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Resumen
En el presente trabajo se determinaron las propiedades fisicoquimicas de los aceites de semillas de la
granada, nispero, papaya, guaba y uvilla, de acuerdo con las normas INEN- ISO y mediante el uso del
cromatografia de gases (GC) para la determinacién de su perfil lipidico. La extraccién de los aceites fue
realizada mediante prensado en frio, con rendimientos de 6.19%, 7.95% y 8.64% para los aceites de
granada, uvilla y papaya, respectivamente. Para el caso del nispero y la guaba se recurrié a la extraccién
por Soxhlet, con un rendimiento del 2.736% para la semilla del nispero y sin obtener aceite para la
semilla de la guaba. Los valores de densidad relativa variaron desde 0.906 en papaya hasta 0.942 en
granada. La acidez mostré un rango de 0.227 mg KOH/g en uvilla hasta 1.586 mgKOH/g en papaya. La
ausencia de la rancidez y los bajos niveles de perdxidos en todos los aceites indicaron un buen grado de
calidad y correcto procesamiento y almacenamiento. Los analisis del GC revelaron una concentracién
predominante de 4cido oleico y linoleico en las muestras, con una composicion de acidos grasos
insaturados que varioé entre 83.56% y 96.90%. Los indices de yodo obtenidos fueron de 72.94, 141.90 y
98.05 g I,/ 100 g para las muestras de papaya, uvilla y granada, respectivamente, evidenciando una
correlacién con los niveles de insaturacion. Este estudio contribuye al conocimiento de la composiciény
propiedades de aceites de semillas poco exploradas y podria orientar la optimizacién de procesos para

su produccién y aplicaciones industriales.

Palabras clave: Aceites de semilla, caracterizacion fisicoquimica, Normas INEN-ISO,

cromatografia de gases, acidos grasos.
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Abstract
In the present study, the physicochemical properties of seed oils from granada, nispero, papaya, guaba
and uvilla were determined be INEN-ISO standards and through the use of gas chromatography for lipid
profile determination. The extraction of the oils was carried out by cold pressing, obtaining yields of
6.195%, 7.953%, and 8.64% for granada, uvilla, and papaya oils, respectively. In the case of loquat and
guaba, Soxhlet extraction was used, obtaining a yield of 2.73% for the loquat seed and no oil obtained
for the guaba seed. Relative density values varied from 0.906 in papaya to 0.942 in granada. Acidity
showed a range from 0.227 mg KOH/g in uvilla to 1.586 mgKOH/g in papaya. The absence of rancidity
and the low levels of peroxides in all the oils indicated a good degree of quality and proper processing
and storage. GC analyses revealed a predominant concentration of oleic and linoleic acids in the
samples, with an unsaturated fatty acid composition varying between 83.56% and 96.90%. The iodine
indices obtained were 72.94, 141.90, and 98.05 g |,/100 g for the papaya, uvilla, and granada samples,
respectively, evidencing a correlation with their levels of unsaturation. This study contributes to the
understanding of the composition and properties of less explored seed oils and could guide the

optimization of processes for their production and industrial applications.

Keywords: Seed oils, physicochemical characterization, INEN-ISO standards, gas

chromatography, fatty acids.
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Capitulo |
Generalidades

Introduccién

En los ultimos afos, la gestién sostenible de los residuos agroindustriales ha creado una
preocupacion para los investigadores y profesionales de las industrias (Liew et al., 2017). Si los residuos
agroindustriales se gestionan de una manera adecuada, estos pueden convertirse en una valiosa fuente
de biomateriales, como lo son los aceites de semillas, los cuales son una de las materias primas
renovables mas utilizadas, por tanto, tienen una amplia gama de aplicaciones en diversas industrias

(Zhang et al., 2017).

La valoracidn de los residuos agroindustriales como fuente de aceites podria llegar a reducir la
dependencia de los aceites de origen fésil, reduciendo asi el impacto medioambiental de la industria y
también contribuiria a una economia circular (Lavenburg et al., 2021). Tras la extraccidn de la fruta, las
semillas suelen desecharse como residuos, sin embargo, pueden ser una fuente muy importante de

aceites con un gran potencial.

Pese a su gran potencial, la literatura ha proporcionado una visién limitada de las propiedades
fisicoquimicas de estos aceites. Los estudios previos se han enfocado en gran medida en el perfil lipidico
de los aceites de las frutas mas comunes, como lo es las semillas de oliva y de uva (Delgado, 2019). Sin
embargo, existe una ausencia de estudios que se centren especificamente en las semillas de guabas y
nispero. Esta brecha en la literatura del pais subraya la necesidad de una caracterizacién un poco mas

detallada de dichos aceites.

Este estudio propone abordar la investigacion del potencial de residuos agroindustriales como
fuente de aceites de semillas, a través de la extraccién de aceites usando distintos métodos de

extraccion como prensado al frio y Soxhlet (Patel, 2019).
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Justificacion e importancia

En Ecuador la produccidn agricola es de suma importancia, ya que contribuye con el 7.81% del
Producto Interno Bruto (PIB), equivalente a 8.410,8 millones de délares estadounidenses (Banco central
del Ecuador (BCE), 2019), lo cual es beneficioso, puesto que proporciona empleo a un 38% de la
poblaciéon del pais (FAO, 2021). Ecuador es conocido por su amplia diversidad en la produccion de
frutas, siendo asi uno de los principales productores de papaya de América del Sur, con una produccion

anual de aproximadamente, 370000 toneladas (FAOSTAT, 2023).

A pesar de la alta produccién de frutas, una gran parte de semillas se descartan como residuos,
lo cual genera una gran cantidad considerable de biomasa residual de origen agroindustrial. Por otra
parte, el mercado mundial de aceites de semilla se estimé en 16.8 mil millones de délares americanos
en 2021 y se espera un crecimiento con una tasa compuesta anual (CAGR) del 23.2% de 2022 al 2027
(Mordor Intelligence, 2022; OEC, 2021). El gran crecimiento de la demanda en los aceites de semillas se
atribuye en parte a las diversas aplicaciones industriales, desde biorrefineria hasta produccién de

bioplasticos y bioenergia.

Dada la demanda anteriormente mencionada, hay una gran necesidad de explorar fuentes
alternativas y sostenibles de aceites de semillas. Y las semillas de granada, nispero, papaya, guabay
uvilla pueden presentar un gran potencial significativo. Esta investigacion busca llenar la brecha de la
literatura actual mediante la caracterizacién fisicoquimica de los aceites de dichas semillas, lo cual

podria ser la base para la exploracidn de diversas aplicaciones industriales y de biorrefineria.

Alcance
Los aceites de las semillas de granada, nispero, papaya, guaba y uvilla, una vez caracterizados, se

pueden implementar en diversas aplicaciones industriales y de biorrefineria, los cuales incluyen la
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produccién de bioplasticos, bioenergia y materias primas para la fabricacién de productos cosméticos y

farmacéuticos (Eromosele & Eromosele, 1993).

Asimismo, el perfil lipidico de los aceites extraidos, una vez determinados mediante la
cromatografia de gases, podria aportar informacidn relevante sobre posibles aplicaciones nutricionales.
En estudios anteriores, se ha demostrado que los aceites extraidos de semillas son una fuente
significativa de acidos grasos esenciales, los cuales tienen muchos beneficios para la salud (Wu et al.,

2020).

El alcance de este estudio, por lo tanto, tiene implicaciones de gran importancia para sector
agricola y para el industrial en Ecuador, potencialmente conduciendo a la creacion de nuevos productos

de gran valor agregado y a una gestidn mas sostenibles de los residuos agroindustriales.

Objetivos
Objetivo general

Caracterizar las propiedades fisicoquimica del aceite de semillas de Granada, Nispero, Papaya,
Guaba, Uvilla: un potencial residuo agroindustrial como plataforma base para procesos industriales y

biorrefineria.

Objetivos especificos
Obtener aceites vegetales de las semillas de granada, nispero, papaya, guaba, y uvilla por el

método de prensado en frio para la caracterizacién fisicoquimica.

Caracterizar las propiedades fisicoquimicas del aceite extraido de las semillas de granada,

nispero, papaya, guaba, y uvilla, de acuerdo con las normas INEN correspondientes.
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Obtener el perfil lipidico de los aceites extraidos de las semillas de granada, nispero, papaya,
guaba, y uvilla mediante la técnica de cromatografia de gases para conocer la composicidn de acidos

grasos en los aceites.

Hipoétesis

La caracterizacion fisicoquimica de los aceites extraidos de las semillas de granada, nispero,
papaya, guaba y uvilla, utilizando métodos de extraccidn de prensado al frio y por solvente, mostrara
propiedades importantes, las cuales servirdn para encontrar un uso adecuado. Se espera que, al
determinar aspectos como la densidad relativa, indice de yodo, acidez, humedad, indice de
saponificacion, materiales insaponificables, indice de refraccién, rancidez y el indice de perdéxido, se
pueda obtener un perfil detallado de cada uno de los aceites. Dicha informacién permitira la

identificacion de aplicaciones especificas dependiendo de sus caracteristicas fisicoquimicas.

Variables de investigacion
Variable dependiente

e Perfil lipidico

e indice de yodo

e indice de peréxido

Variable independiente

Aceite de granada
e Aceite de nispero
e Aceite de papaya

o Aceite de guaba

e Aceite de uvilla
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Capitulo I
Marco tedrico
Residuos agroindustriales y su valoracion
Definicion y caracteristicas de los residuos agroindustriales
Los residuos agroindustriales se definen como restos bioldgicos, los cuales se generan en los
procesos agricolas e industriales vinculados con la produccién de alimentos y productos agricolas. Estos
residuos pueden ser considerados tanto de origen animal como vegetal, incluyendo desde materiales,

como restos de cosechas y alimentos, hasta los desechos generados por animales (Kumar et al., 2017).

Las caracteristicas de los desechos agroindustriales pueden variar mucho segun el tipo de
desecho. Sin embargo, la mayoria de las veces, estos desechos son abundantes en materia organica 'y
pueden contener una variedad de nutrientes utiles, como nitrégeno, fésforo y potasio. (Kumar et al.,

2017).

Cada afio, la agroindustria ecuatoriana genera una cantidad significativa de desechos de origen
vegetal y animal. Segln una estimacién, la agroindustria del pais produce alrededor de 2200 millones de
kilogramos de desechos al aio. Estos desechos, que en su mayoria estdn compuestos por recursos
lignoceluldsicos o almidones, representan una oportunidad notable para la extraccidn de aceites a partir
de las semillas de residuos. Desde la alimentacidn y la cosmética hasta la produccidn de
biocombustibles, los aceites de semillas ofrecen un recurso versatil y ecoldgico, los cuales pueden abrir

nuevos mercados y posibilidades de desarrollo econdmico (Riera et al., 2019).

Importancia de la valorizacion de los residuos agroindustriales
La valorizacidn de los desechos agroindustriales es una estrategia importante para reducir su
impacto ambiental y maximizar su potencial econdmico. Estos pueden convertirse en una fuente de

energia renovable valiosa al producir biogds o bioetanol. También pueden utilizarse como materias
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primas en una variedad de aplicaciones, como la fabricacion de plasticos biodegradables, la produccién
de alimentos para animales y el desarrollo de productos quimicos con valor agregado (Aguiar et al.,

2022).

