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RESUMEN.

El presente trabajo a sido desarrollado para evaluar el potencial de la calabacilla
loca como fuente de aceite vegetal, comparando muestras tomadas de dos
regiones muy diferentes, Norte (Coahuila) y Sur de México (Chiapas).

Para la extraccion de la semilla de la calabacilla loca se usaron dos métodos:
manual y mecanico; siendo el mas adecuado el mecanico, ya que es menos
laborioso, mas rapido y proporciona mejores rendimientos. Asi mismo se probaron
dos tipos de secado para las semillas: solar y deshidratacién en estufa, en el cual
el solar dio mejores resultados ya que la semilla se desprendia con mayor facilidad
y conservaba mejor sus caracteristicas fisico — quimicas.

En el laboratorio, se practicaron extracciones de aceite a partir de la semilla, con
un tamafo de particula de 2 mm, y usando dos tipos de solventes hexano y éter
de petréleo, por el método Soxhlet. Los porcentajes de aceite obtenidos no
mostraron diferencias significativas entre ellos, por lo tanto se eligié al hexano
considerando sus propiedades quimicas y por ser significativamente mas
econdémico.

A la semilla se le practicd un proceso de lavado para evaluar el por ciento de cloro
y lograr la eliminacion de impurezas presente en la semilla. El proceso de lavado
se realiz6 sobre semilla molida, aplicando una relacién de 1:3 por cada lavado y
tomandose una muestra, posteriormente fue secada en estufa a 50° C a 65° C
durante 12 horas. La harina lavada se sometié a una extraccién de aceite por el

método Soxhlet.
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Se observo que el aceite obtenido después del lavado presentd un color amarillo
claro y un indice de acidez mucho menor que el aceite de la extraccion sin
lavados, debido a la presencia de cloro no eliminado en la semilla. Los anteriores
estudios se realizaron en el Laboratorio de Nutricion y Alimentos de la Universidad
Auténoma Agraria Antonio Narro.

Para determinar el tamano de particula 6ptima se realizaron moliendas en tres
tipos de molinos: molino Ceramico, Tubular y Willey de cuchilla. En donde el
molino Willey demostrd ser el unico capaz de reducir el tamano de particula,
usandose una malla 2.5y 3 mm.

Se realizaron varias series de extracciones a nivel laboratorio con relaciones de
soluto — solvente de: 1:20, 1:10, 1:5, 1:30, 1:20, 1:15 y tiempos de contacto de 10
y 5 minutos a una temperatura de 70 a 80° C. Siendo la relacion de 1:20 la mas
apropiada y el tiempo de extraccién fue menor a 10 minutos, teniendo la semilla en
contacto directo con el solvente en cama fija.

Se realizé un proceso de refinado a nivel laboratorio de 5 y 10 gramos de aceite
crudo de calabacilla loca. El proceso de refinado se hizo en base al acido graso
presente en mayor porcentaje para establecer la relacion aceite-sosa (se uso
NaOH, ya que dio mejor color que con KOH) a utilizar.

Los resultados del proceso de refinado del aceite mostraron que el aceite crudo,
después de un proceso de refinado, se reduce un 60 %, el cual es de color
amarillo claro, y después de un proceso de blanqueado, utilizando carbdn activado

al 7%, el aceite presenta un color sumamente claro con una merma del 5%.
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Posteriormente se practicd un analisis por espectroscopia infrarrojo por ATR, por
medio del cual es posible observar que no hay presencia de compuestos extrafnos
y ademas, que el aceite esta constituido por una mezcla de acidos grasos:
palmitico, estearico, linoleico y oleico, siendo este ultimo el que presenta mayor
similitud con el IR practicado al aceite de calabacilla loca.
En la extraccién a nivel planta piloto se probaron 2 métodos de extraccion:
El primer método fue el de extraccién sodlido-liquido, usando como disolvente
hexano el cual presenta un inconveniente con el hexano que queda como residuo.
El segundo método probado fue el del arrastre por vapor que no fue posible la
extraccion del aceite de la calabacilla por tener una densidad muy cercana a la
del agua. Con el aceite extraido se realizaron dos procesos de degradacion de
aceite en un proceso de fritura de papa “alfa”. La papa presenté un contenido de
humedad del 75% a una temperatura de 180° C. La primera degradacion dur6 3
horas y la segunda 2 hs., y se realizaron analisis para determinar su
comportamiento. Los resultados fueron comparados con otros aceites tratados
bajo las mismas condiciones, los cuales indicaron que el aceite es apto para llevar
a cabo este proceso, aun sin la adicion de antioxidantes en comparacion con los
otros aceites comunmente usados para dichos fines.
Se realizd una evaluacion sensorial utilizando las papas fritas obtenidas mediante
el proceso anterior usando dos tipos de aceites, el aceite de calabacilla loca y un
aceite de canola (comercial). Se aplicaron pruebas de preferencia y aceptacion por
consumidores, en las cuales los jueces no fueron capaces de identificar diferencia

alguna.
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INTRODUCCION

La calabacilla loca ( Cucurbita foetidissima ) es una especie silvestre y perenne
que se encuentra creciendo en forma natural en las zonas aridas y semiaridas de
nuestro pais y el sur de los Estados Unidos. Las semillas de esta planta son ricas
en aceites y proteina, poseen ademas un alto contenido de almidén en su raiz,
asi como un alto rendimiento de follaje, el cual puede ser utilizado como forraje
(una vez eliminadas las cucurbicinas y las sapogeninas que le dan un el sabor
amargo). Las anteriores caracteristicas hacen de esta planta una factible fuente de
alimentos o de productos industrializables.

La calabacilla loca ha sido estudiada por diversos investigadores quienes la
consideran como un cultivo de amplio potencial agroindustrial; tales como los
realizados por Curtis en (1946), quien reporta 33% de aceite con rangos que
(varian de 25 a 42.8%) y un 34% de proteina con rangos que (varian de 22.2 a
32.1%) en sus semillas y de un 50 a 60% de almidon en base a peso seco de las
raices, las cuales proporcionan un alto contenido cal6rico y proteico.

Bemis et al. (1975,1978) y Berry et al. (1974) comparten las mismas opiniones
que Curtis (1946).

Los aceites y grasas comestibles; son los productos de origen vegetal o animal
cuyos constituyentes principales son glicéridos naturales de los acidos grasos, y
conteniendo como componentes menores, otros liquidos. La denominacion
genérica de aceites se aplicara a los productos grasos liquidos a la temperatura de

20 grados centigrados.
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Los aceites vegetales estan formados por acidos grasos insaturados, o bien con
un porcentaje de saturados los aceites y grasas, son las principales fuentes de
energia para le cuerpo ya que aportan 9 kcal.

Los aceites son productos indispensables en el hogar, adicionan caracteristicas
suaves a los alimentos, sabor y textura. Segun la FAO, en el mundo los
principales paises consumidores de aceites son los paises desarrollados, los
paises en via de desarrollo empiezan con el consumo de los mismos.

El aceite vegetal es un liquido graso extraido generalmente de las semillas de
algunas plantas. Las presentaciones que estos productos ofrecen en el mercado
son aceite vegetal comestible puro y combinado.

El aceite comestible puro es el que se obtiene de un solo tipo de planta y cuando
se trata de una mezcla de aceites, el producto se denomina aceite vegetal
comestible.

Aungue existe una gran variedad de plantas de las que se extrae el aceite vegetal,
las principales son el cartamo, maiz, ajonjoli, girasol, algodon, soya, oliva y canola.
Estos productos se utilizan para cocinar, fabricar margarinas y otras comidas
preparadas, asi como también en la elaboracion de productos no alimentarios,
como por ejemplo jabones, cosméticos, farmacos e incluso pinturas. Los lipidos
(aceites, grasas, colesterol), junto con las proteinas, los carbohidratos y el agua,
se clasifican como macronutrientes (componentes que conforman el grueso de la
dieta humana). Los nuevos progresos en la produccion de aceite aportaran

grandes ventajas a los agricultores y muchos beneficios a los consumidores.
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A pesar de gue los aceites son liquidos a temperatura ambiente y las grasas son
sélidas, se trata de productos similares en casi todos los demas aspectos. Ambos
contienen 4cidos grasos que varian segun la longitud de sus cadenas carbonicas y

el grado de saturacion.

Este ultimo aspecto permite distinguir entre grasas saturadas y no saturadas. La
longitud de la cadena y el grado de saturacion influyen en el punto de fusién. Los
aceites vegetales tienden a contener mas acidos grasos no saturados que los
aceites animales, y en consecuencia son liquidos a temperatura ambiente, al
contrario que las grasas animales. No obstante, las plantas producen &cidos
grasos con una amplia variedad de longitudes de cadenas y de grados de
saturacion. Cada combinacion deriva en diferentes propiedades y, por lo tanto,

distintas funciones del aceite.

De acuerdo a todo esto la presente investigacion va encaminada a al basqueda de
nuevas fuentes de aceites baratas de buena calidad y que generen nuevas
fuentes de empleo, ademas del aprovechamiento de muchas zonas o suelos
pobres en nutrientes, que han dejado de producir, implementando el cultivo de la

calabacilla loca.

En base a lo anterior en el presente trabajo de investigacion se plantea de la

siguiente manera:
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CAPITULO 1

1.1 HIPOTESIS

La calabacilla loca (Cucurbita foetidissima) por su contenido en aceite, es una
fuente potencial de aceite comestible a nivel industrial.

1.2 OBJETIVO GENERAL

Extraer el aceite de la calabacilla loca (Cucurbita foetidissima), para caracterizar
de sus propiedades fisico- quimicas y su evaluacién sensorial, asi como su
composicion contra aceites comerciales comunmente empleados en la industria de
frituras, empleando técnicas para detectar grados de degradacion.

1.3 OBJETIVOS ESPECIFICOS

e Evaluar los diferentes métodos de extraccion de semilla de la calabacilla
loca.

e Determinar el solvente a utilizar en la extraccion del aceite crudo.

e Determinar el tamafio de particula Optimo para llevar acabo la maxima
extraccion de aceite en diferentes equipos.

e Determinar la importancia del proceso de lavado de la semilla antes de la
extraccion del aceite y comparar contra una harina no lavada.

e Evaluar la composicion del aceite de calabacilla loca

e Evaluar la estabilidad del aceite refinado sin antioxidantes de calabacilla
loca en un proceso de fritura y comparar con otros aceites vegetales
existentes.

e Evaluar las propiedades sensorial de los productos fritos con aceites de

calabacilla loca para determinar su aceptacion por el consumidor.
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CAPITULO 2
REVISION DE LITERATURA

2.1 Caracteristicas generales de la planta

La calabacilla loca (Cucurbita foetidissima) se conoce también con los nombres
comunes de: calabacilla, calabaza bufalo, chilicayote, calabacilla amarga o
apestosa, chichicallotli, ayozoctic, calabaza missoury (Stevenson 1948, Bemis y
Whitaker, 1969). El nombre de Cucurbita foetidissima otorgada a esta planta fue
propuesto por Humbolt, Bonpland y Kunth en 1817. Esta misma planta fue descrita
en 1825 por Seringe como Cucurbita foetidissima kunth. Sin embargo, esta
especie fue nombrada equivocadamente Cucumis perennis por James en 1820.
También se le dio el nombre de Pepo foetidissima Britt; posteriormente, Asa Gray
en 1852 transfirid el nombre de Cucumis perennis a Cucurbita perennis y con este
nombre permanecié hasta 1881 cuando Cogniaux redescubrio el nombre de
Cucdrbita foetidissima propuesto por Humboldt, Bonpland y Kunth (Bailey, 1943).

2.2 Clasificacion taxonémica:

Clase: Angiosperma
Subclase: Dicotiledonea
Orden: Cucurbitales
Familia: Cucurbitaceae
Tribu: Cucurbitineae
Genero: Cucurbita
Especie: Foetidissima

Tabla 1 Clasificacion Taxondmica de la calabacilla loca.
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2.3 Descripcién morfoldgica.

La calabacilla loca ha sido descrita por varios autores entre ellos: Dittmer y Talley
(1964), Shreve y Wiggins (1964), ellos la describen como: una planta perenne,
herbacea, tosca y aspera al tacto, crece durante los meses de abril a octubre en
México, posee numerosos tallos (guias) rastreros de 4-6 m de longitud cuando las
condiciones son propicias, estos son débiles, delgados y escabrosos, nacen de
una raiz principal extendiéndose a todos los lados en forma circular, la mayoria de

ellos producen ramificaciones secundarias las cuales también producen frutos.

La raiz principal es de considerable tamafio por lo que posee gran capacidad de
almacenamiento de reservas, es pivotante (napiforme) y en algunos casos con
ramificaciones horizontales. El peso de esta raiz es variable, habiéndose
reportado pesos frescos de 72 Kg (Dittmer y Talley, 1964), 45 Kg para una raiz de
3 afos de crecimiento ( Berry et al. 1978 y Bemis et al. 1978) ; sin embargo ,
Whitaker y Bemis (1975) encontraron una raiz de 30 Kg de la misma edad. Las
anteriores diferencias en crecimiento y peso se atribuyen particularmente a la

textura, profundidad y humedad del suelo.
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Las hojas son tipicamente enteras, lanceoladas-triangulares de 10 a 13 cm de
base y 20-30 cm de largo, dispuestas individualmente a lo largo de los tallos, las
cuales nacen de los nudos en forma alternada cuyo espaciamiento es de 10 a 20
cm aproximadamente, son de color verde grisdceo pubescente en el haz y
escabrosa en el envés, con tricomas conicos a lo largo de las venas. Presentan
peciolos gruesos y escabrosos; zarcillos gruesos y cortos enrollados sobre tallos y

peciolos.

Las flores son monoicas unisexuales ( masculinas y femeninas) sobre las mismas
planta, gamopétala de color amarillo anaranjado, de 10-12 cm de longitud,
emergen individualmente al igual que las hojas de los nudos de las guias, y se

insertan a éstas por pedunculos cortos.

La mayoria de las plantas en condiciones silvestres son monoicas ( sexos
separados en la misma planta) siendo por lo general tanto las primeras como la
mayoria de las flores al termino de la floracion, presentandose por lo tanto, un bajo

porcentaje de flores femeninas que son las que dan origen al fruto.

La polinizacion entre flores es cruzada no obstante que éstas estan sobre la
misma planta; siendo a la vez necesaria la polinizacién para el desarrollo del fruto

y semilla.
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Los frutos son por lo general redondos y periforme de diferentes tamaros (5-8cm)
el tamafio varia debido a las fluctuaciones de la estacion de crecimiento de las
mismas (Curtis 1974, Bemis et al. 1975 y Scheerens et al. 1978 ); son de color
verde con franjas blancas con pulpa muy filamentosa y amarga de color blanca. La
produccién de frutos por la planta es sumamente variable, por ejemplo Whitaker y
Bemis (1975) citan una produccion maxima de 250 frutos por planta: Chavez y
Go6mez (1978) sefalan rangos de 2-6 frutos por planta a los dos afios, y 46-156
frutos con medias de 48.3 frutos por plantas con rangos de 18-90 frutos a los dos
afos. Sin embargo, Curtis (1974) encontré rangos de 0-300 frutos por planta para
tres cosechas las cuales corresponden probablemente al primer, segundo y tercer
afos de vida de las plantas, y las plantas de calabacilla loca bajo cultivos siempre

presentan un porcentaje de plantas sin frutos.

La produccion aparente se estabiliza a partir del segundo afio, probablemente
condicionada por la capacidad fisiologica de la planta, de acuerdo a su hébitat de
crecimiento en los cuales se desarrolla.

El peso de los frutos es otra de las caracteristicas variables, el cual esta en
funcion del tamafio que estos presenten.

El fruto generalmente es tricarpelar, aunque pueden presentarse de hasta 4 0 5
carpelos. Observaciones realizadas a este respecto, han encontrado que existe
correlacion positiva entre €l numero de carpelos y el nimero de semillas presentes

en el fruto.
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Las semillas son pequefias oblongas- ovaladas de aproximadamente 12 mm de
largo y 6-7 mm de ancho con los margenes obtusos. El nimero de semillas por
frutos es otra de las caracteristicas mas variables entre las poblaciones de la
calabacilla, por ejemplo Whitaker y Bemis (1975) encontraron en plantas de dos
afos frutos con 222.5 semillas y un rango de 115-300. Ba -Amir (1978) cita que
él numero de semillas puede estar correlacionado con el peso y el tamafo del

fruto.

2.4 Origen y distribucién

La calabacilla loca posee una amplia distribucidon en Norte América, desde el
oeste de los Estados Unidos hasta el sur de Guanajuato; sin embargo, aunque su
distribucion dentro de la Republica Mexicana aun no ha sido completamente
determinada, se puede encontrar en forma silvestre en practicamente cualquier
lugar del arido mexicano y regiones similares, o sea que se encuentra en casi todo
el pais, lo que pone de manifiesto su adaptacion a las condiciones climaticas tan

desventajosas para otras especies.

Bemis et al. (1969) reporta la siguiente distribucion:
En México, desde Guanajuato, el desierto chihuahuense, el altiplano, noroeste y
este del estado de Sonora y sur de California, Dakota del sur y el suroeste de

Estados Unidos (Colorado, Nuevo México y Arizona).
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El mismo autor cita que James (1920) la encontrd creciendo desde las inhGspitas
tierras que se encuentran a lo largo de las montafias rocallosas hasta la
confluencia de Arkansas y Boiling Spring Fork hasta los origenes del rio Colorado.
Asi mismo afirman que el genero cucurbita, es nativo del Continente Americano, y
consideran como probable centro de origen a las regiones tropicales y semi-
tropicales del sur de México.

2.5 Potencial alimenticio y/ o industrial

La factibilidad de utilizar las semillas de calabacilla loca para la obtencién de
aceite y proteina puede justificarse al compararla con otras fuentes de aceites. Se
observa que la semilla de calabacilla loca tiene cualidades para competir, ya que
Gnicamente es superada por la semilla de soya (37.9%) y ajonjoli (41.3%) en

cuanto a proteina y aceite se refiere.

Las semillas de algoddn, girasol y ajonjoli tienen una concentracion de proteina en
la semilla mas bajo que la calabacilla loca. Por lo tanto, esta especie compite por
su contenido de aceite y proteina sobre las oleaginosas en explotacion actual y
ademas de que esta planta requiere de minima humedad, suelos no muy

especializados y de minimos cuidados.

El contenido de &cido linoléico de la calabacilla loca (61%) es superado solamente

por el cartamo (75%), lo que nuevamente pone de manifiesto, tanto el potencial

como la calidad, que posee.

10
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Todo lo antes descrito esta basado en la informacién técnico- cientifica generada
por diversos investigadores (Curtis, 1946, 1972, 1973, y 1974; Bemis et al. 1967,
1975, 1977,y 1978; Berry et al. 1974, 1976, y 1978; Bolley et al. 1950, Shahani et
al. 1951, Jacks et al. 1972, Whitaker 1975 y Webwer et al. 1976. ).

2.5 Importancia econémica como cultivo.

En México la demanda actual de alimento y en especial la de aceites vegetales va
aumentando afio con afio, debido en parte a la alta tasa de crecimiento de la
poblacion, a la baja produccién de los mismos y el menor numero de areas
cultivables.

De acuerdo a De la Garza (1978) México tiene que producir 20,000 toneladas mas
de aceite cada afio para cubrir las necesidades de consumo, no obstante que la
industria aceitera nacional ha llegado a ocupar un lugar importante entre las
industrias de transformacion cuando la produccién mundial de las principales
semillas oleaginosas aumentan afio con afio; en México, baja produccién de esta
semilla ha obligado, a que nuestro pais importe grandes cantidades no solo de
semillas de oleaginosas, sino del aceite mismo.

