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LISTA DE SIMBOLOS

Simbolo Significado

AGL Acidos grasos libres

R2 Coeficiente de correlacion

F Factor de Fisher

°C Grados Celsius

g Gramo

IP indice de perdxidos

SP indice de saponificacion

\Y; indice de yodo

kg Kilogramo

L Litro

MDR Maceracion dindmica con reflujo
MER Maceracion estética con reflujo
m Masa

MI Materia prima insaponificable
mL Mililitro

mm Milimetro

N Normalidad

NUm. Numero

% Porcentaje

S Segundo

V Volumen






Aceite fijo

Acido graso

Cis

Cromatografia

Destilaciéon al vacio

Ester

GLOSARIO

Mezcla de acidos grasos obtenido de semillas
oleaginosas por medio del prensado del material
vegetal o del contacto de este con un solvente

apolar.

Acido carboxilico compuesto por una parte hidrofilica

y una parte hidrofébica.

Isomerizacién en la cual los sustituyentes estan del

mismo lado del doble enlace.

Método fisico que se basa en el principio de
retencidon selectiva para separar los componentes de
una mezcla compleja, que permite identificar y

determinar las cantidades de los componentes.

Separacion de diversos componentes de una mezcla
mediante evaporacion y condensacion por medio de
los diferentes puntos de ebullicibn de cada uno, se
disminuye el punto de ebullicion de la solucion por
medio de la generacion de un vacio parcial dentro del

equipo.

Compuesto quimico organico oxigenado con una

sustitucion de un grupo alquilico.
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Extrusor

Halogenacion

Hidréfilo

Hidré6fobo

Insaturacién

Lixiviacion

Oleaginosa

Rotaevaporador

Equipo utilizado para la extraccion de aceites fijos,
consiste en un tornillo sin fin con un acople mecénico
gue lo provee de rotacién y presionar la materia

prima.

Reaccién quimica de sustitucibn en la cual un
compuesto halégeno sustituye un grupo hidrégeno

en un compuesto organico.

Sustancia compatible con el agua.

Sustancia no compatible con el agua.

Formacién de dobles enlaces entre dos carbonos en
un compuesto organico propiciado por la ausencia de

dos o cuatro hidrégenos.

Disolucion preferente de uno o mas componentes de
una mezcla sélida por contacto con un solvente

liquido.

Semilla que contiene &cidos grasos. Materia prima

para la obtencién de aceite fijo.

Equipo de destilacion rotatorio asociado a un bafo
maria, se utiliza principalmente para concentrar por
medio de evaporacion con vacio, o bien, para realizar

destilaciones fraccionadas.

Xl



Saponificacion

Tanino

Winterizacion

Reaccion de un éster y un hidroxido alcalino
obteniéndose la sal alcalina del acido orgénico

(jabon) y un alcohol.

Sustancia orgénica proveniente de la corteza de
especies vegetales utilizada en la curtido de pieles.

Proceso en el que se eliminan las grasas solidas de

aceites fijos mediante el enfriamiento.
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RESUMEN

Se realiz6 la extraccion de aceite fijo de semilla de cacao utilizando dos
meétodos diferentes; maceracion estatica con reflujo y maceracion dinamica con
reflujo, variando en cada uno de los casos la temperatura de extraccion entre
25, 47 y 69 °C. Para cada una de las temperaturas se obtuvo un mayor
rendimiento al utilizar el método de maceracion dindmica. De la misma manera,
para cada método de extraccién, el rendimiento extractivo se comportd
directamente proporcional a la temperatura, sin embargo, debido a la alta
variacion entre los tratamientos realizados se obtuvo una variacion estandar

elevada, por lo que no fue posible comprobar la hipotesis nula propuesta.

Al analizar los resultados obtenidos para los indices de calidad, se
observé que el indice de yodo disminuy6é con la temperatura de extraccion,
indicando de esta forma, que al aumentar la temperatura, el aceite fijo extraido

contiene una mayor cantidad de acidos grasos insaturados.

