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RESUMEN

TITULO: EVALUACION DE LOS FACTORES QUE INFLUYEN EN LA
PRODUCTIVIDAD Y CALIDAD DEL ACEITE DE RICINO
EXTRAIDO A ESCALA LABORATORIO*

AUTOR: MONICA LIZETH SARMIENTO DELGADO, WILLIAM
ARLEY URIBE PARRA.**

PALABRAS CLAVE: Higuerilla, Aceite, Ricino, Extraccién, Soxhlet, Hexano,
Isopropanol.

CONTENIDO:

El aceite ricino proviene de la planta denominada higuerilla; la higuerilla contiene en sus
semillas alto contenido de aceite que es usado como materia prima en mas de 700
aplicaciones industriales, es materia prima en la fabricaciébn de cosméticos, pinturas,
polimeros, purgantes, lubricantes, biodiesel, etc. El aceite de ricino se compone de una
mezcla de triglicéridos, su mayor componente es el acido ricinoleico que lo compone de
un 80 al 90 %, aunque también estan presentes otros acidos como el oleico, linoleico,
palmitico y estearico. Los métodos comunes para extraer el aceite son el prensado y la
extraccion por solventes, se profundiz6 en la extraccién por solventes que es mas
compleja que el prensado por su grado de control y tecnologia mas elevado empleando
la técnica soxhlet. Se evalu6 la calidad y la cantidad de aceite a partir de factores
presentes en las condiciones de extraccion que son tipo y tamafio de semilla, tiempo de
extraccion y tipo de solvente, encontrando que algunos factores influyen mas que otros
asi como las combinaciones diferentes entre ellos en las variables de respuesta calidad y
cantidad. La calidad del aceite se estudié a partir de las caracteristicas fisicoquimicas
detelrminadas por asociaciones internacionales para el aceite de ricino como la AOCS Y
BSI.

*Trabajo de Grado
**Facultad de ingenierias fisicoquimicas. Escuela ingenieria quimica. Director: Viviana

Sanchez Torres, ingeniera quimica Ph.D Codirector: Gustavo E. Ramirez Caballero,
Ingeniero quimico Ph.D
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ABSTRACT

TITLE: EVALUATION OF FACTORS AFFECTING PRODUCTIVITY AND
QUALITY OF CASTOR OIL EXTRACTED LABORATORY SCALE*

AUTHOR: MONICA LIZETH SARMIENTO DELGADO, WILLIAM ARLEY
URIBE PARRA. **

KEYWORDS: Castor, QOil, Castor Oil, Extraction, Soxhlet, Hexane, Isopropanol.

ABSTRACT:

The castor oil comes from the plant called castor; The castor contains in his seeds high
place contained of oil that is used as raw material in more than 700 industrial applications,
is a raw material in the manufacture of cosmetics, paintings, polymers, purgatives,
lubricants, biodiesel, between others. The oil of castor is composed of a mixture of
triglycerides, the major component is the ricinoleic acid comprises about 80 to 90% by
weight, though other acids are present as oleic, linoleic, palmitic and stearic. The common
methods to extract the oil are the pressing and the extraction for solvents, the extraction
for solvents was chosen, that it is more complex than the pressing for his higher degree of
control and technology using the technology soxhlet. The quality and the quantity of oil
were evaluated from present factors in the conditions of extraction that are type and size of
seed, time of extraction and type of solvent, thinking that some factors influence more than
different as well as the different combinations between them in the variables of response
quality and quantity. The quality of the oil was studied from the physicochemical
charactezristics determined by international associations for the oil of castor as the AOCS
and BSI.

*Graduation Project
**Physical-Chemical Engineering Faculty. Chemical Engineering department. Director:

Viviana Sanchez Torres, Chemical Engineer Ph.D Co-director: Gustavo E. Ramirez
Caballero, Chemical Engineer Ph.D
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INTRODUCCION

La Higuerilla (Ricinus communis L.) es una planta de la familia de las euforbiaceas
gue se da principalmente en los tropicos; debido a su gran rusticidad y resistencia
a la sequia, se adapta facilmente a diferentes ambientes [1]. Aunque el area
sembrada en higuerilla no es representativa en Colombia [2], el interés por este
cultivo ha aumentado en los ultimos afos. La higuerilla en nuestro pais se puede
adaptar a ambientes extremos, dentro de los limites requeridos para su buen
desarrollo, sin que su comportamiento fisiolégico y productivo sea afectado [3]. En
el Primer Congreso Internacional de Higuerilla, se mostré que las zonas
reportadas con el mayor niumero de cultivos de higuerilla son los departamentos
de Antioquia, Santander, Meta y Tolima [4]. La importancia industrial del aceite de
higuerilla se centra en su alto contenido de acido ricinoléico; por lo que es utilizado
como materia prima en distintas aplicaciones como la fabricacién de pinturas,
tintas, lubricantes, poliuretanos, nylon, fluidos funcionales, materia base para

biocombustibles y una amplia gama de otros productos [5].

Las alternativas mas comunes para extraer el aceite de ricino son por prensado y
por solvente [6, 7]. La extraccidon del aceite por solvente no es un procedimiento
comun, posee mas complejidad que en el prensado por la tecnologia aplicada y

requiere mayor grado de control.