En la actualidad, los cultivos de oleaginosas que mas contribuyen en la produccién
de aceite en México son: el cartamo, algoddn, ajonjoli, copra, soya y girasol.

De estos, el cartamo es el cultivo que mas contribuye en la produccion de aceites
comestibles (28%) y esto se debe indudablemente a la mayor superficie destinada
a este cultivo.

Actualmente México importa cerca del 85% del aceite que se consume. (INIFAP

2002).

11
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El mercado esta asegurado por la alta demanda de las industrias aceiteras, lo que
representa para el productor la seguridad de poder obtener 240 ddlares por
tonelada, ademas que la demanda nacional de oleaginosas en México para
producir aceite para el consumo humano y proteina para el ganado, es de 5.52
millones de toneladas al afo.

Por lo anterior, la calabacilla loca se vislumbra como una posible alternativa para
solucionar, en parte la escasez que se tiene de aceite comestible y de otros
productos alimenticios.

Asi mismo la calabacilla loca ademas de considerarse como una fuente de
alimento puede ocupar superficies que actualmente no son utilizadas en forma
alguna por otros cultivos tradicionales (maiz, frijol, trigo, etc.), ya que esta especie
requiere de minima humedad y de suelos no muy bien especializados para
expresar su maxima produccion (fruto o semilla), bajo condiciones no muy
benignas en las cuales otros cultivos no prosperan.

2.6 Fuentes de extraccion de aceites vegetales.

Aceituna Soya

Ajonjoli Lino

Algodon Palma
Cacahuate Peces

Cacao Germen de maiz
Cartamo Salvado de arroz
Coco Orujo de aceituna
Colza Pepita de uva
Girasol

Palmiste

Tabla 2. Principales fuentes de aceite (David S. Robinsén 1991).
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2.7 Contenido medio de aceite en la fuentes utilizadas comercialmente.

FUENTES CONTENIDO DE ACEITE (%)
Semilla de ricino(Ricinus communis) 45
Copra de coco (Cocos nucifera) 66
Semilla de algodén (Gossypium species) 19
Semilla de linaza (Linum usitatissimum) 35
Maiz (Zea mays L) 5
Oliva (Olea europaea L) 27
Nuez de palma (Helaseis guineenis) 47
Cacahuate (Arachis hypogaea L) 45
Colza (Brassica species) 42
Cértamo (Carthamus tinctorius) 30
Sésamo (Sesamum indicum L) 50
Soja (Glycine max L) 19
Girasol (Helianthus annuus L) 40
Germen de trigo (Triticum aestivum) 10
Germen de maiz (Zea mays L) 40

Tabla 3 (DAVID S. ROBINSON 1991), Contenido medio de aceite de algunas semillas.

2.8 Métodos de extraccion de aceite vegetales.

Algunas semillas oleaginosas por su alto contenido de grasa requieren métodos
fisicos y quimicos para su extraccion. Generalmente la primera extraccion es de
tipo fisico y se efectla en prensas continuas conocidas industrialmente como
prensas expellers. Las semillas de alto contenido en grasa se someten a una
extraccion por el sistema de prensas y posteriormente se llevan al sistema de
extraccion con solvente. Estos procedimientos conducen a altos rendimientos en

la extracciéon de aceite.
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Las semillas consideradas bajas en grasas (menos del 20%), se tratan
directamente por el sistema de extraccion con solvente. Cualquiera de estos
métodos de extraccion dejan en la semilla extractada un contenido de grasa

residual inferior al 0.5% (Bernardini E. 1981).

Cuando se trata de aceites de bajo peso molecular se puede usar un sistema por

arrastre de vapor (Bailey. A. E. 1945).

2.8.1 Extraccion mediante método fisico

Una prensa de expeledor es una maquina de tipo tornillo que presiona el aceite a
través de una cavidad en forma de barril enjaulado, usando las friccion y la presion

continua del tornillo impulsor para mover y comprimir el material de la semilla.

El prensado de aceite por Expeledor es mas bien un proceso de extraccion

mecanico mas quimico (Ackman R. G.1990).

2.8.2 Extraccion por arrastre de vapor

(Bailey. A. E. 1945) En la extraccién por arrastre con vapor (Fig.1) se hace pasar
una corriente de vapor a través de la mezcla de reaccion y los componentes que
son solubles en el vapor son separados. Entre las sustancias que se pueden
separar por esta técnica se pueden citar los Aceites Esenciales de bajo peso

molecular como el aceite de hierbabuena etc.
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En la figura 1. Se puede observar el mecanismos de accion del sistema de

extraccion por arrastre de vapor.

. Destilacion por
5 Arrastre con
Vapor

1, Generador de vapor, 2 valvula de sequridad, 3 conduccion del vapor vivo,
4 recipiente con semilla o materia seca, 5 termdmetro, 6 refrigerante.
7, matraz para recoleccidn de mezcla aceite-agua.

Figura 1 Sistema de arrastre de vapor

2.8.3 Extraccion y refinado de aceites comestibles por método fisico y

quimico.

Las semillas consideradas bajas en grasas (menos del 20%), se tratan
directamente por el sistema de extraccion con solvente. Cualquiera de estos
métodos de extraccion dejan en la semilla extractada un contenido de grasa

residual inferior al 0.5%(Berdanier C.D., y colaboradores. 1992).
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De acuerdo el Departamento de Agricultura de EE.UU. (U.S.D.A.), los aceites
crudos no se consideran adecuados para el consumo humano hasta que no han

sido refinados y se han eliminado las impurezas.

2.8.3.1 Refinado del aceite.

El refinado produce un aceite comestible con las caracteristicas deseadas por los
consumidores, como sabor y olor suaves, aspecto limpio, color claro, estabilidad

frente a la oxidacion e idoneidad para freir.

Los dos principales sistemas de refinado son el refinado alcalino y el refinado
fisico (arrastre de vapor, neutralizacion destilativa), que se emplean para extraer

los &cidos grasos libres(AMV ediciones 1988).

El método clasico de refinado alcalino comprende normalmente las siguientes

etapas:

e Desgomado con agua para eliminar los fosfolipidos facilmente hidratables y
los metales.

e Neutralizacién de los acidos grasos libres con un ligero exceso de soluciéon
de hidréxido sdodico, seguida de la eliminacién por lavado de los jabones y
de los fosfolipidos hidratados.

e Blanqueo con tierras minerales naturales o activadas con acido para
adsorber los compuestos coloreados y para descomponer los

hidroperoxidos.
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e Desodorizaciéon para eliminar los compuestos volatiles, principalmente
aldehidos y cetonas, con bajos umbrales de deteccion por el gusto y el

olfato.

2.9 Clasificacion de los acidos grasos:
Segun Otero A. E, 1960, el nimero de sustancias consideradas como lipidos es
muy grande y la manera de clasificarlas resulta en ocasiones dificil; existen
diversos métodos para este fin, cada uno posee sus propias ventajas Yy
desventajas, pero todos ellos basados en alguna de las propiedades fisicas o
quimicas que los caracterizan.
Se dividen en tres grandes grupos en funcién de su estructura quimica.(Otero A. E
1960)
2.9.1 Lipidos simples. Esteres de acidos grasos y alcoholes.

1. Grasas y aceites. Esteres de glicerol con acidos mono carboxilados

2. Ceras. Esteres de alcoholes mono hidroxilados y acidos grasos
Los lipidos simples abarcan las grasas y los aceites y por lo tanto resultan ser los

mas abundantes e importantes para el tecnélogo en alimentos.

2.9.2 Lipidos compuestos:
Lipidos simples conjugados con moléculas no lipidicas.
1. Fosfolipidos. Esteres que contienen acidos fosféricos en lugar de un &cido

graso, combinado con una base de nitrégeno.
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2. Glucolipidos. Compuestos de carbohidratos, acidos grasos y esfingosinol,

llamados también cerebrdsidos.

3. Lipoproteinas. Compuestos de lipidos y proteinas.

Los lipidos compuestos son aquellos que estan integrados por partes lipidica y

otra que no lo es, unidas covalentemente; destacan los fosfolipidos y los

glucolipidos; en ocaciones también se incluyen las lipoproteinas, pero dado que

sus integrantes (proteinas y lipidos) se enlazan hidréfoba y electrostaticamente,

algunos autores no lo consideran en este grupo.

2.9.3 Lipidos compuestos asociados.

1.

2.

Acidos grasos ( derivados de los lipidos simples)
Pigmentos.

Vitaminas.

Esteroles.

Hidrocarburos.

Finalmente, los lipidos derivados o asociados son todos aquellos que no se

ubican en ninguna de las subdivisiones anteriores; en esta categoria estan los

acidos grasos libres, los carotenoides, las vitaminas liposolubles, el colesterol

entre otros.
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Otra clasificacion es la que se toma en cuenta su capacidad para producir
jabones: aquellos que los forman se llaman saponificables y los que no
insaponificables; el proceso de saponificacion es una reaccion de esterificacion
gue se utiliza en muchos analisis de lipidos y que consiste en hacerlos reaccionar
con hidroxido de potasio para que se generen los ésteres de los acidos grasos,
llamados jabones. Los lipidos saponificables comprenden las grasas, los aceites,
las ceras, los fosfolipidos y los fosfatidos, mientras que los insaponificables son
basicamente los esteroles, los hidrocarburos, los pigmentos y las prostaglandinas
(Salvador Badui D. 1996).

David S. Robinson 1991, Clasifica los acidos grasos, como polares y no polares;
los polares (acidos grasos, fosfoglicéridos, esfingolipidos, etc.) se orientan
espontaneamente con el grupo polar hacia el agua debido a que contienen en su
molécula una parte hidrofila y otra hidréfoba, y los polares permanecen asociados
y no se orientan en la interfase acuosa, como ocurre con los hidrocarburos

alifaticos, no se suspenden, no se emulsionan y son insolubles en la fase acuosa.

2.10 Acidos grasos mas comunes en los vegetales.

NOMBRE

NOMBRE SISTEMATICO COMUN SIMBOLO (%)
DODECANOICO LAURICO 12:0 4
TETRADECANOICO MIRISTICO 14:0 2
HAXADECANOICO PALMITICO 16:0 11
OCTADECANOICO ESTEARICO 18:0 4
OCTADEC-9C-ENOICO OLEICO 18:1 34
OCTADEC-9C-DIENOICO LINOLEICO 18:2 34
OCTADEC-9C-TRIENOICO | a-LINOLEICO 18:3 5
DOCOS-13C-ENOICO ERUCICO 22:1 3

Tabla 4 acidos grasos mas comunes en los aceites vegetales (Berdanier, C.D, et al 1992.)
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2.11 Los aceites vegetales
La palabra lipidos proviene del griego “lipos”, que significa grasa y cuya aplicaciéon

no ha sido bien establecida; originalmente, se definia como “ una sustancia
insoluble en agua, pero soluble en disolventes orgénicos, tales como cloroformo,
hexano y éter de petrdleo”, bajo estas consideracion de solubilidad, hay muchos

otros compuestos, como terpenos y carotenoides que también estan incluidos.

Sin embargo, algunos autores contemplan como lipidos solo aquellas moléculas
que son derivados reales o potenciales de &cidos grasos y sustancias
relacionadas, con lo cual se excluyen terpenos, carotenoides y colesterol, pero no
los esteres de este Ultimo. Segun esta definicion, los aceites y grasas se

consideran como lipidos (David S.Robinson 1991).

Los aceites se denominan “lipidos”, que es su nombre cientifico molecularmente,
son cadenas largas de moléculas de carbono que forman los triglicéridos (o tres
moléculas de &cido graso atadas a una molécula de glicerina). Algunos tienen

moléculas mono- y digliceridas, que son compuestos de uno o dos glicéridos .

Los aceites son una combinacion de una unidad de glicerina y tres unidades de

acidos grasos, y son normalmente liquidos a temperatura ambiente, (Bernardini E.

1981).
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Las grasas y los aceites son los principales lipidos que se encuentran en los
alimentos contribuyendo a la textura y en general a las propiedades sensoriales
del producto.

Las principales fuentes son los tejidos animales y las semillas oleaginosas, ya que
las frutas y las hortalizas presentan normalmente muy bajas concentraciones, con
algunas excepciones como el aguacate, las aceitunas y algunos tipos de nueces

(Rossell, J.B., Kochhar, S.P. and Jawad, .M, 1981) y (David S. Robinson 1991).

La naturaleza fisica de una grasa viene determinada por los acidos grasos que
contenga; por ejemplo, los aceites de coco y nuez de palma, ricos en acido laurico
y miristico, tienen puntos de fusion bajos (aproximadamente 25 y 28°C) y son
grasas sOlidas relativamente duras a temperaturas de 13 a 18° C, (Bailey. A. E.
1945).

Los &cidos grasos estan formados por diferentes longitudes de cadenas de
carbono, con enlaces simples, dobles o triples. Cada aceite tiene un complejo
distinto de acidos grasos que, cuando se rompen, identifican su forma quimica.
Los cuatro subgrupos de acidos grasos son: los saturados, mono insaturados,
poliinsaturados y superpoliinsaturados. (Carlson S. E. 1997).

Cuanto mas larga sea la cadena del acido graso, mayor sera la inestabilidad y
reactividad al oxigeno, calor y energia de la luz. Los &cidos saturados, que tienen
la cadena de carbono mas corta son los mas estables y los menos propensos a la
oxidaciéon. Los super poliinsaturados son los que tienen la cadena mas larga y

tienen una menor estabilidad y vida util (Bernardini E. 1981).
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2.12 Acidos Grasos Esenciales (AGES) en el cuerpo humano.

Una dieta con cantidades adecuadas de grasas es necesaria para la salud
humana. Ademas de contribuir proporcionando energia necesaria para desarrollar
actividades, la ingesta debe ser suficiente para alcanzar los requerimientos diarios
de &cidos grasos esenciales y vitaminas liposolubles. Los &cidos grasos de las
familias n-3 y n-6 , también conocidos como ®-3 y ®-6 son indispensables en la

dieta (Ackman R. G. 1990).

Los acidos grasos esenciales, son dos grasas que el cuerpo humano no puede
sintetizar a partir de otros compuestos organicos o alimentos y son esenciales
para la vida. Son omega 6 (acido linoleico) y omega 3 (acido alfa-linoleico). Estos
acidos se encuentran abundantemente en muchos aceites vegetales. Ambos se
clasifican como grasas poliinsaturadas. No obstante, el &cido alfa-linoleico
(fraccion de omega 3) también se considera como poliinsaturado, posee un doble
enlace ubicado a 3 y 6 carbonos del metilo terminal respectivamente, siendo esta

una posicion estratégica para la actividad de algunas enzimas (FAO y OMS.1993).

Se necesita una manipulacion y proteccion durante el almacenamiento
apropiados, ya que ambos acidos grasos se deterioran rapidamente en presencia

del calor, luz u oxigeno.
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(Jung, M.Y. Yoon, S.H., Min, D.B. 1989). Los acidos grasos esenciales, son una
fuente energética importante ya que cada gramo genera 9 kcal, y muchos de ellos

cumplen actividades biolégicas como:

e Transportar y metabolizar el colesterol y los triglicéridos.

e Facilitar el desarrollo y funcionamiento normales del cerebro.

e Mantener de las membranas celulares ( anti-arrugas).

e Incrementar la velocidad metabdlica, la recepcion de oxigeno y la
produccién de energia.

e Aumentar la produccion de las prostaglandinas.

(FAO y OMS 1993) Los sintomas de falta de Acidos Grasos Esenciales (A.G.E.S),
comienzan con la dermatitis - piel escamada, seca y roja -. Una deficiencia de
AGES puede conducir hacia la perdida de agua, dolor en las articulaciones y otros
problemas potenciales de salud.

Estos compuestos desempefian papeles criticos en la estructura de las
membranas celulares y actian como precursores de los eicosanoides como las
prostaglandinas, leucotrienos y lipoxinas que son compuestos altamente reactivos
y que cumplen funciones diversas en el hombre: intervienen en la agregacion
plaquetaria, en los procesos inflamatorios y en el sistema inmunitario (European

Society of Pediatric Gastroenterology and Nutrition, 1991).
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2.13 Usos de las grasas y de los aceites en la alimentacién

Los aceites se usan para ensaladas y para cocinar. Los aceites se encuentran en
grandes cantidades en muchos productos de panaderia, preparados para
lactantes, en productos lacteos y algunos dulces. Los aceites se emplean algunas

veces directamente en los alimentos (Harry Lawson, 1999).

2.13.1 Aceites de cocina

El principal uso del aceite en la cocina es la fritura, donde funciona como medio
transmisor de calor y aportando sabor y textura a los alimentos. Estos deben de
ser estables en las condiciones verdaderamente extremas de fritura por inmersion,
esto es, altas temperaturas y humedad. En general, en la fritura el aceite debe
mantenerse a una temperatura maxima de 180°C. Si se frien los alimentos a una
temperatura demasiado baja, éstos atrapan mas grasa. El agua, que es aportada
por los alimentos que se frien en el aceite, aumenta la disociacion de los acidos

grasos que se produce durante el calentamiento (Harry Lawson, 1999).

Los aceites ricos en acido linolénico, como el de soya y el de canola, son
particularmente susceptibles de sufrir estos cambios indeseables, para su mejor
estabildad estos tipos de aceites necesitan reducir el acido linolénico desde
aproximadamente un 8 % hasta valores inferiores al 3 %, generandose un aceite

para freir relativamente estable (Belitz. Grosch, 1997).
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Los alimentos que se frien y almacenan antes de comerlos, por ejemplo: los
aperitivos, requieren un aceite alun mas estable. Los aceites mas saturados
mejoran la estabilidad, pero si la grasa para freir es sélida a temperatura ambiente
se generara una desagradable superficie dura, indeseable en algunos productos
fritos. Cuando los aceites se usan continuamente, como en los restaurantes, se
necesita una grasa para freir que sea muy resistente. En estos casos se emplean
mantecas mas solidas que maximicen la estabilidad de la grasa durante muchas

horas de fritura (Harry Lawson, 1999).

2.13.2 Aceites para ensaladas

El principal uso de los aceites para ensaladas es en los alifios. Los alifios
tradicionales para ensaladas, algunos de los cuales son emulsiones, consisten en
un sistema bifasico de aceite y agua con un 55-65% de aceite. Un aceite para
ensaladas no debe contener cristales sélidos que, al refrigerarlo, le confieran una
textura pegajosa de sebo, rompan la emulsién formada entre el agua y el aceite, o

den al producto un aspecto turbio.

Los aceites pueden ser frigelizados, un proceso en el cual se eliminan los cristales

sélidos que se forman a temperaturas del frigorifico (Marchand, 1982).

Normalmente, se emplea aceite de soya, sin hidrogenar o parcialmente
hidrogenado, de canola, de semilla de algodon frigelizado, de cartamo, de girasol y

de maiz.
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El aceite de oliva tiene un sabor Unico, y aunque forma cristales a temperaturas de
frigorifico, se suele servir a temperatura ambiente como aceite para ensaladas

(Dutton, 1979).

2.14.Antioxidante

Un antioxidante es cualquier material de origen natural o manufacturado cuya
adicion en un producto de grasa/ lipido proporciona una incremento de la
estabilidad oxidativa . Los antioxidantes disminuyen la tensién oxidativa mediante
la limitacion de las reacciones quimicas y de la recepcion de moléculas de oxigeno
simples provenientes de la atmdésfera. Los antioxidantes interfieren en la recepcion
del oxigeno libre de la atmoésfera. Algunos aceite tienen altos antioxidantes de
surgimiento natural, como la Vitamina E, los alfa-beta-gamma y delta tocoferoles,
sesamin y sesamol.

