados de nfimero par existen en eatado libre-

0 de cambinacién en la naturaleza, y todos ellos, se hallan como glicéri--
dos en las grasas o como monoésteres en las ceras, El &cido palmitico - -
H es el mis abundante, El &cido estedrico C 8h3802’ es el mis im

634 2’
portante de los 4cidos superiorves. (20)

Los 4cidos grasos insaturados monoe tanoides y polietanoides*sé?en- g
cuentran también en las grasas y aceites vegetales y arumales. En 1os ace1
tes vegetales predomman los &cidos C18 y CIS“ :

1.8 .»1;. : -‘[;z;bpiedades fisicas:

- Punto de ebullici6n. Los puntos de ebullicién de los dcidos gra--
sos aumentan con ¢l nimero de dtomos de carbono; pero ¢l aumento de car

no va disminuyendo a medida que sc asciende en la serie. Los micmbos supe-
riores sufren alguna descomposicién, incluso a presiones inferiores a la -
atmosférica. El calor de asociacién disminuye a medida que aumenta la lon-

gitul de la cadena hidrocarbonada.



- Densidad, la densidad de los dcidos grasos en estado liquido a --
cualquier temperatura dada, es esencialmente funcitén lineal de ella. En el
estado 1iquido a cualquier temperatura, la densidad de los dcidos grasos -
disninuye cuando aumenta su peso molecular. (21)

- Indice de refracci6n. Este indice a una temperatura de 30°C en -
los 4cidos grasos va aumentando conforme aumenta el nimero de dtomos de ---
carbono en la cadena.

- Viscosidad. En relacién a esta propiedad y de acuerdo con el ni-
mero de dtamos de carbono que presentan los 4cidos grasos en su estructu-
ra; a mayor nimero de Atomos de carbono, mayor viscosidad. (22)

- Solubilidad, Los &cidos grasos muestran solubilidades mayores en
agua que los hidrocarburos correspondientes, debido al grupo carbdxilo po-
lar o hidrofilico. Los cuatro primeros miembros de la serie de dcidos gra-
sos son miscibles con el a gua en todas las proporciones a la temperatura-
ambiente, pero a medida que aumenta la longitud de la cadena carbénica, -
disminuye la capacidad del carbbxilc para producir la solubilidad de los -
dcidos en el agua, hasta actuar simplemente para orientar el &cido graso -
con respecto a una superficie de agua. (23)

1.8.2. Propiedades quimicas.

Como dcidos carbéxilicos alifiticos tipicos, los Acidos grasos ma-
nifiestan las reacciones que podrian esperarse. Ademds de las reacciones -
caracteristicas del grupo carboxilo y de la cadena hidrocarbonada los 4ci-
dos insaturados ticnen las reacciones del enlacc doble. A continuacién se-
enuncian las mis importantes de cstas reacciones:




cano producto un- ester e

RCOOH ~ + KOH- —T‘—%'RCOOR' el

- Reducci6n. Esta reacci6n puede cfectuarse en los dcidos grasos por
adicién de hidrSgeno en el grupo carbdnilo (CQO) para dar alcoholes., Méto-
do aplicable a los aceites grasos y ésteres alquiliéos de los 4cidos gra--
s0s, por cualquiera de las formas siguientes: R

a) Con hldruro doble de '1t10’ y aluminlo 111 “Acido se ‘trata con -
el hidruro en eter d refluJo y-la )

el alcolol. g

4 RCOOH + 3

RCOOH +- BZ“G



c) Con hidrégeno gas, utilizanda como catalizador platinos

H —t RGO (35)

RCOOH + 2 cat.

- Formacién de halogenuros de 4cido. Estos compuestos se preparan co
mimmente mediante la reaccién de un dcido graso con cloruro de tionilo'- -
(80c1,), pentacloruro de f&sforo y tribomuro de fdsforo, tal y como se in-
dica ;. continuacion:

a) Acido graso con cloruro de tionilo. - e

- ~ Halogenacién. Los derivados halogenados de dcidos grasos, que pue-
den obtenerse por sustitucifn en dcidos saturados o por adici6n en fcidos-
insaturados, son Gtiles en sintesis, purificaciones, anilisis y determina-
ciones de estructura por la facilidad con que sc¢ forman:

a) SustituciSn. Los fAcidos grasos saturados anhidros reaccionan --
con ¢l cloro o bromo secos en presencia de un catalizador (f6sforo) para -



dar primero :d_erqi»vados:‘ secloro y. es-bromo.
cwo

b) Adicidén. El cloro, bromo y iodo libres, el monobromuro de iodo-
y el monocloruro de iodo, se agregan gencralmente a 165 enlaces dobles de-
los &cidos no saturados para formar derivados dilmlogenados de los dcidos-
saturados correspondientes.

RGCH(CH,) COM + X, -—-'——-'Rmxc_m_(crilzj.,icom. @n

componentes de un jabdn de lavanderia 'so as

- Indice de 4cido (la). ,
= 'lndice de saponificacién (1s)..
- Indice de iodo (1i).
- Indice de resina (Ir). s e
- Composic i6n por cromatografia‘de gases

1.9.1, _Defter‘minacién{d‘e ind ce i"de‘ {Lcyi;l‘d' la).

lz pxesencm natural de ac1dez o0 4cidos grasos lxbres ‘gra--
s, es-decir, de &cidos grasos no combinados es el msultado de la h1dr6-



La -acidez en una gr'asa o aceite puede expresarse de diversas for-
mas. Esto es, expfesaf 1a acidez en tanto por ciento de 4cido graso libre-
en el caso de aceites y grasas comestibles y de indice de dcido o de neu--
tralizacién cuando se trata de dcidos grasos y jabones comerciales.

El indice de 4cido se define como el ndmero de mg de KOH wue sc re
quieren para neutralizar los dcisos grasos libres contenidos en un gramo -
de grasa. El porcentaje de 4cidos grasos libres, expresado como dcide - -

oleico, es igual al indice de dcido dividido por 199. (28)

Puesto que los dcidos grasos son débiles, es necesario empleaf; una .
tase fuerte. Por estas razones, la acidez oviginada por los 4cidos grasos-
libres se valor con NaOH empleando como indicador fenolftaleina. e

El etanol se emplea como disolvente y medio para las valoraciones
dgido-base, fue estudiado y recamenado por Bishop-Kithidge y Hildebrand, -
quienes prepararon una escala de indicadores para su emplco en valoracio--
nes alcohdlicas comparable a la existente para valoraciones en medio acue-
s0.

la mayor parte de ios métodos nommalizados especifican actualmente
el empleo de etanol, sin embargo pueden utilizarse propanol y butanol como
disolventes. (29)
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La fenolftaleina se especifica como indicador para la determina- -
cién de &cidos grasos libres prdcticamente en todos los métodos normaliza-
dos. No obstante, Shney informé que tanto la timolftaleina como el azul de
timol, eran superiroes a la fenolftaleina en estas valoraciones. De acuer-
do con Anves y Licata, el cambio de color de la fenolftaleina camo de la -
timolftaleina aparece por encima del verdadero punto de inflexién determi-
nado por valoracién electrométrica, siendo el {iltimo indicador el que lo -
presenta mis alto de los dos. (30)

Hay dos tipos de métodos de determinacién de 4cidos grasos libres,
los de la American Oil Chemist's Society (este es el que se utiliz6 'y se -
discute en la parte experimental del presente trabajo) y de la British --
Standard Institution, este dltimo se diferencfa del primero, )'a que pres--
cribe la adici6n de benceno o éter etflico al disolvente alcohflico, con -
el fin de facilitar la disolucién de 12 muestra grasa. Se eligié el pri--
mer método, ya que es mds ficil de realizar. :

192 ,:bb'_Détenninacién del' fndice de saponificacién (Is).

El ‘in'dice de saponificacién llamado a veces nfimero de saponifica--
cién, es una medida de la cantidad de 8lcali requerida para saponificar un
determinado peso de grasa, y que generalmente viene expresada como el mime
ro de mg de KOH necesarios para saponificar un gramo de grasa. El indice -
de saponificacién estd relacionado con el peso molecular medio de la grasa.

(1)

El indice de saponificaci6n es un dato muy Gtil en el andlisis de
grasas y aceites. Es una de las constantes de estas sustancias, Gtil para-
la identificacién de muestras desconocidas y Gtil también para la estima--
cién de la composici6n de mezclas grasas. Koettstorfer fué el primero que-
desarroll6 un método para la determinacién de Indice de saponificacién que,
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esencialmente, no ha variado hasta la fecha El método se basa en la reac-
cibn, expresada por la mgumnte ecuacién: i

Csl*iS(OOCR)3 + "3 KOH weem—ae 3 RCOOK . + CSHS(OWS,

Elk procedimiento general es calentar un exceso de KOH/etanslico -
con un-peso-conocido de muestra, hasta que la sapunificatiSn es completa.
El exceso de &lcali se valora después con solucién tipo de 4cido y se cal-
cula el indice de saponificaci6n a partir de la cantidad de dlcali que - -
reacciona con la muestra. (32)

El disolvente en el que se disuelve el dlcali sirve como medio de
reaccién, Este hecho tiene una marcada influencia sobre la determinacién
puesto que dependientes de 61, hay una serie de factores tales como 1a so-
lubilidad de la muestra, temperatura y velocidad de la reaccifn. Todos - -
ellos tienen relacién con la totalidad de la reaccifn., El etanol, en la ma
yor parte de los métodos, estd especificado como el disolvente del 4lcali
y su empleo es satisfactorio para grasas que son dificiles de saponificar.

la mayor parte de las grasas corrientes reaccionan rdpida y ficil-
mente con el KOH disuelto en etanol, y los &cidos grasos reaccionan aifn --
mis rdpidamente que los glicéridos. La sustitucién del etanol por otros di
solventes, tales como el isopropancl, butanol, alcoholes amilicos, etano--
diol y carbitol, conducen a und saponificacién mds rdpida debido a una tem
peratura de cbullicién mids alta y una mejora en la solubilidad de la grasa.
Los valores asi obtenidos tienden a ser ligeramente superiores sobre los -
niveles comurmente aceptados. (33) '

Algo que nos ejemplifica lo anterior, s cl efecto del dlSOlVEnte-
Y dcl tlempo de xcaccmn sobre los Indices de saponificacién, tal y como -



sc indica en la tabla siguiente con semillas de algodén y sebo de res:.