En la actualidad, una problemética del proceso empleado para la produccion de
aceite en la mayoria de industrias es que se considera artesanal, es decir, no se
cuenta con un disefio, ni optimizacion del proceso, generando pérdidas de
competitividad frente a las industrias internacionales [6], pues se necesita de un
proceso eficiente que genere un gran porcentaje de extraccion, sin perder la
calidad del producto; no se cuenta con un control de factores como el tiempo de
extraccion, tipo de semilla y solventes empleados que pueden afectar tanto la
cantidad como las caracteristicas del aceite extraido.
16



La calidad de los aceites finos es de gran importancia para justificar el cultivo de la
especie que lo provee en forma rentable [9]. La calidad del aceite de ricino se
evalla a partir de especificaciones internacionales que corresponden a
caracteristicas fisico-quimicas determinadas, [10-11] que definen si el aceite
puede ser empleado para el uso industrial directamente o requiere de algun
proceso de refinacion. Entre las especificaciones comunes estan la densidad, el

indice refraccion, el indice de acidez y el indice de saponificacion [12].

En el presente trabajo se evalud la influencia en la cantidad y calidad del aceite
extraido, de factores como tiempo de extraccion, tipo y tamafio de semilla y
solventes empleados, encontrandose que la cantidad de aceite extraido es
afectada significativamente por el tipo de semilla y el tamafio de particula,
mientras que la calidad del aceite de ricino se ve influenciada por el tipo de

solvente empleado y el tipo de semilla elegida.

17



1. OBJETIVOS
1.1. Objetivo general
—Evaluar a escala laboratorio la influencia de los factores tiempo de
extraccion, tipo y tamafio de semilla y tipo de solvente, en la productividad y
calidad del aceite de ricino extraido empleando el método de extraccion por
solventes.
1.2. Objetivos especificos

— Determinar el tiempo Optimo de extraccion de aceite de ricino.

—Determinar la cantidad de aceite de higuerilla extraido a partir de las

variables tipo y tamafio de semilla y tipo de solvente empleado.
— Evaluar la calidad del aceite de higuerilla extraido caracterizando el
producto y comparandolo con las especificaciones internacionales para el

aceite de ricino.

— Describir mediante un analisis estadistico la influencia de los factores en

las variables de respuesta.

18



2. MARCO TEORICO
2.1. Lahiguerilla

La Higuerilla (Ricinus communis L.) es una planta de la familia de las
euforbiaceas, se da principalmente en los tropicos; [1]. Su resistencia a la sequia
se debe a sus raices, las cuales estdn muy bien desarrolladas y pueden medir
mas de un metro de profundidad. De esta planta se obtiene una semilla
oleaginosa, de la cual se extrae un producto de importancia econémica, el aceite
de ricino [13].

2.2. Aceite dericino

El aceite de ricino estd compuesto por triglicéridos, que son moléculas quimicas
de glicerol con cada uno de los tres grupos hidroxilos esterificados con un acido
graso de cadena larga (Figura la). Su principal componente es el &acido
ricinoléico (Figura 1b), el cual se encuentra formando el triglicérido simple

denominado trirricinoleina.

(a) (b)
O

CH,0—C—R

0 /\/\/YW\/\/\/U\OH

(l‘H(')—(' R’ -

(R, R, R" = cadenas

CH,0—C — R Cu=Cu) CH,(CH,),CH(OH)CH,CH=CH(CH,),COOH

Figura 1. (a) Estructura molecular de un triglicérido; (b) Estructura molecular del

acido ricinoleico. Fuente [14].
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El acido ricinoléico, que pertenece al grupo de los hidroacidos, constituye el 84-
90% de los triglicéridos del aceite. Otros acidos grasos presentes son el oleico,
linoleico, estearico y palmitico. EI 97% de los acidos grasos del aceite de ricino

son insaturados [15].

El aceite de ricino es espeso, con un color amarillo palido y no volatil. El enlace no
saturado del aceite de ricino, el alto peso molecular (298 K), el bajo punto de
fusion (5°C) y punto de solidificacion (-12°C a 18°C) hacen que sea util en la
industria, proporcionando la mas alta y estable viscosidad de todos los aceites
vegetales [16]. Tiene una buena durabilidad y no se vuelve rancio a menos que
sea sometido a calor excesivo, se distingue por su alto indice de acetilo o de
hidroxilo; y por su alta densidad. Es miscible en todas proporciones, con el alcohol;

y ligeramente soluble en éter de petrdleo [9].

2.2.1. Usos y aplicaciones

Antiguamente el aceite de ricino era utilizado con fines medicinales principalmente
como purgante. Ahora, las aplicaciones industriales del aceite de higuerilla son
innumerables, a tal punto que la quimica de este aceite se ha denominado como

ricinoquimica [17].

Las principales aplicaciones del aceite de ricino son las siguientes:

e Lacas nitro celuldsicas: actia como plastificante y dispersante de pigmentos y
colorantes.

e Recubrimientos y tintas (no acuosos): actia como dispersante de pigmentos,
plastificante y cosolvente.

e Sector farmacéutico: emoliente, preparacion de cosméticos, laxante.

e Plastificante general para resinas, plasticos, caucho, ceras, etc.

e Lubricante en engranajes para trabajo pesado y procesos metalmecanicos.
20



e Componente liquido de frenos y aditivo en combustibles para motores de
dos tiempos.

e Solubilizador para compuestos fendlicos y cresilicos en germicidas,
desinfectantes, etc.

e Materia prima para la fabricaciéon de productos quimicos como acido
sebasico, acido undecilénico, acido 12-hidroxiestearico, cera de castor.

e Fabricaciéon de biodiesel y biocombustible: cumplen con la mayoria de los
requisitos para la obtencion de biocombustible y biodiesel, logrando tener un buen

rendimiento [17].