Los antioxidantes solubles del aceite natural, tales como el aceite de romero,
Vitamina E (p.e. alpha-tocoferol) y otros componentes liposolubles, se adicionan
ocasionalmente como antioxidantes adjuntos para retrasar el deterioro del aceite
vegetal e incrementar su vida util.

Todos los antioxidantes deben ser aprobados por el Ministerio de Sanidad o el de
Agricultura, entre otros, dependiendo de los paises. Los antioxidantes que son
sintéticos, no se consideran como antioxidantes adjuntos y por lo tanto, no pueden
ser incluidos como ingredientes de los aceites naturales u orgénicos (A .J. AMOS.

1969).
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Existen dos categorias fundamentales de compuestos que se utilizan para evitar el
deterioro oxidativos de los lipidos: los donadores de protones y los
secuestradores. En los primero estan el butilhidroxianisol (BHA), el
butilhidroxitolueno (BHT), y la terbutihidroxiquinona (TBHQ), éstos no detienen la
formacion de los radicales que se generan en la oxidacidn, sino que reaccionan
con ellos, los estabiliza y se producen radicales del antioxidante que son menos
activos. Es decir, se consumen en la reaccién y por lo tanto la estabilidad del lipido
siempre va a depender de la cantidad residual de aditivo que contenga (Salvador
Badui D., 1996).

2.15 Caracteristicas de algunos tipos de aceites vegétales

2.15.1 Aceite de algoddn

Presenta en bruto, un color rojo intenso y un olor caracteristico. Contiene un
compuesto fendlico toxico: el gosipol, que se elimina con el refinado, y acido
malvanico que se llega a eliminar con la hidrogenacién. Posee triglicéridos con
punto de fusion alto que hacen que se enturbie, por cristalizacion de los mismos a
temperaturas inferior a 8° C.

2.15.2 Aceite de germen de maiz

El aceite de maiz se obtiene del germen que se separa en la obtencién del
almidon. Tiene un nivel relativamente bajo de acidos grasos saturados y contiene
vitamina E en mayor cantidad que cualquiera de los otros aceites.

Es necesario proceder a la winterizacion para eliminar las ceras. Es un aceite
apropiado para obtener margarinas y se emplea también para mayonesas

(CODEX STAN, 19609).
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2.15.3 Aceite de girasol

Es el mas utilizado de los aceites de semilla en Europa en concreto en Espafia. Se
emplea tanto en mesa como en frituras. Tiene un alto contenido de &cidos grasos
poliinsaturados y contiene &cido linoleico en mayor cantidad que los otros aceites.
En los ultimos afios han aparecido aceites de girasol procedentes de variedades
de semillas especialmente ricas en acido oleico (A .J. AMOS. 1969).

2.15.4 Aceite de soya

Ademas de su riqueza en &cidos oleico y linoleico, contiene cantidades
significativas de &cidos linoléico. Ocupa actualmente el primer lugar en la
produccidon mundial de aceites vegetales comestibles. Los principales paises
productores son Estados Unidos, Brasil y China. El aceite de soya refinado tiene
color amarillo claro y sabor suave. Contiene pequefias cantidades de acidos
grasos furanicos ramificados que oxidan facilmente a compuestos de aroma
intenso. Las semillas de soya resultan especialmente interesantes ya que, ademas
del aceite, proporcionan una torta proteica de la que se obtienen los aislados y
concentrados de soya (A .J. Amos, 1969).

2.15.5 Aceite de cacahuate

Es junto con el de maiz, uno de los aceites de mayor importancia econdémica.
Aungue su composicién varia en relacion con el pais donde se produce, es
caracteristico su contenido en acido arcaico, behénico y lignocérico, cuyos
glicéridos cristalizan facilmente por debajo de 8° C. Posee una gran estabilidad al
calor. Mezclando con cacahuate tostados y molidos forma la manteca de

cacahuate (David S. Robinsén, 1991).
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2.15.6 Aceite de colza

Al igual que el aceite de soya, aporta cantidades significativas de acido linolénico.
Suele ser rico en &cido erdcico, aunque hay variedades sin este acido o con muy
poco. Ademas, presenta pequefias cantidades de compuestos azufrados volatiles

que se eliminan con el refinado. (David S. Robinson. 1991).

2.15.7 Aceite delinaza

Su elevado contenido en acido linolénico lo hace muy susceptible a la
autooxidacién, que da lugar a productos amargos. Ademas, la autooxidacion
conduce a su secado rapido debido a la formacion de polimeros, que lo hace
idoneo para ser empleado en la fabricacion de pinturas, lacas, lindleo, etc (A .J.

Amos. 1969.).
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CAPITULO 3
MATERIALES Y METODOS

El desarrollo experimental del presente trabajo se realizé en 8 etapas.

La primera etapa consistié en la recoleccion de los frutos, en las cuales se
tomaron en cuenta, tamafo, color, condiciones fisicas (en descomposicion,
presencias de hongos); las cuales en una seleccién por tamafo se les extrajeron
las semillas y se les realiz6 un conteo de semillas por fruto; posteriormente se
realizé un secado al sol para su posterior andlisis fisico-quimico realizado en el
Departamento de Nutricion y Alimentos de la Universidad Autonoma Agraria

Antonio Narro.

En la segunda etapa, se realizaron extracciones de aceite con dos tipos de
solventes a través del método Soxhlet; con hexano y éter de petréleo, y
posteriormente se realiz6 un proceso de lavado de la semilla y una nueva

extraccion Unicamente con hexano.

En esta etapa se realizaron pruebas de determinacion de cloro con el agua de los
lavados, y de indice de acidez al aceite crudo, los experimentos fueron realizados
en el Laboratorio de Nutricion y Alimentos de la Universidad Autonoma Agraria

Antonio Narro.
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La tercera etapa, consistié en una nueva recoleccion de frutos tomando en
cuenta los parametros de color, madurez y estado fisico, sin importar el tamafio;
en esta etapa se desarrollaron dos sistemas de extraccion de la semilla: una
manual y otra por procesos mecanicos; y se uso dos métodos de secado, uno por
procesos de secado al sol y el otro a través de una estufa de desecacion a 55-
60°C.

En la cuarta se determiné la densidad de la semilla y se realizaron analisis
de tamafio de particula 6ptima para la extraccion del aceite, utilizandose tres tipos
de molinos: un molino Cerdmico (aplicando cargas de 1400 gr., 2800 gr., 4200
gr.); un molino Tubular (con carga de 1500 gr.) y un molino de cuchilla Willey (con
diferentes tipos de mallas de descarga 2 mm, 2.5 mm2, 3 mm., 4 mm?., con
diferentes tiempos de molienda). Cada muestra obtenida de cada una de las
moliendas se pasaron a través de tamices del #8, #10, #14, #40, # 65, #85,
movidas por un rot — ap, por espacio de 3 min.; estos estudios fueron realizados
en el laboratorio de Ingenieria Quimica de la Facultad de Ciencias Quimicas de la
Universidad Autonoma de Coahuila y en el Laboratorio de Nutricion y Alimentos de
la Universidad Autdnoma Agraria Antonio Narro.

En la quinta etapa se realizaron 3 experimentos de extraccion de aceite a
nivel laboratorio por medio de un método Soxhlet.

En el primero, se realiz6 una extraccion de aceite con tres extracciones de aceite
a la misma muestra con diferentes relaciones de soluto disolvente (relacion 1:20,
1:10, 1:5) con tiempo de contacto de 10 min. a 60° C. usando como medio de

calentamiento un bafio de arena a 190° C.

31



ALEXANDER CALVO GRAJALES, MAYO DEL 2003
Extraccién y Purificacién de Aceite a Partir de Semilla de Calabacilla Loca (Cucurbita foetidissima)
para su Aplicacion en la Industria Alimentaria

En el segundo experimento a nivel laboratorio consisti6 en una extraccion de
aceite con tres extracciones de aceite de la misma muestra con relaciones
(soluto-disolvente) de 1:30, 1:20, 1:15 respectivamente y tiempo de contacto de 10
min. a 60° C. usando como medio de calentamiento un bafio de arena a 190° C.
En el tercero a nivel laboratorio fue una extraccion de aceite en tres fases a partir
de la misma muestra aplicAndose relaciones (soluto-solvente) de 1:20, 1:10, 1:5
con tiempos de contacto de 5 min. a 60° C. usando como medio de calentamiento
un bafo de arena a 190° C.

En esta etapa se realiz6 un analisis del aceite crudo y un proceso de refinado del
aceite crudo con NaOH de grado industrial.

En la sexta etapa, de acuerdo con los resultados obtenidos en los
experimentos a nivel laboratorio se continué con una extraccion a nivel planta
piloto, por medio de un método solido- liquido, en un rota vapor diferencial de 20
litros de capacidad usando hexano. En esta etapa también se determind la
densidad del aceite crudo, se refind y decoloré con carbdn activado y se evalud su
densidad se comparo el color contra aceite no tratado.

En la séptima se realizaron 2 degradaciones del aceite de calabacilla loca
(Cucurbita foetidissima) utilizando papa como materia prima para la obtencion de
una fritura; durante el proceso se realizaron pruebas que permiten evaluar el
indice de degradacion de aceite (indice de yodo, indice de peroxidos, indice de

saponificaciéon, indice de acidez).
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En la octava etapa se realizd una prueba de evaluacion sensorial,
utilizando papas fritas, las cuales fueron obtenidas a partir de dos tipos de aceites:
de calabacilla loca (Cucurbita foetidissima) y aceite de canola (capullo), aplicando

2 pruebas: una prueba triangular y otra de preferencia.

3.1 Etapal: Primerarecoleccion de los frutos

3.1.1 Recoleccion de los frutos.

La primera recoleccion de los frutos se realizé el 16 de agosto del 2002 en los
campos de la Universidad Autonoma Agraria Antonio Narro, que se encuentra
ubicada a orillas de la carretera Saltillo-Zacatecas a la altura del km 20 y también
se colectaron frutos en Villacorzo Chiapas, que se encuentra ubicado al sureste
del estado Chiapas. Los frutos se recolectaron manualmente, se seleccionaron por

tamano, color y sobretodo madurez de los frutos.

3.1.2 Extraccion y conteo de las semillas

Las calabacillas se partieron en dos con un machete, midiéndose el diametro de
la circunferencia de la calabacilla para una mejor clasificacion. Se separaron las
semillas de cada uno de los frutos, y registraron los datos con su respectiva
identificacion y se colocaron al sol sobre una manta para disminuir el contenido de
humedad. Luego se moli6 en un molino Willey con una criba de 2mm., para

realizar el andlisis fisico-quimico.
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3.1.3 Caracteristicas fisico —quimicas
La caracteristica fisico quimica de la semilla consistié en la determinacién de:
proteina, extracto etéreo, fibra, cenizas, humedad y andlisis de por ciento de

materia seca, mediante los procedimientos descritos en la AOAC de 1980.

3.2 Etapa 2: Extraccion de aceites con dos tipos de solventes
3.2.1 Extraccion de aceite por método Soxhlet
La semilla se redujo a un tamafio de particula de 2 mm en un molino Willey con
una malla de descarga 2 mm., posteriormente se realizaron extracciones de la
siguiente manera:
e Utilizando 2 tipos de solventes hexano (300 ml) y éter de petrdleo (300 ml)
e Utilizando muestras de semilla molida de calabacilla loca de 10 gr., y 20 gr.
e A unatemperatura de 80° C con un tiempo de reflujo de 6 hr.
3.2.2 Primer extraccion con hexano y éter de petréleo
Se usaron 6 muestras de calabacilla loca de 10 gramos cada una, 3 con hexano y
3 con éter de petroleo y se les extrajo el aceite por el método Soxhlet.
3.2.3 Segundo extraccion con hexano y éter de petroleo
Se usaron 5 muestras de calabacilla loca 20 gramos cada una. Una con éter de
petréleo y las demés con hexano, se siguié el mismo proceso de extraccion con

los mismos parametros antes descritos.
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3.2.4 Tercera extraccion con hexano

De acuerdo con resultados obtenidos en los experimentos anteriores se decidié
utilizar el hexano como solvente para la extraccion. En esta se utilizaron 5
muestras de 20 gramos y 5 muestras de 10 gr., de la semilla recolectada en
Villacorzo Chiapas ( se realizaron 5 repeticiones por que la materia prima era muy
poca, Unicamente sirvid para hacer una comparacion fisico- quimica entre ambas

muestras recolectadas).

3.2.5 Proceso de lavado de la semilla molida de la calabacilla loca y
cuantificacion de cloro

Después de la reduccion de tamafio de la semilla de la calabacilla loca por medio
de un molino Willey con criba 2 mm., se realizaron 4 procesos de lavados,
utilizando 2 kilogramos de la semilla molida de la calabacilla loca, con un volumen
de agua de la llave o corriente de 6 litros por cada lavada, con el propdsito de
eliminar impurezas y cuantificar la presencia de cloro en la semilla y fue filtrada a
través de una manta de poro fino. Por cada lavada se tomé una muestra para su
posterior cuantificacion de cloro por el método de la AOAC de (1980). Después de
haber realizados los procesos de lavado, la muestra himeda se deposité en unas
charolas de aluminio, se distribuyd uniformemente y se metié a una estufa a 55° C,

por un tiempo de 12 hr., hasta que la muestra este completamente seca.
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3.2.5.1 Figura 2. Diagrama de flujo de proceso de lavado de la semilla de
calabacilla loca

MOLIENDA DE LA SEMILLA.
LAVAR CON AGUA DESTILADA O CON AGUA CORRIENTE LA MUESTRA
MOLIDA MEZCLANDO CONTINUAMENTE.

FILTRAR ATRAVEZ DE UNA TELA DE
PORO FINO.

|

TOMAR UNA MUESTRA DE
AGUA EN CASO DE USAR
AGUA CORRIENTE.

H

DETERMINAR CLORUROS

|

A LA MEZCLA O SEDIMENTO QUE NOS
QUEDO SOMETERLA A OTRO
PROCESO DE LAVADO.

FILTRAR Y TOMAR UNA MUESTRA
DEL MISMO.

TOMAR UNA MUESTRA
DEL FILTRADO.

REALIZAR UNA PRUEBA
DE CLORURO.

/

DETERMINA CLORUROS DE |
A MUESTRA ORTENIDA.

LAVAR LA MUESTRA HASTA QUE EL
FILTRADO SEA CLARO Y TRANSPARENTE.
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3.2.6 Extraccion de aceite del polvo de calabacilla loca, previamente tratada

con procesos de lavados

Se pesaron 3 muestras 10 gramos de calabacilla loca previamente tratadas, se
realiz6 un proceso de extraccion por el método Soxhlet y tomando en

consideracion los parametros establecidos en esta etapa.

3.2.7 Determinacion de el indice de acidez

Se determiné el indice de acidez a 2 muestras de aceites: la recolectada en el
norte (Coahuila) y la del sur (Chiapas), ambas extraidas con hexano y ademas se
le determind el indice de acidez a la que se extrajo con éter de petroleo. La

prueba se realizé por duplicado, tomaron 5 gramos de aceite por cada muestra.

3.3 Etapa 3: Segundarecoleccion de frutos

3.3.1 Recoleccion de la materia prima

El 12 de septiembre del 2002, se realizé la recoleccion de los frutos Unicamente en
Saltillo, Coahuila (debido a la disponibilidad y cercania de la materia prima),
tomando en cuenta solamente la madurez del fruto; alrededor de 1000 frutosy se

almacenaron a la sombra sin ningun control de ventilacion, ni de humedad.
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3.3.2 Extraccion de las semillas de forma manual

Como se describid en la etapa 1, la calabacillas se partieron en dos con un
machete, y con una cuchara se le saco la semilla con las tripillas, a cada una de
las calabacillas, dejandolas al sol sobre concretos u otro material, para su
deshidratacion, durante 2 dias para alcanzar la humedad deseada, esto es cuando
la semilla ya no se pega en la mano, posteriormente con un molino de mano para
moler nixtamal (azteca), se hizo pasar la semilla con las tripillas procurando que
estas no se quiebren, posteriormente se pasaron través de una malla de 5 mm?y
con esto se separo la semilla del polvo.

3.3.3 Método mecanico 0 a presion

La calabacilla se aplasto, con el pie y se dejo al sol sobre concreto , durante 5
dias, cada dos dias se repiti6 el prensar con un mazo hasta que se deshidrataron
por completo. Posteriormente, con un mazo se redujo por completo.

Las calabacillas ya secas, se cribaron a través de una malla de 1 cm2 y con un
ventilador de tres velocidades se separ6 las particulas de menor peso que las de
la calabacilla loca, quedando asi limpia.

3.3.4 Secado por medio de una estufaa 55° C

Se colocaron los frutos aplastados en una estufa a 55° C sobre una charola de
aluminio durante 2 dias, removiéndose cada 10 horas para un secado uniforme,
posteriormente se sacan y se reduce su tamafio para pasar al proceso de

extraccion mecénica o a presion descrita anteriormente.
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3.4 Etapa 4: Andlisis del tamafio de particula 6ptima

3.4.1 Determinacién de la densidad de la semilla.

Se peso6 una probeta de 100 ml, y se le agregd un volumen de la muestra de la
semilla procesada a la malla # 50, se peso la probeta con muestra y se registro el

dato.

La formula para calcular la densidad aparente es:

Donde: Vv

W = peso de la muestra.

V = volumen de semilla en la probeta.

6 = densidad aparente.

3.4.2 Reduccion de tamafio de particula en molino ceramico

Se coloco dentro del molino cerdmico 500 gramos de semilla de calabacilla loca y
de acuerdo a calculos realizados, se us6 una carga de 1400 gr., con un tiempo de
10 min., a una velocidad de 80 r.p.m. A la semilla molida se le determiné el
tamafio de particula, en tamices #8, #10, #14, #40, #65, # 85, #100, y #140.
Posteriormente se colocaron cargas ceramica de 2800gr y 4200 gramos, con los

mismos 500 gramos de semilla de calabacilla loca.
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3.4.3 Reduccion de tamafio de particula con el molino tubular

La semilla extraida anteriormente se colocé en un molino de carga metalica, el
cual se le colocd una carga de 500 gramos de cargas metalicas de bolas, con un
tiempo de molienda de 10 min., posteriormente se realiz6 un andlisis de tamafio

de particula con los tamices (#8, #10, #14, #40, #65, # 85, #100, #140).

3.4.4 Reduccion de particula con el molino de cuchilla Willey
Se realizaron experimentos para determinar el tamafio 6ptimo de la particula y el

tiempo optimo de molienda.

El primer experimento ( molienda usando criba 2 mm), consisti6 en tomar 500
gramos de semilla de calabacilla loca, los cuales se dividieron en 5 muestras de
100 gramos cada una, y se usaron 5 parametros de tiempo de molienda para cada
muestra , 1:30, 2:30., 3:00, 4:00, 5 min. Se determin¢ la cantidad molida cantidad
no molida y la pérdida o pegada en el molino de cada una de las muestras.

En un segundo experimento se usaron 2 mallas de descarga de diferentes calibre

para realizar la molienda : una de 4 mm?2y otra de 2 .5 mmz.

Con la malla de descarga de 4 mm? se realizé una molienda de 100 gramos de
muestra al cual se le dio un tiempo de molienda de 30 seg. Posteriormente se le
determinaron los gramos molidos durante ese tiempo, y se le practico un analisis

de tamafio de particula en tamices: #8, #10, #14, #40, #65, #85.

40



ALEXANDER CALVO GRAJALES, MAYO DEL 2003
Extraccién y Purificacién de Aceite a Partir de Semilla de Calabacilla Loca (Cucurbita foetidissima)
para su Aplicacion en la Industria Alimentaria

Con la malla de descarga de 2.5 mm?, se realizaron 3 moliendas de 100 gramos
cada una, con 3 diferentes tiempos de molienda: 40seg., 1 min., 1:30.
Posteriormente se determind a cada una de las moliendas la cantidad de muestra

molida y la cantidad de muestra no molida.