Asi mismo, desempefian un papel importante en la promocion de una economia circular en el
sector agricola e industrial, contribuyendo a reducir la dependencia de los combustibles fésiles y

reduciendo el impacto ambiental de las actividades humanas (Aguiar et al., 2022).

Frutas nacionales

Ecuador es reconocido por su diversidad bioldgica, la cual se ve reflejada en la variedad de frutas
que se cultivan y consumen a nivel nacional. En la regién de la Costa se pueden encontrar frutas
tropicales como la guanabana, mango y banano, mientras que, en la region de la Sierra, frutas como el

tomate de arbol y la mora (FAOSTAT, 2023).

Otras frutas tipicas en el pais como lo son la guaba, granadilla y uvilla son menos conocidas
internacionalmente, sin embargo, son valoradas localmente por su sabor Gnico y su potencial en el
ambito nutricional. Por ejemplo, la uvilla es rica en vitamina Cy es utilizada en la cocina tradicional

como en la medicina popular (Thomas & Ortega, 2014).

Las politicas agricolas en el pais promueven el cultivo de las frutas, aumentando la produccién
sostenible creciente, impactando positivamente a la calidad de las frutas y creando nuevas

oportunidades de mercado a nivel internacional (Willer et al., 2018).

Granada

La granada es una especie de arbol caducifolio de la familia Lythraceae que es conocida por su
fruto distintivo (Rojas Rodriguez & Torres Cérdoba, 2017). Su clasificacion taxondmica se muestra en la
Tabla 1 y aunque no proviene de Ecuador, se puede cultivar en varias partes del pais. Se cultiva

principalmente en las regiones subtropicales y tropicales de la Sierra en Ecuador, en particular en las
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provincias de Azuay, Loja y Zamora Chinchipe. Las condiciones climaticas y edafoldgicas en estas dreas
son adecuadas para su desarrollo, como una altitud moderada, temperaturas promedio y suelos bien

drenados.

Tabla 1

Clasificacion taxondmica de la granada

Taxonomia
Nombre cientifico Punica granatum L.
Nombre comun Granada
Reino Plantae
Division Magnoliophyta
Clase Magnoliopsida
Orden Myrtales
Familia Lythraceae
Género Punica
Especie Punica granatum

Nota. Adaptado de Arboles del Valle Central de Costa Rica: reproduccién Granada (Punica granatum L),

de (p.84), por F. Rojas y G. Torres, 2017, Revista Forestal Mesoamericana Kuru, 14(35).

La granada es una fruta que crece en un arbusto o pequeio arbol de hasta 5 a 8 m de altura.
Este arbol es famoso por resistir la sequia y vivir muchos afos. Sus hojas son opuestas o subopuestas, de
color verde oscuro y brillantes. Las flores tienen tres a siete pétalos de color rojo brillante. Su estructura
es un tipo de baya globular que tiene una corteza gruesa y dura. La parte comestible de la fruta es la
pulpa roja y jugosa que rodea numerosas semillas dentro de la fruta. Es conocida por su sabor dulce y
ligeramente acido, la granada es rica en vitamina C y antioxidantes (Rojas Rodriguez & Torres Cérdoba,

2017).

La estructura de la granada se divide en cuatro partes, tal como se muestra en la Figura 1, la
cuales son la cascara, las membranas carpelares, los arilos (parte comestible, el cual representa entre el

40y 75% de la granada) y la semilla (Gutiérrez & Terrones, 2016).
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Figura 1

Estructura de la granada

Corteza

Porcién comestible:
Arilos + Semillas

Membranas
Carpelares

Arilo

Semilla

Nota. Adaptado de Caracterizacion Fisicoquimica y estabilidad oxidativa del aceite de semilla de granada

(Punica Granatum)(p.21), por J. Gutiérrez y L. Terrones, 2016, Universidad Nacional del Santa.

Nispero

La Eriobotrya japdnica conocido comuUnmente como nispero, viene de un arbol de la familia
rosaceas, el cual es originario de China, pero actualmente se encuentra en otras regiones de Medio
Oriente, Europa y América (Delgado, 2019). Dicho arbol puede alcanzar una altura de 10 m, su fruta es
de forma ovalada y con una cubierta de color amarillo o naranja tal como se muestra en la Figura 2 y su

pulpa es jugosa y dulce (Romero, 2011). La taxonomia completa del nispero se encuentra en la Tabla 2.
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Figura 2

Nispero maduro en drbol

Nota. Adaptado de Maduracion del nispero japonés (Eriobotraya japonica Lindl.) CV : Cardcter

climatérico e indices de recoleccion (p.39), por M. Romero, 2011, Universidad de Almeria.

Tabla 2

Clasificacion taxondmica del nispero

Taxonomia
Nombre cientifico Eriobotrya japdnica Lindl
Nombre comun Nispero
Reino Plantae
Divisién Magnoliophytina
Clase Magnolidae
Orden Rosales
Familia Rosaceae
Género Eriobotrya
Especie Eriobotrya japdnica

Nota. Adaptado de Maduracion del nispero japonés (Eriobotraya japonica Lindl.) CV: Cardcter

climatérico e indices de recoleccion (p.10), por M. Romero, 2011, Universidad de Almeria.
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Papaya

La familia Caricaceae incluye una especie de planta tropical lamada papaya, también conocida
como lechosa o fruta bomba (Badillo & Leal, 2020). Su clasificacién taxondmica se muestra en la Tabla 3,
el fruto del mismo nombre es muy popular y se consume en muchos lugares del mundo, incluso en

Ecuador.

Tabla 3

Clasificacion taxondmica de la papaya

Taxonomia
Nombre cientifico Carica papaya
Nombre comun Papaya
Reino Plantae
Division Magnoliophyta
Clase Dicotileddnea
Orden Parietales
Familia Caricaceae
Género Carica
Especie Carica Papaya L.

Nota. Adaptado de Proceso de secado de semilla de papaya (Carica Papaya) para la obtencion de aceite

(p.14), por A. Moran y E. Baca, 2018, Universidad Nacional del Callao.

Se puede cultivar papaya en diferentes sitios del pais, pero su cultivo es mas frecuente en las
zonas bajas de la costa y en algunos lugares de la Amazonia, donde el clima cdlido y himedo favorece su

desarrollo. Provincias como Manabi, Guayas y El Oro se destacan por la produccién de papaya.

El fruto de la papaya es grande, de forma oval o esférica, y puede pesar hasta varios kilogramos.
Su pulpa es jugosa y dulce, de color naranja o rojo, con muchas semillas negras en su interior. Es
conocida por sus propiedades nutricionales, ya que esta rica en vitaminas A, Cy E, asi como en fibray

enzimas digestivas como la papaina, que ayuda en la digestidn de proteinas (Badillo & Leal, 2020).
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La estructura de la semilla se divide en tres partes, las cuales son: la cubierta seminal, el
endospermo y el embridn, la cuales se muestran en la Figura 3. La semilla esta recubierta por una

consistencia jugosa de color naranja, la cual se conoce como sarcotesta.

Figura 3

Fruta de papaya y estructura de la semilla

Guaba

La familia Fabaceae incluye una especie de arbol tropical conocida como Guaba. Proviene de
Ameérica del Sur. Su taxonomia se presenta en la Tabla 4. El arbol de la guaba puede encontrarse en
muchas partes del Ecuador, tanto en la costa como en la sierra. Es comun en climas calidos y humedos, y

se encuentra con frecuencia cerca de rios y arroyos (Freitas et al., 2018).

Tabla 4

Clasificacion taxondmica de la guaba

Taxonomia
Nombre cientifico Inga edulis
Nombre comun Guaba, cuanicuil, guamo.
Reino Plantae
Divisién Magnoliophyta
Clase Magnoliopsida
Orden Fabales
Familia Fabaceae
Género Inga

Especie Inga
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Nota. Adaptado de Fenologia floral de la guaba (Inga edulis) y naranjilla (Solanum quitoense) de acuerdo

con la escala BBCH para uso agroindustrial (p.7), por M. Castillo y M. Quija, 2019, UDLA.

El arbol de guaba tiene un follaje denso y hojas compuestas, puede alcanzar una altura de hasta
15 m. Las flores son de color blanco y estan agrupadas en racimos. El fruto es una vaina recta y larga de
hasta treinta centimetros de largo, donde se encuentran semillas negras dentro rodeadas de una pulpa
blanca, algodonosa y dulce. Ademads, contiene una gran cantidad de fibra, vitamina C y minerales como

calcio y potasio (Freitas et al., 2018).

Uvilla

La uvilla, también conocida como aguaymanto o baya dorada, es una planta herbdcea de la
familia Solanaceae (Thomds & Ortega, 2014). Su taxonomia se presenta en la Tabla 5, ha sido cultivada
desde los tiempos precolombinos y es originaria de América del Sur. En Ecuador, la uvilla se cultiva
principalmente en las regiones andinas, especificamente en las provincias de Pichincha, Imbabura y

Carchi, donde su crecimiento es favorecido por un clima templado y suelos fértiles (Romo Ruiz, 2018).

Tabla 5

Clasificacion taxondmica de la uvilla

Taxonomia
Nombre cientifico Physalis peruviana L.
Nombre comun Uvilla, uchuva, aguaymanto y baya dorada.
Reino Plantae
Divisién Magnoliophyta
Clase Magnoliopsida
Orden Solanales
Familia Solanoideae
Género Physalis L.
Especie Physalis peruviana L.

Nota. Adaptado de Physalis peruviana L.: Fruta andina para el mundo (p.10), por C. Passaro y D.

Moreno, 2014, CYTED.
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La uvilla es una planta que mide entre 1y 1.5 m de altura. Sus hojas son de color verde y sus
flores tienen manchas moradas y amarillas. Cuando estd madura, el fruto es una baya pequefia de 1 a 2
centimetros de didmetro de color amarillo anaranjado rodeada por un caliz de hojas secar que forma

una especie de linterna, tal como se muestra en la Figura 4 (Thomds & Ortega, 2014).

Figura 4

Fruta uvilla rodeada por su cdliz de hojas y dividida en la mitad

Aceites vegetales
Definicion

Los aceites vegetales son lipidos que se pueden encontrar en muchas partes diferentes de las
plantas, pero generalmente se obtiene de las semillas y los frutos. Son compuestos organicos que tienen
una propiedad hidrofébica y no son solubles en agua, pero si en solventes orgdnicos. Los triglicéridos,
gue son moléculas formadas por tres acidos grasos unidos a una molécula de glicerol, constituyen la

mayoria de los aceites vegetales (O’Brien, 2009).
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Acidos grasos

En la actualidad se conocen mas de 200 acidos grasos, pero solo un pequeio nimero de ellos
tienen una presencia significativa, superior al 3%, en los triacilgliceroles que componen los aceites y
grasas alimentarias. La mayoria de las veces, los restos se encuentran en pequefias cantidades o en
especies particulares. Los acidos grasos que se encuentran principalmente en los aceites y grasas
alimentarios derivados de alcanos y alquenos y siguen las reglas de nomenclatura y estructura quimicas
comunes. La terminologia, por otro lado, puede ser complicada debido a la existencia de varios sistemas

de nomenclatura diferentes (Ixtaina, 2010).