2.3. Extraccién de aceite

2.3.1. Tipos de extraccion

Las alternativas mas comunes para extraer el aceite de ricino son por prensado y

por solvente [6, 7]:

- Por prensado: Este método se caracteriza por producir un aceite de mejor
calidad y color. De acuerdo a la temperatura y presion del prensado se obtienen
diferentes caracteristicas del aceite. Entre sus etapas mas importantes estan la
limpieza de la semilla, calentamiento, prensado, refinacién del aceite, filtrado y

envasado.

-Extraccion del aceite por solvente: Posee mas complejidad que en el prensado
por la tecnologia aplicada, y requiere mayor grado de control. Los solventes
deben reunir ciertas caracteristicas como no ser toxicos, inflamables, explosivos,

tener bajo punto de ebullicion y ser de facil adquisicion.

21



2.3.2. Extraccion del aceite de ricino por solvente

La extraccion se puede definir como la transferencia de una sustancia X desde
una "fase liquida A" a otra "fase liquida B", inmiscible con la anterior. Para la
extraccion de aceite de ricino se emplea la “extraccion Soxhlet”. Este proceso
consiste en realizar la extraccion evaporando el solvente y condensandolo
haciendo que este llegue puro al cartucho que contiene las semillas. Su montaje

se puede observar en la Figura 2 [8].

Salida de agua
>
Refrigerante —>-
Entrada de agua
Solvente puro
condensado
Tapon de
algodon
Ensanchamiento™ Cartucho
Sifon—>- poroso
Ascenso de
tegreso del vapores
-
olvente +extraido
Calentador

Figura 2. Montaje tipo Soxhlet
Fuente: [8]

2.3.3. Rota-evaporacion

Técnica que separa el aceite del solvente. Este proceso se realiza evaporando el
solvente bajo condiciones de presiones reducidas producido por la bomba de

22



vacio, y bajo temperaturas moderadas alcanzadas por el bafio Maria al que se

somete la muestra.

2.3.4. Técnicas para el andlisis del aceite

La calidad del aceite de ricino se evalla a partir de especificaciones
internacionales para el aceite (Tabla 1), las cuales definen si el aceite puede ser
empleado para uso industrial o requiere algun proceso de refinacion [10,11].

- Densidad: Es la medida del volumen que ocupa un determinado masa del
aceite. Es una propiedad que no varia mucho para un aceite determinado cuando
esta puro y fresco, pero es afectada por la edad, rancidez y cualquier tratamiento

especial que se le haga al aceite.

- Indice de refraccion: Es el cociente entre el seno del angulo de incidencia vy el
seno del angulo de refraccion de la luz monocromatica al pasar del aire a un
medio Opticamente mas denso. Depende de la composicion de la muestra, la

temperatura y la longitud de onda de la radiacién utilizada [18, 19].

- indice de acidez: Son los miligramos de NaOH necesarios para saturar los
acidos grasos libres contenidos en gramo de muestra. El indice de acidez es una
medida de la cantidad de acidos grasos libres (acidez mineral) presente en la
muestra [8]. Los aceites con una acidez inferior al 1% son clasificados como de
tipo 1 y cuando el aceite presenta no mas de 2,5% de acidez libre se considera de
tipo 3 [20].

- Indice de saponificacién: El indice de saponificacion es el numero de
miligramos de KOH requeridos para saponificar un gramo de aceite o grasa.
Determina la facilidad de la separacion de fases y lavado del producto. Mide

indirectamente la disminucion en conversion de alquiles-ésteres. La reaccion de
23



saponificacion establece el grado de deterioro y estabilidad de los aceites, y puede
verificar si las propiedades se ajustan a las especificaciones e identificar posibles

fraudes y manipulaciones [21].

Algunas especificaciones internacionales para el aceite de ricino se encuentran en
la Tabla 1.

Tabla 1. Especificaciones internacionales para el aceite de ricino

PROPIEDAD A.O0.C.S BRITISH
. . s STANDARD
(Amencaér(l)((:)igtc)hemlsts FIRSTQUALITY
y (Normas de calidad
britanicas)
indice de acidez 4 max. 4 max.
(mg NaOH/g aceite)
indice de saponificacion 176 - 187 177 — 187
(mg KOH/g aceite)
Gravedad especifica 25°C 0,945 - 0,965 -
(Kg/metro cubico)
indice de refraccion 25 °C 1,473 -1,477 1,477-1,481
Fuente: [9]
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3. METODOLOGIA

3.1. Pruebas preliminares

Para determinar la influencia del tiempo de extraccion en la cantidad de aceite
extraido y fijar un tiempo de extraccion para los ensayos posteriores se realizaron
varias extracciones variando el tiempo. Como materia prima se escogio la semilla
nativa de los predios del Ancianato de Rionegro (Santander). Teniendo las
semillas se separaron las impurezas (piedras, ramas, tierra), asi como la cascara
de la semilla. En un molino manual marca CORONA se tritur6 la muestra
utilizando una abertura de trituracion de 2 mm. Se pesaron 14,94 gramos de
semilla sobre un papel filtro y éste se envolvié formando un cartucho. Esto se
realizé para cada muestra objeto de estudio. Como solvente se utilizé hexano con
pureza de 99,8% (Merck) y como refrigerante agua. La cantidad de solvente
empleada fue de 60 ml para cada extraccion.