Aceite de sgmillaé kdeulvai/gogksh
tiempo en minutos !_e:ténol' s
ol :
300 %
60

-Determinacién del indice de iodo.

ice de 1odo esel nﬁmero de: gramos de 1odo absorbldo' en con
dlcmnes precisas por 100 gramos de insaturacién; Este iIndice es- Jmportan
te por que nes md1ca el grado medio de insaturacidn.

La déterminacién del Indice de iodo en grasas (6 dcidos grasos), -
que contienen enlaces dobles aislados, se basa en la absorcién del halégeno
bajo condiciones elegidas, para provocar resultados estequiométricos. Tam-
bién se mide la insaturacién de grasas que contienen enlaces dobles conju-
gados, pero en la mayor parte de los casos, los resultados obtenidos indi-
can mis bien una significancia parcial que una total insaturacién. Como --
agentes de halogenacidén se emplean corrientemente el iodo, el monocloruro
o ¢l monobranuro de iodo, aunque los resultados se expresan en términos de
iodo (gramos de iodo por 100 gramos degrasa o dcido graso) independiente-
mente del halSgeno o combinacidn de halégenos empleada. (34)
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El procedimiento general implica la adicifn de un exceso de halfge
nos a la muestra, reduccifn de este exceso con joduro de potasio, y por ng
timo, valoracién de este iodo libre con solucién tipo de tiosulfato de so-
dio, empleando almidén como indicador. :

las reacciones que intervicnen en las pruebas para la detecclﬁn
del indice de iodo tienen lugar de acuerdocon las 51gu1entes ecuacmnes: }

1.- la reaccién de una solucién de permanganato de potasio con qxalato' n
de sodio (para determinar el titulo de la soluc16n de KMnO )

2 }\’MnO4 + 8 HZSVQ4> +.5 &29204———-——0 2 MnSO4 +; KZSO4 + 5 Naz

10 NaZS.ZOS;*

3.- La reacc16n del cloruro men:
cie reactlva monocloruro de 1odo):

Z,ch,.Ié mf""lz :

esta es’ una reaccwn d

(1°a 1 ) y el men_urm s !



4, - IA rcaccxon del monocloruro de 1odo con la msaturac16n de los ac1dos

6.- la reaccién ceso de iodo corrxw : t'ipsu'l"fatcj.b

: 12’+ 2 Na25203 ————ON328406 ‘+“_‘2 NaI e

Fn esta reaccidn el iodo es reducido. El tiosulfato actfa como'reduc'tc‘)r, -

52 1/2+ -

oxidéndose sus dtomos de azufre de S2+ (en promedio).

De los muchos procedimientos que se han propuesto para la detemmi-
nacién de este indice, cuatro de ellos son mejor conocidos que todos los -
demds. Son los métodos de Wijs, Hanus, Hibl (que es el que se utilizd en -
el presente trabajo) y el de Rosemund y Kuhnhenn. Menos conocidos son el -
de Margosches, haufmann y Winkler, Marshall y Mukherjee. Este Gltime es re
lativamente nuevo. £l método de Margosches y el primitivo de Roserund y -
Kuhnhenn, conducen a resultados erréneos y, atin cuando son rdpidos, no son
de empleo comtin.

£l megodo de Kaufmann tiene 1a ventAJa de 1la fac:llldad de prepara-

ciénde TedCtIVO

En general se puede indicar cue la difcrencia més marcada entre cs
tos métodos, es el tipe de disolvente que se utiliza para la muestra.
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Se consideran en general, como de inferior calidad para la prepara
cién de jabones, aunque estos tienen ciertas propiedades deseables, como -
son la alta solubilidad, superior acci6n germicida, alta capacidad para --
los rellenos de silicato y accidén antioxidante cn pequefias concentraciones.
(35)

12 resina es insoluble en-agua, pero soluble en la mayor par'te' de-
los disolventes orgénicos. Estd constituida de aproximdamente 90% de dci
dos resinicos y de alrededor de 10% de materiales neutros.

110 e »Ciy_"c‘armatografi#deb gas_t‘a,sﬁ’.

La cromatografia de gases es un método fisico de sepai‘abién basado
en la distritucién de la muestra entre dos fases, Una fase estacionaria -
(dentro de una colwma) con gran drea superficial que tiene un liquido, en
cl cual se van a llevar a cabo la scparacién de los solutos. la otra fasc-
mivil (gas) lleva los solutos a través de la fase estacionaria.
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las principales ventajas de la c1'0matografia dé ga
solucidn, velocidad, sensibilidad, senculcz, resultados c
(itil en escala preparativa. (37) :

son' alta re

Sus limitaciones son: sélo pueden manipularse nuestras volétlles y.
a menudo es necesario eliminar interferencias en‘la muestra. (38) )

la siguiente figura representa el esquema de un sistema para ci‘émg j
tografia de gases. las partes Misicas son: 1) citindro de gaé portador; 2)
control de caudal de gas; 3) entrada.de-la -muestra; 4) termostato de-la ' -
columa; 5) columnaj 6) detector y 7) registro. gréfico,

. Esquema de cromatografo de gases.
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litros,:en la cédmara de myeccmn calentdda, dondc se. vaporx:a y am‘astra

hacia: la columxu. .

'la columna es un tubo largo de metal 0 Vidi‘ib‘enmécado con-particu
las sdlidas (cl soporte sélido). Sobre ‘el 'soportc'.éélido se ha distribuido
de modo uniforme una pelicula delgada de un-1iquido de alto punto de ebu--
1licién (la fase estacionaria). :

la separacidn de una muestra por este sistem se efectlia cuando es
ta, se reparte entre gas portador y la fase estacionaria y se separa en ca
da uno de sus componentes. Los componentes de la muestra que tengan mayor
solubilidad en la fasc estacionaria se desplazan con mds lentitud y se elu
ven mcho despuiis de la coliema, sucediendo lo contrario con los componen-
tes que presentan menor solubilidad en dicha fase, ya que estos se despla-
an-mis fﬁpido y 390 los primeros que sc¢ eluyen en la columna. (39)

Después de la columna, cl gas portador y la muestra pasan a través
de un detector. Este dispositivo mide la concentracién de la muestra y ge-
nera una sefial eléctrica. Esta sefial pasa a un registrador grafico, el - -
cual conligura un cromatograma (registro escrito del andlisis).

En muchos casos, un procesador de datos integra automdticamente el
drea del pico y en algunos casos e¢fectia cdlculos ¢ imprime resultados - -
cuantitativos y tiempos de retencién. (40)




P.» 'IL DI’ERL\W\IAI

- CAPLTIUIO 2

e Sévlégc‘iﬁn,délni(xc_sfl‘ilé;?,:r~

Los jabones que se utilizaron para’alcaniar los objetivos de. esta-
tesis se seleccionaron de forma simple, tan solo considerando ciertas con-
diciones que’ simplificaran cl muestreo y la detemminacidén del marco de tra
kajo. las condiciones de los jabones seleccionados . fueron-los siguientes:

m Q.xé sean'jabones de uso comin  (popular). -

(2)  Que sean jabones de precics accesibles.

(3)Que- scan jabones fabricados (vendidos y dlstrlbmdos en: (.1 -
""Dlstrlto Federal, México. :

.-~Castillo (Caé].
Corona  (Cor).
.~ Fama (Fam).
4.~ Gusanillo (Gus).

Lzs pruebas experimentales se

5. - thda (Had).

6. 1bis (1bi). ‘reallzaron dos veces para cada una
7.« Puente  (Puc). “de dos pastillas diferentes de la-
8. - Roma (Ram). misi marca, esto es, en cuatro --
9.- Solar  (%1).7 - lotes.

10. - ‘Tepeyac ('lcp).

i

“11: - Uno,dos;tres (Udt) )
1202 Zote - w(Z0t). ‘
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2.2 i.Mépafagﬁikéni’déﬁ@aﬂhlle‘stra; '

Se tomauna ﬁééfilla de jabén y se hacen cortes paralclos a las di
ferentes caras,: de modo’ que 1'ak npartve central de la pastilla quede disponi-
ble para ‘tfabaja_r con ella. (41)

Esto es conveniente ya que esta parte de la pastilla no ha estado-
en contacto con el aire y en consecuencia, no se ha resecado, ni los &4ci--
dos grasos han sufrido alteracidn apreciable debida a la luz o al aire y -
por ello, la muestra ha de ser la parte interna de la pastilla, esta se -
desmenuza rdpidamentc y se guarda dentro de un frasco color dmbar (a fin -
de evitar que la luz altere la materia), bicn cerrado con tapa de pldstico
mientras no se efectiien las pruecbas.

2.3, la separaci6n de los 4cidos grasos.