Acidos grasos saturados. A temperatura ambiente, los dcidos grasos saturados hasta Cg son
liguidos. Se encuentran principalmente en la grasa de la leche. Los acidos laurico, caprico y miristico son
caracteristicos del aceite de coco y la semilla de palma, mientras que los acidos grasos saturados mas

usuales son estearico y palmitico, su estructura se muestra en la Figura 5 (Ixtaina, 2010).

Figura 5

Estructura del dcido palmitico y estedrico

/\/\/\/\/\/\/\)’LOH

Acido palmitico o

/\/\/\/\/\/\/\/\)]\OH

Acido estearico
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Nota. Adaptado de Unidad de Informdtica del Instituto de Quimica: lista de componentes quimicos,

UNIQUIM, 2015.

Acidos grasos monoinsaturados. Dado que el organismo no puede sintetizar dcidos grasos
insaturados y depende de su ingesta a través de la dieta, los dcidos grasos insaturados son esenciales
para todos los mamiferos, incluidos los humanos. El 4cido caproleico (C10:1) es el 4cido graso de cadena
mads corta encontrado en trazas en la grasa de la leche cuando se trata de dcidos grasos
monoinsaturados. El acido oleico es el inico monoinsaturado presente en cantidades significativas,

Figura 6, mientras que los demds estan presentes en cantidades mas pequefias (Ixtaina, 2010).

Figura 6

Estructura del dcido oleico

HOJK/\/\/\/:\/\/\/\/

Acido oleico

Nota. Adaptado de Unidad de Informdtica del Instituto de Quimica: lista de componentes quimicos,

UNIQUIM, 2015.

Acidos poliinsaturados. Los acidos grasos poliinsaturados (PUFAs) tienen dos o mas pares de
atomos de carbono con dobles enlaces. Los PUFAs mas importantes son los acidos linoleicos (Figura 7) y
a-linolénico, que son esenciales, ya que no pueden ser sintetizados por el organismo y deben obtenerse
a través de la dieta. Los PUFAs son susceptibles a la oxidacion, especialmente a medida que aumenta el

numero de dobles enlaces (Delgado, 2019).
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Figura 7

Estructura de dcido linolénico

O
HO

Acido linolénico
Nota. Adaptado de Unidad de Informdtica del Instituto de Quimica: lista de componentes quimicos,

UNIQUIM, 2015.

Acilgliceroles

Los acilgliceroles son los principales componentes de los aceites y grasas comercialmente
significativos. Uno, dos o tres acidos grasos pueden esterificar una molécula de glicerol, los cuales
pueden encontrarse en los diferentes carbonos del glicerol. Los términos “monoacilglicerol”,

|”

“diacilglicerol” y “triacilglicerol” son menos comunes que los términos “mono-, di- y tri-glicéridos”

(Onefre, 2010).

Esteroles

Los esteroles son alcoholes policiclicos que se derivan del esteareno
(ciclopentanoperhidrofenantreno). Los esteroles estan principalmente presentes en la fraccién
insaponificable de las grasas y aceites. Los zooesteroles son de origen animal, los fitoesteroles son de

plantas y los micoesteroles son de organismos menores como los hongos (Moreau et al., 2002).

El colesterol es un esterol mas conocido que se encuentra principalmente en productos de
origen animal, particularmente en la grasa animal y es una molécula esencial para los organismos

animales. Los fitoesteroles y fitoestanoles son esteroles vegetales que tienen una estructura quimica
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similar al colesterol y se pueden encontrar en pequefias cantidades en frutas, semillas, hojas y tallos de
varias plantas. El estigmasterol, el campesterol y el sitosterol son los fitoesteroles mas comunes,

representando el 95-98% de los fitoesteroles encontrados en extractos vegetales (Thomas et al., 2012).

Ceras

Las ceras, compuestos complejos, las cuales tienen una funcién importante, el cual es la
prevencion de la pérdida de agua causada por la transpiracién y la evaporacion de las plantas. La
adulteracion de aceites prensados con aceites extraidos con disolventes organicos se puede detectar

mediante el andlisis de este parametro (Kunst & Samuels, 2009).

Las ceras son una clase de lipidos que se caracterizan por tener una larga cadena de carbonos,
las cuales generalmente varian de C20 a C40. Las propiedades fisicas de las ceras se ven afectadas por la
presencia de hasta 58 atomos de carbono, lo que incluye un alto peso molecular, un punto de fusion
superior a 70 °C, lo cual le permite mantener su forma a temperatura ambiente y una precipitacion a 40
°C, permitiéndole resistir la descomposicidn bajo condiciones de calor y luz (Ixtaina, 2010; Zeisler-Diehl

et al., 2018).

Fosfoacilgliceroles

Los lipidos esenciales de las semillas son conocidos como fosfoacilgliceroles y estdan compuestos
por glicerol, un grupo llamado fosfato y por acidos grasos. Al actuar como precursores de la sintesis de
triglicéridos, facilitan el almacenamiento de aceites en las semillas. También actian como antioxidantes

naturales para proteger los acetos de la oxidacién (Ixtaina, 2010).

Lipocromos
Los carotenoides son un grupo de pigmentos naturales de origen lipidico, los cuales se

encuentran principalmente en las plantas, algas y bacterias fotosintéticas. Dichos compuestos
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proporcionan los colores rojos, amarillos y naranjas a las frutas y verduras (Rodriguez-Concepcion et al.,

2018).

Ademas, son conocidos por su gran potencial antioxidante y su capacidad para mitigar el estrés
oxidativo, lo cual puede resultar un beneficio importante para la salud. Se han encontrado algunos
estudios que vinculan los carotenoides con la reduccién de enfermedades crénicas como

cardiovasculares y cancer (L. Zhang & Liu, 2020).

Meétodos de extraccion de aceites vegetales

Extraccién por prensado en frio. Este método es un proceso mecanico el cual es utilizado para
la extraccion de aceite y su torta residual por medio de la presion. Este proceso no requiere solventes
organicos, por lo cual es amigable con el medio ambiente y no requiere un alto costo (Montes, 2020).
Una de las prensas en frio mas empleadas se muestra en la Figura 8.

La presion aplicada en el prensado en frio fractura las células del material vegetal, liberando asi
el aceite contenido. Mientas mds se aumenta la presidn, se va a liberar mds aceite; sin embargo, la
temperatura aumenta gracias a la friccion generada. Por lo tanto, en el prensado en frio se debe
controlar la temperatura para que no exceda los 40-50 °C, manteniendo asi las propiedades del aceite

(Stratakos & Koidis, 2016).

Figura 8

Prensa en frio Expeller
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Nota. Adaptado de Estudio del estado del arte para la extraccidon de aceite vegetal a partir de semilla de

granada (p.4), por J. Bacilio, 2019, Pontificia Universidad Catélico del Peru.

Es recomendable que las semillas antes de pasar por el prensado en frio sean trituradas por un
molino, ya que al minimizar su tamafo va a facilitar la extraccion del aceite, y este se obtendrd con

mayor pureza y de mejor calidad (Montes, 2020).

Extraccidon por solventes. El método de extraccidn por solvente tiene un alto rendimiento,
puesto que puede lograr obtener una cantidad significativa del aceite contenido dentro de la semilla.
Suele ser utilizada por la industria, ya que se obtienen grandes rendimientos con la operacion de
equipos simples (Montes, 2020).

La técnica mas conocida es la extraccion por Soxhlet, la cual es sélido-liquido, esta técnica
requiere un largo tiempo y emplea disolventes organicos como el n-hexano, isopropanol y éter de
petréleo (Patel Shivani, 2011). La extraccion generalmente se lleva a cabo en temperaturas entre 40 y
70 °C en un equipo de Soxhlet con un tubo refrigerante o condensador, tal como se muestra en la Figura

9.

Figura 9

Diagrama del método de Soxhlet
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Nota. Adaptado de Estudio monogrdfico sobre obtencion de aceites y material particulado para uso
cosmético a partir de residuos como semillas, generadas en la agroindustria cordobesa (p.25), por V.

Montes, 2020, Universidad de Cérdoba.

Extraccidn con solvente asistida por ultrasonido (UASE). Es una técnica que ha ganado
popularidad debido a su eficiencia y sostenibilidad. Dicha técnica se basa en usar ondas ultrasénicas
logrando asi mejorar la penetracién del solvente en la muestra, lo cual logra una extraccién mas efectiva
del compuesto de interés. Su esquema de funcionamiento se muestra en la Figura 10 (Chemat et al.,
2017).

El principio de la UASE se basa en la cavitacién, en donde las ondas ultrasdnicas generan
burbujas en el solvente en el cual se expanden y colapsan de manera violenta, creando asi condiciones
extremas de presién y temperatura. La turbulencia generada ayuda a promover la difusidn de los

compuestos extraidos (Esclapez et al., 2011).

Las ventajas de este método de extraccidn sobre los métodos convencionales, es que tiene
tiempos mucho mas cortos, emplea menor cantidad de solvente y adquiere mayor rendimiento de
extraccion. Ademas, puede ser aplicada a una gran variedad de compuestos bioactivos como

carotenoides, aceites esenciales, fenoles, entre otros (Chemat et al., 2017).

Figura 10

Extraccion con solvente asistida por ultrasonido
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Nota. Adaptado de Ultrasound assisted extraction of food and natural products. Mechanisms,
techniques, combinations, protocols and applications (p.47), por F. Chemat, N. Rombaut y M. Albert-

Vian, 2017, Ultrasonics Sonochemistry.

Extraccion con solvente asistida por microondas (MAE, por sus siglas en inglés). Este método
utiliza la energia de las microondas para calentar el solvente y la matriz de la muestra, logrando un
aumento de la movilidad de los compuestos y facilitando su liberacidn y difusion del solvente sin alterar

la estructura molecular. El esquema del equipo se muestra en la Figura 11 (Routray & Orsat, 2012).

Figura 11

Diagrama de la extraccion con solvente asistida por microondas

-
— Agua de enfriamiento
Condensador — -
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Nota. Adaptado de Estudio monogrdfico sobre obtencion de aceites y material particulado para uso

[Joo

cosmeético a partir de residuos como semillas, generadas en la agroindustria cordobesa (p.28), por V.

Montes, 2020, Universidad de Cérdoba.
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La metodologia radica en situar el material vegetal dentro de un horno microondas, en donde el
solvente junto al calentamiento generara una alta presidn en las paredes celulares, por lo tanto, ocurrird

una expansion celular, liberando asi los compuestos organicos (Joana Gil-Chavez et al., 2013).

Extraccidn con fluidos supercriticos. Es una técnica generalmente utilizada cuando la presidny
la temperatura del solvente alcanzan o superan puntos criticos, dando asi lugar a una extraccion de
fluido supercritico (Montes, 2020).

Se caracteriza por ser rapido, eficaz y seguro, la cual evita el empleo de solventes toxicos y
peligrosos, optando por solventes como el diéxido de carbono. Una gran limitacion de esta técnica es en
la necesidad de usar tecnologia supercritica y equipos costosos, la cual puede incrementar el costo a

comparacion de los métodos de extraccion liquida habituales (Montes, 2020; O’Brien, 2009).