Segun los resultados de los indices de calidad de saponificacion, acidos
grasos libres y materia prima insaponificable, la cantidad de jabén que puede
producirse con aceite de semilla de cacao es independiente de la temperatura
de extraccion, aunque se encontré0 que la agitacion reduce la cantidad de
materia prima insaponificable. A su vez, la agitacion propicia la generacion de
grumos de material resinoso, aumentando el porcentaje de gomas. De la misma
manera, el caracter antioxidante del aceite es independiente del método de
extraccion, y de la temperatura, al tener un indice de perdxidos similar en

ambos casos.
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El punto frio del aceite de semilla de cacao indica que es necesario
manipularlo y transportarlo como un sélido debido a su elevado valor (alrededor
de temperatura ambiente), por lo tanto, para manejarlo como fluido es necesario

llevarlo a una mayor temperatura.

El analisis de perfil de acidos grasos presento resultados esperados segun
la teoria, ya que se encontro en una mayor cantidad los acidos estearico, oleico,
palmitico, linoléico y araquidico en porcentajes similares a la teoria. De dicho
analisis se concluye también, que la temperatura de extraccion no influye en el
perfil de acidos grasos, ya que los &cidos grasos mayoritarios fueron los

mismos y presentaron similares cantidades entre si.
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OBJETIVOS

General

Realizar la caracterizacion fisicoquimica y la evaluacion del rendimiento
del aceite fijo de cacao criollo a escala laboratorio, utilizando los métodos de
maceracion estatica y maceraciéon dinamica con reflujo.

Especificos

1. Realizar la extraccion de aceite fijo de cacao criollo por los métodos de

maceracion estatica y dinamica con reflujo.

2. Determinar el modelo matemaéatico del rendimiento extractivo del aceite

fijo en funcién de la temperatura de extraccion.
3. Determinar indice de yodo, indice de perdxidos, indice de saponificacién,
indice de acidez, materia prima insaponificable, gomas y la prueba del

punto frio del aceite fijo.

4. Determinar el perfil de acidos grasos de la fraccién lipidica del cacao

criollo.
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Hipotesis

Es factible la extraccion, caracterizacion fisicoquimica y evaluacion del
rendimiento de aceite fijo de cacao criollo a escala laboratorio utilizando los

meétodos de maceracion estatica y maceracion dinamica con reflujo.

Hipodtesis nula

Hol: No existe diferencia significativa en el rendimiento extractivo de
aceite fijo entre los métodos de maceracidn estatica y maceracién dinamica con

reflujo.

Ho2: No existe diferencia significativa en el rendimiento extractivo de

aceite fijo en funcién de la temperatura de extraccion.

Ho3: No existe diferencia significativa en los acidos grasos en el aceite fijo

en funcion de la temperatura de extraccion.

Hipotesis alternativa

Hal: Si existe diferencia significativa en el rendimiento extractivo de aceite
fijo entre los métodos de maceracion estatica y maceracion dinamica con

reflujo.

Ha2: Si existe diferencia significativa en el rendimiento extractivo de aceite

fijo en funcién de la temperatura de extraccion.

Ha3: No existe diferencia significativa en los acidos grasos en el aceite fijo

en funcion de la temperatura de extraccion.
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INTRODUCCION

El cacao es una planta de origen sudamericano que actualmente es
cosechada en diversas partes del mundo, entre ellas, Guatemala. Durante el
auge de las civilizaciones precolombinas en el territorio centroamericano, el
cacao se convirtio en una planta de gran importancia para ellos, ya que fue

adoptada como moneda de cambio para sus diversas relaciones comerciales.

El nombre del cacao viene del vocablo maya “kaj” que significa amargo y
“kab” que significa jugo, al unir estas palabras, su fonética es similar a

“cacaotal”’ que luego paso a llamarse solo “cacao”.

El cacao fue también utilizado como planta medicinal, ya que la manteca
obtenida de las semillas era utilizada por los antiguos médicos mayas como
unglento para curar heridas en la piel;, en contraste, en la actualidad, el cacao
es utilizado para la elaboracién de cremas para la eliminacion de estrias y

cicatrices.

Entre otras propiedades beneficiosas para la salud, se puede mencionar
sus propiedades antioxidantes y alto contenido de magnesio, cuando este es

consumido en proporciones adecuadas.