De-las hojuelas-de-jab6n que se- han obtenido-en la preparacitn de-
la muestra se toman 10 g de jabén -los cuales se pesan en una balanza ana-
litica- y posteriormente se depositan en un matraz Erlenmeyer de 250 ml de
capacidad. Al mismo matraz se agregan 150 ml de agua caliente y asi, hasta
la disolucién total de las hojuclas de jabdén. Cuando las hojuelas se han -
disuelto en 100%, entonces se afiade en calientc a esta misma salucién, 20
ml de solucidn de &cido sulfiirico (}12504) al 30% de concentracidn. (42)

Con esto las sales de 4cidos grasos sc pasan a fcidos grasos.

Por ejemplo



3 : P . 4
Cyy H_asc,oo Nf‘. o8, @q) —2 C17”"C°°” 2‘\' :
e R . . 50,
s6lido esteatato dcido sulfirico acido ested- e
de sodio. s (acuoso). rico.

(sal déiﬁc‘;‘idbk-gmsd) (insoluble
s I en agua)

En estg, paso Je la obtencién de los-dcidos: leaos dcbe \VCT].flLaI‘-
se quc ol pH de la disolucién despuds de agregar cl dcido sulftrico sea --
realmente dcido (pl=1.0).

Al separarse los dcidos grasos del seno de la disolucién, se dis--
tribuyen en la superficie de la disolucidn en forma de una fase superior -
-que es grasa 1iquida- arrastrnado consigo colorante y otras cargas. Mucho
del material accesorio del jabdn queda en la fase liquida inferior o 'agua
residual'’. Al enfriarse esta disolucidn, los dcidos grasos en la superfi--
cle forman una pastilla sélida, por lo que esto es aprovechable para climi
nar las aguas residuales por decantacién, y afadir nucvamente agua calien-
te para hacer lavados (tantos como sea ecesario) a los dcidos grasos ya se
parados y eliminar la mayor cantidad de cargas, hasta que el agua residual
sea pricticamente incolora. Se dejan solidificar los dcidos grasos y se -
procede a eliminar el colorante cue contienen. Lste se climina mediante --
atagues con carbon activado (a algunos jabones sc les realizd hasta cinco_
veces este paso), para ello se transfieren los dcidos grasos obtenidos a -
un matraz Erlemmeyer de 250 ml y se agrega la minima cantidad de etanol ca
liente, suliciente para disolver por completo los dcidos grasos (por lo gc
neral 50 ml), asi en calicnte se agrega al carbdn activado (entre 1y 2 g)
y la disolucién se deja en un baiio de agua caliente para que tenga ebulli-
cidn de unos 5 a 10 minutos; immediatamente -cn caliente- se filtra al va-
cio para eliminar ¢l carhén. Ll [iltrado deberd quedar incoloro. Iintonces-
se procede a recristalizar los dcidos grasos, dejando eniriar el matraz --
Erleynmeyer en hiclo y agregando 150 ml de agua helada al matraz que con--

ticnen los deidos grasos en ctunol. 5S¢ observa una recristaiizacién alun-
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dante y efectiva.

Posteriomente los dcidos grasos se {iltran al vacfo y de alli se-
les Java con agua helada y se les deja secar -primero en el mismo embudo -
Blichner al vacio y después en papel filtro, al aire libre, para un secado
mis efectivo, durante 3 dias, pues quedan bastante himedos, al filtrarse.

2.4. Indice de dcido (la).

2.4.1. Reactivos usados.

- Disolucién acuosa de hidréxido de sodio (NaOH 0.1 N).
- Indicador; disolucifn etandlica de fenolftaleina al 1%.
- Etanol destilado (EtOH, disolvente).

2.4.,2, Preparacifn de reactivos.

- Hidréxido de sodio 0.1 N, Teniendo en cuenta que el peso equivalente-
del hidréxido de sodio (NaOH) es 40, para preparar unlitro de solucién -
decimonormal se necesitan 4g, los cuales se pesan en un vidrio de reloj, -
se disuelven rdpidamente en 200ml de agua, se calienta esta mezcla y se --
agrega una solucidn también caliente, de 2 a 3g de cloruro de bario en 25
a 30nl de agua. Se deja enfriar y tuando el precipitado de carbomato de ba
rio se ha ido al fondo, sc filtra, el filtrado que contiene el hidrdxido -
de sodio libre de carbonato, se diluye con agua caliente y fria (para desa
lojar ¢l gas carbénico que casi siempre tiene disuelto), hasta un litro --
aproximadamente. la solucién asi obtenida se titula con 4cido clorhidrico-
0.1 N, para conocer su nomnalidad. '

- Solucién etandlica de fenolftaleina.: Se pesan 1.00g‘de". fenolftalefna --



[
(2]

(con pli-de vire &ptimo entre 8.2 y 9.8; indicador para el andlisis volumé- .
trico y para valoraciones en liquidos no acuosos), y en un vaso de precipi -
tados se disuelve cn 8Oml de etanol puro. Ya disuclta esta disolucién se -

pasa a un matraz aforado, aforando a 100 ml con etanol.

- Ltanol.: Se destila ctanol. Punto de ebullicién en la Ciudad de México .-
con presién atmosférica de 585 mm de mercurio aproximadamente: 71.5°C - -
72°C. e :

 brocediniento,

Se sigui6 el método establecido por la American 0il Chemist's So--
ciety para la determinacién de indicc de 4cido-cn aceites vegetales y mari
nos, crudos y refinados, en grasas animales y en: ‘dcidas grasos’ se lleva

a cabo en:la siguiente forma:

Pesar 100mg de dcidos grasos en un matraz ‘Erlemmeyer de 125 ml de
capacidad 'y afadir 20ml de etanol caliente. S E

En ‘scguida, afiadir 0.5m1 de solucién indicadora de fenolftaleina -
y valorar en caliente esta solucién con hidrdxido de sodio acuoso 0.1 N --
lasta que un color de rosa persista dutante 30scg. Preparar un blanco.y ha
cer una determinacién simultinca como en las mucstras.

2.4.4, - Célculos.

V-(Vv)) ¥ N x 56.102

lg:: V. = volumen de muestra
S1TVWV = yolumen de blanco.
N = nommalidad del hidréxido de sodio 001N
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56. 102 peso equlvalente del hldréudo de:v
‘ : potasm. Sy : : :

cg= .g.ramos de muestra, fO(.Tg. e

2.5, . nd e“’del,séﬁoﬁifﬁé@_idﬁi( s

- ‘olucidn. deci

- Indicador.

- Titulante; so

2.5.2.  Preparacién de reactivos,
- Slucidn de potasa etanSlica.. Se pesan.con.un 10% de exceso 5.6102g de -
hidrdxido de potasio puro y molido, en un vidrio de reloj limpio, en una -
balanza analitica. Tal cantidad de potasa se trans{iere immediatamente a -
un matraz aforado de 1 000ml y en cl matraz, se¢ afladen 800ml de etanol des
tilado. Se agita el matraz hasta disolucién total de todo el hidréxido de-
potasio y entonces se afora la solucidén a 1 000ml. lLa soluci6én de potasa -
etandlica decimonormal se guarda en una botclla color &mbar, con tapén de
pldstico, hien cerrada. Se toman 10ml de esta solucidn de KOH y se titula-
con la disolucién de dcido clorhidrico de una concentracién conocida, usan
do 1a solucién de fenolftalefna (0.5m1) al 1% como indicador (vire color -
rosa a incoloro) con lo que se podrd conocer la normalidad exacta de la so
lucién de hidréxido de potasio.

- Indicador. ‘Solucién de Fenolftaleina al 1% en etanol-(ver pdgina3Zde.-- .

csta tesis).
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- ‘Titulante.:Se -dispuso de una ampolleta de solucién de dcido clorhidrico-
de una concentracidn tal que al diluirla en un matraz aforado de 1 000ml -
proporcione 1 1t-de solucién acuosa decimonormal de Hcl. R

2.5.3. - Procedimiento.

Se sigui6 el método establecido por la American 0il Chemist's So--
ciety para la determinacién de indice de saponificacién, en dcidos grasos,
haciendo lo siguiente: Se pesan 100mg de nuestra de dcidos grasos en un ma
traz bola Quickfit de 25 ml en balanza analitica, se coloca dicho matraz -
en posicién de reflujo, afiadir 10 ml de solucidn ctanbélica de hidréxido de
potasio 0.1 N y piedras de ebullicién, reflujando durante 1 hora con agita
cidn constante. Dejar enfriar, Lavar las parcdes interiores del condensa--
dor con 20 ml de agua destilada, recogiendo los lavados en cl matraz bola.
Separar el condensador del matraz y agregar 0.5 ml de indicador de fenol--
ftaleina. '

Proceder -a- titular con Hcl 0.1 N, hastg que el color rosa desapa-
rezca, oo 2 : i

A = -volumen de Hel requerido para.la muestra, cn ml.
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N = nomxalldad de la soluclon etan611ca dc }udr6x1d0 de
“potasio: 0.1 N 2yt e

‘m = peso de la »r_‘mes‘t’i’a: de 4cido

2.6.