Los tiempos establecidos fueron 3, 4, 5, 6, 7 y 8 horas. Las pruebas se realizaron
por duplicado. Al finalizar cada tiempo de extraccién se procedié a realizar el
desmontaje del equipo, el contenido del balon y del lixiviador era una mezcla de
aceite y solvente, el cual se envaso en un recipiente de color ambar. Se retir6 el
cartucho con la muestra del lixiviador, se rotuld y se almacend. Se roto
evaporaron las muestras almacenadas. Para la realizacion de esta etapa se utilizd
un roto-evaporador Heidolph. Las condiciones que se utilizaron se encuentran en
la tabla 4. Una vez separado el solvente del aceite, el aceite recuperado se pesoé

y se almacend en recipientes de 20 ml de color ambar.

25



3.2. Evaluacién de lainfluencia del tipo de semilla, solvente y tamafio
de particula en la calidad y cantidad del aceite extraido

Para llevar a cabo el proceso de extraccion de aceite de ricino se realizaron los

pasos planteados en la Figura 3 la cual contiene el esquema del proceso.

ACONDICIONAMIENTO
OBTENCION SEMILLA H SEMIL H
CARACTERIZACION EXTRACCION
ACEITE H ROTOEVAPORACION H SOXHLET

REDUCCION DE
TAMARO SEMILLA

iINDICE DE iNDICE DE iINDICE DE ACIDEZ Y

DENSIDAD REFRACCION SAPONIFICACION ACIDEZ

Figura 3. Diagrama de bloques de la metodologia de extraccion.

3.3. Disefo de experimentos
Se propuso un disefio de experimentos de 23, tomando como variables tipo de
semilla, tipo de solvente y tamafio de particula, observados en la tabla 2. Con los

resultados obtenidos en las pruebas preliminares se encontr6 que el tiempo

optimo de extraccion son 5 horas.
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Tabla 2. Variables de entrada del disefio de experimentos.

Factores
Tipo de semilla Nativa Certificada
Tipo de solvente Hexano Isopropanol
Tamafio de particula 2 mm 4 mm

Tabla 3. Matriz de experimentos.

_ A B C
Experimento | _ )
Tipo de semilla | Tipo de solvente | Tamafio de particula

1 NATIVA HEXANO 2 mm
2 CERTIFICADA HEXANO 2mm
3 NATIVA ISOPROPANOL 2 mm
4 NATIVA HEXANO 4 mm
5 CERTIFICADA | ISOPROPANOL 2mm
6 CERTIFICADA HEXANO 4 mm
7 NATIVA ISOPROPANOL 4 mm
8 CERTIFICADA | ISOPROPANOL 4 mm

3.4. Etapas del proceso

3.4.1. Obtencién y acondicionamiento de las semillas

La semilla nativa se obtuvo de los predios del Ancianato de Rionegro (Santander).
La semilla certificada lleva el nombre de Negra Certificada de la variedad VC/05-
99. Esta se obtuvo de la empresa HIGUEROIL de Colombia de Medellin

(Antioquia), contiene un 52% de aceite [22]. Se separaron 2 muestras de cada
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tipo de semilla, en un molino manual marca CORONA se trituraron las muestras

en dos tamafios, utilizando aberturas de trituracion de 2 mmy 4 mm.

3.4.2. Extraccion Soxhlet

Se pesaron 14,94 gramos de semilla sobre un papel filtro y este se envolvio
formando un cartucho. Como solvente se utiliz6 hexano con pureza de 99,8%
(Merck), e iso-propanol con pureza de 99,8% (Merck) y como refrigerante agua. La
cantidad de solvente empleada fue de 60 ml para cada extraccion. Se sigui6 el
procedimiento de extraccion descrito en las pruebas preliminares con un tiempo de

extraccion de 5 horas. Para cada prueba se realizaron 3 réplicas.

3.4.3. Rota-evaporacion

Para la realizaciéon de esta etapa se utiliz6 un roto-evaporador (Heidolph). Las

condiciones que se utilizaron para cada solvente se encuentran en la tabla 4.

Tabla 4. Condiciones para los solventes en el rota-evaporador.

Solvente Presién Temperatura | Revoluciones por
(mbar) (°C) minuto
Hexano 335 50 100
Iso-propanol 100 75 100

Una vez separado el solvente del aceite, el aceite recuperado se pesd y se

almaceno en recipientes de 20 ml de color ambar.
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3.4.4. Caracterizacion

Se determiné la Densidad, el indice de refraccion, indice de acidez y el indice de

saponificacion.

3.44.1. Densidad

Esta prueba se realiz6 segun la norma colombiana ICONTEC NTC.336. Grasas y
Aceites Comestibles. Método de determinacion de Densidad, con un picnémetro

de 2 ml. (Ver anexo A).

3.4.4.2. indice de refraccion

Se realiz6 el indice de refraccion segun la norma colombiana ICONTEC NTC.289.
Grasas y Aceites. Método de determinacion del indice de refraccion, con un
refractdmetro de Abbe Thermo Fischer Scientific. (Ver anexo B).

3.4.4.3. Indice de acidez

Se realiz6 el indice de acidez segun la norma colombiana ICONTEC NTC.218.
Grasas y Aceites Comestibles.- método de determinacion de acidez. Para la
mezcla de solventes se utilizé etanol y éter di-etilico con pureza de 99,8% (Merck).
Como indicador se utiliz6 la fenolftaleina. Para la titulacion se utilizé una solucién

de hidroxido de sodio y 1 gramo de muestra de aceite. (Ver anexo C).

3.4.4.4. Iindice de saponificacién

Se realizé segun la norma colombiana ICONTEC NTC-335. Grasas y Aceites -
Método de determinacion del indice de saponificacion. Para la mezcla de

solventes se utilizo etanol e hidroxido de potasio con pureza de 99,8% (Merck).
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Como indicador se utilizé la fenolftaleina. Para la titulacion se utiliz6 una solucién

de &cido clorhidrico (0,5 mol/L). (Ver anexo D).