3.5 Etapab: Extraccion a nivel laboratorio

3.5.1 Primer experimento a nivel micro escala ( método Soxhlet)
Se utilizaron 10 gramos de muestra los cuales se sometieron a extraccion o reflujo
a tres diferentes concentraciones (soluto- solvente):
Primera extraccion con relacion 1:20 (10gr., de muestra por 200 ml., de hexano).
Extraccion con relacién 1:10 (10gr., de muestra por 100 ml., de hexano).
Extraccion con una relacién 1:5 (10gr., de muestra por 50 ml., de hexano).
Se tomaron en consideracién los siguientes parametros:
% Tiempo de extraccion 10 min.
% Temperatura de ebulliciébn del hexano 60°C.
% Temperatura del bafio de arena para alcanzar la ebullicion del hexano
190°C.
% Temperatura de filtracién del hexano 30°C.
Posteriormente se determind el porcentaje de aceite obtenido, y el porcentaje de

hexando recuperado.
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3.5.2 Extraccion de aceite método Soxhlet

3.5.2.1 Material y equipo:
e Matraz bola capacidad de 1 It.
e Refrigerante de margarita.
e Mechero Bunsen
e Parrilla.
e Bafo de arena.
e Termdmetro.
e Hexano.
e Filtro de poro 5.
¢ Embudo de plastico de cola.
e Matraz Erlenmeyer.

e Vaso de precipitado.
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3.5.2.2 Figura 3. DIAGRAMA DE FLUJO DE EXTRACCION METODO
SOXHLET.

SE TOMA 10GR. DE MUESTRA SE
DFEPOSITAN EN UN MATRAZ BOLADE1I1T.

SE ADICIONA EL HEXANO AL MATRAZ

BOLA DE ACUERDO A LA PROPORCION
PLANEADA.

SE COLOCA EL MATRAZ BOLA EN EL BANO EL BANO DE
DE ARENA'Y SE CONECTA CON EL 1 ARENA DEBE DE

REFRIGERANTE DE MARGARITA. ESTAR A 200 °C.

SE DEJA EN REFLUJO POR 10 MIN.

DESPUES DE CUMPLIDO LOS 10 MIN. SE DEJA A

TEMPERATURA AMBIENTE HASTA QUE POSEA UNA
TEMPERATURA DE 30 —40 °C.

EL PRODUCTO ES FILTRADO (PARA SEPARAR DOS FASES
UNA LIQUIDA MICELAR Y UNA SOLIDA CON LOS

COMPONENTES NO ADERIBLES AL DISOLVENTE) EN UN
FIl TRO DF PORNO 5 POR MFDIO DF DFCANTACION

LA SOLUCION MICELAR ES GUARDADA O EVAPORADA EN ESE
MOMENTO PARA HACER LA RECUPERACION DEL HEXANO Y

LA OBTENCION DE ACEITE CRUDO.
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3.5.3 Segundo experimento a nivel laboratorio

Se tomd una muestra de 10 gramos, la cual se le realizaron tres extracciones, por
medio del método Soxhlet, a una temperatura de extraccion de 60° C, por un
tiempo de 10 minutos, y una temperatura de filtracion de 30 o 40° C, con
relaciones de soluto y disolvente de:

¢ Primera extraccion relacion 1:30 (10 gr. de semilla con 300 ml., de solvente).

e Segunda extraccioén relacién 1:20 (10 gr. de semilla con 200 ml., de solvente).

e Tercera extraccion relacion 1:15 (10 gr. de semilla con 150 ml., de solvente).
Posteriormente se determinaron las cantidades de hexano recuperado, el

porcentaje de aceite y el total de aceite obtenido de las tres extracciones.

3.5.4 Tercer experimento
Se realiz6é una extraccion de aceite de la calabacilla loca, por medio del método
Soxhlet. Se tomaron en cuenta las mismas condiciones que en los demas

experimentos y con un tiempo de contacto de 5 min.

3.5.5 Determinacion del indice de acidez

Con el aceite crudo obtenido en los tres experimentos anteriores se realiz6 una
determinacion del indice de acidez, para determinar: % acido oleico, laurico y el
palmitico, para poder realizar un proceso de refinamiento a nivel laboratorio (ver

apéndice II).

44



ALEXANDER CALVO GRAJALES, MAYO DEL 2003
Extraccién y Purificacién de Aceite a Partir de Semilla de Calabacilla Loca (Cucurbita foetidissima)
para su Aplicacion en la Industria Alimentaria

3.5.6 Proceso de refinado del aceite de calabacilla loca

Se realiz6 un proceso de refinado para el aceite de calabacilla loca tomando en

cuenta el contenido del acido graso presente en mayor concentracion en el aceite

(4cido oleico) para determinar la concentracion de NaOH, necesarias para realizar

el proceso.

3.5.6.1 Procedimiento

1)

2)

3)

4)

5)

6)

7

8)

9)

Tomar una muestra de 5 gramos de aceite que contiene 48.64 % de aceite
palmitico.

Pesar 3 gramos de hidréxido de sodio en lentejas y disolverlo en 100 ml de
agua destilada. ( solucién al 3 %)

En un matraz Erlenmeyer de 250 ml., depositar 100 ml. de solucion al 3 %
de NaOH y agregar 5 gr., de aceite de la semilla molida con la malla
2.5mm.

Calentar a reflujo por espacio de 30 min.

Suspender el calentamiento, decantar y separar el aceite libre de acidos
grasos (jabon).

Separar la fase aceite — agua en un embudo de separacion de 250 ml.
Lavar 5 veces con agua destilada caliente entre 60° C y 70° C con un
volumen de 150 ml., en un embudo de separacion.

Agregar al aceite 100 ml., de hexano calentar a 60° C y enfriar a 26° C.
Filtrar la micela en un embudo de plastico con papel filtro y 10 gr. de sulfato

de sodio anhidro(para eliminar la humedad).

10) Destilar la micela y pesar el aceite de cada saponificacion.
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3.5.7 Espectrometria del aceite de calabacilla loca (Cucdurbita foetidissima).

Después de haber realizado el proceso de purificacion del aceite se realizé un IR
en un Espectrometro FT-IR Nicolet 550.

Figura 3. Espectrometro FT-IR Nicolet 550.

3.6 Etapa 6: Extraccion a nivel planta piloto

3.6.1 Escalamiento a nivel planta piloto

De acuerdo con los resultados obtenidos a nivel laboratorio, se prosiguié con una
nueva extracciéon en un rota vapor diferencial de 20 litros de capacidad, con un
bafio de agua, calentado por vapor.

Se pesaron 300 gramos de muestra molidas con el molino Willey con malla de
descarga 2.5 mmz,. a esta muestra se le aplicaron 3 extracciones con hexano, a

diferentes relaciones de ( soluto- disolvente): relacion 1:20, 1:10, 1:5.
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3.6.2 Primera extraccion relacién 1:20

Se cargaron al rota vapor los 300 gramos de muestra molida y se le adicionaron 6
litros de hexano, y se pusieron a reflujo por 10 minutos, la temperatura del bafio de
agua de 70° C, y la de ebullicién del hexano es de 60° C, con una agitacion de 50
r.p.m. Cumplido los 10 minutos de reflujo o de contacto con la semilla, se baj6 la
temperatura del bafio de agua a 30°C (temperatura de filtracion). Posteriormente
se separo la harina de la micela por medio de un proceso de decantacion, y lo que
queda de impurezas se filtr6 a través de un embudo con un filtro de algoddn o de
papel celulosico, la micela filtrada se dejo en recipientes cerrados, a que
sedimentara y posteriormente por un proceso de sifones se separo la micela del
resto de polvo fino, que se paso en el proceso de filtrado.

3.6.3 Segunda extraccioén relacion 1:10

Después de realizada la primera extraccion de la muestra, se agregaron 3 litros
de hexano y se realizaron los mismos procedimientos que en la primera
extraccion.

3.6.4 Tercera extraccion relaciéon 1:5

A los 300 gramos que quedaron después de la segunda extraccion se le
agregaron 1.5 litros de hexano, y se realizaron los mismos procedimientos que
en la primera extraccion .

En esta etapa se realizaron otras extracciones de aceite a nivel planta piloto pero

estas ya no guardaron la relacion soluto - disolvente.
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3.6.5 Separacion del sistema micelar

Después del proceso de filtrado, se destil6 cada una de las muestras en el rota
vapor diferencial a una temperatura del bafio de agua entre 80 y 90° C. y se
determiné el peso del aceite y el volumen del hexano recuperado y su por ciento
en cada caso. Posteriormente se realizd un balance de materia para, la semilla y
para el disolvente, asi como para la evaluacion del proceso de extraccion

solido-liquido.

3.6.6 Determinacion de la densidad del aceite crudo

Se pesoO una probeta de 100 ml de capacidad. Posteriormente se le agregd un
volumen de 100 ml. de aceite crudo. La probeta con el aceite crudo se volvié a
pesar en la balanza analitica, la formula utilizada para la determinacién del la

densidad es:

Donde:
P = Peso de la muestra de aceite.

V = Volumen de aceite.
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3.6.7 Proceso de refinamiento del aceite a nivel escala planta piloto
Se refinaron 600 gramos de aceite crudo en un rota vapor diferencial.
3.6.7.1 Material Y Equipo
¢ Rota vapor diferencial.
e Vaso de precipitado de 1lt.
e Garrafon de 20 Its. de capacidad.
e Manguera de plastico de 1 metro para sifon.
e Embudo y papel filtro.
3.6.7.2 Reactivos
e Agua destilada.
e Hexano
e Sulfato de sodio anhidro.
e Hidroxido de potasio al 4%.
3.6.7.3 Procedimiento
1. Pesar 600 gr., de aceite crudo de calabacilla loca, y depositarlos dentro de
un matraz de bola del rota vapor diferencial, y cargarlas con 12 litros de
una solucién de KOH al 4% y calentarlos a punto de ebullicion entre 85° C
y 90° C durante 30 min., de reflujo.
2. Terminados los 30 minutos de reflujo, se suspende el calentamiento y se
enfria a 40° C.
3. Pasar el producto saponificado a un recipiente de 20 Its. y por medio de un

sistema de sifon eliminar el agua.
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4. Lavar 3 veces con agua destilada ( 2.5 — 3 Its.) c/u, y separar por un
sistema de sifon.

5. Pasar el aceite al matraz de 20 Its., de capacidad y se agregar 2 Its., de
hexano y 300 gr., de sulfato de sodio anhidro, calentar a una temperatura
de 50° C por espacio de 10 min. con agitacion.

6. Separar la micela del sulfato de sodio, a través de un embudo y un papel
filtro.

7. Destilar el hexano y pesar el aceite obtenido.

3.6.8 Determinacion de densidad del aceite refinado
Después del proceso de refinamiento se realizé una determinacién de densidad
del aceite. De la misma manera que el aceite crudo.
3.6.9 Proceso de decoloracion y blanqueo
Al aceite refinado se le realizé un proceso de decoloracion y blanqueado, con
carbon activado.
3.6.9.1 Procedimiento
1. Pesar una muestra de aceite refinado de 100 gramos y colocarla en un
matraz erlenmeyer de 250 mililitros, pesar 5 gramos de carbén activado y
se mezclaron con el aceite (100 gr.)
2. Colocarlos en el sistema de calentamiento (bafio de arena) y se mantuvo
con una temperatura entre 80°C y 90° C, con agitacion manual, con un

tiempo de reflujo de 30 min.
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3. Usar un sistema de filtracibn mediante el uso de un embudo cola corta y
papel filtro, y se filtr6 a una temperatura entre 40° C y 50° C.
4. Pesar el aceite obtenido y realizar comparaciones respecto al aceite antes y

después del tratamiento.

Se realizo6 un segundo experimento con carbon activado al 7%, el cual se realizd
de la siguiente manera:

Se pesaron 415.94 gramos de aceite sin blanquear a los cuales se les adicion6 un
7% de carbon activado. posteriormente se realiz6 un balance de materia para

conocer la cantidad de materia entrante y de materia retenida en el sistema.

3.6.10 Andlisis del aceite refinado
Se realizaron 4 analisis al aceite refinado: indice de acidez, indice de peréxidos,

indice de yodo, e indice de saponificacion. (segun IUPAC 1964) (ver apéndice II)

3.7 Etapa 7: Degradacion del aceite

3.7.1 Tratamiento de las papas

A las papas utilizadas en éste proceso de degradacion se les realizd un
tratamiento previo. Las papas se pelaron con pela papa, posteriormente con una
rebanadora comercial, se rebanaron, con espesor aproximado de 1 a 1.5 mm,
después fueron lavadas a presion con agua corriente y se dejaron escurrir en

mallas.
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3.7.2 Degradacion del aceite de la calabacilla loca (Cucurbita foetidissima)

Se realizaron dos degradaciones del aceite de la calabacilla loca:

3.7.2.1 Primera degradacion del aceite de calabacilla loca

En un sartén pequefio se colocaron 300 ml, de aceite de calabacilla loca, (sin
antioxidante), y se elevo a una temperatura de 180° C, posteriormente se realizd
fritura de las papa variedad alfa o, durante 3 horas, se tomd una muestra cada
media hora, para su analisis (indice de yodo, indice de acidez, indice de

peréxidos). Las técnicas utilizadas para este andlisis se explican en el apéndice.

3.7.2.2 Segunda degradacion:
La segunda degradacion del aceite de calabacilla loca se llevo a cabo de la misma

forma que la primera degradacion.

3.7.3 Papas pararealizar la evaluacion sensorial

Las papas fueron fritas en 2 tipos de aceite: de calabacilla loca y de canola, de la
siguiente manera:

La fritura fue obtenida durante las 2 etapas de degradacidon mencionadas
anteriormente, con aceite de calabacilla loca (Cucurbita foetidissima) y otra méas
con aceite de canola solo que usando para este proceso una freidora de 2 litros de
capacidad, sin tomar en cuenta la cantidad de sal y uniformidad de la sal agregada

a las papas.
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3.8 Etapa 8: Pruebas de aceptacién de las frituras

3.8.1 Evaluacion sensorial

Se evaluaron dos tipos aceites: calabacilla loca cucurbita (foetidissima) y aceite
de canola, empleando como vehiculo papa alfa, las papas utilizadas para esta
evaluacidn son las que se frieron en la etapa 7. para esta evaluacion se utilizaron

dos tipos de pruebas: una triangular y una de aceptacion.

3.8.1.1 Una pruebatriangular y prueba de aceptacion

En esta prueba se le pregunto al juez cual es la muestra diferente de acuerdo al
sabor y que la subraye en cada par de muestras, hay 2 que se parecen y una que
no.

En la prueba de aceptacion se le pide al juez que indique la muestra que prefiere,

tomando en cuenta el sabor.
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3.8.1.2 El formato para la evaluacion sensorial

Nombre: Fecha

Muestra: PAPA FRITA.

Dos de estas muestras son idénticas y una diferente en cada par, por favor
subraye la muestra diferente de acuerdo al sabor. Recuerde no tragar la muestra y
enjuagarse la boca entre cada muestra.

PAR 1 727 832 583

PAR 2 625 419 261

¢ Qué muestra (s) prefiere considerando sabor? Anote la (s) clave(s)

Comentarios en cuanto al sabor:
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3.8.1.3 Pasos pararealizar la evaluacion sensorial

e Se identificaron las muestras con un numero en la hoja :
727, 419, y 583 elaboradas con el aceite de calabacilla loca.
625, 832, y 261 elaboradas con el aceite de canola.

e La evaluacion sensorial se realizé en el area de céarnicos del laboratorio de
lacteos, colocando biombos para que cada juez realizaran la prueba.

1. En un charola de plastico, se pegaron las etiquetas con los codigos de cada
muestra y se ponen al centro del espacio del biombo # 1 (figura 2).

2. Un vaso con agua #2 con un popote (figura 2)

3. Un recipiente para desecho #3 (figura 2)

4. El formato de registro de respuestas #4 (figura 2)

5. Una servilleta #5 (figura 2)

/ /

Figura 4. Biombos para evaluacion sensorial
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CAPITULO 4
RESULTADOS Y DISCUSIONES

4.1 Etapa 1: Primera recoleccion de los frutos

4.1.1 Extraccién de semilla de los frutos recolectados en el norte (Saltillo)

Se analizé la semilla extraida de los frutos a través de una comparacién de medias
por el método de Tukey para cada una de las variables a tratar.
En la tabla 5 se presentan, las medias de cada grupo y la comparacion de medias

entre cada una de las variables planteadas con un nivel de significancia de

(p<0.01)
RANGOS DE MEDIA MEDIA DE GRAMOS | MEDIA DE GRAMOS
TAMARNO DE DEGRAMOS DE POR FRUTOS POR CADA 100
FRUTO SEMILLA POR SEMILLAS
FRUTO
7.3 -6.8 292.8571° 11.2271 @ 4.1000°
6.6 - 6.1 272.57142 9.99429%° 4.0429°
6.1 -5.9 266.3758°° 9.2614 @° 3.6571%
5.8 -5.5 238.0000 ° 9.2425 @° 3.5375°
54 -5 228.8571 ° 8.4543 ° 3.5000 °

Tabla 5. Anélisis de Comparacién de Media por el Método de Tukey (semilla Norte).

En la tabla 5.0 se puede observar que para el contenido de semilla por fruto
existen diferencias significativa (p<0.01), ninguna de las medias son iguales por lo
que se puede decir que la cantidad de semilla presente en el fruto esta en funcion

del tamano del fruto que lo contenga.
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Para el peso de las semillas por frutos en la tabla 5 se muestra que hay diferencia
en los rangos de 7.3-6.8 y 5.4-5, y los demas rangos no presentan diferencia, las
semillas no poseen el mismo peso en cada uno de los rangos de frutos , ya que
probablemente no todas las semillas alcanzan la madurez fisioldgica.

De acuerdo a los resultados en cuanto al peso de 100 semillas se encontraron

diferencias significativas (p< 0.01), debido probablemente a la edad de la planta.

4.1.2 Extraccion de las semillas de los frutos recolectados en el sur
(Chiapas)

Se analizé la semilla extraida de los frutos a través de una comparacioén de medias
por el método de Tukey para cada una de las variables.
En la tabla 6.0 se presentan, las medias de cada grupo y la comparacion de

medias entre cada una de las variables planteadas con un nivel de significancia de

(p<0.01)
RANGOS DE MEDIA DE MEDIA DE GRAMOS | MEDIA DE GRAMOS
TAMANO DE GRAMOS DE POR FRUTOS POR CADA 100
FRUTO SEMILLA POR SEMILLAS
FRUTO
7.5-7.3 367.57142 11.72312 3.2258°
7.2-7 335.1258° 10.9139 ° 3.1857°2
7-6.6 329.8571° 10.5529 ° 3.1571°
6.5-6 279.4286° 8.7409 °© 3.1429°
6-5 278.7143° 8.3690 ° 3.1143°

Tabla 6.0 Resultados del analisis de comparacion de medias de la semilla recolectada en
Chiapas método Tukey (p<0.05)
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En la tabla 6.0 se puede observar que tocante a la cantidad de semilla por fruto
existen diferencias significativas (p<0.05), el numero de semilla esta determinado
por el tamafio del fruto. En cuanto al peso de la semilla por cada fruto el analisis
estadistico reporta que si existe diferencia significativa (p<0.05), esto esta
determinado unicamente por el tamafo del fruto ya que el analisis del peso de 100
semillas reporto que no existe diferencia significativa (p<0.01) entre cada media,
por lo que la semilla del sur debido a su mayor precipitacion, las semillas alcanza
a desarrollar completamente, en cambio en las semillas del norte existe mucha
diferencia en el peso de cada 100 semillas de calabacilla loca.