Caracterizacion fisicoquimica de los aceites vegetales
Densidad relativa

La densidad relativa de los aceites es una prueba fundamental que permite a los investigadores
discernir las caracteristicas fundamentales de los aceites, tal como la concentracion de los diferentes
componentes. En la industria del aceite, la densidad relativa suele utilizarse para determinar la calidad y
el rendimiento, como también informar la efectividad de los métodos de extracciéon y procesamientos

utilizados (O’Brien, 2009).

indice de yodo

El indice de yodo es una prueba analitica esencial para la caracterizacién de aceites vegetales y
animales. Esta medida indica el grado de insaturacién de los aceites, reflejando la cantidad de dobles
enlaces presentes. Un alto indice de yodo, generalmente superior a 100 (Gunstone & Herslof, 2000),
sefiala una mayor insaturacion, por lo tanto, los aceites tienden a ser mas liquidos. En cambio, cuando el

indice de yodo es bajo, inferior a 50, indica una mayor saturacidn, es decir, tienden a ser mas sélidos a
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temperatura ambiente. Es importante mencionar que el grado de insaturacion también puede influir en
la estabilidad oxidativa, ya que los aceites mas insaturados son mas susceptibles a la oxidacion (O’Brien,

2009).

Acidez

Un pardmetro muy relevante en los aceites es su indice de acidez, puesto que determina su
calidad y esta directamente relacionada con la cantidad de acidos grasos libres presentes. Cuando
existen acidos grasos libres en el aceite, algunas veces son el resultado de la hidrdlisis de los
triglicéridos, la cual puede ocurrir cuando se realiza la extraccidn, procesamiento o almacenamiento. Al
tener un alto nivel de acidez quiere decir que hay una mayor de cantidad de acidos grasos libres, lo cual

afecta negativamente a la calidad del aceite, su sabor y su estabilidad oxidativa (O’Brien, 2009).

Pérdida de peso por calentamiento

La humedad es un indicador fundamental en los aceites vegetales, ya que juega un papel clave
en la determinacién de su calidad y estabilidad. Un alto contenido de humedad en el aceite se puede
generar una proliferacidon de microorganismos, lo cual acelera los procesos de oxidacion, dandole asi al

aceite una menor vida util y pérdida de calidad del producto (Ugarte, 2021).

indice de saponificacion

El valor del indice de saponificacion mide los grupos reactivos alcali en aceites y predice los tipos
de glicéridos en una muestra. Es una herramienta util para el control de calidad y la caracterizacién de
grasas y aceites. En la actualidad esta prueba se sustituye por el analisis de la composicién de acidos
grasos mediante cromatografia de gases (GC). Los aceites con un alto indice de saponificacidn tienden a
contener una mayor proporcidn de acidos grasos de cadena corta, mientras que aquellos con un indice

bajo, contienen una mayor proporcion de acidos grasos de cadena larga (O’Brien, 2009).



45

Material insaponificable
El material insaponificable se refiere a todos los productos contenidos en el aceite o grasa, que
luego de la saponificacién con hidréxido alcalino, extraccidn de solvente y eliminacidén de la materia

saponificada, no son volatiles (Fontanel, 2013).

Determinar la cantidad de material insaponificables es importante para comprender la
composicidon quimica de los aceites, ya que esta determinacion puede temer aplicaciones relevantes en

la evaluacién de calidad tanto en la industria alimentaria como cosmética (Fontanel, 2013).

indice de refraccion

El indice de refraccién mide el grado de desviacion de la luz cuando pasa por un medio (como el
aire) a otro (como el aceite). Este indice es util para determinar la pureza en un aceite, ya que cuando un
aceite es mezclado o adulterado, tendran un indice diferente al esperado por un aceite. Ademas, es un
indicador del proceso de deterioro, puesto que cuando cambia su composicién por oxidacion, resultan

cambios en su indice de refraccion (O’Brien, 2009).

Rancidez

La rancidez afecta negativamente los aceites y grasas, deteriordndolos, alterando su sabor,
aroma y color. Este cambio es causado debido a la oxidacion de los acidos grasos insaturados que se
encuentran en dichos productos, llevando a la formaciéon de aldehidos y cetonas. La rancidez puede

disminuir de manera significativa la calidad de los aceites y grasas (Frankel, 1984).

indice de peréxido
La determinacion del indice de perdxido nos muestra la cantidad de perdxidos formados en un
aceite como resultado de su oxidacién. Es decir, los perdxidos son compuestos quimicos formados en las

etapas iniciales de la oxidacidn de acidos grasos y suelen ser los precursores de mds compuestos de
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oxidacion, los cuales contribuyen a la rancidez. Cuando se tiene un alto indice de peréxidos, quiere decir

gue hay un alto grado de oxidacién, por lo tanto, una mayor probabilidad de rancidez (Ugarte, 2021).

Aplicaciones potenciales de los aceites de semillas en diferentes industrias

Los aceites que contienen dcidos grasos tales como acido palmitico, linoleico, behénico y
lighocérico demuestran un fuerte potencial como desodorantes. Estan involucrados en el proceso de
desodorizacidn, logrando neutralizar el 90% de compuestos como sulfuro de alilo metilo, en

comparacién con componentes como amoniaco y la trimetilamina (Henmi et al., 2019).

Los aceites que contienen gran cantidad de acido punico son utilizados principalmente para
aplicaciones en el drea de cosmetologia, principalmente en productos para el cuidado de la piel. Esto se
debe a que es un acido graso omega-5 que tiene una capacidad antioxidante, la cual es fundamental
para proteger la piel contra dafios de los radicales libres, siendo util en tratamientos antienvejecimiento.
Ademas, sus propiedades antiinflamatorias contribuyen a la regeneracién y curacion de la piel (Zielinska

et al., 2022a).

Ademas, el acido punico también ha demostrado tener un potencial antidiabético. Los estudios
experimentales han revelado que puede tener un impacto positivo en la regulacion de la glucosa en la
sangre, lo que lo convierte en un candidato prometedor para la prevencién y tratamiento de la diabetes

(Shabbir et al., 2017).

Analisis quimico
Espectroscopia infrarroja con transformada de Fourier (FTIR)

La espectroscopia infrarroja con transformada de Fourier es una herramienta analitica que
utiliza un método de medicién, aplicando el fendmeno de transferencia de ondas con el fin de registrar

la informacion de la muestra analizada, dando asi un espectro el cual bibliograficamente se logra
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identificar las muestras. Dicha herramienta usa una porciéon del espectro electromagnético con una

longitud de onda entre 2.500 nm y 25.000 nm (Guerrero Villa, 2021).

Cromatografia de gases acoplado a espectrometro de masas (GC-MS)

El cromatdgrafo de gases acoplado al espectrometro de masas se abrevia como GC-MS (Gas
Chromatography-Mass Spectrometry), es una técnica analitica la cual sirve para cuantificar compuestos
volatiles y semivolatiles en multiples muestras. Su funcién principal es combinar las capacidades de
separacion cromatograficas con la identificacién y cuantificacion del espectrémetro de masas (Skoog et

al., 2018).

El GC puede determinar los ésteres metilicos de acidos grasos (FAMEs) de los aceites, los FAMEs
son considerados compuestos volatiles que se forman al esterificar acidos grasos, facilitando asi su
deteccion por GC-MS. En otras palabras, la cromatografia de gases separa los FAMEs basandose en su
polaridad y volatilidad, mientras que el espectrémetro de masas proporciona informacién sobre su

estructura molecular.



Capitulo I

Metodologia

Equipos

Estufa de secado marca ESCO isotherm de 115 litros.
Cromatodgrafo de gas Clarus 680 PerkinElmer (GS-MS).
Detector de humedad HB43-S METTLER TOLEDO.
Balanza analitica BOECO Germany BPS 51 Plus.
Plancha de calentamiento BOECO Germany MSH-420.
Refractémetro BOECO Germany.

Bafio Maria BOECO Germany PWB-8.

Espectroscopia infrarroja con transformada de Fourier (FTIR) PerkinElmer.

Rotavapor BOECO Germany 400 SD.

Materia prima

Granada
Nispero
Papaya
Guaba

Uvilla

Materiales

Buretas 10y 25 mL.
Matraces aforados 50, 200, 500 y 1000 mL.
Termdmetro.

Desecador.
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Matraz Erlenmeyer 250 mL.

Pipetas 0.5, 1, 10 y 100 mL.

Probetas graduadas de 50 y 100 mL.

Agitador magnético.

Picnometros 10 mL.

Soxhlet 500 mL.

Tubo refrigerante de vidrio.

Vasos de precipitacion de vidrio de 10, 25, 50 y 100 mL.
Recipiente de vidrio de 50 mm de didmetro y 30 mm de alto.
Tubo de ensayo.

Viales de 1.5 mLy 5 mL.

Reactivos

Etanol al 96%.

Hidréxido de potasio 0.5 M.
Hidréxido de potasio en metanol 2 M.
Hexano.

Fenolftaleina.

Dicromato de potasio 100 mL.

Acido sulfurico.

Acido clorhidrico concentrado.
Solucién 0.1% de floroglucinol.
Ciclohexano.

Eter dietilico.
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e Fluroglucinol.

Recoleccién de materia prima
Las frutas de granada y uvilla se recolectaron en la provincia de Tungurahua, ciudad de Ambato,
en el Mercado Mayorista de Ambato. El nispero, en cambio, se obtuvieron de los residuos frutales de los

arboles de la ciudad de Quito, parroquia Tumbaco.

La papaya y la guaba se recolectaron como semillas de residuos de sus frutas en proceso de

descomposicidn de la Empresa Publica Metropolitana del Mercado Mayorista de Quito.

Tratamiento fisico de la muestra

Los tratamientos fisicos de las frutas para la obtencion de la semilla se realizaron dependiendo
de cada fruta, en donde para la granada se debe dividir en 4 partes iguales para posteriormente extraer
las semillas, las cuales estan recubiertas de un arilo. Para la extraccion de la semilla se procedio a verter
en una bolsa hermética y cerrada para aplastar el arilo que recubre la semilla con un rodillo. Luego se
procedid a hacer varios lavados para desprender el arilo de la semilla. De igual manera se procedié con

la papaya, partiendo de la semilla con el arilo.

La semilla del nispero se extrajo cortando la fruta por la mitad y efectuando varios lavados para
separarla completamente de la pulpa. En el caso de la semilla de la guaba, al ser un residuo, se sometid
a varios lavados para eliminar las impurezas que la recubren. Finalmente, para la uvilla, se colocaron las
frutas en un recipiente con agua y se separa la semilla de la pulpa manualmente; luego, mediante de

una malla y varios lavados, se completd la separacidn de la semilla de la pulpa de la fruta.

Acondicionamiento de la muestra
Las 5 semillas, granada, nispero, papaya, uvilla y guaba se secaron en la estufa a una

temperatura de 50 °C por 48 h, periodo tras el cual su peso no varia.
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Después del secado, la semilla de uvilla se sometid a un pretratamiento adicional, siguiendo los
pasos segun Ugarte (2021). Luego de la trituracidn, la muestra se almacena a 4 °C hasta el momento de
extraccién, posteriormente se hidraté la semilla con agua destilada mediante aspersion y se almacend

por 48 h a temperatura ambiente.

Extraccion de aceites esenciales por medio del prensado al frio
La extraccion de aceites de las semillas se realizé utilizando el método de prensado en frio. En
este procedimiento, se sigié un proceso general aplicado para cada una de las semillas y se encuentra

detallado en la Figura 12.