3.4.4.5. Composicion quimica de acidos grasos

Se analiz6 la muestra del experimentos 6.

Se agregd 1 g de aceite al tubo de ensayo, 1,7 ml de metanol, 0,3 ml de acido
sulfarico y 2 ml de cloroformo. La fase acuosa y la fase organica se pusieron en
contacto por agitacion con vortex. La reaccién se llevo a cabo a una temperatura
de 100°C por 140 minutos. Después de transcurrido el tiempo de reaccion los
tubos de ensayo se enfriaron rapidamente reemplazando el agua caliente por
agua a temperatura ambiente. Luego se agregd 1 ml de agua destilada a cada
tubo de ensayo y se agit6 mediante vortex para favorecer la separacién de las
fases, encontrando en los acidos grasos diluidos en cloroformo, estos se retiraron
y se analizaron por cromatografia acoplada con espectrometria de masas (GC-

MS). El método usado para cromatografia se presenta en el anexo E.

El andlisis se llevd a cabo en los laboratorios de Ingenieria Quimica de la

Universidad Industrial de Santander.
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4. ANALISIS Y RESULTADOS
4.1. Seleccion del tiempo de extraccién

En la figura 4 se observa que el mejor tiempo de extraccion es el de 5 horas, ya
gue en tiempos por debajo de este 0 superiores a este se extrae una cantidad
menor de aceite. En la prueba de hipétesis se encontré que no existen diferencias
estadisticamente significativas entre las desviaciones estandar de las dos

muestras con un nivel de confianza del 95%.

3 4 5 6 7 8

Tiempo de extraccion (h)

Aceite extraido (g)

O L N W H U O N 0 O
1

Figura 4. Aceite extraido en las pruebas preliminares 1y 2.

4.2 Cantidad

En la figura 5 se observa la cantidad de aceite extraido en cada experimento,
obteniéndose la mayor cantidad de aceite en el experimento 6 (semilla certificada,
solvente hexano, tamafio de particula de 4 mm) en el cual se extraen 10,14 g de

aceite lo cual corresponde a un 45,44% del peso de la semilla.
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En la figura 6 y en el anexo F se observa que los factores con mayor incidencia
en la cantidad de aceite extraido, son el tipo de semilla y el tamafio de la particula.

Entre menor sea el tamafio de particula se presentara una mayor pérdida de

aceite en el molino.

12,00 -

10,00

6,00 -
4,00
2,00
0,00 . . : :
1 2 3 4 5 6 7 8

Experimento

8

Cantidad aceite (g)

Figura 5. Cantidad de aceite extraido

H A:Tipo Semilla

H C:Tamafio Particula
mAC

M ABC

Variable

mAB
mBC

-0,2 0,3 0,8 1,3 1,8 m B:Tipo Solvente
Efecto

Figura 6. Diagrama del efecto de los factores en la cantidad de aceite extraido

4.3.Calidad

La calidad de un aceite esta determinada por una serie de propiedades fisico-

guimicas que dan indicios acerca de la pureza, conservacion, usos y otras
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cualidades del aceite. Para el aceite de ricino existen ciertas especificaciones en
sus propiedades fisicoquimicas, dadas por entidades internacionales como la
A.O.C.S y British Standard First Quality. Estas especificaciones se muestran en la
tabla 1 en el marco tedrico. En este trabajo se evalud la densidad, indice de

refraccion, indice de acidez, e indice de saponificacion.

4.3.1. indice de refraccion

En los datos obtenidos que se encuentran en la figura 7 se observa que los
experimentos realizados con el solvente isopropanol (3, 5, 7,8) tienen un rango
mas cercano a los proporcionados por la A.O.C.S. EIl hecho de que estos estén
dentro del rango indica que el aceite extraido es de buena calidad respecto al
indice de refraccion. En el andlisis de la figura 8 y el anexo G encontramos que el
tipo de solvente es la variable cuyo efecto es mas significativo, esto se debe a que
el indice de refraccion depende del medio y el aceite de ricino es una sustancia no
polar mientras que el isopropanol es una sustancia polar lo cual hace que la

mezcla no sea homogénea.

1,48 -
1,47 -
1,47 -
1,46 -
1,46 -
1,45 -
1,45 -
1,44 -
1,44 -
1,43 -
1,43 -

°Brix

1 2 3 4 5 6 7 8
Experimento

Figura 7. indice de refraccion del aceite extraido
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M B:Tipo Solvente
mBC
ABC
H AB
B A:Tipo Semilla

! mAC
-0,01 -0,005 0 0,005 0,01 0,015 0,02

Efecto

Variable

m C:Tamafio Particula

Figura 8. Diagrama del efecto de los factores en el indice de refraccion del aceite
extraido

4.3.2. Densidad

En la figura 9 se observa que la semilla nativa (1, 3, 4, 7) arrojé valores que se
encuentran dentro del rango especificado por la AOCS que es 0.945 — 0.965
(kg/metro cubico), ademas el aceite que se extrajo con isopropanol (3, 7) son mas
densos que los extraidos con hexano (1, 4), lo que confirma que estos aceites
tienen buena calidad y se encuentran dentro de las especificaciones
internacionales para el aceite de ricino. En el andlisis estadistico representado en
la figura 10 (ver anexo H) encontramos que la variable de mayor incidencia en la
densidad es el tipo de solvente y ademéas que el tipo de semilla presenta una

influencia negativa.
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1,200
1,000
0,800
0,600
0,400
0,200
0,000

Densidad (kg/m3)