Actualmente, la industria del cacao en Guatemala se ha establecido,
principalmente en la region norte del pais, ya que las principales zonas de
produccion se encuentran en la region de las verapaces, donde la planta en

cuestion, encuentra las condiciones ambientales 6ptimas para su crecimiento.
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1. ANTECEDENTES

En mayo del 2007 se llevo a cabo el estudio a nivel de tesis titulado
Analisis fisicoquimico y evaluacion del rendimiento de extraccion del aceite de
semilla de morro (Crescentiaalata HBK) proveniente de las regiones de
Estanzuela, Zacapa y San Agustin Acasaguastlan, El Progreso. Realizado por
Glenda Rocio Luna Zufiga. El estudio de la extraccion fue hecho en las
instalaciones de Olmeca, por medio de un tornillo prensa para luego determinar
el perfil de acidos grasos, estableciendo de esta manera el porcentaje de acidos
grasos saturados, &cidos grasos monoinsaturados y acidos grasos

poliinsaturados.

En febrero del 2008, se realiz6 el estudio a nivel de tesis titulado
Evaluacion del rendimiento de extraccién y caracterizacion del aceite fijo de
café tostado tipo genuino Antigua obtenido por el proceso de prensado.
Realizado por la investigadora Lourdes Maria Ramirez Ovalle. En esta tesis se
realizé la extraccidn de aceite fijo de café por un proceso de expresion en frio,
utilizando para ello un equipo especial de extrusion. Una de las variables
independientes seleccionadas fue el nivel de tueste de los granos de café,
concluyendo que se obtuvo una diferencia de 1,03 % en los rendimientos.
También se tuvo una diferencia de 2,78 % entre los rendimientos al evaluar
como Vvariables independientes dos métodos de extraccion, siendo estos

extrusion y técnica Soxhlet.

En mayo del 2013, fue presentado el estudio de investigacién a nivel de
tesis con el nombre de Evaluacion del rendimiento y calidad del aceite fijo de

pulpa de aguacate (Persea americana Hass) obtenido por presion en frio en



funcién del proceso de secado; el cual fue elaborado por Jorge Antonio
Doradea Cruz. En esta tesis se evaluo el rendimiento del aceite fijo de pulpa de
aguacate, siendo su variable independiente el método de secado, utilizando
sulfito de sodio y acido fosforico. EI método de extraccion utilizado fue por
expresion en frio, llegando a la conclusion de que no hay diferencia significativa

entre los rendimientos de extraccion, utilizando ambos métodos de secado.

En noviembre del 2013, se llevd a cabo el estudio a nivel tesis
denominado Evaluacion del rendimiento y caracterizacion fisicoquimica de la
extraccion de la fraccion lipidica de la copra del coco (Cocos nucifera L.),
variedad verde utilizando tres solventes a escala laboratorio. El cual fue
realizado por Evelyn Lissette Figueroa Fuentes. Este estudio fue elaborado con
tres solventes diferentes; siendo estos: hexano, acetato de etilo y alcohol
isopropilico. EI método de extraccion utilizado fue maceracion estatica con
reflujo a una temperatura de trabajo igual a la temperatura de ebullicion de cada
uno de los solventes. Por ultimo, se determiné el perfil de acidos grasos de la

fraccion lipidica.



2. MARCO TEORICO

2.1. Aceites y grasas

Son sustancias de origen vegetal o animal, que consisten
predominantemente en mezclas de ésteres de la glicerina con los &cidos
grasos, es decir, triglicéridos. En general, el término grasa es utilizado para
referirse a los materiales solidos a temperatura ambiente, mientras que el

término aceite se refiere a los liquidos a temperatura ambiente.

2.1.1. Acidos grasos

Son sustancias organicas, mejor conocidos como &cidos carboxilicos de
cadena larga, siendo los mas comunes aquellos de nimero par de carbonos. Si
las moléculas de un &cido graso tiene en su estructura insaturaciones, se dice
gue es un acido graso insaturado; por otra parte, si la estructura lineal es
completamente saturada, se dice que es un &cido graso saturado, siendo estos
altimos los principales componentes de las grasas mientras que los primeros

componen los aceites.

Las insaturaciones en una cadena de carbonos de un acido graso,
intervienen en el estado fisico de una sustancia, al aumentar el numero de

insaturaciones en las moléculas de acido graso, disminuye el punto de fusion.