Figura 12

Diagrama de operaciones para la extraccion de aceites de semilla mediante prensa-Expeller
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Extraccion de aceites esenciales por medio Soxhlet

La extraccidon mediante la técnica de Soxhlet se realizd con la torta resultante del método de
prensado en frio para aquellas semillas de las cuales no se obtuvo aceite, siguiendo el procedimiento
gue se presenta en la Figura 13. Para llevar a cabo la extraccidn, se utilizé éter de petréleo como

solvente y se emplean dedales de celulosa.

Figura 13

Diagrama de operaciones para la extraccion de aceites de semilla general
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Caracterizacion de aceites esenciales
Determinacion densidad relativa (NTE INEN 0035:2012)

Para realizar la determinacion de la densidad relativa, primero se pesa un picnémetro vacio de
10 mL, verificando que se encuentre limpio y seco, y se registra el valor del peso (m,). A continuacién,
se vierte agua destilada recién hervida y enfriada a una temperatura de 20 °C en el picndmetro, y se
sumerge en bafio de agua que este a 25 °C durante 30 min. Una vez transcurrido el tiempo se incorpora
la tapa evitando la generacidn de burbujas. Luego se seca con papel absorbente y se pesa, registrando el

valor correspondiente (m,).

Repetir el procedimiento anterior, pero en vez de utilizar agua destilada se debe usar la muestra

del ensayo deseada y registrar su peso final (m,).

Ecuacién para la determinacion de la densidad relativa

mp — Mo (1)

P2s S ——

donde

P25, densidad relativa a 25/25 °C.

mg, masa del picnédmetro vacio en gramos.

m4, masa del picndmetro con agua en gramos.

m,, masa del picnémetro lleno de muestra en gramos.

Determinacién de indice de yodo (I1SO 3961: 2018)
Para la determinacidn del indice de yodo, se vierte una porcién de la muestra (0.1 a 3 gramos)

en un matraz cénico de 500 mL con un solvente (solucién de 50 mL de ciclohexano y 50 mL de 4cido
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acético glacial) y se agregan 25,00 mL del reactivo de Wijs. Luego de agitar se deja el matraz en la

oscuridad durante una hora.

Posteriormente, se agregan al matraz 20 mL de yoduro de potasio y 150 mL de agua, y luego se
realiza una prueba con una solucién de tiosulfato de sodio estdndar, hasta que desaparezca el color
amarillo. Agregar gotas de solucion de almiddn hasta que no quede color azul. Ademas, se lleva a cabo
una prueba en blanco sin el uso de una muestra. Los volimenes de tiosulfato de sodio utilizados para

alcanzar el punto final en la muestra y el blanco se registran como V, y V;.
Ecuacidn para la determinacidn de indice de yodo

16.69 * ¢ * (V, — V) (2)
W1 =

m

donde

¢, concentracion de la solucidn de tiosulfato de sodio, mol/L.

m, masa de la porcién de la prueba, g.

Determinacion de acidez (ISO 660:2020)

Se emplea el método de etanol caliente con un indicador (fenolftaleina preparado en una
solucién etanoica 1g/L). Se calienta 50 mL de etanol con 0.5 mL del indicador, hasta que la solucién
haga ebullicidn, una vez que se alcance la temperatura de 70 °C, se procede a neutralizar con una

solucién de hidréxido de sodio al 0.1 mol/L hasta que se obtenga un cambio de color.

Posteriormente, en un segundo matraz, se pesan 10 g de la muestra y se afiade el etanol
neutralizado, se lleva a ebullicion y se agita rigurosamente mientras se titula con la solucién de

hidréxido de sodio.
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Ecuacidn para la determinacidn de acidez

56.1xcx*V (3)
m

)

donde

¢, concentracion de la solucién de hidroxido de sodio, mol/L.
m, masa de la porcién de la prueba, gramos.

V, Volumen de hidréxido de potasio utilizado.

Determinacion de perdida de peso por calentamiento (ISO 660:2020)

Se debe pesar 5 g de la muestra en un recipiente, el cual debe ser secado previamente y secado
hasta que no varie su peso (m,). Posteriormente, se debe ingresar el recipiente con la muestra durante
1 h en la estufa a una temperatura de 103 °C. Una vez transcurrido el tiempo se procede a dejar enfriar

el recipiente en un desecador por al menos 5 min, e inmediatamente pesar.

A continuacidn, repetir el mismo procedimiento anterior, pero usando periodos de 30 min en la

estufa, hasta que la pérdida de masa entre 2 repeticiones no supere 2 mg o 4 mg de peso.

Ecuacion para la determinacién de humedad

m; —m
w=——""2%100% (4)
my —mg
donde
mg, masa del recipiente de vidrio vacio en g.

m4, masa del recipiente con la muestra antes del calentamiento, en g.

m,, masa del recipiente con la muestra después del calentamiento, en g.
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Determinacion de indice de saponificacion (ISO 3657:2020)

El indice de saponificacidn se determina a partir de la composicién de acidos grasos obtenidos
mediante el GC. El primer paso es extraer la composicién de ésteres de acidos grasos de la muestra que
se va a analizar. A continuacién, se calcula la masa molecular de los ésteres metilicos presentes en el

aceite.

Posteriormente, se realiza el calculo de la masa molecular relativa de los triacilgliceroles, la cual
es la suma de las masas de los tres ésteres metilicos de acidos grasos, a la que se le resta la masa de 4

atomos de hidrogeno (4.031) tal como se muestra en la Ecuacion 5.

My = Mpy) + Mpz) T Mez) — 4.0318 (5)

donde

M (;), masa molecular relativa del i-ésimo triacilglicerol.

Mp1(i), ME2(i) Y Mr3(i), Masa molecular relativa de i-ésimo masa acido graso o éster.

Luego se debe calcular la masa molecular relativa de todos los triacilgliceroles segln la Ecuacién
6:

M= 2 xXr@iy * Mr (6)

L
donde
Xr (i), fraccion molar porcentual de i-ésimo triacilglicerol.

Finalmente, se calcula el indice de saponificacién (Ecuacion 7):
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3 %56.1 %1000 (7)
loe=—"F——

Determinacion de material insaponificable (ISO 18609:2000)

La determinacion de material insaponificable se sigue bajo la norma ISO 18609:2000. En primer
paso se agregan 50 mL de una solucién de hidréoxido de potasio a un matraz, luego es conectado a un
condensador de reflujo y se hierve durante 1 h. Se agregan 100 mL de agua y la solucién se transfiere a
un embudo separador y se enjuaga con éter dietilico. Si se forma una emulsidn, se destruye afiadiendo

pequeiias cantidades de etanol.

A continuacidn, el embudo separador se rota suavemente, lavando la solucién etérea con agua y
solucidon de hidréxido de potasio, hasta que las aguas no presenten color rosado al afiadir fenolftaleina.
En la etapa final, la solucidn se transfiere a un frasco y se evapora en baino de agua hirviendo. Se agrega
acetona para evaporar el solvente volatil. El residuo se seca y se pesa en el horno, obteniendo asi el

material insaponificable seguin la Ecuacion 8.

100(m,; —m, —m3)% (8)

my

donde

mg, masa de la porcidn prueba, gramos.

m4, masa del residuo, gramos.

m,, masa del residuo obtenido en blanco, gramos.

ms, masa de acidos libres, gramos.
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Determinacion de indice de refraccion (I1SO 6320:2017)

Verificar la calibracion del refractémetro usando como referencia la medicidn del indice de
refraccion de una placa de vidrio. Una vez calibrado, medir el indice de refraccién de una gota de aceite
a 20 °Cy reportar el valor observado, limpiar la superficie del prisma y dejar secar para hacer dos

pruebas extra.

Determinacion de rancidez (NTE INEN 45)

Para la determinacion de rancidez, se debe utilizar un tubo de ensayo de 10 ¢m? de acido
clorhidrico concentrado, y posteriormente afiadir 10 cm3de la muestra a analizar, en este caso, el
aceite. Tapar el tubo de ensayo y agitar energéticamente por un tiempo aproximado de 30 segundos,
luego afiadir 10 cm? de la solucién de floroglucinol al 0.1%, y volver a agitar por un tiempo de 30 seg.
Por ultimo, se deja en reposo por 10 min y se observa el color de |la capa acida, donde si el color es rojo,

indica deterioro por rancidez.

Determinacion de indice de peréxido (NTE INEN-ISO 277 3960)
Se prepara una solucion estandar de tiosulfato de sodio 0.01 N diluyendo 100 mL de tiosulfato
de sodio 0.1 N con agua recién hervida y luego se transfiere a una botella ambar. Dicha solucién debe

prepararse diariamente a partir de la solucidn de 0.1 N antes de su uso.

Para determinar el titulo de la solucidn de tiosulfato de sodio 0.01 N, se pesan 0.27 g de yodato
de potasio y se diluyen en agua recién hervida. El método yodométrico se usa para la titulacién y el

factor de la solucidn de tiosulfato de sodio.

La determinacion del indice de perdxido incluye pesar la muestra de la prueba, disolverla en una
solucion de acido acético glacial/ isooctano y agregar una solucién saturada de yoduro de potasio. Se
lleva a cabo la titulacidn con solucidon estdndar de tiosulfato de sodio, seguida de la adiciéon inmediata de

agua desmineralizada. El indice de perdxido finalmente se calcula mediante la Ecuacidn 9.
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V=V * cenio * F x 1000 (9)
B m

PV

donde

PV, indice de perdxido, meq/ Oz kg.

V, volumen de la solucién de tiosulfato utilizado en mL.

V4, volumen de la solucidn de tiosulfato de sodio usado para la prueba en blanco en mL.

Cthio, CONcentracion de la solucién tiosulfato de sodio, mol/L

F, factor de solucién de tiosulfato de sodio 0.01 N.

m, masa de la muestra en g.

Rendimiento
Una vez que se extrae el aceite por cualquiera de los dos métodos de extraccion (por prensado
en frio o por solvente) se puede realizar el calculo del rendimiento del aceite en relacion con las semillas

con la Ecuacién 10.

. peso del aceite en gramos (10)
Rendimiento = ; x100%
peso de la semilla

Espectroscopia infrarroja con transformada de Fourier (FTIR)

Para la evaluacion de los componentes presentes en las muestras, se emplea un espectrometro
infrarrojo de transformada de Fourier. Es importante que las muestras estén libres de humedad. Todos
los espectros se registran con una resolucion espectral de 4 cm™ a una velocidad de 0.2 cm/s. El andlisis
se lleva a cabo en el software Quant, con una transmitancia en la regién de 4000-500 cm™ y se realiza a

temperatura ambiente (Sui et al., 2016).
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Determinacion de contenidos de acidos grasos en los aceites vegetales

Para determinar los contenidos de acidos grasos, se lleva a cabo una prueba en el cromatégrafo
de gases GC, modelo Clarus 680, marca PerkinElmer (Figura 14), conforme a las condiciones
especificadas en la Tabla 6. El procedimiento se inicia con una corrida del el estandar Supelco de 37

componentes (Figura 15), utilizado como referencia para la identificacién de los acidos grasos.