2.6.1.°

Reactivos usadosi

- Cloroformo destilado (CPbl:,_ )

- Solucién etan6lica de iodo (lz/l'tOH) v
- Slucién etan6lica de cloruro mercurlco (ch /EtOH
- Solucién de ioduro de potasio (K1).
- Solucidn acuosa de almidén. .
- Solucién acuosa de tiosulfato de:sodic

2.6.2. Preparacién de reactivos.

- Cloroformo. Se destild cloroformo a la temperatura de 54.5°C, en la Cyiu—
dad de México a 585 mm de mercurio de presién, previamente separada: ellr' -
agua del disolvente, mediante una trampa de Dean Stark invertida. k

- Solucién etandlica de iodo (lz/EtOH) 0.4 N. Se dlsuelven ZS g de"od
sublimado, en 500 ml de etanol puro de 95° G.L. :

- Solucién etanélica de cloruro merciirico «(l'lgéiz/EtO}{) 0.2 N.‘*Se"‘d‘lsqel_\{én
30 g de cloruro mercirico en 500 ml de etaynol'ppro‘ dg fQS"’TVG\

Cstas dos soluciones (lz/EtOH y chl?/EtOHJ se mezclan en voldme-»
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nes iguales 48 horas-antes.de ser utilizadas.

- %lucidn acuosa de almidén. Se pesan 2 g de almidén y se mezclan en mor-
tero de porcelana con 0.01 g de ioduro de mercurio (11), se agrega una po-
ca de agua hasta formar una pasta homogénea, la cual se diluye con 30 ml -
de agua y sc¢ vierte poco a poco en un litro de agua hirviendo; se deja en-
ebullicién por 3 & 4 minutos wds y se deja enfriar. Cwando los sélidos in-
solubles sc han scparado, se decanta la solucidn y se conserva en frascos
de vidrio. El ioduro de mercurio es un conservador, que cvita la descompo-
sicién del engrudo.

- Solucién acuosa de tisulfato de sodio (Na28203), decimonormal. Se pesan
25 g de tisulfato de sodio cristalizado, se disuelven en 300 ml de agua --
destilada hervida y fria y se transfieren a un matraz aforado de un litro,
completando el volumen.

Se agregan 0.1 g dc carbonato de sodio anhidro por litro, con el -
{in de mantener libre la soluci6n de iones hidrégeno y de ciertas bacte- -
rias que aceleran su descomposicidn.

Se titula esta solucibn de tiosulfato de sodio con iodato de pota-
sio y para cllo: se pesan con la mayoer exactitud 0.3567 g de iodato de po-
tasio puro; se disuclven en 80 ml de agua destilada y el volumen se comple
ta a 100 ml en un natraz aforado de esa capacidad. De esta solucién se mi-
den con una pipeta volumétrica, un volumen de 25 ml, se colocan cn un ma--
traz Erlemmeyer adicionando 1 g de ioduro de potasio, se acidula con 3 ml
de solucién de 1-12804(1:10).

El iodo puesto en lihertad se titula con la solucién de tiosulfato
~de sodio, hasta amarillo pdlido, se diluye entonces con 200 ml de agua des
“tilada esta disolucidn, se agrega almidén, y se contimia la titulacidén has

ta vire de amarillo pdlide - violeta - incoloro. Se repite la titulacién -
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con otras dos porciones iguales.

- Solucidn de ioduro de potasio (K1) al 10%. Se pesan 50 g de ioduro de po
tasiocnun vidrio de reloj, en balanza analitica, inmediatamente esta can-
tidad de ioduro de potasio se transficre a un matraz aforado de 500 ml de-
capacidad, se afaden 400 ml de agua destilada, Se agita hasta disolucidn -
total de todo el ioduro de potasio y entonces se afora la solucién a 500 -

ml.
2.6.3.° -~ Procedimiento.

Se siguié el método de Hubl avalado por la International Union of-
Fure and Applied Chemistry, y para ello se realizd lo siguiente:

Pesar 100 mg de muestra de dcidos grasos en un matraz seco de 250-
ml provisto de tapdn esmerilado. Disolver la muestra en 15 ml de clorofor-
mo y afiadir 20 ml del rcactivo de Hubl (mezcla de lz/EtOH-chlz/EtOH). Ta-
par el matraz, mezclar y dejar en la oscuridad durante 5 horas. Despugs de
esto afiadir 15 ml de solucién de ioduro de potasio al 10%. Asadir 100 ml -
de agua destilada y valorar el exceso de iodo. Con solucién de wazszos
0.7 N, empleando solucibn de almidén como indicador. Este sc ahade cuando-
se ha titulado la mayor parte del iodo y la soluciOn presenta un color ama
rillo paja; el final de la titulacién lo indica la desaparicitn del color-
violeta..

Preparar y realizar la determinacion en un blanco,

2.6.4.  Calc
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donde: B = volumcn de-soluci6n de tmsulfato de SOdlv requc,r a
L por el blanco en ml. )

> i
TR

volumcn de Solucitn de tlosulfato e
pcr la muestra en ml. G
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L)
g

. Indice de resina, -

2.7.1.7 Reactivos usados.

- Solucién ctanblica de hidréxido de potas
- lniica_do_r:;s'orlucién etandlica de. fenolftalefna a

- Solucién de dcido béncc§ﬁlfén5;¢o 'én:rﬁetahoylfainh;dr

2.7.2.. Preparacién de reactivos.

- tolucién ctandlica de hidréxido de potasio

- Indicador, (ver pigina 32 de esta tesis).

Soluci6nmetandlica de dcido bencesulfénico. Se pesan 15.8 g de dcido ben
censulfénico exactamente en un vidrio de reloj, inmediatamente se transfie
ren a un matraz aforado de 1 000 ml, se disuclven con 800 ml de metanol --
anhidro y se aforan a dicho volumen, para obtener 1 litro de solucién deci
monormal (0.1N) de dcido bencesulfénico.

2:7.3.. - Procedimiento. .

iguit el método establecxdo por 1a Amencan 011 Chem1st s S0--

“clety yipa cllo sc rea11 o ‘10 s1gu1entc

: 3y Pesar 100 mg de muestra de dcidos grasos en un matraz bola Quick -
. flt clc 25 ml de capacidad y adicionar 10 ml de solucién 0.1 N de &cido ben
censulfénico. Colocar en posicidn de reflujo durante 30 minutos con agita-
¢ion constante. Dejar enfriar. Separar cl velrigerante del matraz bola de-
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teaccibn y agregar a este 0.5 ml de indicador de solucién etanblica de fe-
nolftaleina y proceder. a titular inmediatamente con solucién etanélica de-
KOH 0.1 N, hasta qué 1a primera coloracién rosa sea persistente durante 30
segpundos, '

Sﬁrmlténc;amen"ce con la muestra, se lleva el .mismo proceso con un -
blanco. Bt Ry AR

2.7.4.  Célculos.

I = J(A-B) () (34.6)
donde: A = vbimnen_ de solucién
ﬁ_pafé_t la mtxestra;":eh"ml ,

‘B'= volumen de solucién de hidréxid(.)"dé:
... para el blanco, en ml. :

normalidad de 1a solucién dehldré

N =
0.1 N.
m = peso de la miestra de 4cidos gra




28, 'Cromaﬁbgré‘fia de gases.

Para conocer la composicién de las mezclas de dcidos grasos de las
muestras de los diversos jabones fué necesario preparar sus ésteres metili
cos y obtener los cromatogramas correspondientes por cromatografia de ga--

s5es.

...8 10 Preparacmn de los: esteres metillcos, de 1as mezclas de

dcidos g1asos para conocer su comp051c16n.

2811 Reactivos usados.

- Metanol absoluto (CH OH)

- n-hexano (n-CHBCH CH CH i Cl~|3)
- Acido sulfiirico concentrado (H 4tmnc.).
- Sulfato de sodio anhidro (I\h2504 anh.).

2.8.1.2. Procedimiento.

Se pesan 300 mg de nuestra de dcidos grasos en un matraz bola - -
Quickfit de 50 ml, se afiaden 35 ml de metanol absoluto (0130}1 anh.) y 5ml
de H‘._,SO4 concentrado. Se conecta un reflrigerante en posicidn de reflujo y-
una trampa de lumedad, y se permite a 1la mezcla de reaccidn hervir duran-
te 15 minutos (efectivos) con agitacién constante. Se deja enfriar y la so
lucién se transficre a un embudo de separacién de 125 ml de capacidad y se
usan 20 m1 de n-hexano para efectuar la extraccidn de los ésteres metili -
cos, lLavesc el matraz de recaccidn con 5 ml mis de n-hexano yadicionarlos -
al embudo de separacién. Se agita el embudo de separucién y posteriommente
se les deja reposar hasta Ja separacion completa de 2 fases, (la fase orgd
nica hay que sccarla con 1 g de sulfato de sodio anhidro). la fase supe- -



rior (n-hexaho con @steres metilicos). La fase inferior (es acuosa v no --
utilizable). la fase superior sc coloca en un rotavapor para evaporar el -
disolvente y obtener los ésteres metilicos de los dcidos grasos, listos pa
ra separarlos en el cromatégrafo de gases.

:2,8.2. Condiciones de trabajo del cromatégrafo de gases, para ob
tener los diferentes cromatogramas de las mezclas de dcidos grasos presen
tes-en-1ds muestras-de. jabén: T SiniET

1qu1po C‘romatégrafo de- gases Per]\m E]mer Slgma:,':.-B con detector-
de 1on1Lac1on de llamas

’.:ij‘lﬁgrefgrado‘f:;Hevy.\'lett‘ Packard 3 390 A%,

;quumna:' 6 pies x 1/8 de pulgada de acero" ihéxiaaﬂléi'

'Empaque S“ DEGS (succmato de dletllen gllcolychromosorb)

; Temperaturés"

“iGas ransportador i
E Jo‘ de mtrogcno 25 ml/rnln



2.8.3. ,Crdnatogr_a‘ms’rgbtenidos.‘ :
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Se obtuvieron cromatogramas de ’5cid6;§résés, de 1os doce jabones-
enlistados en la pdgina 29 de esta tesis. '

A continuacidén se muestran cinco cromatogramas diferentes. la rese
fia total de datos proporcionados por los-cromatogramas se muestran en la -
pdgina 58 de esta tesis.