1 2 3 4 5 6 7 8

Experimento

Figura 9. Densidad del aceite extraido

Variable

H B:Tipo Solvente
HAB
ABC
mBC
mAC

m C:Tamafio Particula

B A:Tipo Semilla

-0,1

Figura 10. Diagrama del efecto de los factores en la densidad del aceite extraido

-0,05 0 0,05 0,1 0,15
Efecto

4.3.3. indice de acidez

En los resultados consignados en la figura 11 se observa que

extraidos utilizando como solvente hexano son los que se encuentran por debajo
del maximo especificado por la A.O.C.S, lo cual indica que este aceite presenta
buena calidad con respecto a la acidez, ya que la elevada acidez de un aceite
crudo aumenta el proceso de neutralizacion, es también un indicador de semillas

de baja calidad, mal manejo y almacenamiento o procesamiento indebidos [23]. Se
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observa que en los experimentos realizados a partir de la semilla nativa (1, 4)
tienen un indice mayor que los realizados a partir de la semilla certificada (2, 4)
esto indica que la semilla nativa contiene un mayor porcentaje de acidos grasos
libres presentes en su aceite que la certificada. Esto se ve reflejado en los
factores en las figuras 12 ya que los factores que muestran una mayor influencia
en la acidez y el indice de acidez del aceite extraido son el tipo de solvente y el

tipo de semilla.

50,00 -
45,00 -
40,00 -
35,00 -
30,00 -
25,00 -
20,00 -
15,00 -
10,00 -
5,00 -
0,00 -

Indice de acidez

Experimento

Figura 11. indice de acidez del aceite extraido

M B:Tipo Solvente
HAB

Variable

H A:Tipo Semilla
mBC
ABC

-20 2 4 6 8101214161820222426283032 mAC
Efecto m C:Tamafio Particula

Figura 12. Diagrama del efecto de los factores en el indice de acidez del aceite

extraido
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4.3.4. Saponificacion

Segun el rango especificado por la A.O.C.S, el indice de saponificacion debe
estar entre 176 — 187 y para la British Standard First Quality entre 177 — 187, en
los resultados obtenidos que se encuentran en la figura 13 todos los valores
estuvieron por fuera de los rangos internacionales, esto se debe a que los valores
gue se establecen en las normas son para el aceite refinado, pero en esta
investigacién este no es el caso ya que se analiz6 aceite crudo. En el andlisis
estadistico que se encuentra en la figura 14 y el anexo K se muestra que los
factores que ejercen influencia sobre el indice de saponificacion son el tipo de

solvente y el tipo de semilla.

160,00 -
140,00 -
120,00 -
100,00 -
80,00 -
60,00 -
40,00 -
20,00 -

0,00 -

1 2 3 4 5 6 7 8
Experimento

indice de saponificaciéon

Figura 13. indice de saponificacion del aceite extraido
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H B:Tipo Solvente
HAB
B C:Tamafio Particula
mBC

ABC
i i mAC

-10 -5 0 5 10 15 5 A:Tipo Semilla
Efecto

Variable

Figura 14. Diagrama del de los factores en el indice de saponificacion del aceite

extraido.

4.3.5. Cromatografia de gases

Teniendo en cuenta los resultados presentados anteriormente se encuentra que la
mejor condiciébn de extraccion es la combinacion semilla nativa, tamafio de
particula obtenido con el ajuste de la separacion del molino de 4 mm
aproximadamente y solvente iso-propanol. Se realizé un andlisis por GC-MS a
esta muestra encontrandose que el aceite extraido contiene &cido acético, glicerol,
acido palmitico, acido ricinoléico, acido esteérico, acido linoleico, y acido oleico.
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5. CONCLUSIONES

La cantidad de aceite extraido es afectado significativamente por el tipo de semilla
y el tamafio de particula. Se obtiene que las condiciones 6ptimas de extraccion en
cuanto a cantidad las presenta la combinacion semilla certificada, solvente hexano
y el tamafio de particula obtenido con el ajuste de la separacion del molino de 4

mm aproximadamente.

Los parametros fisico-quimicos mediante los cuales se define la calidad del aceite
de ricino presentaron resultados dentro de las especificaciones internacionales
dadas por la AOCS vy British Standard FirstQuality en todas las variables
estudiadas, excepto el indice de saponificacion confirmando la buena calidad de

algunos de los aceites estudiados en este trabajo.

Teniendo en cuenta tanto el efecto de los factores como su incidencia en las
caracteristicas fisicoquimicas analizadas anteriormente para determinar la calidad
del aceite de ricino se encuentra que los factores con una mayor influencia en la

calidad del aceite extraido son el tipo de solvente y el tipo de semilla.
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ANEXOS

ANEXO A. Determinacion de la densidad
Reactivos y Equipos

— Picnometro Gay-Lussac con capacidad de 2 ml.
Determinacion

Se remueve el tapdn esmerilado y se llena el picnébmetro con agua destilada. Se
coloca el tapén esmerilado. Se pesa el picnémetro lleno con el tapon esmerilado
con aproximacion a 0,1 g. Se limpia y se seca completamente el picnémetro. Se
pesa con aproximacion de 0,1 g, el picnédmetro vacio con el tapon esmerilado.

Se llena el picndmetro con la muestra de ensayo y se coloca el tapon esmerilado,
teniendo cuidado de no incluir burbujas de aire. Se pesa el picnémetro lleno con el
tapon esmerilado con aproximacion a 0,1 g. Se pesa el picnémetro dos veces

s

mas.
Célculo

Se calcula la densidad de la muestra de la siguiente manera,
P, — B,
" h-n
p = Densidad de la muestra
P,, = Peso picnometro con la muestra
P, = Peso picndmetro con agua destilada

P, = Peso picnémetro vacio
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ANEXO B. Determinacién del indice de refracciéon

Reactivos y Equipos

— Metanol con pureza de 99.8% (Merck), para limpiar el prisma del
refractometro.