Tabla 6

Condiciones del equipo de GS

Condiciones
Columna Zebron ZB-FAME
Inyeccion Split 100:1 @ 250 °C
Detector FIB @ 260 °C
Muestra 37 FAME estandar

Figura 14

Cromatdgrafo de gases Clarus 680 marca PerkinElmer

El primer paso consiste en realizar un analisis con el Supelco 37 Component FAME Mix. Dicho
analisis permite determinar las curvas de calibracion para cada componente, lo cual es esencial para la

identificacion de los acidos grasos que estan en las muestras de los aceites.
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Figura 15

Muestra de Supelco 37 Component FAME Mix
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Una vez que se obtiene el estandar, para las muestras de aceite, se efecttia una
transesterificacion. Para ellos se suministra 0.25 mL de una solucién de hidréxido de potasio en metanol
a 2M, y 2 mL de hexano en un vial de 5 mL. La mezcla se agita lentamente durante 15 segy se deja

reposar por 15 min, permitiendo la separacion de las fases.

Una vez transcurrido el tiempo, se extrae con una jeringa 0.1 mL de la fase superior y se vierten
en un vial de 1.5 mL. A continuacion, se afiade 1 mL de hexano al vial, dejando asi la muestra lista para
su analisis en el GS-MS, Por ultimo, se ingresan los viales y se manipula la computadora con el software

de control GC TotalChrom, ingresando las condiciones de la Tabla 6.
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Capitulo IV
Resultados y discusion
Obtencién y tratamiento de materia prima
Se obtuvieron aproximadamente 60 unidades de granadas y 8 costales de uvilla en el Mercado
Mayorista de Ambato. Ademas, se recolectaron 5y 8 kg de residuos de semillas de papaya y guaba,
respectivamente, sin tratamiento fisico de la muestra. Se recolectaron cerca de 10 kg de fruta de nispero

en las calles de la ciudad de Quito.

Para cuantificar la semilla obtenida de cada fruta, se pesé una unidad de fruta y luego se extrajo
la semilla para determinar cudnta semilla se podia extraer de una fruta. En el caso de la papaya y guaba,
de las cuales se habia obtenido la semilla sin pulpa, se procedié a comprar una fruta para realizar la

cuantificacidn respectiva.

Una vez obtenida la materia prima se procedid a efectuar el tratamiento de la muestra. Este
proceso implicé la limpieza de cada una de las semillas, seguido de un secado en una estufa a °C por 48
horas, tiempo en el cual el peso de las semillas experimentaba una variacion. Como resultado del
tratamiento de la materia prima, se obtuvieron 0.7, 3.00, 1.10, 2.00 y 1.30 kg de las frutas de granada,

nispero, papaya, uvilla y guabas, respectivamente (Tabla 7).

Tabla 7

Cantidad de semilla obtenida por fruta

Fruta Cantidad de materia Cantidad de semilla por Cantidad total de
prima fruta (g) semillas (kg)
Granada 60 unidades 16.0£3.1 0.70
Nispero 10 kg 15.04£3.0 3.00
Papaya 5kg 15.0+2.0 1.10
Uvilla 8 costales 2.00£0.5 2.00

Guabas 8 kg 5.00+0.8 1.30
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Cuantificacion y rendimiento del contenido total de aceites

La extraccion del aceite de las semillas de granada (M3), nispero (M4), papaya (M1), uvilla (M2)
y guaba (M5) Se llevé a cabo mediante la técnica de prensado al frio en donde se trabajaron con 700,
1500, 1100, 1800 y 1300 g de las semillas mencionadas. Como resultado, se logré extraer aceites solo
para la granada, papaya y uvilla con un valor de 46, 105 y 156 mL respectivamente, tal como se muestra

en la Tabla 8 y Figura 16.

Figura 16

Aceites de papaya, uvilla y granada extraidos en prensado al frio

Los rendimientos obtenidos para los aceites extraidos por prensado (Tabla 9) fueron de 6.19%,
8.64%, y 7.95% para las semillas de granada, papaya y uvilla, respectivamente, en relacién con las
semillas iniciales utilizadas. Estos resultados se pueden comparar con estudios previos sobre la
extraccion, donde Bacilio (2019), reporté un rendimiento mayor, con un valor del 15%. Esto Podria
atribuirse a cambios en los pardmetros de revoluciones, temperatura y tiempo. Ademas, en la misma
referencia se llevd extraccion por Soxhlet, la cual resulté en un rendimiento del 22.63%. Cabe destacar
que el prensado en frio presenta un menor rendimiento en comparacion a la extraccién Soxhlet

(Montes, 2020).
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En cuanto a las semillas de las cuales no se obtuvieron aceite por el método de presado, se
procedid a realizar la extraccion por solvente en Soxhlet de 500 mL (Figura 17) usando la torta residual
obtenida del método previamente mencionado, empleando como solvente éter de petrdleo y dedales

de celulosa.

Figura 17

Extraccion por Soxhlet de la semilla de nispero

Se llevaron a cabo 2 extracciones consecutivas para la semilla del nispero, en la primera se
utilizaron dos dedales con 29.621 y 26.261 g de la muestra respectivamente y en la segunda 30.714 y
26.992 g teniendo un total de 113.58 g utilizados, el tiempo de extraccidn de la primera corrida fue de
30 min con 51 seg, la segunda descarga de 14 min con 41 seg es igual a las vueltas siguientes, teniendo

un total de 7 vueltas y un tiempo total de 120 minutos aproximados por extraccién.

Luego de la extraccion se procedié a recuperar el éter de petréleo mediante el rotavapor
mostrado en la Figura 18, a una temperatura de 55 °C y con una presién al vacio de -738 mPa, hasta

extraer completamente el solvente por aproximadamente 45 min.
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De igual manera, para la extraccion del aceite de la semilla de guaba se usé 2 dedales de 27.237
y 28.958 g de muestra, teniendo un total de 56.195 g, a comparacion con el procedimiento anterior de
la semilla del nispero, en esta extraccion no hubo presencia de aceite después de 150 min de operacion.

Por lo tanto, ninguno de los dos métodos es efectivo para extraer aceites de la semilla de guaba.

Figura 18

Recuperacion de éter de petréoleo mediante rotavapor

Tabla 8

Cuantificacion del contenido de aceite por medio de extraccion por prensado y Soxhlet

Aceite de semilla Semillas iniciales Extraccién de aceite Extraccidn de aceite
extraido (g8) prensado (mL) por Soxhlet (g)
Granada 700.0 46.00 NR
Nispero 1500 0.000 3.108

Papaya 1100 105.0 NR
Uvilla 1800 156.0 NR
Guabas 1300 0.000 0.000

Una vez recuperado el solvente, se obtuvo 3.108 g de aceite mostrados en la Figura 19, teniendo
asi un rendimiento del 2.73% de obtencion de aceite con relacién a la semilla de nispero utilizada, el cual

es el menor rendimiento en comparacién con las otras semillas extraidas por prensado al frio.
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Figura 19

Peso de aceite de semilla de nispero extraido por Soxhlet

Tabla 9

Rendimiento del aceite para método de prensado y Soxhlet

Aceite de semilla %Rendimiento Método de extraccion
extraido
Granada 6.19
Uvilla 7.95 Prensado en frio
Papaya 8.64
Nispero 2.73
Gu:bas NR Soxhlet

La caracterizacidn fisicoquimica se llevd a cabo solo de los aceites obtenidos por prensado al
frio, esto se debid a que el rendimiento del nispero fue muy bajo y el contenido de aceite resultd
minimo para realizar las pruebas necesarias. Ademas, la extraccién adicional de aceites conllevaria un

costo excesivo y gran consumo de solvente.

Anadlisis espectroscopia infrarroja con transformada de Fourier (FTIR)
El andlisis de FTIR se realiz6 para identificar los diferentes grupos funcionales tipicamente
presentes en los aceites, como los grupos éster, carboxilo, alcoholes y metileno, entre otros. Estos se

detallan en la Tabla 10, con su respectivo rango de longitud de onda en los que se hallan (Larkin, 2017).



Tabla 10

Asignaciones de bandas IR a sus respectivas longitudes de onda
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Picos Longitud de onda (cm™)

Estiramiento asimétrico grupo metileno (CH>)
Estiramiento simétrico grupo metileno (CH,)
Acido carboxilico (C=0)
Vibraciones de flexién grupo metileno
Vibracién de estiramiento C-O

2940-2915
2870-2840
1750-1735
1475-1445
1300-750

Nota. Adaptado de Infrared and raman spectroscopy: Principles and Spectral Interpretation (p.110-185),

por P. Larkin, 2017, Elsevier.

Las Figuras 18, 19, 20y 21, presentan los espectros FTIR de los aceites de las semillas de papaya,

uvilla, granada y nispero, en las cuales se identificaron 5 picos caracteristicos de los aceites, descritos en

la Tabla 11.

Tabla 11

Picos caracteristicos de los aceites de semilla extraidos

Aceite de Estiramiento Estiramiento Acido Vibraciones Vibracion de
semilla asimétrico simétrico carboxilico de flexion estiramiento
grupo grupo (C=0) grupo c-0
metileno (CH2) metileno (CH,) (em?) metileno (cm?)
(cm?) (em?) (cm-1)
Papaya (M1) 2920.78 2851.98 1742.86 1461.53 1159.05
Uvilla (M2) 2922.14 2852.85 1742.52 1460.75 1159.12
Granada (M3) 2923.05 2853.03 1741.01 1459.91 1157.86
Nispero (M4) 2922.88 2854.06 1745.09 1451.14 1159.89
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Figura 20

Espectro FTIR del aceite de semilla de papaya en el intervalo de 4000-500 cm™
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El analisis de FTIR del aceite de semilla de papaya Figura 20, muestra picos caracteristicos en el
2920.78 cmy 2851 cm’?, correspondientes al estiramiento simétrico y asimétrico del grupo metilo C-H
CH; terminal de las cadenas de 4cidos grasos en triacilgliceroles, Estos picos son similares a los
encontrados bibliograficamente para el mismo aceite con valores de 2.923 cm™ y 2.855 cm™ (Senrayan

& Venkatachalam, 2019).

El pico 1742.86 cm™?, entra en el rango de los acidos carboxilicos (C=0) presentes en los enlaces
éster de acido graso de glicerol (COOR) de los triacilgliceroles (TAG) segun Larkin (2017). Finalmente, se
detectd el corte C-H en el pico 1451.53 cm™ y la vibracidn de estiramiento C-O en el pico 1159.05 cm™,
Aunque este Ultimo podria estar asociado con alcoholes terciarios, Senreyan (2019) explica que, al
tratarse de un aceite, esta relacionado con la vibracion de estiramiento en los ésteres, coincidiendo con

valores similares reportados en la referencia bibliografica para el aceite de papaya.
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Figura 21

Espectro FTIR del aceite de semilla de uvilla en el intervalo de 4000-500 cm
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Los picos caracteristicos de las Figuras 19, 20, 21 presentan similitud con los de la Figura 18, lo
cual se puede apreciar claramente comparando los rangos de longitud de onda de cada aceite de
semilla, tal como se muestra en la Tabla 11. Por lo tanto, el andlisis realizado para el espectro del aceite

de semilla de papaya se considera aplicable también para los aceites de semilla de uvilla, granada y

nispero.
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Figura 22

Espectro FTIR del aceite de semilla de granada en el intervalo de 4000-500 cm™
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En el espectro del aceite de la semilla de granada, mostrado en la Figura 22, muestra una
diferencia significativa en el rango de 1000- 700 cm™ en comparacion con los demas espectros. Dentro
de este rango destacan dos picos especificos, uno en 987.47 cm™ y otro en 937.30 cm™. Segun Zieliniska
et al (2022), dichos picos corresponden al acido punico, una sustancia que solo esta presente en el

aceite de semilla de granada.
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Figura 23

Espectro FTIR del aceite de semilla de nispero en el intervalo de 4000-500 cm
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En los espectros de las muestras M2,M3 y M4, se muestra un pico diferente al de M1. Segun Larkin
(2017), los picos que aparecen entre el rango de 3200-2980 cm™, corresponden a olefinas, y su banda de
estiramiento CH es indicativa de la presencia de acidos grasos insaturados.