Los acidos grasos son moléculas bipolares, es decir, poseen una seccion

hidrofila (compatible con el agua) y otra hidrofoba (incompatible con el agua).



2.1.2. Acidos grasos presentes en el cacao

El cacao, al ser una semilla oleaginosa, posee una determinada cantidad y
diversidad de acidos grasos en su estructura quimica. Entre los acidos grasos
presentes se pueden mencionar principalmente los que se describen en la tabla
l.

Tabla I. Acidos grasos presentes en el cacao
Acido graso Porcentaje de composicion
Acido laurico <0,1
Acido miristico <0,2
Acido linolénico <0,3
Acido linoléico 2—4
Acido palmitico 23-30
Acido oleico 30-37
Acido estearico 32-37

Fuente: ARRIAGA, Claudia. Contenido de acidos grasos de la manteca proveniente de mezclas,
en distintas fracciones, de semillas de teobroma cacao y teobroma bicolor y su uso en la

manufactura del chocolate. p. 45.

2.1.2.1. Acido ladrico

El &acido laurico, también conocido como &cido dodecandico es un acido
graso saturado que consta de doce atomos de carbono en su cadena. A
temperatura ambiente es solido con una densidad de 880 kg/m3. Su punto de

fusion se encuentra en aproximadamente 43 °C.



Figura 1. Estructura molecular del 4cido laurico

O

PN

CH3(CH»)gCHy  OH

Fuente: elaboracion propia, con base a la ficha técnica del &cido ladrico.

2.1.2.2. Acido mirisitico
Es un acido graso saturado que cuenta con catorce carbonos en su
cadena. A temperatura ambiente es sélido con una densidad de 862 kg/m3. Su

punto de fusidn se encuentra en aproximadamente 54 °C.

Figura 2. Estructura molecular del 4cido miristico

O

N

CH3(CH»)11CHs~ OH

Fuente: elaboracion propia, con base a la ficha técnica del acido miristico.

2.1.2.3. Acido linolénico

Es un &cido graso esencial formado por una cadena de dieciocho
carbonos con tres dobles enlaces ubicados en las posiciones 9, 12 y 15. Su
punto de fusibn se encuentra en aproximadamente -11 °C, es decir, a

temperatura ambiente se puede encontrar en estado liquido.
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Este &cido graso es posible encontrarlo en forma de dos isémeros, el alfa
y el gamma, siendo el primero un 4cido graso esencial omega 3 y el segundo

un acido graso esencial omega 6.

Figura 3. Estructura molecular del 4cido linolénico

O
J'k/\/\/\/ : : : o
HO"1~£ o o~ 1 T

Fuente: elaboracion propia, con base a la ficha técnica del 4cido linolénico.

2.1.2.4. Acido linoléico
Es un acido graso esencial omega 6 que consta de dieciocho carbonos
con dos insaturaciones en las posiciones 9 y 12. Tiene una temperatura de
fusion de aproximadamente -5 °C, con lo cual a temperatura ambiente se

encuentra en estado liquido.

Figura 4. Estructura molecular del 4cido linoléico

/\A/\/\V\/\/V\)L
OH

Fuente: elaboracion propia, con base a la ficha técnica del acido linoléico.



2.1.2.5. Acido palmitico

Es un acido graso saturado conformado por dieciséis carbonos. Tiene una
temperatura de fusion de aproximadamente 63 °C, con lo cual a temperatura

ambiente se encuentra en forma sélida. Tiene una densidad de 853 kg/m?®.

Figura 5. Estructura molecular del acido palmitico
O
H,C

Fuente: elaboracion propia, con base a la ficha técnica del acido palmitico.
2.1.2.6. Acido oléico

Es un &cido graso insaturado de dieciocho carbonos con una sola
insaturacioén en el carbono 9 con isomerizacién cis. Forma parte de los acidos
grasos esenciales conocidos como omega 9. Tiene una densidad de 895 kg/m?
y una temperatura de fusion de 15 °C, con lo cual a temperatura ambiente es

posible encontrarlo en forma liquida.



Figura 6. Estructura molecular del acido oléico

HOMMW

Fuente: elaboracion propia, con base a la ficha técnica del acido oléico.