4.1.3 Comparacioén de la semilla del norte con la semilla del sur

Se utilizé una distribucion t de student para saber si existen diferencias
significativas entre las muestras del norte contra las del sur.
En la tabla 7 se presenta la media aritmética, desviacion estandar y la desviacién

estandar cuadrada de cada una de las variables a tratar.

Norte Media Desviacién Desviacién
estandar estandar?
Tamafio de fruto 6.05 0.1040 0.0108
Semilla por fruto 258.64 8.0165 64.2641
Peso de semilla por fruto 9.60 0.3993 0.1594
Peso de 100 semillas 3.70 0.1054 0.0111
Sur
Tamarnio de fruto 6.6 0.1122 0.0126
Semilla por fruto 318.6 8.6403 74.6548
Peso de semilla por fruto 101 0.2799 0.0783
Peso de 100 semillas 3.2 0.0252 0.0006

Tabla 7.0 Resultados del analisis de comparacion de media de la semilla del norte contra
la del sur por distribucion t de student.
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En la tabla 8. Se presenta la distribucién t de student para cada una de las

variables estudias de la tabla .

Tamano de Semilla por Peso de Peso de
fruto fruto semilla por 100
fruto semillas
Distribucion
21.5728 30.5234 6.1533 27.7350
t student
T de tabla 2.381 2.381 2.381 2.381

Tabla 8 Resultados de la comparacion de medias de la tabla 7 para cada variable
estudiada.

De acuerdo a los valores de la tabla 8 de distribucion t de student se puede
apreciar que son mayores que los de tabla, para cada una de las variables.

Se observa que en cuanto a tamafo de fruto existen diferencias significativas
(p<0.05) entre ambas regiones estos se debe principalmente a la situacién
geografica en donde se encuentra la planta, lo mismo sucede con el contenido de
semillas por fruto y el peso de semilla por fruto, el peso de 100 semillas por fruto.
Por lo que se concluye que los frutos del norte son mas pequefos, por lo tanto
tienen menos cantidad de semillas, aunque el peso de 100 semillas es mayor en
los frutos del norte que en los del sur, esto se debe probable mente a que la
semilla en el sur con tiene mucha humedad y metabolitos, contrariamente a las
semilla del norte que presentan menor humedad y por tanto mayor concentracion

de nutrientes.
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4.1.4 Caracterizacion fisico quimica de la calabacilla loca
En la tabla 9. se presentan los valores promedios de la caracterizacion fisico-

quimicas de la calabacilla loca.

Determinacion %
Materia seca total 90.40
Humedad 9.6
Proteina 26.03
Fibra cruda 26.5
Cenizas 4.75
Lipidos extraibles 34
Carbohidratos totales 23.12

Tabla 9. Caracterizacion fisico quimica de la calabacilla loca
(Cucurbita foetidissima).

Se puede observar que el porcentaje de proteina, fibra cruda y extracto etéreo son
altos, por lo que la calabacilla loca puede clasificarse como una fuente alimenticia
potencial. Los datos obtenidos en el presente analisis de laboratorio, son
semejantes a los obtenidos por Vasconcellos et al. (1981) y Shahani et al. (1951),
el unico porcentaje con mayor diferencia es el contenido de extracto etéreo en el
cual es reportado un 24.3% y contra el resultado obtenido en el laboratorio que es
de 34% de aceite crudo.

De acuerdo con la investigacion realizada y que los diferentes investigadores que
han estudiado la planta es posible considerarla como un cultivo de amplio
potencial agroindustrial, como lo citdé Curtis en (1946), quien reporté un 33% de
aceite y un 34% de proteina en la semilla. Estos resultados dan clara evidencia del

potencial nutritivo que posee esta planta.
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Los nutrientes no pueden ser asimilados debido al sabor amargo de la calabacilla,
aunque hay algunos autores como Moore 1990 que afirma que la semilla no

presenta sabores amargos.

4.2 Etapa 2: Extraccion de aceites con dos tipos de solventes

4.2.1 Primera extraccion con éter de petréleo y hexano
En el Tabla 10. se describen los resultados obtenidos en los experimentos de
extraccidn de aceite crudo de la calabacilla loca, con dos tipos de solventes

organico: hexano y éter de petroleo.

En este estudio del contenido de aceite se utilizaron dos tipos de solventes hexano
y éter de petrdleo. La extraccion se realizd por el método Soxhlet, se tomaron 6
muestras de 10 gramos de semillas molidas con un molino Willey con una malla

descarga 2mm. reflujando durante 6 horas.

MUESTRA %. Aceite crudo
Hexano 42.4
Hexano 42.9
Hexano 42.6
Eter de petroleo 43.4
Eter de petroleo 42.6
Eter de petroleo 42.6

Tabla 10. Extraccidén de aceite a nivel laboratorio, utilizando dos tipos de solventes
(hexano y éter de petréleo).
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En la tabla 10 se puede observar que los porcentajes de aceite crudo extraido con
hexano es menor, que los porcentajes de aceite crudo extraido con éter de

petroleo.

Para poder saber con una mayor seguridad, si existe diferencia significativa se
aplico un analisis de comparaciéon de media por el método de distribucidén t de
student; la cual demostré que no existen diferencias significativas entre los dos
métodos de extraccion, con un nivel de confianza de (0.05), se obtuvo que T.<
Ttabla (1.8583<2.1318).

De acuerdo al analisis estadistico, se pueden usar cualquiera de los dos solventes
en la extraccién de aceite crudo ya que se obtendrian resultados similares.

El dnico inconveniente que presenta el éter de petrdleo es su gran volatilidad al
momento de realizar el proceso de extraccion ya que se tiene que estar
adicionando mas éter de petroleo, lo cual no sucede con el hexano.

Los datos obtenidos se asemejan a los datos obtenidos por Curtis, (1972), Berry
(1974) y Anon (1977), estos autores encontraron de un 25.6 a un 42.8% de aceite
crudo en la semilla de la calabacilla loca (Cucurbita foetidissima).

4.2.2 Segunda extraccion con éter de petréleo y hexano

En la segunda extraccion a nivel laboratorio se utilizaron 6 muestras de semilla de
calabacilla loca molida con la malla 2 mm. y se le agregé la misma cantidad de

solvente (300 ml) para ambos casos y se uso el mismo tiempo de contacto.
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En la tabla 11 se presenta el tipo de solvente utilizado, la cantidad de muestra

utilizada y el porcentaje de aceite crudo extraido.

Solvente Peso de las muestras | % Aceite crudo
HEXANO 25.7790 gr. 31.13
HEXANO 30.0801 gr. 28.94
HEXANO 20.3870 gr. 30.15
HEXANO 20.7739 gr. 38.25
ETER DE ETROLEO 20.6162 gr. 37.36

Tabla 11. Porcentaje de aceite crudo obtenido con hexano y éter de petréleo.

En la tabla 11, se puede observar que los porcentajes de extraccion son muy
variados, esto se debe principalmente, a que la extraccion del método de Soxhlet
esta en funcion a la cantidad de materia a extraer y del tiempo de contacto entre el
solvente y la muestra.

Los resultados de la tabla muestran que hay que tomar en cuenta que siempre
que se adicione una mayor cantidad de muestra, el tiempo de extraccion sera
mayor.

4.2.3 Tercera extraccion

De acuerdo a los resultados obtenidos en las dos extracciones anteriores se
decidi6 utilizar hexano.

En esta tercera extraccion se tomaron muestras superiores a 10 gramos y se
tomaron en consideraciéon los resultados de la extraccion numero dos (mayor

cantidad de muestra mayor el tiempo de extraccion) de 12 horas.
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En la tabla 12. se representa el tipo de solvente utilizado, la cantidad de muestra y

el porcentaje de aceite crudo obtenido.

MUESTRA | PESO DE LAS | % PORCENTAJE
MUESTRAS DE

ACEITE CRUDO.
Hexano 20.0328 GR. 31.71
Hexano 20.0049 GR. 31.38
Hexano 20.0096 GR. 32.66
Hexano 20.0002 GR. 31.26
Hexano 20.0123 GR. 31.38

Tabla 12. porcentaje de aceite crudo extraido con hexano.

En la tabla 12. se puede observar que los porcentajes de aceite obtenido no
presenta diferencias entre ellas, pero se obtuvo un porcentaje muy bajo, al
compararlo con los porcentajes de la extraccion 1 (tabla 10), por lo que es posible
concluir que la extraccion por el método de Soxhlet sin contacto con la materia a
extraer, es demasiada lenta y necesita un mayor tiempo de extraccion.

El color del aceite obtenido en las extracciones es de color verde oscuro un poco
rojizo, con olores a solvente (hexano o a éter de petréleo).

4.2.4 Extraccion de aceite crudo de la calabacilla recolectada en el estado de
Chiapas

Se realizaron 5 extracciones de aceite crudo de la semilla obtenida del estado de
Chiapas, la cual fue molida con un molino Willey de malla 2 mm usando 10
gramos de semilla molida por cada una de las extracciones, usando hexano como

medio de extraccion (300 ml) con un tiempo de extraccidén de 6 horas.
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En la tabla 13. se presenta el solvente utilizado y el porcentaje de aceite obtenido

en cada una de las extracciones.

Muestra % Aceite crudo
Hexano 31.8
Hexano 31.4
Hexano 32.7
Hexano 31.3
Hexano 31.4

Tabla 13. Porcentaje de aceite crudo de la semilla de Chiapas extraido con hexano.

En la tabla 13. se puede observar que el porcentaje de aceite crudo es menor que
en la extraccion de la muestra del norte (tabla 10), aunque el aceite obtenido es de
color amarillo claro y con buena viscosidad.

Se realizé una prueba de comparaciéon de medias por el método de Duncan y
Tukey a la extraccidn de aceite crudo de la tabla 10 contra la tabla 13. para

determinar si existe diferencia significativa entre los dos tipos de semillas.

En la tabla 14 se presenta la comparacion de las media de las dos extraccion de

aceite crudo ( norte y sur) por el método de Tukey con una diferencia significativa

de (p<0.01).
Tratamiento Media
Extraccion del norte 42°
Extraccion del sur 31.27°

Tabla 14. Comparacion de media de la extraccion
Norte y extraccion sur.
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En la tabla 14 se puede observar que los subindice son diferentes, debido a que la
prueba de comparacion de medias arroja la existencia de una diferencia
significativas en las medias, con una significancia de (p<0.01), lo que significa que
es probable que la semilla del norte procesa mayor cantidad de nutrientes ya que
carece de precipitaciones abundante y por lo tanto la planta necesita procesar otro
tipo de nutriente que le serviran para su proceso de reproduccion, en cambio la
semilla del sur posee una mayor cantidad de humedad.

Otra caracteristica diferente es el color del aceite crudo; el aceite del norte es
color verde oscuro tendiendo a rojizo y el aceite del sur presenta un color amarillo
claro con una menor viscosidad.

En cuanto al color del aceite este se asemeja a los datos reportados por
Vasconcellos (1981), el aceite extraido por este investigador fue suave en cuanto
al olor y al gusto, el color varia de marrdn rojizo oscuro a verde amarillo ligero en

el color.

4.2.5 Extracciéon de cloruros en la semilla de calabacilla loca (Cucurbita
foetidissima)

En base a los resultados de la tabla 14, es posible establecer que la semilla del
norte requiere de procesos de lavados, cuyo objetivo es la eliminacion del color
verde del aceite de la calabacilla loca, la eliminacion del sabor amargo y la

facilitacion del proceso de filtrado para obtener el aceite crudo.
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4.2.5.1 Determinacion de cloruros en el agua de lavados de la semilla del
norte (Saltillo)

Se realizaron 4 lavados a 2 kilogramos de semilla del norte, molidos con la malla
de 2 mm. agregando 6 litros de agua en cada uno de los procesos de lavado, del
agua de los lavados se tomé una muestra para determinar la cantidad de cloruros
presentes en la semilla.

En la tabla 15 se presentan los lavados y los miliequivalentes por litros de cloruros

presente en el agua utilizada para el lavado de la semilla.

Lavados Milieg/ litros
L1 6
L2 1
L3 0
L4 0

Tabla 15 milieq., por litro de cloruros en el agua de lavado

En la tabla 15 se puede observar que la semilla presenta cloro en pequeinas
cantidades que puede afectar el proceso de analisis del aceite crudo. Se observo
que en el tercer lavado la semilla no presento cloruros lo que quiere decir que es

suficiente dos procesos de lavados para eliminar el cloro presente en la semilla.
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4.2.5.2 Extraccion de aceite crudo de la semilla tratada con procesos de

lavado con agua corriente

La semilla después del proceso de lavado se someti6 a un proceso de
deshidratado, en una estufa a una temperatura de 150° C por media hora,
posteriormente se tomaron 3 muestras de semilla molida con la malla de descarga
2mm. y con cuatro procesos de lavados. Esa muestras fueron sometidas a
extraccidn por 6 horas con una cantidad de solvente de 300 ml.

En la tabla 16. se presenta el tipo de solvente y el porcentaje de aceite obtenido

después de la extraccion de cloruros.

Solvente %DE ACEITE.

Hexano 39.550
Hexano 39.546
Hexano 39.547

Tabla 16 Porcentaje de aceite crudo extraido de la semilla tratada con agua corriente.

Comparando la tabla 16 contra la tabla 12, se puede observar que los porcentajes
de aceite crudo obtenidos en la tabla 16 son menores, que los porcentajes de la

tabla 12 (extraccion sin lavado).
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Como se puede observar los rendimiento son bajos, pero posee una gran ventaja
frente las extracciones de aceite del norte (Saltillo), ya que el aceite obtenido con
un tratamiento previo, presenta un color amarillo claro, debiéndose principalmente
a que la mayoria de los colorantes solubles se eliminaron con este proceso de
lavado y la harina después de la extraccion del aceite presentd muy poco sabor
amargo, debido principalmente a las cucurbicinas (terpenoides tetraciclicos) y
sapogeninas que pueden ser eliminados por procesos de lavados Merck (1983)
que pueden ser utilizados como jabdn para lavar o bien para procesos

farmacéuticos y para algunos plaguicidas.

4.2.6 Determinacion del indice de acidez

En la tabla 17. se representan los indices de acidez de cada uno de los aceites

extraidos con hexano, éter de petréleo y del aceite extraido con hexano con

tratamiento de lavado con agua corriente.

Solvente indice de acidez
Hexano 52
Eter de petréleo 31.98
Hexano
_ . 27.48
(previo tratamiento con H, O)

Tabla 17. indice de acidez de la extraccién con hexano, éter de petréleo y con tratamiento
con agua.
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En la tabla 17 se puede observar que la muestra extraida con hexano posee un
indice de acidez mayor que las demas, lo que significa que el hexano extrae
mayor cantidad de impurezas, pero con el tratamiento previo de la muestra con
agua este indice de acidez disminuye considerablemente mas que el éter de
petroleo.

El éter de petréleo es un solvente que posee una indice de acidez menor que la
extraida con hexano, aunque extraen las mismos porcentajes de aceites crudo, el
éter de petroleo extrae menos cantidad de impurezas.

El mejor indice de acidez es el del aceite crudo extraido con hexano, pero con un
lavado previo, lo que muestra que el tratamiento con agua a pesar de dar menores
porcentajes de aceite, presenta menor porcentaje de impurezas y por tanto mayor

rendimiento al momento del refinado.

4.3 Etapa 3: Segunda recoleccion de frutos

4.3.1 Métodos de extraccion y secado de la semilla

Para la extraccion de la semilla de la calabacilla loca se usaron dos métodos:
manual y mecanico; siendo el mas adecuado el mecanico, ya que es menos
laborioso, mas rapido y proporciona mejores rendimientos. Asi mismo se probaron
dos tipos de secado para las semillas: solar y deshidratacién en estufa, en el cual
el solar di6 mejores resultados ya que la semilla se desprendia con mayor facilidad

y conservaba mejor sus caracteristicas sensoriales.
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4.4 Etapa 4: Analisis del tamano de particula optima
4.4.1 Determinacion de la densidad de la semilla
La tabla 1.1 se presenta los resultados de la densidad de la semilla de calabacilla

loca (cucurbita foetidissima).

Tipo De Balanza Densidad
Densidad en la balanza granataria 0.44 gr/ cm®
Densidad en la balanza analitica 0.44 gr/ cm®

Tabla 18. Densidad de la semilla de calabacilla loca en dos tipos de balanzas

En la tabla 18 se aprecia que la semilla de la calabacilla loca no es muy dura en

comparacion con otros tipos de semillas como el maiz, entre otras.

4.4.2 Analisis granulométrico

Se realizaron varias moliendas a diferentes tiempos, para determinar el tamafio de
particula y el tiempo de molienda 6ptimo.

4.4.2.1 Analisis granulométrico de la reducciéon de particula en el molino
ceramico

Se realizaron 3 procesos de molienda en el molino ceramico (es mas higiénico
que los demas molinos), tomando 500 gramos de la semilla de calabacilla loca
(Cucurbita foetidissima) y colocandolos en el molino al cual se le agregaron carga
de 1400, 2800, y4200 gramos de bola ceramico, respectivamente para cada

ensayo, con un tiempo de molienda de 10 minutos a 80 r.p.m.
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En la tabla 19 se presenta un analisis granulométrico de 100 gramos de muestra

obtenida en este proceso. En esta tabla se representa el peso observado en

gramos, el porcentaje observado, el porcentaje corregido y el porcentaje liberado.

N° Malla W.Ob. (Gr.) % Ob. % Corr. %Lib.
8 92 92 89 11
10 3 3 3 8
14 4 4 3 S
40 5 5 3 2
65 3 3 2 0
85 3 3 0 0
100 0 - 0 0
140 0 - 0 0
Total 110 gr. 103 % 100% 26%

Tabla 19 Analisis granulométrico molino ceramico

En la tabla 20 se presenta el analisis granulométrico de 100 gramos de muestra

de la semilla molida con el molino cerdamico con una carga de 2800 gr. En esta

tabla se representan, los pesos observados o retenidos en cada tamiz , el

porcentaje observado, el porcentaje corregido y el porcentaje liberado.
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N° Malla W.Ob. (Gr.) % Ob. % Corr. %Lib.
8 98 98 94 6
10 2 2 2 4
14 5 5 1 3
40 5 5 1 2
65 1 1 1 1
85 1 1 1 0
100 0 - 0 0
140 0 - 0 0
Total 112 gr. 112 % 100% 16%

Tabla 20. Andlisis granulométrico de la molienda con molino ceramico (carga bola

ceramica 2800 gr.)

N° Malla W.Ob. (Gr.) % Ob. % Corr. %Lib.
8 97 97 96 4
10 0 0 0 4
14 2 2 2 2
40 3 3 2 0
65 0 0 2 0
85 0 0 0 0
100 0 0 0 0
140 0 0 0 0
Total 102 gr. 102 % 100% 10%

En la tabla 21. Analisis de 100 gramos de muestra, de la molienda en el molino ceramico
con carga de 4200 gramos.
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Observando las tablas 19, 20, y 21, el molino ceramico no es capaz de reducir el
tamano de particula aun que se aumente la carga circulante dentro del molino esto
se puede apreciar en las graficas I, Il, lll, donde se observa que el tamafo de
particula aun es muy gruesa y que a medida que se aumenta la carga circulante
disminuye el porcentaje de molienda. Por lo que mayor carga circulante menor es
la molienda en el molino ceramico, debido probablemente a que a una mayor
carga, la caida libre y el deslizamiento de las bolas ceramicos es mas lento por lo
que no es capaz de romper las semillas.