La espectroscopia FTIR revelé variaciones en la longitud de onda y las intensidades de ciertas
bandas en los 5 aceites examinados, lo que reflejé diferencias en la composicidn presente de los acidos
grasos saturados e insaturados.

Contenido de acidos grasos en los aceites vegetales

El contenido de acidos grasos en los aceites se llevé a cabo utilizando el equipo de cromatégrafo
de gases PerkinElmer Clarus 680, mostrado en la Figura 14 y bajo las condiciones presentes en la Tabla
6. Primero se realizé una corrida con el estandar Supelco de 37 componentes (Figura 15), que sirvié

como estandar para la determinacion de los acidos grasos presente en cada uno de los aceites.
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Tras efectuar la prueba del estandar, se procedid a preparar las muestras de cada uno de los
aceites mediante la reaccién de transesterificacion. Esta reaccion facilité la conversién de los acidos
grasos en ésteres metilicos, mejorando su volatilidad y detectabilidad de los compuestos en el GC-MS
(Tinajero, 2019). Posteriormente, los tres viales preparados fueron insertados en el carrusel del GC-MS

para su analisis Figura 25.

Figura 24

Preparacion de las muestras antes y después de la transesterificacion

Figura 25

Carrusel de muestras del GC-MS

A continuacidn, se muestran los cromatogramas obtenidos de las muestras M1, M2y M3. En la

Tabla 12, se presenta la estructura y el nombre de los acidos grasos mas caracteristicos de las muestras.
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Tabla 12

Estructura y nombre de los dcidos grasos presentes en los cromatogramas

Estructura Nombre del componente
C16-0 Acido Hexadecanoico
C18-0 Acido Esteérico

C18-1-CIS-9 Acido oleico

C18-2-CIS-9-12 Acido linoleico
C18:3-CIS-9-11-13 Acido punico

Figura 26

Cromatograma del aceite de semilla de papaya
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El primer resultado obtenido fue M1, en la Figura 26 se presenta el cromatograma de la muestra
correspondiente. Se observan cuatro picos, cuyo detalles se presentan en la Tabla 13. Se puede apreciar
el porcentaje de concentracion de los dcidos grasos principales e identificados en el aceite, los cuales
fueron el 4cido oleico (80.52%) seguido del hexadecanoico (13.19%), estearico (3.25%) y el linoleico
(3.04%). En estudios anteriores, donde se realizé la misma prueba, los valores encontrados concuerdan
con los analizados. Sin embargo, también se detectaron otros acidos como el miristico, palmitoleico,

margarico, araquidico, aunque en pequefas cantidades (Malacrida et al., 2011).
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Tabla 13

Composicion de dcidos grasos en el aceite de semilla de papaya (M1)

o T ol ) Geipes oo
maxima %

2 10.05 C16-0 6626.76 27437.90 13.19
3 13.06 C18-0 1503.99 6770.43 3.25
4 13.52 C18-1-CIS-9 48643.27  167503.70 80.52
5 14.61 C18-2-CIS-9-12  1426.45 6328.09 3.04
58200.46  208040.11 100.00

La composicidn de los acidos grasos insaturados representa un alto valor significativo de 83.56%,
dejando asi una composicidn de saturados del 16.44%. Dentro de los insaturados, los monoinsaturados
alcanzan una composicién del 80.52%, destacando la elevada concentracién del dcido oleico, el cual es
notable y similar a la de los aceites de oliva, canola y cdrtamo, los cuales son considerados aceites de

alta calidad (Malacrida et al., 2011).

Figura 27

Cromatograma del aceite de semilla de uvilla
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En el cromatograma de la muestra M2 (Figura 27), se observan tres picos caracteristicos, lo
cuales se detallan en la Tabla 14. En estos resultados, la concentracidn mayoritaria corresponde al acido
linoleico con un 91.31%, mientras que las concentraciones menores corresponden al dcido oleico
(5.59%) y hexadecanoico (3.10%). Esto lleva a que el porcentaje de acidos grasos saturados sea de 3.10%

y el de insaturados de 96.90%.

Comparativamente, en el estudio de Chasquibol & Yacono (2015), aunque se encuentran los
mismos acidos en proporciones mayoritarias, también se reportan otros acidos en pequeiias trazas, lo
que reduce el porcentaje del acido linoleico a 76.7%. De igual manera, Ugarte (2021) reporta un valor de
75.99% para el acido linoleico y en cuanto a los 4cidos grasos insaturados, se informa un valor de

89.25%.

Tabla 14

Composicion de dcidos grasos en el aceite de semilla de uvilla

. Tiempo Nombre del Cantidad Area
# Pico [mi:] componente Altura [uV] dedrea  Normalizada
maxima
2 10.08 Cl6-0 603.69 2271.51 3.10
3 13.53 C18-1-CIS-9 1065.45 4102.86 5.59
4 14.57 C18-2-CIS-9-12  16901.88 66968.55 91.31

18571.02 73342.92 100.00

Finalmente, el analisis revel6 el contenido de los acidos grasos para la muestra M3 (Tabla 15),
datos que se extraen del cromatograma presente en la Figura 28. De acuerdo con las referencias citadas
Zielinska et al. (2022) y Khemakhem et al. (2021), el aceite de semilla de granada esta compuesto
principalmente por el acido punico. Las investigaciones mencionadas lo reportan como el acido
mayoritario en este tipo de aceite, y es poco comun en otros, razéon por la cual el estdndar de Supelco de

37 componentes no incluye este acido.
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Figura 28

Cromatograma del aceite de semilla de granada
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Una comparacion con los cromatogramas presentados por Zielinska et al. (2022) y Khemakhem
et al. (2021) permitié identificar que el pico mayoritario de la Figura 28, corresponde al 4cido punico,
con una concentracidn de 95.87%. Ademas, se observa un pico adicional que corresponde al acido
linoleico (4.13%). Por lo tanto, esto indica que el aceite de la muestra M3 es predominantemente

insaturado.

Tabla 15

Composicion de dcidos grasos en el aceite de semilla de granada

. Tiempo Nombre del Cantidad Area
# Pico [minp] componente Altura [UWV] 4o srea  Normalizada
maxima %
2 14.62 C18-2-CIS-9-12 863.03 3911.66 4.13
3 20.80  (C18:3-CIS-9-11-13 20506.16  90903.59 95.87

21369.19 94815.25 100.00




Analisis de caracterizacion de aceites
Densidad relativa (NTE INEN 0035:2012)

La determinacion de la densidad relativa se llevd a cabo mediante la norma NTE INEN
0035:2012. Se llevaron a cabo 2 pruebas para cada una de las semillas obtenidas por prensado al frio,

registrando valores de 0.905, 0.917 y 0.942 para las muestras M1, M2 y M3, respectivamente.

Tabla 16

Resultados de la caracterizacion de densidad relativa

Aceite de semilla extraido Densidad relativa
Papaya (M1) 0.906+0.001
Uvilla (M2) 0.917+0.001
Granada (M3) 0.942+0.001

Segln Dorado et al. (2017), la densidad relativa de la papaya tiene un valor de 0.946. Al

compararla con el valor obtenido de 0.905, se observa un error significativo, el cual puede ser
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influenciado por la diferencia de métodos de extraccion y las diferentes condiciones, ya que el autor uso

una técnica de extraccion supercritica con CO,, que implica cambios de temperatura y presion,

alterando asi la concentracidn de 4cidos grasos. En contraste, Alpizar Juan (2019) reporta una densidad

de 0.903, la cual estd cerca del valor dado, y en este reporte si se utiliza el mismo método de extraccion.

Esta coincidencia resalta la importancia de la consistencia en los métodos usados y sugiere que las
variaciones en los resultados pueden deberse a la diferencia de técnicas aplicadas.

La densidad relativa de la granada, seglin Gutiérrez & Terrones (2016), reporta un valor de
0.9415. En comparacién con el valor previamente calculado de 0.942, no presenta una diferencia
significativa. Esto podria atribuirse al uso del mismo método de extraccidn por prensado al frio

empleando una prensa Expeller.
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indice de yodo

Los indices de yodo obtenidos para las muestras M1, M2 Y M3 se muestran en la Tabla 17. Para
estas muestras se registraron valores de 72.94, 141.90 y 98,05 g |,/ 100 g, respectivamente. Segun
estudios realizados por Ugarte (2021), el grado de insaturacién de los aceites esta directamente

relacionado con el indice de yodo, aumentando este ultimo a medida que se incrementa la insaturacion.

En investigaciones previas llevados a cabo por Ugarte (2021), se determind un indice de yodo
para la muestra M2 de 140.5 g1,/ 100 gy de 116.3 g I,/ 100 g. Esto sefiala un mayor grado de
insaturacién en comparacion con las otras muestras. En el caso de la muestra M3, se hallaron valores
bibliograficos reportados por Gutiérrez & Terrones (2016) y Khemakhem et al. (2021) de 91y 1535 g I/
100 g, consecutivamente, estos datos posicionan a la muestra M3 dentro del rango de valores
determinados por Gutiérrez & Terrones (2016) y Khemakhem et al. (2021), lo que podria tener

implicaciones en su potencial aplicacién y calidad.

Tabla 17

Resultados de la caracterizacion del indice de yodo

Aceite de semilla extraido indice de yodo (g 1,/ 100 g)
Papaya (M1) 72.94
Uvilla (M2) 141.90
Granada (M3) 98.05

indice de acidez (ISO 660:2020)
La determinacion de la acidez de los aceites extraidos se llevé a cabo mediante la norma I1SO
660:2020, la cual fue realizada por duplicado, y se reportaron los valores medios de 1.586, 0.227 y 0.505

mg KOH/g para el aceite M1, M2 y M3, respectivamente, como se muestra en la Tabla 18.
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Tabla 18

Resultados de la caracterizacion del indice de acidez

Aceite de semilla extraido indice acidez (mg KOH/g)
Papaya (M1) 1.586+0.010
Uvilla (M2) 0.227+0.030
Granada (M3) 0.505+0.010

Los indices de acidez en M2 y M3, segun Ugarte (2021), estan por debajo de los limites
establecidos por Codex Alimentarius (2017) para aceites (4 mg KOH/g) y del limite de aceites refinados
(0.6 mg KOH/g), ademas indica que hay menos de cantidad de acidos grasos libres, en comparacién con
M1, que tiene el valor mas alto entre los tres. Esta diferencia puede atribuirse a la hidrélisis de algunos
triglicéridos. Sin embargo, sigue siendo un valor permitido para la industria alimentaria.