2.1.2.7. Acido esteéarico

Es un acido graso saturado de dieciocho carbonos con una densidad de
847 kg/m® y punto de fusién de aproximadamente 69 °C, con lo cual a

temperatura ambiente se encuentra en forma sélida.

Figura 7. Estructura molecular del acido esteéarico

Fuente: elaboracion propia, con base a la ficha técnica del acido estearico.

2.1.3. Caracterizacion de los aceites

Para tener una mejor clasificacion de aceites y grasas, es necesario
realizar unas pruebas de caracterizacién a las muestras, entre las cuales se
pueden mencionar la determinacién del indice de yodo y el céalculo del indice de

saponificacion.



2.1.3.1. indice de yodo

Este indice mide el grado de insaturacion de los acidos grasos en forma
cuantitativa. Hace referencia a los gramos de yodo absorbido por 100 gramos
de la muestra de aceite. El indice de yodo es directamente proporcional al
grado de insaturacion, es decir, si un acido cuenta entre sus componentes con
una gran cantidad de acidos grasos insaturados, el indice de yodo sera
elevado. El principio de este método de caracterizacion de aceites se basa en
una reaccion organica de halogenacion, en la cual se afiade yodo a las
insaturaciones, utilizando un indicador para contabilizar la cantidad de yodo

necesaria para completar la saturacion.

2.1.3.2. indice de saponificacion

Este indice mide la cantidad necesaria para saponificar un gramo de la
muestra de aceite. Hace referencia a los miligramos de hidroxido de potasio
necesario para saponificar el aceite, basandose en la reaccién de

saponificacion.
2.1.3.3. indice de 4acidez
Este indice mide la cantidad de &cidos grasos libres presentes en la

muestra de aceite. Se define como la cantidad en miligramos de hidréxido de

potasio necesario para neutralizar un gramo de aceite.



2.1.3.4. Materia prima insaponificable

Este indice hace referencia a la cantidad de masa presente en la muestra
gue no es posible saponificarla, es decir, la cantidad de masa, que de la cual,

no puede obtenerse jabon en presencia de hidroxido de potasio o sodio.

2.1.3.5. indice de peroxidos

Determina todas las sustancias, en términos de miliequivalentes de
perdxido por 1 000 g de muestra, que oxidan el yoduro de potasio bajo las
condiciones de la prueba. Generalmente se asume que las sustancias son

perdxidos u otras sustancias similares que oxidan la grasa.

2.1.3.6. Determinacion de gomas

Determina la cantidad total de fosfatidos y sustancias pegajosas que no
interfieren de forma clara con la acidez del aceite. Se basa en un proceso de
desgomado a escala laboratorio en donde los fosfatidos son hidratados para
hacerlos insolubles en el aceite y por centrifugacion separarlos. Las gomas
producen pérdidas en el refinado y disminuye la vida de almacenamiento de un

producto.
2.1.3.7. Prueba de frio
Determina la resistencia que un aceite tiene a la cristalizacion. Asimismo,

la facilidad para separar la estearina de la oleina durante un proceso de

winterizacion.
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2.2. Extraccion del aceite fijo

La extraccibn de aceites se realiza por diversos métodos a nivel
laboratorio. En el caso de las semillas oleaginosas puede realizarse,

principalmente de dos formas distintas, expresion en frio y lixiviacion.

2.2.1. Expresion en frio

La extraccion de aceites fijos por expresion en frio consiste en aplicar
presion a las semillas oleaginosas, las cuales debido a dicha presion liberaran
la mezcla de acidos grasos caracteristica de la planta. Este método puede
realizarse con diversos equipos, pero principalmente se utiliza una prensa
hidraulica o bien, un extrusor. Actualmente se utiliza un extrusor en la industria
chocolatera para la extraccién de aceite de cacao, el cual se obtiene en forma

sélida, ya que se extrae a temperatura ambiente.
2.2.2. Lixiviacion
Consiste en hacer pasar un solvente por la materia prima vegetal. Para
gue este método sea efectivo, la extraccion de aceites debe ser realizada con
solventes organicos, ya que los aceites no son solubles en agua.
2.2.3. Métodos de extraccion
Estos meétodos pueden ser realizados por expresion en frio o bien, por
lixiviacion. Los meétodos mas comunes de extraccion por lixiviacion son

maceracion estatica, maceracién dindmica, maceracién estatica con reflujo,

maceracion dindmica con reflujo y técnica Soxhlet.
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2.2.3.1. Maceracion estatica