— Refractometro del tipo Abbe.

Determinacioén

Inmediatamente antes de la medicion, se baja la parte movil del prisma hasta una
posicion horizontal. Se limpia la superficie del prisma con un pafio suave y luego
con un trozo de algodén humedecido con unas gotas de metanol. Se deja secar.
Se mide el indice de refraccion de la muestra de ensayo, a 25 °C de temperatura.
Se lee el indice de refraccién con aproximacion a 0,0001 como un valor absoluto.
Inmediatamente después de la medicidn se limpia la superficie del prisma con un
pafio suave y luego con un trozo de algodon humedecido con unas gotas de
metanol. Se deja secar. Se mide el indice de refraccion dos veces mas.
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ANEXO C. Determinacion del indice de acidez
Reactivos y Equipos

— Solvente A: etanol, fraccion de volumen 96%

— Solvente B: éter dietilico, libre de peroxido.

— Mezcla solventes: se mezclan volumenes iguales de los solventes Ay B.
— Hidroxido de sodio, solucion volumétricas ¢(NAOH)= 0,05 mol/L

— Fenolftaleina como indicador

— Bureta de 25 ml de capacidad

— Balanza analitica

— Matraces volumétricos graduados

— Porcion de ensayo: 1 g de aceite
Determinacion

Se pesa la porcion de ensayo en un matraz de 250 ml. Se adicionan 25 ml de la
mezcla de solvente neutralizada y se disuelve para ensayo.

Después de la adicion de 2 gotas de fenolftaleina, se titula con movimiento circular
constante utilizando la solucion normalizada de hidréxido de sodio. El punto final
de la titulacion se alcanza cuando la adicion de una sola gota de alcali produce un
cambio de color leve pero definido que persiste por lo menos durante 15

segundos. Se realiza la determinacion dos veces para la misma muestra.
Calculo
El valor acido W,, se obtiene por la formula:

B 56,1«C *V

AB —
m
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C = es la concentracion exacta, en moles por litro, de la solucion
normalizada volumétrica de hidréxido de sodio utilizada

V = es el volumen, en mililitros, de la solucion volumétrica normalizada
de hidréxido de sodio utilizada

m = es la masa, en gramos, de la porcion para ensayo

El contenido de &cidos grasos libres Wggy4

Wepa = 0,5 % Wyy

La acidez o contenido de &cidos grasos libres,Wgz,, expresada como un

porcentaje de fraccion de masa, y de acuerdo con el acido oleico es igual a:

V+«C+M=100
1000 *m

Wera =

C = es la concentracion exacta, en moles por litro, de la solucion
normalizada volumétrica de hidréxido de sodio utilizada

V = es el volumen, en mililitros, de la solucion volumétrica normalizada
de hidréxido de sodio utilizada

m = es la masa, en gramos, de la porcion para ensayo

M

es la masa molar, del acido oleico = 282
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ANEXO D. Determinacion del indice de saponificacion

Reactivos y Equipos

— Hidroxido de potasio, c(KOH) = 0,5 mol/ | solucién en 95% (V/V) etanol.

— Solucién volumétrica estandar de acido clorhidrico, c(HCI) = 0,5 mol/ I.

— Fenolftaleina 10 g/l solucion en 95% (V/V) etanol. Este es el indicador.

— Baldén de 150 ml de capacidad resistente al calor y con cuello esmerilado.

— Condensador de reflujo con una junta de vidrio esmerilado que encaje en el
balén

— Manta de calentamiento

— Bureta de 50 ml de capacidad, graduada en divisiones de 0,1 ml.

— Pipeta de 25 ml de capacidad.

— Porcién de ensayo son 2g de aceite.

Determinacioén

Se afladen al balon la porcion de ensayo, 12,5 ml de solucion de hidréxido de
potasio en etanol. Se conecta el condensador de reflujo al balén, se coloca este
sobre el dispositivo de calentamiento y se deja ebullir ligeramente por 1 hora. Se
afiaden a la solucién caliente 0,5 ml de solucién fenolftaleina y se titula con la
solucién volumétrica de acido clorhidrico estdndar hasta que desaparezca el color
rosa indicador. Se realiza un ensayo en blanco con el mismo proceso descrito
anteriormente con 12,5 ml de solucion etandlica de hidroxido de potasio pero
omitiendo la porcion de ensayo. Se realizan dos determinaciones de la misma

muestra de ensayo.
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Célculo

El indice de saponificacion I se obtiene por la férmula:

Iy= (Vo —Vy)*C* 56'1/m

Vy, = es el volumen, en mililitros, de la solucién volumétrica normalizada
de acido clorhidrico que se usa para el ensayo en blanco

V; = es el volumen, en mililitros, de la solucién volumétrica estandar de
acido clorhidrico que se usa para la determinacion.

C = es la concentracion exacta, en moles por litro, de la solucion
volumétrica estandar de acido clorhidrico

m = es la masa ,en gramos, de la porcién de ensayo
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ANEXO E. Condiciones de operacion del cromatografo de gases

Tabla E1. Columna y condiciones de operacion para el cromatografo de gases

acoplado a la espectrometria de masas para la identificacion de PHA.