El indice de acidez de la muestra M1 (1.586 mg KOH/g), es una cifra significativamente mas alta
que la reportada por Alpizar (2019), donde el valor fue de 0.69 mg KOH/g. El aumento del indice de
acidez esta relacionado con la ruptura de triglicéridos en glicerol y acidos grasos, un proceso el cual
puede ser catalizado por la presencia de agua (hidrdlisis) o por la oxidacién (O’Brien, 2009).

En investigaciones anteriores relacionadas con la prueba de acidez de la muestra M2, se
reportaron valores similares al presentado anteriormente, los cuales estan en el rango de 0.23 y 0.38 mg
KOH/g en el cual los aceites se extrajeron por el mismo medio de prensado al frio (Ugarte, 2021).

Los resultados de acidez para la muestra M3 se aproximan a los resultados reportados por
Gutiérrez & Terrones (2016), quienes indicaron un indice de acidez de 0.42 mg KOH/g el cual también se
asocia como un aceite de buena calidad.

La obtencion de bajos indices de acidez puede ser indicativo a una buena estabilidad oxidativa.
Los acidos grasos libres pueden aumentar la velocidad de oxidacién, contribuyendo asi a las
caracteristicas de la rancidez. Por tanto, niveles bajos de acidez pueden resultar beneficiosos cuando se

habla de calidad y conservacién del producto (Graciani & Del Pino, 2012).



Humedad (I1SO 660:2020)
La humedad o pérdida de peso por calentamiento se realizé por duplicado mediante la norma
ISO 660:2020, en el cual se reportaron los valores de 0.3805, 0.2005 y 0.2060 de M1, M2 y M3

consecutivamente (

Tabla 19), los cuales estan por encima de los limites permitidos para aceites y grasas (Alpizar,
2019). Sin embargo, al no superar mas del 0.3% de humedad, siguen considerandose aceites de buena

calidad.

La densidad de la muestra M1, es una cifra notablemente superior a la que se reporta en la
investigacion de Alpizar Juan (2019), donde la humedad fue de 0.15%. Esta diferencia no
necesariamente refleja una variacion en la calidad o el origen de la fruta, sino mas bien podria estar

relacionada con el método mediante el cual se obtuvo el aceite.

Tabla 19

Resultados de la caracterizacion de humedad

Aceite de semilla extraido Humedad
(%)
Papaya (M1) 0.3805+0.0005
Uvilla (M2) 0.2005+0.0005
Granada (M3) 0.2060+0.0050

indice de saponificacion

El indice de saponificacidn se calculd analiticamente seguin la norma, con los valores de
concentracién de los acidos grasos obtenidos por GC. En el cual se reportan los valores de 192.356,
193.010 y 193.090 mg KOH/g de las muestras M1, M2 y M3, respectivamente, como se muestra en la

Tabla 20.
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Tabla 20

Resultados de la caracterizacion del indice de saponificacion

Aceite de semilla extraido indice de saponificacion (mg KOH/g)
Papaya (M1) 192.356
Uvilla (M2) 193.010
Granada (M3) 193.090

El indice de saponificacion de la muestra M2 supera los valores reportados por Ugarte (2021), el
cual corresponde a 188.10 mg KOH/g, como por Mokhtar et al. (2018), que es de 186.2 mg KOH/g. Sin
embargo, se encuentra dentro de los pardmetros de algunos aceites indicados por el Codex Alimentarius
(2017) como los aceites de cartamo, sésamo y oliva. Por otro lado, este indice es inferior al de aceites
con acidos de cadenas mas cortas, como lo son el aceite de coco y almendra de palma, por lo tanto, se
puede observar que mientras la cadena de los acidos grasos es mas larga, el indice es menor, en cambio,

si la cadena es mas corta, el indice es mayor.

En el caso de la muestra M1, el indice de saponificacion obtenido (192.356 mg KOH/g), supera el
valor reportado por Alpizar (2019), que es de 174 mg KOH/g. Segun la literatura citada, la variacién en la
composicion de los acidos grasos de diferentes variedades, pueden influir significativamente en el indice
de saponificacidn. Es importante resaltar que este indice relaciona la longitud de las cadenas de acidos

grasos en el aceite, tal como se mencioné anteriormente.

Material insaponificable

Los resultados del material insaponificable se encuentran detallados en la Tabla 21. Para la
muestra M1, se obtuvo un valor de 1.3%, cercano al reportado por Alpizar (2019) de 1.32%, y de 1.35
segun Malacrida et al. (2011). En la muestra M2, el valor registrado fue de 1.05% mientras que la
bibliografia muestra una referencia de 1.67 (Ugarte, 2021). Finalmente, la muestra M3 arrojé un
resultado de 1.890, comparandose con los valores bibliograficos de 2.07, 2.82 y 2.86 % (Khemakhem et

al., 2021).
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Tabla 21

Resultados de la caracterizacion del material insaponificable

Aceite de semilla extraido Material insaponificable (%)
Papaya (M1) 1.300+0.01
Uvilla (M2) 1.05040.02
Granada (M3) 1.890+0.01

indice de refraccion

El indice de refraccidn se realizé utilizando el refractdmetro mostrado en la Figura 29, En el
resultado se encontraron diferencias en los indices de refraccion para las muestras M1, M2 y M3 (Tabla
22). Para la muestra M1 el indice de refraccién obtenido fue de 1.520. Este valor se encuentra en un
rango entre los reportados en la literatura, siendo 1.4769 (Ugarte, 2021) y 1.466 (Alpizar, 2019). Esta

variabilidad puede estar vinculada a la composicion del aceite.

Figura 29

Equipo refractometro
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Tabla 22

Resultados de la caracterizacion del indice de refraccion

Aceite de semilla indice de refraccién
extraido
Papaya (M1) 1.520+0.00
Uvilla (M2) 1.468+0.00
Granada (M3) 1.476+0.00

El indice de refraccién para la muestra M3 fue de 1.476, ligeramente por encima del valor
bibliografico de 1.45 (Gutiérrez & Terrones, 2016). Esta diferencia podria estar relacionada con factores
como la variedad de granada utilizada y las condiciones de medicidn. Los resultados del estudio se

observan coherentes con los valores de la literatura.

Rancidez

Para el caso de la prueba de rancidez, la capa acida observada presentd un color amarillo para
las 3 muestras (M1, M2 y M3). El cual es un indicativo de que los aceites analizados no presentan
rancidez. Este resultado es coherente con lo que se esperaria en aceites que han sido almacenados y

procesados adecuadamente (Zambrano et al., 2017).

Tabla 23

Resultados de la caracterizacion de rancidez

Aceite de semilla extraido Rancidez
Papaya (M1) Negativo

Uvilla (M2) Negativo
Granada (M3) Negativo

indice de peréxido
Los resultados obtenidos en la determinacidn del indice de perdxido para los aceites estudiados
presentaron algunas variaciones. En el caso de la muestra M1, se obtuvo un valor de 0.1183 meq O/ kg,

cercano al reportado por, que es de 0.1132 meq O/ kg. Es importante destacar que este valor estd muy



84

por debajo del maximo permitido para aceites que no han tenido una extraccidén extensiva (5 meq O,/

kg).

Para la muestra M2, no se produjo el viraje esperado en la prueba, esta observacion coincide
con una afirmacién en la literatura que explica la ausencia de viraje a color azul durante la titulacion
como seial de que el aceite no sufrié degradacidn. La estabilidad observada en el aceite de uvilla puede
deberse a su elevado contenido de antioxidantes (Gutiérrez & Terrones, 2016). Adicionalmente, Ugarte,
respalda este hallazgo sugiriendo la posibilidad de que los aceites de uvilla tengan concentraciones de
hidroperdxidos menores o iguales a 0.5 meq O,/ kg, el cual es la sensibilidad del método yodométrico

(Ugarte, 2021).

Tabla 24

Resultados de la caracterizacion del indice de peroxido

Aceite de semilla extraido indice de peréxido (meq O,/ kg)
Papaya (M1) 0.1183+0.005
Uvilla (M2) NR
Granada (M3) 1.9605+0.002

Para la muestra M3, el indice de perdxido fue de 1.9605 meq O,/ kg, un valor significativamente
menor en comparacién con los tres valores encontrados bibliograficamente, que oscilan entre 3.3y 4.4

meq O,/ kg (Khemakhem et al., 2021).
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Capitulo V
Conclusiones y recomendaciones
Conclusiones
La obtencidon de aceites vegetales de las semillas de granada, papaya y uvilla fue realizada
mediante el método de prensado en frio, consiguiendo un rendimiento de 6.19%, 8.64% y 7.95%
respectivamente. Para las semillas de nispero y guaba no fue posible su extraccion por prensado en frio,
por lo que se tratd de obtener por extraccion con solventes, dando un rendimiento de 2.376% para el

aceite del nispero.

Las propiedades fisicoquimicas presentaron un indice de acidez y de perdxido dentro de los
limites aceptables mencionados por el Codex Alimentarius reflejando una baja presencia de acidos
grasos libres, siendo un indicativo de que el aceite fue procesado y almacenado adecuadamente. Todos
los aceites mostraron una rancidez negativa con un grado reducido de oxidacidn contribuyendo a una
mayor calidad del aceite, a la preservacién de su color, aroma y sabor. El indice de yodo obtenido para
las tres muestras refleja una correlacidn estrecha con los resultados obtenidos por el GC, concordando
con el porcentaje de acidos grasos insaturados hallados de 83.56%, 96.90% y 95.87%. Se constatd que el
aceite de uvilla, con su indice de yodo elevado, sugiere una mayor estabilidad oxidativa, lo que podria

hacerlo valioso en diversas aplicaciones.

La cromatografia de gases ha revelado caracteristicas distintivas en los aceites de semillas
analizados, encontrando una concentracién predominante de acido oleico de 80.52% en la muestra M1,
con una composicion de acidos grasos insaturados del 83.56%, asi mismo la muestra M2 mostré una
concentracién mayoritaria del acido linoleico, teniendo una composicién insaturada del 96.90%. Los
acidos grasos insaturados son conocidos por sus propiedades beneficiosas para la salud, incluyendo la

reduccion del riesgo de enfermedades cardiacas y la mejora del perfil lipidico en la sangre.
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La relacion entre GCy FTIR, ha revelado en la muestra M3, la presencia predominante del acido
punico, con una concentracion del 95.87%. Este resultado tiene una gran importancia como un potencial
terapéutico y nutricional del aceite en la prevencién y tratamiento de diversas enfermedades crdnicas,

incluyendo la diabetes. Este compuesto se destaca como un candidato prometedor.



Recomendaciones

Se recomienda dirigir la investigacion hacia las semillas catalogadas como residuos
agroindustriales en lugar de aquellas provenientes de frutas destinadas al consumo humano. Este
enfoque permitird un mayor aprovechamiento y valorizacion de subproductos desaprovechados,

impulsando asi la innovacion sostenible en el campo de la agroindustria.

Para optimizar el proceso de extraccidn de aceite mediante el método de prensado en frio, se
recomienda asegurar que las semillas entren completamente libres de humedad antes de empezar el

proceso.

Ante los hallazgos del presente estudio y la diversidad de técnicas disponibles en la extraccidn
de aceites de semillas, seria oportuno considerar la exploracién de diferentes métodos de extraccion

para mejorar el rendimiento de los aceites.
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