Los dcidos grasos que

los siguientes:

se determinan en la cromatografia comim son-

No.de dtomos Nombre Nombre de la Formula molecular | Abrevia
de carbono comtin 1.U.P.A.C. desarrollada tura
4cido Cq caprilico octanoico CH, (CHZ') 6 COOH Cq
dcido Cq pelargdnico nonanoico CH3 (CHZ)7 COOH Cqy
dcido (‘] 0 céprico decanoico CHS(CH:)S COOH C1G
dcido C” undecanoico CH3 ((}{2)9 cocy C11
dcido C12 ladrico dodecanoico CH3 (CHZ)19 COOH C12
dcido C miristico tetradeca- CH, (CH, ), ,COOH C
14 roico 3202 14
dcido Ci6 palmitico Lx;xadecanoi_ CHy (CHZ)1 5 COOH Ci6
dcido C18 estedrico octadecanoico CH3 (-CHB)H') COOH C1 8
oleico 9-octadecenoi CHS(CHZJ7 -CH=CH- C18'
co - COOH
) CH (CHZJ()
linbleico 9,12-octadedi |CHy (CH,), (CH=CH- Cig™
L enoico Cl-lz)z(CHZ)G COOH
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- RESULTADOS Y COMENTARIOS.

3.1. Farticularizacién de los objetivos de esta tesis.

Partiendo de los objetivos iniciales de este trabajo, los cuales -
fueron; analizar y proponer normas de control de calidad para jabones de -
lavanderia en base a la caracterizacién de su materia prima (4cidos grasos)
y realizando para cllo determminaciones quimicas, se pretende hallar inter-
valos o limites que sirvan como marco de referencia para todos y cada una
de las determinaciones realizadas en esta tesis (excepto cromatografia de
gases).

Dicho en términos estadisticos, se quieren hallar intervalos numé-
ricos minimos y miximos para cada una de las determinaciones. Es decir un-
valor de "iap" (indice de &cido minimo) y otro valor "lay" (Indice de 4ci-
do miximo), de tal manera que cualquier valor de indice de dcido "laj" de
toda materia grasa destinada a ser materia grasa prima para jab6n de lavan
deria, cumpla con la condicibn:

la, & laj § laM

De la mi Zm\ado: para el indice de 4cido, se-

piensa cstable 1 indice de saponificacién:

~ Y'para-el indice de resina;
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flrm, g-/lrj s lrM: ., RN

Pero ento es: hay el cuestmnamlento g,QJe valore'; lam, la“,~ S
BM" l]M' lr e llr satisfacen las condiciones senaladas" .

M

Precisamente e3 en este trabajo donde se trata de determinar tales
pardmetros. Al realizarss las primeras cuatro determinaciones citadas en -
el capitulo anterior, para cada una de las muestras de jabbn, dos veces pa
ra cada una de dos pastillas diferentes de la misma marca, esto es en cua-
tro lotes, se obtiencn 192 resultados experimentales (6 datos numéricos),-
correspondiendo 48 de ellos al iIndice de dcido (la); 48 al indice de sapo-’
nificacion (1s); 48 al indice de iodo (1i) y 48 al indice de resina (Ir).

Considerénse ademids los 120 datos mméricos obtenldos en la crcma-
tografia. de gases, de las 12 muestras de jabén. i

3.2 Tablas de resultados experimentales.

En las tablas 51gu1entes se han ordenado los datos obtemdos para-
cada una de las determinaciones de la Parte Expermental :

3.2.%. Para las determinaciones de indice de dcido, de saponifi-
cacién, de iodo y de resina, las tablas de resultados miestran ocho colum-
nas, s1endo estas las siguientes.

la primera colunna indica el nomtre del jabén del cual se han he--
cho las determinaciones sobre su materia grasa. Earne



las _siguientes dos columnas (sefialadas como. submd1ces 1 y. 2) se -
refieren a los resultados obtenidos para las dos veces que Se hi c 1a de--
terminacién. respectiva, en la primera tanda. et

“las-otras dos columnas siguientes (sefialadas con subindl ces 3y 4)
se refleren a los resultados obtenidos para las dos veces qu s6. hlZO la -
detennmac16n respectwa en la segunda tanda.

IA sexta colmma (sefialada con un subindxce '), mcluye los valo
res mmmms de cada uno de los grupos de cuatro datos obtenidos para cada-
una de las muestras de jabbn, en cada determinacién.

la séptima co'ltmma.:(seﬁalada con un subindice **') incluye los va-
lores miximos de cada uno de los grupos de cuatro datos obtenidos para ca-
da una de las muestras de jabdn, en cada determinacién.

la octéva kcblmma"incluye' el valor promedio de los resultados mumé
ricos reglstrados en 1as colurmas, segunda, tercera, cuarta y quinta (este
valor promedm se reflere a1 promedm aritmético).

: .fDe Ia segunda a décimo p1 1mera columna, sé enuncian 1os tlpos de -
5c1dos caprlllco (C }, pelargdnico (q)' cprico (Cm) undesoico (C
ladrico ((‘12), mu'lstlco ((‘M), palmitico (C )), estedrico (CIBJ 0101C0 --
((‘18') y lindleico (CIB’J"'
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Pax_'a_:,cada‘ éélupfrma respectivamente, como el porcentaje molar relati

vo de cada:4cido

s-tablas de resultados obtenidos para la caracteriza- -
cién de 4c s en"jatones de lavanderia se presentan en el siguien-
te orden,

lhdice'ldé‘;yc'ﬁdo:';(la_). 1




Tabla de Resultados Experimentales
i.Indice de dcido  (Ia)
Marca de jabon| TIa; [ Iap Ia, Tay Iam EYY <Ta»
1 {Castillo 195,64 | 209.85 20485 | 203.44 195.64'1 20985 [ 20274
2iCorona 183.02 { 19730 19262 [ 19180 183.02 { 197,30«] 19016
J|Fama 189.33 | 17215 201.80 | 198.00 | 172151 201,80 | 18697
4 {Gusantilo 183.02 | 197.30 196.56 | 18710 183.02 | 197.30s] 19025
5[Hada 183.02 | 197,30 196.62 | 196.80 183.02 | 197,308 19016
6 |Ibis 189.33 | 209.85 199,56 | 196.24 189.33 | 20930 | 199.59
7 | Puente 202,04 | 20357 20485 | 20347 202.04x| 20485 | 203.44
8 | Roma 198.33 | 178,44 198.62 | 196.80 178.44 | 198.62»f 18853
9| Solar 202,00 | 18730 204,85 | 20140 187.30 | 20485 | 19607
10| Tepeyac 20200 | 209.85 188,73 | 20353 18873 | 20985 | 19929
111 Uno dos tres 20200 | 209.85 204.85 | 204.85 20200« 20985 | 20592
12j20%te 208.26 | 208.45 217.08 | 208.33 20826 | 21708 | 212.67

En :l;g
vm ‘minimo -

Las correccnones s han hecho elnmnnand

not acuones

ante rlores

‘El menor “de todos los mmlmos'es" :
=El'mayor de todos los maxlmos es. 21;, i

72008

los s:mbolos se refneren a lo ssgunente:
M.- m axnmo L -

105 datos con asterisco.

<promed|o>"

)




2.- Indice de. saponiticacidn (L),

marca de jabon]| Isy 5, Is4 Isy Ism Isy | <Is>
1 { Castillo 181.43 ] 19793 197,93 | 200.68 18143 | 200.68%| 19105
21Corona 19793 1 186.10 20890 | 198.23 196,10 | 208.90_| 202.50
J {Fama 19243 | 211,67 203.42 | 184.18 184.18 | 211,67 | 19792
4 [ Gusanillo 200.70 } 197293 20342 | 19543 195.43 | 203.42x=] 19942
5 {Hada 20892 1230.90 219,92 [ 200.68 1 200.68 | 210,90 20579
6 |Ibis 20340 | 203,40 189.70 | 198,23 189,70 | 20342%] 19656
7 | Puente 20892 1208.90 20342 ] 196.18 196.18 | 20892 | 20255
8 {Roma 197.93 | 211.67 20899 | 190.43 19643 | 211.67 | 204.05
9 | Solar 20240 | 20240 24090 | 228.17 | 120240»| 24090 22165
10| Tepeyac 247.40 | 24740 19793 1 211.70 197,93 | 24240 | 222,66
11[{Uno dos tres |202.40 {219.90 222566 | 245.96 20240« 245.956 ] 224,18
12.{ 2ote 219.90 § 217,60 20892 | 200.68 200.681217.60 | 20914

anteriores los simbolos se refieren a lo siguientel

En las notacione

w
(%]



3- Indice de iodo (Ii)

| Marcade jabon
Castillo |
iCorona
FC“m -‘ PR — Y R P
[Gusanillo i o
LH a '1:‘
,Il)l‘
i‘]’ :I“UDI"\T@
;S;Rome
(8 [solar_ 7
10 Tepevyac
17 {Uno dos tres’

Lzote

i

7 T
(‘*‘;"’ -
1
!
i

ST

T
0‘”;_’1‘-’-;-

I
i

e

1
_1

V‘.,

En las notacuone

_anteriores -Los- s:mbolos ‘serefieren a lo ‘siguiente

Las correciones se han hecho eliminando los datos con asterisco (w)

> Df‘Ol’T\G‘le)



4. _Indice de resina (Ir),

marca de jabon’ | Ir, Ir, I, Irg Irm Iny <Iry
1] Castillo 000 0400 000 0,00 0.00 0040 000
21 Corona 060 0.00 0.00 0.00 0.00 0or 000
3l Fama 000 000 0.00 000 060 0ra 000
4] Guesanillo 3 1.90 0.00 008 0.00 300 155
5 Hada 000 0.00 000 0.00 0.00 .00 000
6| I b1 000 000 000 000 000 Q.00 000
7| Puente 0,00 0.00 000 000 000 0.00 000
8] Roma 1.00 1.90 000 aoo 000 1.90» 09%
S| Solar 2.00 1.20 190 0.00 000G 200 1.00
10 Tepevac 0.00 0.00 0.00 000 0008 0.00 000
11 Uno dos tres 0.00 000 000 000 Q00 0.00 0,00
14 Zote 000 (102 000 Qoo 000 0.00 000

M- minimo .