4.4.2.2 Proceso de reduccién de particula de la calabacilla loca en un molino

Tubular

Después del analisis granulométrico de la molienda en molino ceramico, se realiz6
otro proceso de molienda en un molino tubular, esperando una mejor reduccion de
tamano. Usando 500 gramos de muestra, a los cuales se le adicionaron 2800

gramos de carga bolas metalicas, un tiempo de 10 minutos a 80 r.p.m.

En la tabla 22. se puede observar el analisis granulométrico de 100 gramos de
muestra obtenidos a partir del molino metalico. Presentandose los tamices, pesos
observados en cada unos de los tamices, el porcentaje observado, el corregido y

el liberado.
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N° Malla W.Ob. (Gr.) % Ob. % Corr. %Lib.
8 58 58 43 57
10 15 15 52
14 8 8 44
40 18 18 36
65 51 51 34 2
85 2 2 2 0
100 0 0 0 0
140 0 0 0 0
Total 152 gr 152 gr 100% 191%

Tabla 22. Analisis granulométrico de 100 gramos de muestra de la molienda con molino

metalico

Granulométria del Molino Metalico
C(2800 gr.), T(10 min)

Porcentaje
Liberado

8

grafica IV

10

14 40 65 85

Serie de Tamices

—— Mc 2800 gr.

100 140
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Observando la tabla 22 y la grafica IV, que la cantidad que en el tamiz # 8 se
queda atrapado un 43 % de semilla, lo que nos da entender que es una particula
muy gruesa o casi entera, el otro porcentaje que pasa es un polvo muy fino que es
retenido en el tamiz # 40 , por lo que esta molienda esta compuesta en su
totalidad de particula muy gruesa y la otra parte por una particula muy fina que
puede originar problemas de filtracién, por lo que esta molienda no es
representativa ya que la su distribucién no es uniforme de cuerdo con las Normas
Colombianas (32, 77, 174) que considera que una buena granulometria es aquella
que esta constituida por particulas de todos los tamarfios, de tal manera que los
vacios dejados por las de mayor tamafio sean ocupados por otras de menor

tamano y asi sucesivamente.

4.4.2.3 Determinacion de tiempo de molienda en el molino Willey de

malla de descarga 2mm.

Se tomo6 una muestra de 500 gr., los cuales se dividieron en 5 muestras de
100gr., con diferente tiempo de molienda : 1°30”, 2’30, 3’, 4’, 5.

En la figura 4. se presentan dos tipos de curvas la curva (% molido) y la curva (No
molido) que representan los resultados de la molienda en este molino con una

malla 2 mm en funcién al tiempo de molienda.
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Curva de Tiempo de Molienda Criba 2 mm, m
(100 c/u), T(1'30" a 5'), con Molino de Cuchilla
Willey
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Fig. 6 Curva de tiempo de molienda de 100 gramos de muestra
Tiempos de (1307, 2° 30”7, 3, 4', 5)

En la figura 4. se puede observar que la curva de % molido (%moli), que
representa los gramos molidos en funcién del tiempo, sigue una trayectoria recta
y la curva % no molido (N moli.), que representa los gramos no molidos, sigue
una trayectoria casi recta.

Lo anterior significa que en la molienda en un molino de cuchillas Willey; la
cantidad entrante debe ser igual a la obtenida, por lo que en este caso el tiempo
de molienda no es tan importante, ya que es un proceso continuo en el cual no
hay cambios fisicos ni quimicos de la semilla de calabacilla loca.

La particula 6ptima segun Mabrouk. A. F.(1956) para una extraccidon es aquella,

que posea la mayor superficie de contacto con el solvente.
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Con la malla de descarga 2 mm. es posible obtener una particula en la cual hay
una amplia superficie de contacto, por lo tanto se extrae el aceite presente en la
semilla casi en su totalidad, sin embargo a nivel industrial origina problemas en el
momento de filtracion, por lo que se debe buscar un tamafo de particula en la
cual se obtenga la maxima extraccion de aceite crudo, y cuyo tamafo sea
uniforme con poca particula fina que afecte el proceso de filtrado.

Si el proceso de molienda de la semilla se hubiera realizado de una manera

continua el 87.6454 % se hubiera reducido a 2 mm.

4.4.2.4 Representacion grafica de la reduccion de particula por molienda con
molino Willey

En la grafica “a” se presenta la serie de tamices y los porcentajes liberados de la
molienda con la malla de descarga 2.5 mm? con un tiempo de molienda de 40
segundos.

En la grafica “b” se presenta la serie de tamices y los porcentajes liberados de la
molienda con la malla de descarga 2.5 mm? con un tiempo de molienda de 60

segundos.

En la grafica “c” se presenta la serie de tamices y los porcentajes liberados de la

molienda con la malla de descarga 2.5 mm? con un tiempo de molienda de 90

segundos.
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Observando las graficas a, b, ¢ se puede apreciar claramente que todas poseen el
mismo comportamiento y de tal forma que es posible mencionar que el tiempo de
molienda en un molino de cuchilla Willey no ejerce influencia alguna en el tamafio
de la particula sino que es la misma en el todos los tiempos, con esto se
comprueban los resultados obtenidos en la grafica 4 anteriormente mencionado

( en un molino de cuchilla Willey el tiempo no tiene influencia alguna en el tamafio
de particula final ya que es un sistema en el cual la entrada de producto es igual a

la salida del mismo).
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4.4.2.5 Segunda reduccion tamano de particula con el molino Willey con

ALEXANDER CALVO GRAJALES, MAYO DEL 2003
Extraccion y Purificacién de Aceite a Partir de Semilla de Calabacilla Loca (Cucurbita foetidissima)

para su Aplicacion en la Industria Alimentaria

malla de descarga 2.5 mm? y 4mm?,

Curva Graluméirica de la Molienda con Moline
Willey m (2.5 mmc), T(40 seg)

100 -

£ 8 7 8

opexaqr aleprangog

Willey m {4mnc)

3
2
e 8
¢ g
s .- +
che -

: L
° g§EBBRR® g
operagr afeprasiog
=
1|3
ah

Curva Granoloméirica de Molienda Molino

opeIaqr] alepuasiog

Serie de Tamices

—a— Ivlm dmmC

82



ALEXANDER CALVO GRAJALES, MAYO DEL 2003
Extraccion y Purificacion de Aceite a Partir de Semilla de Calabacilla Loca (Cucurbita foetidissima)
para su Aplicacion en la Industria Alimentaria

En la grafica V se presenta la curva granulométrica de la molienda en el molino de
cuchilla Willey con una malla de descarga 2.5 mm?. En esta grafica se puede
observar que la distribucidon es uniforme y se obtienen particulas de muy diversos
tamanos, por lo que este tamano de particula es la optima para tomarla como

patron para las extracciones posteriores.

En la grafica VI se representa la curva granulométrica de la molienda en el molino
Willey con una malla de descarga 3 mm, en esta curva se puede observar que en
el analisis granulométrico existe una distribucion uniforme de la particula en la
serie de tamices, esta curva presenta que en los tamices #14 y #40 es donde se
presenta la mayor cantidad retenida, por lo que esta molienda con este tipo de

malla, es apropiada para la extraccion de aceite de la semilla de calabacilla loca.

En la grafica VIl se presenta la curva granulométrica de la molienda con molino
Willey en malla de descarga 4 mm?. En esta curva se puede apreciar que tiene

una distribucion uniforme, se presentan particulas muy gruesa.

4.5 Etapa 5: Extraccion a nivel laboratorio

4.5.1 Determinacion del tiempo optimo de extraccion

4.5.1.1 Primera extraccion de aceite de calabacilla loca

Se tomaron 10 gramos de muestra de la semilla molida con el molino Willey con
malla de descarga 2.5 mm2, los cuales se sometieron a extraccion con tres
diferentes concentraciones: 1:20, 1:10 y 1:5.
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En la tabla 23 se presentan los resultados del la primera extraccion con la malla de
descarga 2.5 mm2, en ella se observan la relaciones utilizadas, el volumen inicial
de solvente, el recuperado, el porcentaje de aceite obtenido en cada una de las

extracciones, el porcentaje recuperado de hexano y la cantidad de solvente

perdido.
%
RELACION ML. DE VOLUMEN VOLUMEN % PERDIDA
SOLVENTE INICIAL RECUPERADO | RECUPERADO DE
SOLVENTE
1:20 200 169 ml 153 ml 76.50 23.50
1:10 100 73 ml 45 mi 45.0 55
1:5 50 35 ml 28 mi 56.0 44
Total 350 177.50

Tabla 23. Resultados del tiempo optimo de extraccién con relaciones (1:20, 1:10, 1:5)

. %DE ML. DE
RELACION
ACEITE ACEITE
1:20 21.88 2.19
1:10 7.019 0.771
1:5 4.4 0.44
Total 33.3% 3.4

Continuacion de la tabla 23.
En la tabla 23 se puede observar que el porcentaje de aceite obtenido es de un
33.4 % en tres extracciones y lo que se pierde en total de hexano es de casi la
mitad de lo que entra, esto se debe a que la semilla adsorbe casi un 30 % de este

en 10 gramos de semilla y el restante se pierde en el manejo.
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4.51.2 Segunda extraccion de aceite de calabacilla loca (Cucurbita
foetidissima)

En esta segunda extraccion se tomaron 10 gramos de muestra de la semilla de
calabacilla loca, reducida con una malla de descarga 2.5 mm2, los cuales se
sometieron a un proceso de extraccion, con relaciones de 1:30, 1:20, 1:15.

En la tabla 24. se representa el volumen inicial de hexano, el volumen recuperado,

y el porcentaje de aceite.

. VOLUMEN VOLUMEN
RELACION % DE ACEITE
INICIAL RECUPERADO
1:30 250 ml 222 mi 22.16
1:20 180 ml 172 ml 5.45
1:15 140 ml 122 ml 3.02
total 30.63

Tabla 24. Extraccion de aceite crudo con hexano relaciones (1:30, 1:20, 1:15)

En la tabla 24 se puede observar que la cantidad de aceite obtenido es menor que
en la tabla 23, esto quiere decir que la cantidad de aceite extraido no esta en

funcién de la cantidad de hexano adicionado.

4.5.1.3 Tercera extraccion a nivel laboratorio usando un molino Willey con
una malla de descarga 2.5 mm?

En esta tercera extraccion se usaron las mismas relaciones que en el experimento
uno (tabla 23), pero la unica diferencia es el tiempo de contacto del solvente con la

semilla molida.
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4.5.1.3.1 Las relaciones usadas en este experimento son:

Extraccion 1 relacion 1: 20 (10gr.: 200 ml.)

Extraccién 2 relacion 1: 10 (10gr.: 100 ml.)

Extraccion 3 relacion 1: 5 (10gr.: 50 ml.)

En la tabla 25 se presenta el volumen de micela, el volumen recuperado, el

porcentaje recuperado, y el porcentaje de aceite extraido de cada unas de las

extracciones.
Extraccion Vol. Micelar Volumen % % De Aceite
Recuperado | Recuperado
1 170 ml. 150 ml. 88.24 20
2 90 ml. 90 ml. 100 10
3 30 ml. 30 ml. 100 1
Total 31

Tabla 25 Extraccion de aceite crudo de calabacilla loca relacién (1:20, 1:10, 1:5)

En la tabla 25 se puede observar que a los 5 minutos, la cantidad de aceite
extraido es la misma que la de la extraccion uno (tabla 23), con esto es posible
decir que el tiempo optimo de extraccion para este tipo de semilla es de 5 minutos.
4.5.2 indice de acidez del aceite obtenido en las extracciones

Se tomo una muestra de un gramo de aceite de calabacilla loca para determinar
el indice de acidez, la cual se presentd porcentaje de acido oleico, acido
palmitico, acido laurico.

El porcentaje de acidez presente en el aceite crudo de calabacilla loca fue de

53.29%.
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En la tabla 26, se expresa el indice de acidez de algunos acidos grasos presentes

en el aceite.
ACIDO GRASO PRESENTE PORCENTAJE
Acido oleico 53.58
Acido palmitico 48.64
Acido estearico 38

Tabla 26, Indice de acidez de los aceites extraidos.

En la tabla 26 se puede observar los resultados de representar el indice de acidez
de la calabacilla loca, estos resultados unicamente se usaron para determinar la
cantidad de sosa a utilizar. Algunos investigadores como Non (1997) y Shahani et
al (1951) reportan que la calabacilla loca presenta un 7.8% de acido palmitico,

3.6% de acido estearico, 27.0% acido oleico y un 61.5 % acido linoleico.

4.5.3 Refinado a nivel laboratorio

Se realizé un proceso de refinamiento del aceite a nivel laboratorio en el cual se
tomaron muestras de 5 ml. y 10 ml. la adiccion del NaOH, esta en funcion de
acido graso presente en mayor proporcion en el aceite crudo de calabacilla loca.
En la tabla 27, se presenta los gramos de aceites a refinar y los gramos obtenidos

después del refinado del aceite con NaoH.

GRAMOS DE ACEITE CRUDO A GRAMOS REFINADOS
REFINAR
5 gramos 2 gramos
10 gramos 4 gramos

Tabla 27, Refinado de aceite de la calabacilla loca.
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En los resultados obtenidos en la tabla 27, se puede observar que después del
refinado del aceite el aceite se redujo un 60% de la cantidad entrante y quedando
asi un 40% de aceite refinado.

Tomando en cuenta los resultados obtenidos es posible decir que si en 300 gr de
muestra de calabacilla loca se obtiene un 30 % de aceite crudo (90 gr.), entonces
después de refinado se obtendra un 40 % de aceite refinado (36 gr.), del 30% de

aceite crudo.

4.5.4 IR por espectroscopia infrarroja por Refractancia total atenuada (ATR)
del aceite refinado de calabacilla loca

Se realizaron dos IR, uno para el aceite sin un proceso de blanqueo y el otro para
el aceite con blanqueo con carbén activado.

En la figura A, se puede observar los dos IR practicados al aceite de calabacilla
loca donde (a) representa el aceite refinado de calabacilla loca en proceso de
blanqueo y (b) aceite refinado con blanqueo.

En la figura B, se muestran los mismos muestra los mismos IR pero de una forma

sobrelapados para mostrar la diferencia entre los dos IR.

Interpretacion de IR practicado:
Observando la figura B, se puede ver que los IR no difieren sino que siguen
teniendo la misma forma, la unica diferencia que se presenta entre los dos IR es la

concentracion pero es minima.
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Existe un 0.896 de semejanza al: metil linoleato natural, al etil palmitato, al acido
linoleico y acido oleico.

EL IR del aceite de calabacilla loca, de una manera cualitativa muestra que
presenta muchos parecidos a los acidos grasos antes mencionados, lo que quiere
decir que el IR del aceite de calabacilla muestra una mezcla de acidos grasos.

El que probablemente se encuentre en mayor proporcion es el acido oleico ya que
su IR es muy aparecido al IR del aceite de calabacilla loca.

Los otros IR presentan los picos que presenta el aceite de calabacilla loca la Unica
diferencia en ellos es la posicion de estos, pero esto no descarta que el aceite de

calabacilla loca contenga estos acidos grasos.
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9-Octadecenoic acid (Z)-, methyl ester
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4.6 Etapa 6: Extraccion a nivel planta piloto

4.6.1 Extraccion de aceite crudo a nivel planta piloto

Se pesaron 300 gramos de muestra molidas con el molino Willey con malla 2.5
mm? los cuales se colocaron en un rota vapor diferencial. A la misma muestra se
le practicaron tres extracciones con diferentes concentraciones de hexano:

La primera extraccion con una relacion 1:20 (300 gramos de semilla + 6 Its de
hexano), con un tiempo de contacto de 10 min., a temperatura de ebullicién de
hexano entre 65° Cy a 50 r.p.m.

Segunda extraccion relacion 1:10 ( los mismo 300 gramos de muestra mas 3 Its.
de hexano)

Tercera extraccion relacién 1:5 (300gramos de muestra mas 1.5 litros de hexano)
En la tabla 28, se presentan los resultados de la extraccion a nivel planta piloto,
en ellas se presenta el porcentaje de aceite obtenido y la cantidad de hexano

recuperado después de la extraccién solido- liquido.

Relaciéon | Volumen | Disolvente % Peso Del | Peso Del | Por ciento
Decantado | Recuperado | Recuperado | Vaso Solo | Vaso Con | De Aceite
Muestra
1:20 5400 ml. 5400 ml. 100 232 gr. 305 gr. 24.33%
1:10 2800 ml. 2800 ml. 100 230 gr. 238 gr. 2.66%
1:5 1250 ml. 1100 ml. 88 230 gr. 234 gr. 1.33%
Total 28.32%

Tabla 28 Resultados de extracciéon de aceite a nivel planta piloto a diferentes relaciones.

En la tabla 28, se puede observar que el porcentaje de aceite es muy diferente a

los resultados de las extracciones de aceite a nivel laboratorio.
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Por medio de este sistema de extraccion (rota vapor diferencial) no hay perdida de
hexano como en los experimentos a nivel laboratorio, se puede observar
claramente que en todas las extracciones de aceite la que mas hexano pierde es
la ultima extraccion, esto se debe probablemente a que es retenida por la semilla
y solo se alcanza a recuperar un 88% de hexano de la ultima extraccion lo que

quiere decir que un 2% del hexano es atrapado por la semilla de calabacilla loca.

4.6.2 Determinacion de la densidad del aceite crudo y del aceite refinado
En la tabla 29, se presenta dos clases de aceite y la densidad correspondiente

para cada una de ellas.

CLASE DE ACEITE DENSIDAD
Aceite crudo 0.91
Aceite refinado 0.83

Tabla 29, Densidad de aceite crudo y aceite refinado

En la tabla 29, se puede observar que la densidad del aceite crudo es mayor que
la del aceite refinado, esto se debe a que el aceite crudo presenta mayor cantidad
de impurezas que el aceite refinado.

La densidad que presenta el aceite refinado de calabacilla loca es aceptable, ya
que la mayoria de los aceites comestibles presentan una densidad parecida a la

de la calabacilla loca.
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4.6.3 Proceso de refinamiento del aceite a nivel escala planta piloto

Se agregaron 600 gramos de aceite crudo de calabacilla loca en el matraz del
rota vapor diferencial, y se le agregaron 12 litros de la solucién KOH al 4% .

La cantidad de aceite crudo sin refinar fue de 600 gramos, después del refinado se
obtuvieron 250 gramos de aceite refinado. El aceite presenta un color amarillo
verdoso como el aceite de oliva a este aceite se le puede dar un proceso de
blanqueo para la eliminacién del colorante.

Con este resultado se puede decir que este sistema de refinado elimina un 60 %
de impurezas (carbohidratos, proteinas, acidos grasos libres, gomas).

Por lo que de 600 gramos de aceite crudo se obtiene un 41.6 % de aceite refinado.

4.6.4 Proceso de decoloraciéon y blanqueo

El aceite que se obtuvo por el proceso de refinamiento con KOH presenta un color
amarillo verdoso, por lo que se decidio realizar un proceso de blanqueado.

Se tomaron 100 gramos de aceite y se colocaron en un matraz Erlenmeyer de 250
ml y se le agregaron 5 gramos de carbon activado, se mezclé y calenté a una
temperatura de 80 a 90° C por 30 min.

De 100 ml. de aceite refinado después de la decoloracién se obtuvieron 55
gramos, el aceite refinado sin blanqueo es amarillo verdoso o tendiendo a café y
después de una decoloracion el aceite cambia a un color claro como agua pero su
viscosidad disminuye.

El carbon retiene un 45% de aceite, pero se puede recuperar con un proceso de

extraccidon con hexano, obteniendo un 40% del aceite retenido en el carbén.
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Se realizd un nuevo proceso de blanqueo del aceite de calabacilla loca con 7% de
carbon activado.