Consiste en colocar la materia prima en contacto con el solvente a
utilizarse. Este método puede ser combinado con la aplicacion de calor para
obtener un rendimiento mas alto, o bien, reducir el tiempo de extraccion de
aceite. La ventaja de este método es la sencillez en su metodologia, pero entre
sus desventajas se pueden mencionar los bajos rendimientos y mayores
tiempos de extraccion. Si se le aplica calor, se tendria la desventaja también,
gue la materia prima debe colocarse en un recipiente cerrado para evitar la

pérdida de solvente como de fracciones aromaticas caracteristicas del aceite.

2.2.3.2. Maceracion dindmica

Consiste en colocar la materia prima en contacto con el solvente a
utilizarse, al igual que el método anterior con la diferencia de que en este
meétodo se utiliza agitacion para homogeneizar la mezcla. Este método puede
ser combinado con la aplicacién de calor para obtener un rendimiento mayor o
reducir el tiempo extractivo. Sus ventajas son la sencillez de su metodologia y la
homogenizacion de la mezcla debido a la agitacion, permitiendo de esta forma
gue el solvente alcance a cubrir mejor la materia prima. Como desventajas se
pueden mencionar las mismas que para maceracion estatica, ya que no se
obtienen rendimientos altos o bien, para la obtencién de un mayor rendimiento
se necesitaria de un tiempo extractivo mayor; también que al aplicarse calor, no
puede utilizarse de buena forma los vapores del solvente, ya que si el recipiente
es abierto, se perderia la mezcla gaseosa de vapor del solvente y fracciones

volatiles caracteristicas del aceite.
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2.2.3.3. Maceracién estéatica con reflujo

Es una mejora del método de maceracion estatica, ya que consiste en
colocar un condensador en la parte superior del recipiente utilizado para la
extraccion. Para que este método se lleve a cabo de buena manera, es
necesario aplicar calor a la mezcla, ayudando de esta forma a la extraccién del
aceite. La presencia de un condensador en la parte superior previene que los
vapores y los compuestos volatiles se escapen, porque al pasar por el
condensador, la diferencia de temperaturas propicia que esta mezcla gaseosa
ceda su calor latente formando un condensado, el cual, por gravedad se
deposita nuevamente en el recipiente extractivo. Como ventajas de este
método, se pueden mencionar mayores rendimientos extractivos, ya que se
aplica calor a la mezcla; también la reutilizacién de los vapores que se escapan
de la mezcla, previniendo de esta forma la pérdida de la calidad del aceite. Su
desventaja es que se requiere de equipo mas especializado, ya que es

necesario utilizar una plancha de calentamiento y un condensador.

2.2.3.4. Maceracién dindmica con reflujo

El método extractivo es igual que el anterior, a diferencia que en este es
necesario aplicar agitacién a la mezcla de material vegetal con el solvente. Las
ventajas, al igual que el método anterior, se pueden mencionar la obtencion de
rendimientos mas altos, ya que es necesario aplicar calor a la mezcla. La
aplicacion de agitacién propicia también, mayores rendimientos extractivos o
bien reducir el tiempo extractivo. Al igual que en el método anterior, la
reutilizacion de la mezcla gaseosa, gracias al condensador superior, ayuda a
prevenir la pérdida de sustancias volatiles propias del aceite. Como desventaja
estan la necesidad de utilizar equipo mas especializado como la plancha de

calentamiento y el condensador.
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2.2.3.5. Técnica Soxhlet

Método extractivo mas eficiente y conocido, consiste en agotar el material
vegetal utilizado; colocar la materia prima en un dedal de celulosa el cual sera
introducido al equipo especial necesario para la extraccion. Es utilizado,
principalmente, para determinar el tiempo Optimo de extraccion, es decir, el
tiempo necesario para obtener el maximo rendimiento posible de la materia
prima. En este método, la materia prima al principio no se encuentra en
contacto con el solvente, ya que estd en un recipiente inferior. Es necesario
aplicar calor para que el solvente alcance su temperatura de ebullicion, y de
esta forma, alcanzar el compartimiento de materia prima. Al pasar los vapores
de solvente por la materia prima, estos arrastran el aceite, el cual se mezcla con

el solvente en el recipiente inferior.