Las correccione

En las notacmnes ~anteriores los’ ‘_m'bolos;s"ef_'r"é'f,iérér}v_a:i lo siguiente:
, ; ' . ¢promedio>

EL
EL




de gases.

5~ Cromatografia

marca de jabon | Cg | Cg Cig | C11 Cio | €14 | Cyp | Gg Cig | Cqg
1 ¢ astillo 0095 | 000 (007 {oa1 {791 [11.82 | 026 113 [78.25 | 053
2 ltorona 036 {025 |1.97 {043 [2261 [16.93 ] 0654| 126 |50.45 | 551
3 [Farna 0.12 028 [051 |0.33 2444 [17.49 | 0.38] 062 [54.85 | 0.7
4 |6us anitio 005 [0.20 {188 |0.17 [2799 [19.11 | 0.29] 0.86 |45.7% | 3.71
5 |Hada 049 |0.10 | 104 |0.07 [12.07 | 8.95| 1019|2734 |4615 | 3.88
6 |Ibis 0.06 {006 | 149 [0.09 [16.95 {10.62| 39.18] 1.01]| 2539 | 4.64
7 [Puente 0.43 1050 | 030 (015 | 310 7.18] 5131 1033562 0.35
8 [Roma 000 (043 | 0653 [0.08 |14.64 | 5.83| 30.38] 0.60] 2725 [16.67
3 |Solar 0.93 |0.05 {316 [0.12 [34.02 | 0.07| 0312442 3652 0.39
10 {Tep eyac 0.57 10.14 |1.32 [0.08 [1367 | 9.14| 0.49|24.03| 4688 3.96
11 luno dos tres 0.35 |0.00 [1.17 {012 (1235 [9.62 | 0.25 30.75| 45.37] 0.00
12 {Zote 1.24 {0.04 {243 |0.10 [25.93 [18.38 | 0.34] 1.11] 4469 | 5.70

(%3]
o



3.3. Andlisis de 1los resultados-experimentales.

El ordenamiento de los resultados obtenidos en las tablas ayuda al
objetivo que se pretende, de obtener limites minimos y méximos de calidad-
para cada muestra de jabdn dependiendo de las determinaciones efectuadas.

A'continuacifn se esqumatiza para el indice de 4cido-la 1dea por -
la cual se han determinado los pardmetros la e 1aM :

Como se procede a manejar los datos de iIndice de &cido;
marera se tace con los datos de las demis determinaciones.

El "'universo.de datos'' de* ind1ce de &cido de traba;o xper:.mental-
de csta te51s, lo Eorma el con]unto de "N" datos, 51endo

‘la 1dea mis smple para detemmar la seria' hxscar en la sexta co
lumna, que corresponde ala cclumna de valores minlrnos, e1 valor de indice
de cido mds pequeno de todos, esto es 172 15. o e

k Analogamente para determ;mar laM, nos encontramos : ‘r":de_ - .
217.08, como el mds grande de: 1a septuna columna :

qxe cualqmer dato- de indlce de ac1do e pertenezca al

wniverso: citado, aerd 51cmp1c cnel’ mtcrvalo

172.15 € laj & 217, 08
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Con esto cl problema de determinar los parémetros lam (=172.15). e
laM (=217.08), quedaria resuelto.

$in embargo; es natural que cualquier Indice de &cido que pertener
ca a este universo de datos (propio tan sélo de esta tesis) pueda tener --
dos alternativas: primera, que quede incluido en la regla anterior; segun-
da, que no quede incluido. :Qué probabilidad hay para cualquiera de los --
dos casos?,

No se puede saber, al menos con tan- sélo estos datos. - -~

Los valores 172.15y 217.08 no tienen ninguna confiabilidad, como-
para elegirlos de limites en la regla que se desea establecer, ya'que es -
muy factible, que s6lo por casualidad son el menor y el mayor respectlva--
mente, de todo el universo de datos de este experimento. .

Por~ esta razén no conv1ene dar 1es tal crédlto de confmnza a los -
valores 172 15 y 217 08 :

Se’ debe ensayar ‘alglin

Otra 1dea menos snnple, pero no compllcada, ¢s la de.determinar el
valor promedio de’ todos 1os” ind*ces de dcido menores; esto es, hallar el -
valoz la que es promedm arltmctlco dc los doce datos de la se*cta co-
lumna: : :

- 2 R A N
<la v (1/n) 2 =t(1?m)k T }-_1789.?11),___‘
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. De 1gua1" modo podremos evaluar el promedio de todos los indices de
dcido mayoxjes,, sea e1 promedm de los doce datos de 1a séptuna colunm

2458,55 oo oo
Tz f2°4r87.‘

Se observa que. el ’mtervalo defmldo por estos limtes es,m&s es—-
trecho que el anterior,’ S

El intervalo inicial incluia 44.93 unidades de extensi6n, siendo -
que este nuewn intervalo se reduce al de 15.46 wnidades, esto es 29.47 uni
dades més pequefio que el primero; esto es una reduccién en un 65.59% de ex
tensién. )

Al Tacer un treve anilisis del nuevo intervalo, se observa que:

A). 8 datos, del universo de N=dg. datos, quedan por debajd’.del 11-
mite inferior (la =189.41) o'se d1f1eren por defecto a la regla. Ocho da-
tos de los 48 representan un 16. 66% de N, o sea 0,1666 N.

B). 8 datos, del um.verso de N-48 datos, quedan por arnba del 14-
mite superior (laM =204.87) o sea difieren por exceso a la regla Ocho de_ ‘
los 48 datos representan un 16.66%-de N, 0 sea 0.1666 N....

C):En consecuencm 33 33% de 1os datos del unlverso, no: son m- -
cluidos en la’ regla, : :

33.33% de 1a falla en 'la regld, es apreciable, .
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- Esto” obhga a que s recon31dere cl proccder para evaluar los 11m1

tes la ‘c‘_:’

u acer algunos aJustes y correcciones que afinen la exac -
titud de. A continuacién se menciona uno de tales aJustes.

De los doce datos de la sexta columa, el anilisis estadfstico re-
vela que aigunos de los datos se disparan de 1a meiia y ademis se espera --
que con la correcci6n, el limite inferior dirmnuya; en consecuencia los -
datos dec'alto calor -dentro de la columna de minimos- deben descartarse --
(sefialados con asterisco) y redeterminar el promedio aritmético (43) de to
dos los demis:

1660.65 . 1a4.51

p minnno corregido =

Por otro lado 1a correcci6n debe conducir a un aumento del limite
superior, a- fm de” optimizar la eficiencia del intervalo, de tal manera .
que los datos de bajo valor en, la séptima columna (sefialados con asteris-
co) deben descartarse y también redeterminar el promedio aritmético de los
rest:antés:"

' mAximo corregido = —1—9-(3—;—9-3— = 208.49

dos: correccio--

nes serd

“El cual comprehdé 23.98 unidades de cxtensién (8.52 wunidades mayor
que el anterior 'y 20.95 unidades menor que el primero).



)

Con respecto’a este Gitimo intervalo, se observa que cinco datos -
(10.41% de N) difieren por defecto; y cinco datos (10.41% de N) difieren -
por exceso, csto sc refierc a que 0.2082 N no son incluidosen esta regla, -

o 1icho de otro modo,

la regla: ;
o ;]84.‘5_1[571 laj $:208.49

que tienen 100% de efié_iehéié no es algo Sixnple de determinar.
Se requiere un trabajd e'xtensofen cantidad de datos por acumulaijy

profundo en calidad; con el minimo de errores experimentales y el méxilno‘ -
de correcciones apropiadas. : : '

Lo mencionado -hasta el momento puede resumirse en tablas; :

Nota. En las-tablas que a _continuacién se presentan, se han usado las si--
guientes literalesy signos para esquematizar las siguientes ideas:
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AL- 7 Nimero del ensayo. ERE ,
‘B.- o Procedimiento usado en el ensayo, Fueron tres procedi--
" 'mientos; a saber: TR

P(1). = Simple eleccién del menor y del mayor de todos los da--
TERT tos. incluidos en el universo de N clementos. (N=48 da--
", tos en cada una de las determinaciones de la Parte Expe

perimental de esta tesis).

P(11).-  Gilculo de los promedios aritméticos de todos 1 os mini
Ci o mos y de todos los mAximos (en la - sexta'y séptima co-
=2 lumnas de cada una. de las tablas de fesulta}dos).

o k::f‘Cori‘eccién estadistica del procedimiento (.P-(11).