Se pesaron 415.94 gramos de aceite refinado sin blanqueao a los cuales se les
adicionaron un 7% de carbdn activado.

La cantidad de aceite blanqueado fue de 260 ml. reteniendo asi un 65.2 % el cual
puede ser recuperado por un sistema de extraccion con hexano y se recupera un

60%.

4.6.5 Proceso de refinamiento de aceite con NaOH

De acuerdo con los resultados obtenidos en el anterior proceso de refinado, se
pudo observar, que el aceite presentaba un color muy verdoso, por lo que se
necesitaba un proceso de blanqueado con carbdn activado, sin embargo en el
refinado a nivel laboratorio el aceite presentd un mejor color, ya que se habia
usado NaOH en lugar KOH. Esto quiere decir que el mejor proceso de
refinamiento se da con el NaOH de grado industrial, ya que logra eliminar los
colorantes del aceite y no es necesario el proceso de blanqueado.

Se tomo una muestra de 770 gramos de aceite crudo de calabacilla loca, dichos
fueron sometidos a un proceso de refinamiento con NaOH, en un rota vapor
diferencial.

En este proceso de refinamiento se obtuvieron 300 gramos de aceite refinado, con
una coloracién amarillo claro y con buena viscosidad.

Lo anterior quiere decir que el NaOH reduce un 67.1% las impurezas presentes en

le aceite crudo y se obtiene un 38.9 % de aceite refinado.
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4.6.6 Analisis de calidad del aceite refinado de calabacilla loca (Cucurbita
foetidissima)

Después del refinamiento el aceite de calabacilla loca se le practicaron una serie
de indices de calidad para analizar las condiciones en las cuales se encontraba y

conocer la eficiencia del proceso de refinado del aceite crudo.

En la tabla 30, se presentan los resultados de cada una de las pruebas realizadas
para determinar la calidad del aceite de calabacilla loca (Cucurbita foetidissima).
El aceite de calabacilla loca no se le adiciono ningun tipo de antioxidante, ademas

este aceite tenia un tiempo de almacenamiento de 2 meses.

PRUEBA APLICADA COMPORTAMIENTO DEL ACEITE.
Indice de acidez (aceite blanqueado) 0.017%
indice de acidez (aceite no blanqueado) 0.022%
indice de peréxidos 0.008 milieq./kg.

Indice de saponificacion 137.45
indice de iodo 55.2015
Humedad 0.01%

Densidad 0.83 gr/ mi

Tabla 30, Analisis de calidad del aceite de calabacilla loca.

En la tabla 30, se puede observar que el aceite de calabacilla loca tiene un buen
indice de acidez en ambos procesos de refinamiento, ya que ninguno de los dos
indices de acidez superan el indice de acidez establecida por las “Normas y

Asistencia Técnica Industrial “(1962) que nos dice que un aceite vegetal refinado

debe presentar un indice de acidez de 0.05% o0 0.15 % como maximo.
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Con respecto al indice de peroxido, éste se encuentra dentro de las Normas vy
Asistencias Técnicas Industriales (1962) la cual establece que un aceite refinado
debe presentar un indice de peroxido de no mas de 10 milieq. / kg. De grasa.

En la tabla 2.8 se puede observar también que el indice de saponificacion y el
indice de yodo, del aceite de calabacilla loca, es muy bajo en comparacion con las
Normas y Asistencias Técnicas Industriales (1962).

El porcentaje de humedad se encuentra dentro de las normas establecidas por las
Normas y Asistencias Técnicas Industriales (1962) .

Con los resultados anteriores podemos decir que el aceite de calabacilla loca es
un aceite de buena calidad y que el proceso de refinamiento fue el adecuado fue

y realizado de una manera correcta.

4.7 Etapa 7: Degradacion del aceite

4.7.1 Degradacion del aceite refinado de calabacilla loca (Cucurbita
foetidissima)

Se realizaron dos degradaciones del aceite de calabacilla loca, se us6 papa con

un porcentaje de humedad de 75%., y una temperatura de fritura de 180° C.

4.7.1.1 Primera degradacion del aceite de calabacilla loca

En un sartén se colocaron 300 mililitros de aceite de calabacilla loca con un indice
de acidez de 0.017. La degradacion se llevo a cabo por medio de un proceso de
fritura usando papa alfa con 75% de humedad, la degradacion del aceite fue por
un tiempo de 3 horas.
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En la tabla 31,se pueden observar los resultados de las degradaciones
expresados en indice de acidez, indice de peroxido, indice de saponificacion e

indice de yodo.

ANALISIS REALIZADOS.
TIEMPOS DE INDICE DE INDICE DE INDICE DE INDICE DE
DEGRADACION. ACIDEZ PEROXIDOS SAPONIFICACION I0DO
(%) (miliq./kg.)
30 min. 0.022 0.020
60 min. 0.056 0.024
90 min. 0.062 0.032
120 min. 0.073 0.032
150 min. 0.084 0.037
180 min. 0.123 0.040 53.5518 134.64

Tabla 31, Degradacioén del aceite de calabacilla loca durante 3 horas a (180° C).

4.7.1.2 Segunda degradacion del aceite de calabacilla loca

En las segunda degradacién de aceites se tomaron en cuenta las mismas
condiciones, con la unica diferencia que solamente fueron 2 horas de degradacion.
En un sartén se colocaron 300 mililitros de aceite de calabacilla loca con un indice
de acidez de 0.022. La degradacién se llevo acabo por medio de un proceso de
fritura usando papa alfa con 75% de humedad, la degradacion del aceite fue por
un tiempo de 2 horas.

En este proceso de degradacion a las papas se les eliminé poco contenido de
almidon a través de agua a presién y secadas en mallas de 5 mm?. Se procuro
que las papas se frieran adecuadamente, ya que serian utilizadas en una

evaluacion sensorial.
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En la tabla 32, se pueden observar los resultados de las degradaciones

expresados en indice de acidez, de peroxido, de saponificacién y de yodo.

ANALISIS REALIZADOS.
TIEMPOS DE | INDICE DE | INDICE DE INDICE DE INDICE DE
DEGRADACION. | ACIDEZ | PEROXIDOS | SAPONIFICACION 1ODO
(%) (miliq./kg.)

30 min. 0.028 0.008

60 min. 0.039 0.012

90 min. 0.062 0.015

120 min. 0.067 0.015 129.03 53.8056

Tabla 32, Degradacion del aceite de calabacilla loca durante 2 horas a 180° C.

En la tabla 31 y 32 se pueden observar que las degradaciones del aceite de
calabacilla loca aumentan lentamente y a los 180 min. el aceite presenta una
estabilidad aceptable, ya que los indice de acidez y el indice de peroxido no se
han desviado tanto de los parametro establecidos, en ambos procesos se

comportan de la misma forma.

En la tabla 33 se pueden observar resultados de los analisis practicados a los
aceites en cada una de las degradaciones para saber su comportamiento en un

proceso de fritura.
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Tiempo de Aceite de | Aceite de | Aceite de Aceite de Aceite
degradacion | calabacilla | cartamo | olivoy | canolay soya de
(segundos) loca palma canola
Cucurbita
foetidissima
Indice de Acidez en Porcentajes
30 0.022 0.028 0.393 0.084 0.084
60 0.056 0.034 0.449 0.112 0.112
90 0.062 0.067 0.729 0.112 0.112
120 0.073 0.090 0.954 0.168 0.168
150 0.084 0.101 1.122 0.168 0.168
180 0.123 0.180 0.224 0.224
Indice de Peroxido en milq./kg
30 0.020 0.021 0.0004 0.000 0.0004
60 0.024 0.003 0.002 0.0000 0.001
90 0.032 0.005 0.002 0.0004 0.001
120 0.032 0.008 0.002 0.001 0.001
150 0.037 0.002 0.006 0.002 0.002
180 0.040 0.003 0.002 0.002
Indice de lodo

30 40.7349
60 44.415
90 44.415
120 37.8162 |40.2273 41.3694
150 40.608 38.3238 |40.9887 40.9887
180 53.5518 40.2273 |41.3694 |41.3694 40.2273

Tabla 33, Resultados de las degradaciones de cada uno de los aceites utilizados para la
comparacion.
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En la grafica 1 se puede observar el comportamiento de 5 aceites degradados
bajo las mismas condiciones de tiempo y temperatura.

Se puede observar que la curva de indice de acidez del aceite de calabacilla loca
es la que tiene mejor comportamiento.

Se puede apreciar que la curva del aceite de la mezcla de aceite de olivo y de
aceite de palma presenta un incremento muy acelerado y en cambio las otras
curvas si crecen pero, mas lentamente.

La curva de la mezcla de aceite de canola y soya presentan la misma curva de

crecimiento.

En la grafica 2 se puede observar que el aceite de calabacilla loca presenta un
crecimiento constante conforme se incrementan las horas de degradacion del
aceite; las otras experimentan un aumento de indice de peroxido pero es mas
lento. La curva del aceite de cartamo experimenta cambios de disminucion de

indice de peréxidos pero permanece constante.

El rapido aumento de el indice de peroxido se debe probablemente a que el aceite
no posee ningun tipo de antioxidante, pero a pesar de no poseer antioxidantes su
crecimiento es lento. Por lo que es posible catalogar el aceite de calabacilla loca

como un buen aceite para procesos de frituras.
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4.8 Etapa 8: Pruebas de aceptacion de las frituras

4.8.1 Evaluacion sensoria del aceite de calabacilla loca (Cucurbita

foetidissima)

Para esta prueba se elaboraron frituras de papas con dos tipos de aceite: aceite
de calabacilla loca y aceite de canola. Las papas fueron peladas y rebanadas a un
grosor de 2 mm, posteriormente fueron sometidas a un proceso de lavado en agua

a presion y finalmente se frieron.

4.8.1.1 Prueba triangular

Se usaron 68 jueces consumidores, a los cuales se les pidié que identificaran la

muestra diferente en cada trio de muestras.

De los 68 jueces solamente 11 lograron identificar la muestra diferente en cada
par y 57 jueces se equivocaron, una vez analizando los resultados obtenidos en

las tablas para pruebas triangulares, se obtuvo lo siguiente:

De acuerdo con el numero de jueces las tablas para pruebas triangulares de
roessler y col. (1948), nos dice que para que exista diferencia significativa entre
las dos muestra de papas evaluada, con nivel de significancia de 0.1%, 36 jueces
debieron haber identificado la muestra diferente. Por lo que podemos decir que el
aceite de calabacilla loca no proporciona diferencias significativas en cuanto sabor

comparando con el aceite de canola.
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Las diferencias que encontraron los jueces fue en base al sabor salado de las
papas, ya que no fueron saladas uniformemente, esta fue la razén por la cual
algunos jueces identificaron diferencias entre las papas, ya que ellos en las
sugerencias hacian mencion que las papas estaban buenas pero que les hizo falta

sal o que tenian mucha sal.

4.7.1.2 Prueba de preferencia

Se utilizaron 68 jueces consumidores a los cuales se les pidié que identificaran las

papas que prefirieran.

Los resultados de esta prueba fueron las siguientes:

Se tabularon los datos y se obtuvo el total de preferencia para cada una de las
papas freidas (papas freidas con aceite de calabacilla y freidas con aceite de
canola), posteriormente se analizaron los datos en una tabla de significancia para
pruebas de dos muestras de Roessler y col. (1956), se usé la prueba de una cola

ya que a los jueces se le pidié una que evaluaran una caracteristica sensorial.

Los resultados obtenidos son los siguientes:
Para papa freida con aceite de canola: 58

Para papa freida con aceite de calabacilla: 48
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Comparando en una tabla de significancia de una cola con 3 niveles de
significancia del 5%, 1%, y 0.1%, se observo que a un 5% y 1% de significancia. A
los jueces les es indiferente elegir alguna de las muestras y a un nivel de

significancia de 0.1% los jueces prefieren las papas freidas con aceites de canola.

Analizando las dos pruebas sensoriales realizadas, se observo que los jueces no

tienden a la eleccién de alguna en particular.
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4.9 Escalamiento industrial

El presente escalamiento industrial fue realizado en base a las aportaciones de,
Whitaker (1975), Bemis (1978), Chavez (1978) y Gémez (1978) y a los resultados
de la presente investigacion.

Tomando en cuenta que cada planta promedio produce 40 frutos con una media
de semillas de 250 semillas, y sabiendo que cada 100 semillas pesan por lo
regular 4 gramos

De acuerdo con los investigadores antes citados, la poblacion maxima para la
producciéon de semilla para la extraccidén aceite es de 10000 plantas por hectarea.
Por todo lo antes mencionado se plantea lo siguiente:

En una hectarea se obtienen 400, 000 frutos por hectarea, las cuales aportan
90,000,000 de semillas por hectarea, las cuales pesan 3,600,000 gramos que
equivales a 3.6 toneladas , los cuales por un sistema de extraccion solido- liquido,
se extraen 1080 gramos de aceite crudo, después de haberlo sometido por un
proceso de refinado se obtienen 432 gramos de aceite refinado listo para ser

envasado.
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CAPITULO 5
CONCLUSIONES

De los resultados obtenidos en esta investigacion se concluye que la
semilla de mejor caracteristicas para realizar una extraccion de aceite crudo es la

semilla del norte.

En cuanto al método de extraccion y secado de la semilla se concluye que
el método de extraccidon mecanica es el adecuado para este tipo de fruto y que el

proceso de secado al sol es el mas adecuado para este tipo de semilla.

De acuerdo a los resultados obtenidos en el laboratorio se puede concluir
que el proceso de lavado es un método alternativo, necesario para reducir costos
y disminuir tiempos, en el proceso de obtencion del aceite siempre y cuando el

objetivo sea la obtencion de aceite.

Los resultados a nivel laboratorio reportaron que el tamafio 6ptimo de particula
para este tipo de semilla es la molida con una malla de descarga de 2.5 mm? a
través de un molino Willey de cuchilla, con una relacion de soluto -disolvente de

(1:20) y con tiempo maximo de extraccion de 10 minutos a 60° C.
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En cuanto refinado del aceite crudo se puede concluir que el NaOH al 4%,
es la sosa adecuada para este tipo de semilla ya que el uso de la misma

disminuye el paso de blanqueo del aceite refinado.

En cuanto a la composicidn del aceite de calabacilla loca presenta una
mezcla de acidos grasos, de los cuales el acido oleico es el que tiene mayor
semejanza por lo que de una manera cualitativa se puede decir que

probablemente sea el acido presente en mayor porcentaje.

En cuanto al proceso de degradacion del aceite se puede concluir que el
aceite de calabacilla es una aceite que conserva buena estabilidad en proceso

de fritura sin la adicidn de antioxidantes.

Con respecto a la evaluacion sensorial se puede concluir que es un aceite
que se puede utilizar para consumo humano ya que los jueces no encontraron
diferencia alguna, al compararlo contra un aceite comercial (canola) y presento la

mismas preferencias que el aceite de canola.

Con la realizacién de esta investigacidon se concluye que el aceite de

calabacilla es un aceite que tiene un potencial y que a pesar que a nivel

laboratorio no sea redituable por los costos, a nivel industrial si es redituable.
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CAPITULO 6

RECOMENDACIONES

Se recomienda realizar un estudio de extracciéon de aceite por un proceso de

prensado a presion.

Se recomienda realizar estudios de cromatografia de gas para determinar de una

manera cuantitativa los acidos grasos presentes en el aceite de calabacilla loca.

Se sugiere que se realice un estudio mas amplio sobre las semillas que crecen en

las areas tropicales.

Realizar una extraccion de un mayor volumen de aceite de calabacilla loca para

prolongar el tiempo de degradacion del aceite.

Se recomienda ampliar el analisis fisico quimico del aceite de calabacilla loca para

tener un analisis completo del mismo.
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APENDICE |

RECOLECCION NORTE (Saltillo)

TAMANO DE

SEMILLA

SEMILLA POR PESO DE 100
FRUTO FRUTO GRAMOS POR
Diametro (cm) FRUTO FRUTO. SEMILLAS.
1 7.3 197 6.1 3.1
2 7.3 284 11.3 4
3 7 300 11.4 3.8
4 6.8 284 13.66 4.5
5 6.8 355 14.13 4
6 6.8 312 11.4 3.3
7 6.8 318 10.6 3.6
8 6.6 242 7.9 3.5
9 6.6 270 12.5 4.2
10 6.6 258 9.546 3.7
11 6.5 245 7.1 3
12 6.5 300 12 4
13 6.3 298 11.32 3.8
14 6.1 295 9.25 2.8
15 6.1 247 6.7 3.3
16 6 244 7.2 3.8
17 6 315 11.5 3.5
18 6 312 13.3 4.4
19 6 223 8.47 3.8
20 6 350 9.5 3.8
21 5.9 258 11.94 4.2
22 5.9 182 4.8 1.8
23 5.8 241 8.87 3.7
24 5.8 178 7.6 4.4
25 5.6 233 10.26 4.8
26 5.6 182 7.8 4.7
27 5.5 282 10.2 3.6
28 5.5 233 7.1 2.7
29 5.5 271 13 4.8
30 54 250 9.5 3.8
31 5.3 250 10.34 3.8
32 5.3 256 10.6 3.8
33 5.3 220 9.1 3.8
34 5.3 153 5.1 3.1
35 5 288 7.3 2.5
36 5 185 7.24 3.7
TOTALES 217.8 9311 345.626 133.1
MEDIA 6.05 258.6 9.6 3.7
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RECOLECCION SUR (Chiapas)

TAMANO DE

SEMILLA

FRUTO FRUTO SEMILLAPOR | oo amos por | PESO DE 100
Diametro (cm) FRUTO FRUTO. SEMILLAS.
1 75 354 10.62 3
2 75 393 12.969 3.3
3 75 393 12.576 3.2
4 7.4 325 9.75 3
5 7.3 356 11.392 3.2
6 7.3 390 12.09 3.1
7 7.3 362 12.67 35
8 7.2 320 9.6 3
9 7.2 368 10.672 2.9
10 71 300 9.6 3.2
11 7 300 10.2 34
12 7 389 12.448 3.2
13 7 350 10.85 3.1
14 7 350 10.5 3
15 7 300 9.9 3.3
16 6.9 369 11.808 3.2
17 6.9 393 12,576 3.2
18 6.9 389 11.281 2.9
19 6.8 310 10.23 3.3
20 6.8 250 8.25 3.3
21 6.6 353 12.002 34
22 6.6 352 11.264 3.2
23 6.5 265 8.215 3.1
24 6.3 258 8.256 3.2
25 6.2 320 9.6 3
26 6 250 8.25 3.3
27 6 268 9.112 34
28 6 235 7.05 3
29 6 270 8.1 3
30 6 350 11.2 3.2
31 59 298 9.536 3.2
32 5.8 298 9.238 3.1
33 56 264 8.184 3.1
34 55 254 7.62 3
35 5.3 240 7.92 3.3
36 5 234 7.488 3.2
TOTALES 237.9 11470 363.017 114
MEDIA 6.6 318.6 10.1 3.2
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COMPARACION DE MEDIAS DE LA RECOLECCION NORTE ( COAHUILA)
DEL CONTENIDO DE SEMILLA POR FRUTO

BLOQUE COMPLETAMENTE AL AZAR

TRATH.
1 197.0000 2840000  300.0000  284.0000  355.0000  312.0000
318.0000
2 242.0000 2700000  258.0000  245.0000  300.0000  298_0000
2950000
3 247.0000  264.0000  315.0000  312.0000  223.0000  350.0000
258.0000  182.0000
& 241.0000 1780000  223.0000  182.0000  282.0000  233.0000
2710000
5 250.0000  250.0000  256.0000  220.0000  153.0000  288_0000
1850000
MHALISIS DE UARIAMNZA
v 6L s M P P>F
TRATAMIENTOS &  21981.000000  5495.250000 2.7514  0.045
[ERROR 31 61915.250000 1997266113
TOTAL 35 $3896.250000
lcv. = 1730 2
TABLA TF AWEDTAS
TRATH. REP. MEDIA
1 7 292 857147
2 7 272571442
3 8 266375000
4 7 230000000
5 7 228857147
PRUEBA DE TUKEY (P<0.01)
TABLA DE MEDIAS
TRATAMIENTO MEDIA
1 2928571
2 272 5714
3 2663750 AB
4 2300000 B
5 228 8571 B
HIVEL DE SIGHIFICANCIA = 0.01
TUREY = 37.5254
UALORES DE TABLAS (0.05), C0.01) = 4.09, 5.04

121



COMPARACION DE MEDIAS DE LA RECOLECCION NORTE
(PESO DE SEMILLA POR FRUTO)

BLOQUE COMPLETAMENTE AL AZAR

UARIABLE = gramos

TRATA.
1 610010 11.3000 11.4000 13.6600 14.1300 11.4000
10.6000
2 7.9000 12.5000 s.5000 F.1000 12.0000 11.2000
f.3000
3 67000 F.2000 11.5000 13.2000 g.7400 _8000
11.9000 4. 8000
i g.8700 F.a000 10.2&00 7.8000 10.2000 F.1000
13.0000
5 f.5000 10. 2400 10.&000 1000 L.1000 7.3000
7.2400

AHALISIS DE UVUARIAHZA

Fv 6L SC CH F P
TRATAMIEHTOS 4 0261084 7590211 13813 0.276
ERROR EY| 175430664 S.65905%

TOTAL 15 205791748

PRUEBA DE TUKEY (P<0.01)

TRATA. REP. HEDIA

1 7 112271142
2 7 942857
3 (i 2242500
i 7 $.261429
5 7 g_454286
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1 11.2211 1

2 2.0427 B
4 2614 0B
3 P.2425 B
L g.4543 B

HIVEL DE SIGHIFICAHCIA = O0.01
TUKEY = 1.9975
UALORES DE TABLAS (0.0%), CO.01) = &4.0%, 5.0%

COMPARACION DE MEDIAS PESO DE100 SEMILLA DE LA
RECOLECCION NORTE ( COAHUILA)

BLOQUE COMPLETAMENTE AL AZAR
UARIABLE = peso de 100 semillas

TRATA.