Columna Wax-DB5MS
Altura de la columna 30m
Didmetro de la columna 250 u
Gas fase movil Helio
Temperatura del inyector 250 °C
Volumen de la muestra 1l
Programa de temperatura del horno 80 °C

rampa de 5°C por min a 300 °C

mantener a 300°C por 30 min

Detector espectrofotdmetro de masas

Rango escaner 42-300 El+
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ANEXO F. Andlisis estadistico para la cantidad de aceite extraido.

Tabla F1. Estimacioén del efecto de los factores en la cantidad de aceite extraido

CONTRASTE EFECTOS

23,9 1,9916

B -6,3 -0,525
22,14 1,845

AB -3,4 -0,2833
AC 4,6 0,3833
BC -4,64 -0,3866
ABC -0,66 -0,055

Tabla F2. Prueba estadistica (ANOVA) para la cantidad de aceite extraido

SUMA GRADOS | CUADRADO Fo
CUADRADOS | LIBERTAD MEDIO
23,8004 1 23,8004 117,8068
B 1,6537 1 1,6537 8,1856
20,4241 1 20,4241 101,0950
AB 0,4816 1 0,4816 2,3841
AC 0,8816 1 0,8816 4,3640
BC 0,8970 1 0,8970 4,4402
ABC 0,0181 1 0,0181 0,0898
ERROR 3,2324 16 0,2020
TOTAL 51,3893 23
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ANEXO G. Andlisis estadistico para el indice de refraccion

Tabla G1. Estimacion del efecto de los factores en indice de refraccion del aceite

extraido

CONTRASTE EFECTOS
-0,0223 -0,0018
B 0,2029 0,0169
-0,0541 -0,0045
AB -0,0079 -0,0006
AC -0,0441 -0,0037
BC 0,0623 0,0052
ABC 0,0459 0,0038

Tabla G2. Prueba estadistica (ANOVA) para el indice de refraccion del aceite

SUMA GRADOS | CUADRADO Fo
CUADRADOS | LIBERTAD MEDIO
2,0720E-05 1 2,0720E-05 | 5,3941

0,0017 1 0,0017 446,5604

0,0001 1 0,0001 31,7475

AB 2,6004E-06 1 2,6004E-06 | 0,6769
1

1

1

w

AC 8,1033E-05 8,1033E-05 | 21,0956

BC 0,0001 0,0001 42,1009
ABC 8,7783E-05 8,7783E-05 | 22,8529
ERROR 6,146E-05 16 3,8412E-06
TOTAL 0,0022 23
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ANEXO H. Analisis estadistico para la densidad

Tabla H1. Estimacion del efecto de los factores en la densidad del aceite extraido

CONTRASTE EFECTOS

-4,2635 -0,3553

B 1,6345 0,1362
-0,3575 -0,0298

AB 0,5265 0,0439
AC -0,2995 -0,0249
BC -0,0095 -0,0008
ABC 0,0605 0,0050

Tabla H2. Prueba estadistica (ANOVA) para la densidad del aceite extraido

SUMA GRADOS | CUADRADO Fo
CUADRADOS | LIBERTAD MEDIO
0,7573 1 0,7573 8438,9193
B 0,1113 1 0,1113 1240,2926
0,0053 1 0,0053 59,3343
AB 0,0115 1 0,0115 128,6918
AC 0,0037 1 0,0037 41,6435
BC 3,7604E-06 1 3,7604E-06 0,0418
ABC 0,0001 1 0,0001 1,6992
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ERROR

0,0014

16

8,975E-05

TOTAL

0,8909

23

ANEXO J. Analisis estadistico para el indice de acidez

Tabla J1. Estimacion del efecto de los factores en el indice de acidez y acidez del

aceite extraido

Tabla J2. Prueba estadistica (ANOVA) para el indice de acidez y acidez del aceite

extraido.

CONTRASTE EFECTOS

96,2025 8,0169

B 370,9685 30,9140
-15,4885 -1,2907

AB 98,7275 8,2273
AC -1,1995 -0,0999
BC 3,4465 0,2872
ABC -1,3405 -0,1117

SUMA GRADOS | CUADRADO Fo
CUADRADOS | LIBERTAD MEDIO
385,6217 1 385,6217 711,9338
B 5734,0678 1 5734,0678 | 10586,2226
9,9955 1 9,9955 18,4537
AB 406,1299 1 406,1299 749,7961




AC 0,0599 1 0,0599 0,1106
BC 0,4949 1 0,4949 0,9137
ABC 0,0748 1 0,0748 0,1382
ERROR 8,6664 16 0,5416
TOTAL 6545,1112 23

ANEXO K. Andlisis estadistico para el indice de saponificacion

Tabla K1. Estimacion del efecto de los factores en el indice de saponificacion del
aceite extraido

CONTRASTE EFECTOS

-86,4654 -7,2054

B 135,6924 11,3077
36,3924 3,0327

AB 135,6916 11,3076
AC -36,5364 -3,0447
BC -9,8866 -0,8239
ABC -9,8874 -0,8239

Tabla K2. Prueba estadistica (ANOVA) para el indice de saponificacién del aceite
extraido.

SUMA GRADOS | CUADRADO Fo
CUADRADOS | LIBERTAD MEDIO
311,5110 1 311,5110 | 396,0682
B 767,1844 1 767,1844 | 975,4306

57



C 55,1836 1 55,1836 70,1627
AB 767,1754 1 767,1754 | 975,4191
AC 55,6211 1 55,6211 70,71912
BC 4,0727 1 4,0727 5,17820

ABC 4,0733 1 4,07336 5,1790
ERROR 12,5841 16 0,7865
TOTAL 1977,4059 23
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