: Rc’gla (intervalo que se concluye).

‘.umtensmn del intervalo (expresado en las umdades pro-
’plas de cada parimetro). :

E.- Confiabilidad de la regla deducida (expresada en porcen
“taje de casos predecibles por la regla, dentro dcl wni-
verso de N clementos).

E.- Cuantificacién de fallas (por defecto y por exceso). -
Se refiere al porcentaje de casos que no son predeibles
por la regla,



- 1.- Indice de dcido (la).

A B C D E F

TP 172.15 € Jaj $ 217.08 44,95 u * No detcrminadas

(?) ?

20 189.41 £ laj & 204.87 |[15.46 u [606.67% 16.66% (ocho da--
(@) tos) por defecto.

16,66% (ocho da--
tos) por exceso.

3{P(l1)) [184.51 <Jaj ¢ 208,49 |23,98 u {79.18% 10.41% {cinco da-
(b) tos) por defecto.
10.41% (cinco da-
tos) por exceso.

2.- Indice de saponificacién (1s).

A B C D E F
T{P(l) 181.45 § Isj £ 247,40 [65.97 u * No determinadas
?) ()
21P(I1) 1195.29 € Isj ¢ 217.62 [22.33 u |70.83% 8.33% (cvatro da--
©) tos) por defecto.

20.83% (diez da- -
tos) por exceso.

3| P(111) [193.87 £ Isj £222.66 [29.79u }79.17% 8.33% (cuatro da--
: d) tos) por defecto.

o 12.50% (seis datos)

por_exceso.

Notas: la u en la columna D se reflere a las urudades propias de cada indi
ce o pardmetro, . L %o , :

(@).- Este mtervalo es 29 47 unldades m.is pequeno que el 1.,

(b).-  Este 1nte-rva10 es 8 52 un1dades mayor que el 2, y 20,95 umdades
menor que el 1.

(c).- Este mtel mlo es 43 64 unidades mis pequeno que el 1.

(d).- Este intervalo es 7.46 unidades mayor quc el2.,7y 36 18 um de me‘ :
nor que el 1.. et e

(*).- No determinado.
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3.-  lndice de iodo (l1i).

A B C D E F
1 P(1) 10.2 £1iJ $41.40 31.2u * No detemminadas
™ ?)
2 | P 26.29€11j £ 32.48 6.19 u 45.48% |18.75% (nueve)
: o (e) datos por de-
fecto.
35.41% (dieci
siete)datos -
o : O SRR POT exceso.
3| PQLL 2425 $113° 4340220 | 9,97 u .75.01% | 16.66% (ocho)
G e e S(£): datos por de-
o fecto.
8.33% (cuatro)
datos por exce
SO.
4.-+ | Indice de resina (Ir).
Al B"E; 5 D E F
1 P(l) S 0.0061r) ¢ 3.11 | 3.11u * | No determinadas
2 0 P(ll) . 0.00%1rj & 2.33 | 2.33.u 97.92% | 0.00%(cero) da
e siEL = Pl e tos por defec™

2.08‘% (un) da-
to por exceso.

0.00% (cero)da
tos por defec~

2.08% {un) da-
to por exceso.

(2]

Notas: la u-en la colunna D se refler a las unldades proplas de cada indl
ce o parémetro. b :

(e).- Este 1nt:crvalo es 25.01 unidades més pcqucno que el 1.

(f).- Este intervalo es 3.78 unidades mis grandc que el 2. .y 21 2: umda--
des mis pequeiio que el 1. i :

(g).- Este intervalo es 0.78 unidades mds pequefio que el 1o0., :

(h). - Este intervalo es 0.225 unidades mds grande que el 20.” y 0 S5 umda-
des mis pequefio que el lo..

(*).- No determinado.



3.4, - las tablas rcpor{avc’ié's(eﬁi:’i: 11te1‘atura quimlca

Cs interesante, a la vez que ut1 el  tener informa > que permlta:

oricntar y/o saber la trascendencm e nuporta ,\1a de:lo datos obtemdos -

en cl experimento.

Se piensa que la i.formacién que proporcionan: las tablas"
teratura quimica, sobre este tema pueden servir al’rfesp‘e_cto.;

S consultaron algunas tablas, que incluyen de manera parcial -pa-
ra efectos de este trabajo- datos sobre indices de cido, de saponifica- -
cidn, de iodo, y composicifn pramedio de 4cidos grasos presentes en algu--
nas grasas naturales, procedentes de aceites y grasas vegetales y de mami-
feros terrestres, ademis de grasas y aceites marinos. L

Se han reunido los datos de diferentes tablas de.la literatura, en
una sola tabla, . que se: presenta a contmmmén 72

la ,tabl':ai':‘ incluye datos sobre {55 gre

Del dato 1 a 48 se mencionan los indices de 4cido, iodo y sapoﬁifj._
cacidén, ademds de composicién de dcidos grasos de muestras representativas
de grasa y aceites vegetales y de mamiferos terrestres, en orden alfab8ti-

co.

Del dato 49 a 55 se mencionan los indices de &dcido, iodo y saponi-
ficacién, ademds de composicién de dcidos grasos de muestras representati-
vas dc grasas y aceites marinos, en orden alfabético.
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Tabla de datos reportados en la literatura. - Parte 1.

Sintesis de los datos sobre indices de dcido (la), saponificacién-

(1s), iodo (1i), y composici6n de dcidos grasos (expresado en porcentaje)-

para diferentes tipos de grasas y aceites, reportados en la literatura.

Grasa o aceite Fuente (nombre cientifico)
1 Accite de albaricoque Prunus armeniaca
2 Accite de almendra Prunus amigalus
3 Aceite de babasi Orbignya (Attalea) speciosa
4 Aceite de cacahuate Arachis hypogaes
5 Aceite de cafiamones Cannabis sativa
6 Aceite de cdrtamo Carthamus timtords
7 Accite de coco Cocos mcifera
8  Aceite de colza nssica campestris
9  Aceite de coquito Attalea cohune
10 Accite de estilingia Stillingia sebifera
11 Acecite de germen de maiz | Zea mays
12 g;citc de germen de tri- Especies de Triticuna
13 Aceite de girsaol Heliantlus annvus
14 Aceite de kapok Eriodendron anfractuosum
15 Aceite de linasa Linus usitatissimum
16 Acecite de lumbang Alecurites moluccana
17 __Accite de mostaza Brassica nigra
18 Accite de murumuiru _J Astrocaryum murumuru
19 Aceite de nuez (inglés) {Junglans regia
20 Aceite de oiticica Licania rigida
2 Accite de oliva Oleca europea
22 Aceite dc palma Ilais puincensis
23 Aceite de perilla | Perilla ocymoides
24 Aceite de pie de buey | Bos taurus
| 25 Aceite de vevisén Variedades de Prassica campestris
{ 20 Aceite de ricino ) Ricinus communis
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Parte 2
Grasa o aceite Fuente (nombre cientifico)

27  Accite de salvado de .
arroz Oryza sativa

28  Aceite dc semilla de :
adormidera Especies de papavericeas

29 Aceite de semilla de Gossypium hirsutum, G. barbadense.
algoddn

30 Accite de semilla de na s : :
ranja ~ | Citrus sinensis

31 Aceite de semilla de 1 and : :

! palma Elaeis guineensis

’32 Aceite de té Thea sasanqua

33 Accite de toronja Citrus paradisi

34 Aceite de sésamo Sesamum_indicum

35 Accite de soja Soja max

30  Aceite de tucum Astrocaryum tucuma

137 Aceite de tung Aleurites fordii, A. montana

38 Aceite de uricuri Syagrus coronata

39 Minteca de cacao Theobroma cacao

40 Manteca de cerdo Sus_scrofa

41 Manteca de galam Butyrosperumum parkil

42 Mantecca de mowrah Bassia longifolia, B. latifolia

43 Manteca de uculuba Virala sebifera, V. surinameusis

44 Mantequilla de vaca Bos taurus

45  Sebo de borneo Shorea stenoptera

46 Sebo de huey Bos taurus

47 Sebo de carnero Ovis aries

18 Sebo vetal chino Stillingia sebifera

49  Accite de arenque Clupea harengus

50 Aceite de ballena 5 .
(cabeza) P. macrocephalus

51 Aceite de ballena - >
(cuerpo) P. macrocephalus

52 Aceite de higado de .
hacalao Gadus morhua

53 _Accite de sdbalo | Prevoortia tyrannus




L

Parte 3

Grasa o aceite Fuente (nombre cientifico)

Aceite de sardina Sardinopa cacrules

Grasa de ballena Balaena mysticelus




168-179

LI I |

.188-195
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| 194-196
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17
18
49
50
51
52
53
54
55

[ T R T

204 - 2.1 -
“-185-195 - 120-145 -
~140-144 - 70.0 -

~185-195 171189 155-175 137.166

©190-200 160-202 110-125 90-14

197 . - 41,2

122-130 120-137 76.88 80-84
9 - 170 -
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Parte 5
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30500 Comehtarios

$on muchos y var:mdos los comentarms que se pueden )acer'al traba

jo hasta aqui presentado. De todos estos, , se plensa, que los que tlenen ma
yor relevancia son los siguientes: :

Tomando en cuenta los datos estadisticos obtenidos, de las diferen
tes determninaciones experimentales realizadas, de estas la que tuvo menor-
confiabilidad fué la de indice de iodo (1i), a pesar de haber utilizado un
método confiable y rclativamente sencillo, sin embargo y a pesar de ello,-
quizd la volatilidad del iodo sea un factor que, al no estar bajo pleno --
control (sc utilizé material adecuado), afecta notablemente los resultados.