1 1.1000 4. 0000 1.8000 2.8000 40000 2.3000
J.e00N

2 1.5000 4.2000 1.7000 2.0000 40000 2.8000
2.8000 3.3000

3 1.8000 2.5000 4. 4000 2.8000 1.8000 4.2000
4. 8000

i 1.7000 4. 4000 4. 8000 47000 1.6000 2.7000
4. 8000

5 1.8000 2.8000 1.8000 2.8000 3.1000 2.5000
3.7000

AMHALISIS DE UVARIAHZA

FU GL SC CH F P:F
TRATAMIEHTOS 4 2.31243%9 0.578110 2.0 0117
ERROR 1 2.91302% 0.287517

TOTAL 35 11. 225464
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COMPARACION DE MEDIA POR METODO TUKEY.

TABLA DE HEDIAS

TRATA REP. MEDIA

1 7 3.657143
2 i 3.537500
2 7 4. 042857
i 7 4100000
Y 7 1.500000

TRATAMIEHTO MEDIA

i 4.1000 f
3 4.0429 A
1 3.6571 nB
2 3.5375 B
L 31.5000 B

HIVEL DE SIGHIFICAHCIA = 0.0
TUKEY = 0.45%02
UALORES DE TABLAS CO0.05), C0.01) =  &.0%, 5.0%

COMPARACION DE MEDIAS DE LA MUESTRA RECOLECTADA EN EL SUR
CHIAPAS (SEMILLA POR FRUTO)

BLOQUE COMPLETAMENTE AL AZAR.

AnHALISIS DE VARIAHZ AN

FU 6L sC CH F P:F
TRATAMIEHTOS i 41735750000 10433937500 5.8792 D.002
ERROR N L5M&. 750000 1774723887

TOTAL 35 6752500000
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PRUEBA TUKEY (p<0.01)

TABLA OF HEDTAS

TRATH. REP. MEDIA
1 7 367.571442

2 7 329857147

3 8 335.125000

4 7 278714294

5 7 279428558

TRATAMIEHTO MEDIh

1 T.5ML A

3 3351250 B
2 31298511 B
5 2194286 L
i 218. 1143 €

HIVEL DE SIGHIFICAHCIA = 0.05%
TUKEY = 287451
UALORES DE TABLAS <0.05), (D.01) = &4.09,

COMPARACION DE MEDIAS DE LA MUESTRA RECOLECTADA EN EL SUR

CHIAPAS (PESO DE MILLA POR FRUTO)

BLOQUE COMPLETAMENTE AL AZAR

UARIABLE = PESD DE SEMILLA POR FRUTO

TRATA.

1 10.6200 129700 12.5800 g.7500 11.3820
126700

2 ¥.6000 10.6720 .6000 10. 2000 124430
10.5000

3 2.9000 11.8030 12.5760 11.2810 10.2300
12.0020 11. 2640

4 g.2150 §.2560 .6000 §.2500 f.1120
g.1000

5 11.2000 F.5360 .2380 d.1840 F.6200
7.4880

5.0

12.0%00
10. 8500
§.2500
7.0500
7.%200
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MHALISIS DE VARIAHEZAR

[Fu GL SC tH F P:F
TRATAMIEHTOS 4 L2.072266 14. 768066 10.7857 0.000
|ERROR £y 42 _ho6045 1.369227

TOTAL 35 101.513311

PRUEBA TUKEY (p<0.05)

1 7 11.723143
2 7 10.552856
3 tH 10. 913875
4 7 §.362000
L 7 g.740857

TRATAMIENTO MEDIn

1 11.7231 n

3 10.913% B
2 10.552% B
L g.740? C
& g.3690 ¢

HIVEL DE SIGMIFICAMCIA = 0.05%
TUKEY = 0.7984
URLORES DE TABLAS <0.0%), (0D.01) = &4.0%, 5.04

126



COMPARACION DE MEDIAS DE LA MUESTRA RECOLECTADA EN EL SUR

CHIAPAS (PESO DE MILLA POR FRUTO)

VARIABLE = PESO DE 100 SEMILLAS

TRATH.

1 F.0000 3.3000 3.2000 3.0000 3.2000 3.1000
3.5000

2 2.0000 2.9000 2.2000 2.4000 3.2000 2.1000
F.0000

3 3.3000 3.2000 3.2000 2.3000 3.3000 3.3000
3. 4000 3.2000

4 F.1000 3.2000 F.0000 3.3000 3.4000 3.0000
F.0000

5 3.2000 3.2000 3.1000 3.1000 j.0o0on 3.3000
3.2000

TRATAMIEHTOS
ERROR
TOTAL

6L sC tH F P:F
4 0.053650 0.013412 0.5724 0.6838
)| 0.726410 0.023433

35 0.730060

PRUEBA TUKEY (p<0.01)
MABLA DE DATOS
VARTABLE: PESO DE 100 SEMILLAS

HUMERD DE TRATAMIEHMTOS = 5
HUMERO DE REPETICIOHES = 3Ié
CUADRADD MEDIO DEL ERROR = D.D23%
GRADOS DE LIBERTAD DEL ERROR = 31

3.1429
HIVEL DE SIGHIFICAHCIA = 0.1
TUKEY = 0.1285%
UALORES DE TABLAS C(0.05), (0.01) = 4. 0%, 5.04
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DETERMINACION DE MATERIA SECA TOTAL

En la determinacion de materia seca total , se pesd 1 gramo de semilla en un
crisol de porcelana (el cual, previamente, se colocé en una estufa a una
temperatura de 100° C hasta obtener un peso constante) posteriormente, se
sometié a una temperatura de 80° C por 24 horas, se enfrié en un desecador y se
registro el peso.

La materia seca total obtenida fue calculada mediante la formula:

o ) crisol.con.muestra — crisol.solo.
Yomateria.sec a.tota. = x 100

gramos.de.muestra.

HUMEDAD
La humedad se determind por diferencia de 100 y los resultados obtenidos en el

analisis de materia seca total.

CENIZAS
En la determinacion de cenizas, se pesdé 1 gramo de muestra en un crisol de
porcelana (previamente sometido a peso constante) en seguida se introdujo en

una mufla marca termolyne 200 a una temperatura de 600° C por 5 horas.

El porcentaje de cenizas en la muestra se calculé mediante la expresion:

) crisol.con.cenizas — crisol.solo
%Y%cenizas = x100 =

gramos.de.muestra.
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PROTEINA CRUDA

La determinacién de proteina cruda se realizé por el método Kjeldhal en el cual se
colocd 1 gramo de muestra en un matraz Kjeldhal, 6 perlas de vidrio, 5 gr., una
cucharada de catalizador de selenio y 30 ml., de acido sulfurico concentrado, al
mismo tiempo se corre un blanco con todos los reactivos excepto la muestra. Se
colocaron los matraces Kjeldhal a una temperatura de 100° C hasta obtener una
mezcla color verde translucida y un color cristalino en el blanco. Una vez que se
enfriaron las muestras se adicionaron 300 ml de agua destilada, 110 ml de
hidréxido de sodio al 45 % y 5 granallas de zinc. Posteriormente se obtuvieron 250
ml de destilado da cada muestra en un matraz erlenmeyer de 250 ml., de
capacidad y se titularon con acido sulfurico 0.099 Normal (N).

El nitrégeno obtenido se calculé mediante la formula:

(ml.H,SO, —blac)x(N.H,50,)x(0.014)

gramos.de.muestra

Yde.nitrogeno= x100

Finalmente el porcentaje de proteina cruda se calculé multiplicando el porcentaje

de nitrégeno por 6.25 factor.
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GRASA

En la determinacién de grasa, se prepararon 5 gramos de muestra, colocados en
un dedal de celulosa e introducido a un sifén y unidos a un matraz bola fondo
plano (previamente sometido a peso constante y adiciond con 150 ml de hexano).
En seguida se insertd la parte superior del sifon a un refrigerante y la muestra se
reflujé por 14 horas a una temperatura de 60° C.

Después, se evaporo el hexano contenido en el matraz, en seguida se introdujo en
una estufa a una temperatura de 105° C por 12 hrs. Se enfri6 en un desecador
(silica-gel) y se registro el peso. El porcentaje de grasa obtenido fue calculado

mediante la expresion:

peso.matraz.con.muestra— peso.de.matraz.solo 100
X

Yograsa =
gramos.de.muestra

FIBRA CRUDA
El analisis de fibra cruda consiste en 2 fases:
En la primera fase, se colocaron 2 gramos de muestra desgrasada en un vaso de
bercelius y 100 ml de acidos sulfurico 0.255 N., éste se sometio a ebullicion por 30
minutos y después se lavdé con 100 ml., de agua destilada caliente. La segunda
fase, se midié 100 ml., de NaOH 0.313 N y se colocd en el mismo vaso, en
seguida, se calenté a ebulliciéon por 30 min. Y se lavdé con 100 ml., de agua

destilada caliente.
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La fibra obtenida se coloco en un crisol de porcelana y se introdujo en una estufa a
una tempera de 105° C por 24 horas. Después de este tiempo se registro el peso

del crisol y finalmente la muestra se calcind a 600° C por 5 horas en una mufla.

El porcentaje de fibra se calculé mediante la formula:

peso.crisol.muestra.seca — peso.crisol.con.cenizas

% fibra = x100 =

gramos.de.muestra

(AOAC DE 1980)., DETERMINACION DE CLORUROS

Se tomd 5 ml., de la muestra de cada lavado, y se les agregé 2 gotas de indicador
cromato de potasio, se titularon con nitrato de plata .1N. (AgNO3 ).

Para calcular los milieq./It., de cloruros se utilizé la formula:

(ml.gastados)(N.AgNO;)

ml.demuestra.

milieq.cloruros = x1000 =

TECNICA PARA LA DETERMINACION DE EL iNDICE DE ACIDEZ.

Material y equipo.
e Matraz erelenmeyer de 300 ml.
e Probeta de 100 ml.
e Bureta con capacidad de 50 ml.

e Balanza analitica con una sensibilidad de 0.1 mg.
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Reactivos:
e Solucion alcoholica de KOH al 0.5 N.
e Solucion alcohdlica de fenoftaleina a 0.1%.
e Mezcla de alcohol etilico al 96% vy eter etilico (1:1)neutralizada con alguna
solucion de alcali 0.1 N (NaOH).
Procedimiento
Disolver 10 gr., de muestra seca en 150 ml. De la mezcla de alcohol — éter
etilico.
1) Agitar y titular con la solucion alcohédlica de KOH usando fenoftaleina como
indicador.

La formula para calcular el indice de acidez es la siguiente:

(ml.gast.NaOH en.titulacion)(N.KOH)(56.108)

gramos.de.muestra.

1.4=

iNDICE DE ACIDEZ (SEGUN IUPAC 1964)
Material y equipo
e Matraz erelenmeyer de 300 ml.
e Probeta de 100 ml.
e Bureta con capacidad de 50 ml.

e Balanza analitica con una sensibilidad de 0.1 mg.
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Reactivos
e Solucion alcoholica de KOH al 0.5 N.
e Solucion alcohdlica de fenoftaleina a 0.1%.
e Mezcla de alcohol etilico al 96% vy eter etilico (1:1)neutralizada con alguna
solucion de alcali 0.1 N (NaOH).
Procedimiento:
2) Disolver 10 gr., de muestra seca en 150 ml. De la mezcla de alcohol — éter.
3) Agitar y titular con la solucion alcohdlica de KOH usando fenoftaleina como

indicador.

Calculos:
calcular la acidez como grado de acidez expresado como en grado de acidez
expresado en porcentaje de acido oleico o como indice de acidez expresado en

miligramos de KOH.

Formula para determinar el indice de acidez:

56.108xV xN _
P

1.4

V = ml., gastados en la titulacion.
P = peso de la muestra.

N = normalidad exacta de la solucién de kOH ultizado.
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iNDICE DE PEROXIDOS
Principio.
Se denomina indice de peroxidos a los miliequivalentes de oxigeno activo
contenidos en un kilogramo de la materia ensayada, calculados a partir del yodo
liberado del yoduro potasico, operando en las condiciones que se indican en la
metodologia.
Las sustancias que se oxidan el yoduro potasico en las condiciones descritas se
supone son peroéxidos u otros productos similares de oxidacién de la grasa, por lo
que indice obtenido puede tomarse, en una primera aproximacion, como una
expresion cuantitativa de los peréxidos de la grasa.
Materiales y aparatos:
¢ Navecilla de vidrio de aproximadamente 3 ml., para pesado de la grasa.
e Matraces con tapdon esmerilado, de aproximadamente 250 ml., previamente
secado y llenos de gas inerte (anhidro carbonico o nitrogeno).
Reactivos:
e Cloroformo, para analisis, exento de oxigeno por barboteo de una corriente
de gas inerte puro y seco.
 Acido acético glacial puro exento de oxigeno.
e Solucion acuosa saturada de yoduro potasico, exento de yodo y yodatos.
e Soluciones acuosas de tiosulfato sédico 0.001 N y 0.002 N exactamente
valoradas.

e Solucion indicadora de almidon al 1por 100 en agua destilada.

134



Procedimiento.

Agregar 10 ml., de cloroformo, en la cual se disuelve rapidamente la grasa por
agitacion, agregar 150 ml., de acido acético glacial y 1 ml., de la solucién acuosa
de yoduro potasico.

Cerrar el matraz y mantener en agitacion durante un minuto, imprimiéndole un
suave movimiento de rotacion, conservarlo después en la oscuridad durante 5
minutos; transcurridos este tiempo, agregar 75 ml de agua, agitar vigorosamente y
valorar el yodo liberado con una disolucion de tiosulfato 0.002 N., para los aceites
inferiores o igual a 20, y 0.01 N para los indices mas elevados.

Paralelamente se efectiua un ensayo testigo, sin aceite, que debe de dar un indice

nulo.

Calculos.
El indice de peroxidos se expresa en miliequivalentes oxigeno por kilogramo de

muestra, y se calculara aplicando la formula siguiente.

1P - (a—b)x1.269

m

Donde:
a=tiosulfato en ml., consumido en la valoracion de la prueba.
b = tiosulfato en ml., consumido en la valoracién del blanco

m =peso en gramos, de la muestra de grasa tomada para la determinacion.
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iNDICE DE SAPONIFICACION

Material y equipo:
e Matraz bola de 250 ml.
e 2 buretas con una capacidad de 25 ml.
e refrigerante.
e Parrilla.

e balanza analitica con una sensibilidad de 0.1 mg.

Reactivos:
e solucion de acido clorhidrico al 0.5 N.
e Solucion alcohdlica de hidroxido de potasio 0.1 N.

e Solucion alcohdlica de fenoftaleina al 1 %.

Procedimiento.

% Pesar 1 gramo de muestra

+ Pasarla a un matraz bola de 250 ml.

+« Anadir 25 ml., de la solucién de hidroxido de potasio medidas con bureta

% poner a reflujo de 30 a 60 minutos.

¢ Titular en caliente con la solucién de acido clorhidrico y fenoftaleina como
indicador.

+ Simultaneamente correr un blanco.
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Formula para calcular indice de saponificacion.

(C,—C,)28.05
m

1.S.=

C1=ml., de acido clorhidrico 0.5 N empleado en la titulacion del testigo.
C2=ml., de acido clorhidrico 0.5 N empleado en la titulacién del problema.

m. = peso de la muestra.

Determinacién del indice de yodo por el método de Wijs

El indice de yodo denota el porcentaje en peso de haldégeno, calculado como
yodo, absorbido en las condiciones del ensayo.

Procedimiento.

Se preparan dos frascos secos y tapados, A y B, de 250 a 400 ml. de capacidad.
Se vierte algo del aceite en un vasito conteniendo una pequefa varilla y se pesa
con cutro cifras decimales. Se transfiere la muestra A con ayuda de la varilla y se
pesa de nuevo. El peso aproximado en g de muestra a tomar se puede calcular de

la expresion siguiente:

10
indicede.iodo.mas.alto.esperado.
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Después se afiaden, en Ay en B , 5 ml., de tetracloruro de carbono medido con
una probeta seca, asegurandose que la muestra se disuelve ( si A contiene una
grasa solida se funde por calentamiento antes de la adicidén). Todas las
operaciones que siguen se realizan para A'Y B.

Se afiaden 100 ml exactos de disolucién de wijs (a) con una pipeta ( tapada con
algodon entre la sefal y la parte superior) se mezcla bien haciendo girar la
disolucién y se coloca el tapon; dicho tapén se habrd humedecido previamente
con disolucién de yoduro de potasico al 10%. Se deja en reposo en la oscuridad
durante 30 min., y a continuacion 10 ml., de disolucién de Kl al 10% y 50 ml de
agua destilada. Se agita todo y se valora cuidadosamente con disolucién de
tiosulfato sédico 0.1N durante la valoracién, de tiempo en tiempo, se inserta el
tapdn en el frasco y se agita. Cuando la capa acuosa, después de agitar adquiere
un color amarillo muy palido, se afiade disolucion de almidén y se continda la
valoracién, momentos antes de alcanzar el punto final, después de la adicién de
cada gota, se pone el tapdn y se agita el frasco.

Si los volumenes de tiosulfato 0.1 N gastados son A ml para la muestra y B ml

para el blanco.

Formula para calcular el indice de yodo:

(B — A4)x0.01269 x 100

peso.de.aceite.o.grasa.en.gramos.

indice.de.iodo =

138