De las determinaciones experimentales efectuadas, las que tuvieron
mayor confiabilidad fueron la de Indice de dcido (la) y la de fndice de sa
ponificacién (1s).

La determinacién de indice de &cido tuvo confiabilidad de un 79.18%
y la de Indice de saponificacidn de un 79.17%.

La detemminacidn de indice de resina tuvo confiabilidad de un - -
97.92%, sin embargo el limite inferior de Ir es en muchos casos 0.00 y la
resina no siempre estd como aditivo o componente de toda grasa (en ruestro
caso dcidos grasos de jabones de lavanderia). Memds el cdlculo de una di-
ferencia de volumen tan pequefia (del orden de 0.01 ml) en muchos casos tie
ne alta prohabilidad de error, en esta determinacidn, cuando no se dispone
de instrumentos de alta precisi6n adecuados.

_ Las determinaciones de indice de dcido y de saponificacién, a pe--
sar de tener un § de confiabilidad (en nimero) mcnor, en relacién con el -
indice de resina, cxperimentalmente tienen mayer confiahilidad, debido a -



que son relativamente sencillos de manipular, tanto en reactlvos cuno en
equipo de laboratorio, para llevarlas a cabo. o ;

De las tablas de da tos repormdos en la 11
de comentar que ; T ‘

- El 1§
ca) y el mis al

2 (dceite de ballena)

- El fndice de saponificacién més pequefio, es de 120 (aceite de ta
1lena -cuerpo- ;) y el mds alto, es de 257 (aceite de coco y aceite de o
uricuri). )

- El ind1ce de mdo més pequeﬁo' es“ e 8.7 (acelte de coco) y e1 -
mis alto, es'de 20 3 (aceltefde;perllla) ‘

- Los dcidos grasos que mids suelen predominar.en la’ composuu&n de
grasas son:: k L

a) éc1dos grasos saturados:: ladrico.(en muchos casos], palmitlco y
estedrico. ;

b) &idqsk’gj‘xfasos"‘insdtirvrados: oleico y‘lixlSleico.

Las comparaciones de los intervalos hallados cxperimentalmente, de
las diversas determinaciones cfectuadas, con las reportadas en la literatu
ra son:



Literatura Extensién Experimental Extensifn

Indice de cido  0.1al3.2 13.1.u 184.51a208.49 23,98,

Indice de sapo- .
nificacién 1202257

Indice de iodo  8.7a207.°

19387222266 29,79,
24.25234.72 9.07,

--198.6 u-

g 'Déﬁ“d‘(;u:xdei;sé ‘ol:)serva que:

- los Indices de dcido experimentales son mucho mayores
que los reportados en la literatura y eso nos da un indicio, de qie las --
grasas utilizadas en la industria para la fabricacién de jabones de lavan-
deria, tienen un cardcter dcido mayor que el de las grasas naturales. De-
bido a que en las muestras se mide la acidez total, mientras quec en las --
grasas sc mide el % de dcido libre.

- Los iIndices de saponificacidn experimentales quedan -
incluidos en un 100% dentro del intervalo que se reporta en la literatura.

Los mdlces de iodo expemmentales quedan 1nc1u1dos -
en un 100% dentro del mtewalo que se reporta en ]a hteratura

- EL intervalo la-

mis grande que el inter-
valo la de la literatura

- El intervalo Is experimental es 1070 mas
lo Is de la literatura, sin embargo e_lr‘px_‘j.mgr_: int
un 100% incluido dentrt del segundo. R

(1s), < (ls)
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- El intervalo li experimental es 188.63 u mds pequefio que el in--
tervalo 1i de la literatura, sin embargo el primer intervalo, se encuentra
en un 100% incluido dentro del segurndo.

--Los datos experimentales de croxratografla de gases, revelan que :
los dcidos. grasos mis predommantes en las muestras de Jabones de lavande- ;
via son: i

‘a) dcidos grasos _' saturados: ladrico, palmitico

.b) dcidos grasos ‘insaturados: oleico

Sm embargo estas proporcmnes no son- 1guales,1,pero en: lagunos ca=
s0s si scmejantes a-las repmtadas en la hteratura. LI :

Las comparaciones de las determinaciones experimentales de indices
de dcido, saponificacién y iode, ademids de la composicién de dcidos grasos,
con las reportadas en la litera'ura  en muy pocos casos son semejantes o
iguales, de lo que se deduce que, el tipo de grasas y/o aceites que se uti
lizan cn 12 industria para la fabricaci6n de jabones de lavanderia, no son
de un solo tipo, sino una mezcla de ellas y/o ellos (grasas y/o accites),-
variando de una especie a otra.




CAPITULO 4.-  CONCLUSIONES.

Tomando como base, los comentarios hechos en la parte final del ca
pitulo anterior, se llega a una serie de conclusiones, las cuvales son: con
clusiones cualitativas, conclusiones cuantitativas y conclusiones genera--
les.

4.1. -~ Conclusiones Cualitativas.

Si se toman en consideracién los resultados a(périmentales" obteni -
dos de las diversas muestras de jabones (12), y los tebricos reportados -
en tablas para diversos tipos de grasa y aceites, de la composicién de dci
dos grasos por cromatografia de gases, se observa que:

1.~ lps resultados experunentales tienen una composicién quimica en

la cual, los: 1pos’-d' 5c1dos:graso predomman en las mezclas son los-

siguientes:

“a) Acidos rasos saturados: -ladrico y ml'rlSthO (en 11 muestras),-

en men01 grado palmitico y esteérlco (en 3y 4 muestras respectivamente).

b).'ﬁcidos grasos insaturados: oleico (en todas las muestras, pero
ademds en 8 V:SiIe cllas se observa como el principal componente de las mez- -
clas de dcidos grasos), en menor grado lin6leico (en una sola muestra).

2.- De las tablas reportadas en la literaturase deduce que las di-
versas grasas y aceites naturales (vegetales y animales), ticnen una compo
sicién quimica casi constante en la cual, los tipos de Acidos grasos que -
predominan en las mezclas son los siguientes:
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a) 5c1dos grasos saturados nu.ristlco,
cipalmente, en menor grado ladrico.

b) dcidos grasos insaturados: olelco y'1m61e1c prmc1palmente, -
enmenor grado palmitéleico y linolénico. = = ’

Aun y cuando comparativamente podemos concluir que el tipo de dci-
dos grasos (saturados e insaturados), que se encuentran como componentes -
principales tanto en las muestras de jabones de lavanderia, como en las -
grasas y aceites naturales (vegetales y animales), son los mismos o simila
res, ninguna composicién de grasa o aceite reportada en la literatura fué-
similar (en % de dcidos grasos), a las halladas experimentalmente.

Ademis de la cromatografia de gases, si se observan los datos de -
indices de &cido, saponificacién y iodo experimentales, y se comparan con-
los reportados en la literatura, se observa que tampoco ningumo de estos -
datos son similares. ' '

De todo lo anterior se con¢luye que las diversas industrias que se
dedican a la fabricaci6n de jabones de lavanderia, manejan mezclas de gra-
sas y/o aceites naturales (vegetales y/o animales), a fin de optimizar ca-
lidad y/o economia.

4,2, Conclusiones Cuantitativas,

Se sugieren los siguientes intervalos para los indices de &cido, -
saponificacién, iodo y resina, denfro de los cuales se garantiza, bajo - -
cierta confiabilidad, el funcionamiento o calidad de las grasas usadas pa-
ra fabricar jabones de lavanderia.
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4.3, Conclusiones Generales.

Las determinaciones de indices de 4cido, saponificacidn, iodo y re
sina, ademds de cromatografia de gases de las muestras de 4cidos grasos de
los jabones de lavarnderia, tienen una relacién muy estrecha quimicamente -
hablando, que se puede comprolhar en la prdctica de la vida, al hacer uso -

de ellos diariamente.

Si tomamos como referencia el Indice de iodo y la composicién por
cromatografié de gases, podemos observar que los jabones de lavanderfa se-
enracian (oxidan) fdcilmente al contacto con cl aire y esto se'comprueba
con los datos de indice de iodo y composicidn de dcidos grasos por cramato
grafia de gases, hallados experimentalmente, ya que en estos, el &cido gra
S0 que se encuentra en mayor proporcién en las muestras de jabones es el -
dcido oleico (dcido graso insaturado con dos dobles ligaduras en su estruc

tura).

El wiverso de datos (con N=48) datos para cada una de las determi
naciones experimentales es pequefio y en consecuencia tienden a manifestar-
una realidad parcial y no total, del aspecto objetivo que se busca. Ten- -
dria que realizarse un muestreo mucho mds amplio y detallado de un mayor -
ndmero de marcas de jabén y diversas pastillas de la misma marca y varias-
veces el mismo experimento, para lograr detectar con mayor exactitud los -
intervalos buscados.

En general se considera que los intervalos encontrados para los di
versos tipos de indices son validos bajo cierta confiabilidad para el - -
drea Metropolitana de la Repiiblica Mexicana, ya que todas las muestras de-
jabdn utilizadas para su caracterizacién de dcidos grasos, de esta zona, -
fueron las Gnicas que se hallaron en el mercado comercial.
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El presente trabajo de tesis, lejos de pretender agotar el tema, --
tan solo bosqueja un modelo que se propone pueda ser aplicable a controlar-
£ !
la calidad de la materia prima gon que se fabrican jabomes de lavanderia.
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