2.2.4. Variables en el proceso de extraccion

Son muchas las variables que influyen en el proceso extractivo, entre
estas se pueden mencionar que algunas son variables independientes al
proceso, es decir, no dependen del proceso, ya que son aguellas que se
definen previo a realizar la extraccion. También se pueden mencionar las
variables dependientes o respuesta; estas son el resultado que se obtiene luego
de realizado el proceso. Cabe mencionar que las variables independientes

influyen en los valores finales de las dependientes.

2.2.4.1. Variable independiente: temperatura

La temperatura es una variable independiente, ya que antes de realizar el

proceso de extraccion se establece una temperatura de trabajo, la cual debe
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verificarse a lo largo del proceso, porque una variacion en esta puede influir de

forma positiva 0 negativa en los resultados finales.

2.2.4.2. Variable independiente: método extractivo

El método de extraccion es también una variable independiente, debido a
gue se establece previo a realizar la extraccion. Un método y otro tienen
diversas ventajas y desventajas y debe analizarse cuél es el que mejores

resultados puede brindar.

2.2.4.3. Variable independiente: tamafio de

particula

El tamafio de particula es importante para la extraccion, ya que influye
directamente en los resultados obtenidos. Previo a realizar la extraccién es
conveniente hacer un analisis granulométrico y determinar el tamafio a utilizar

para la extraccion.

2.2.4.4. Variable independiente: agitacion

La agitacion es también una variable independiente, porque se puede
decidir previo a realizar la extraccion, la velocidad de agitacion deseada. La
presencia de agitacion o ausencia de la misma, asi como la velocidad a la cual

esta se realice influye directamente en los resultados.

2.2.4.5. Variable independiente: pH

El pH del solvente puede ser importante para realizar una buena

extraccion, ya que puede influir en la solubilidad de determinados compuestos
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caracteristicos del extracto que se desea obtener. Debe tenerse cuidado con el
pH, porque extremos muy acidos o muy alcalinos pueden dafar el material

vegetal.

2.2.4.6. Variable independiente: naturaleza del

solvente

La naturaleza del solvente es importante para la extraccion, ya que hay
ciertos extractos que son incompatibles con algunos solventes, tal es el caso de
los aceites fijos, porque estos se componen, principalmente de acidos grasos,
los cuales son practicamente insolubles en agua y por esta razon es necesario
utilizar solventes apolares como el hexano. También la concentracion del
solvente es importante para la extraccion, ya que algunos solventes pueden

danar la materia vegetal si son utilizados a concentraciones muy elevadas.

2.2.4.7. Variable dependiente: tiempo de extraccién

El tiempo de extraccién puede ser una variable tanto dependiente como
independiente, ya que se puede determinar desde un principio el tiempo de
extraccion; sin embargo, si el objetivo es obtener un rendimiento maximo, el
tiempo de extraccidn seria una variable dependiente, ya que seria la respuesta
a una serie de condiciones establecidas para obtener el maximo rendimiento

posible.
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2.2.4.8. Variable dependiente: rendimiento de

extraccion

El rendimiento extractivo es usualmente la variable respuesta de un
proceso de extraccion, ya que regularmente no se tiene conocimiento exacto de
la cantidad del extracto vegetal. Las variables, anteriormente mencionadas,
influyen en gran medida al valor final del rendimiento de la extraccion; por
ejemplo, tedricamente se conoce que para obtener un mayor rendimiento
extractivo es necesario una temperatura elevada, cuidando de no sobrepasar la
temperatura de termolabilidad de la materia vegetal. También el tamafio de las
particulas influye en el rendimiento, porque al disminuir el tamafio de estas, se
aumenta el area superficial, mejorando de esta forma el contacto material
vegetal-solvente, sin embargo, debe tenerse cuidado, ya que si las particulas
son demasiado pequefias, al entrar en contacto con el solvente puede formar
lodo lo cual seria perjudicial al proceso de extraccion. De la misma manera, la
agitacion es un factor que influye en el rendimiento final de la extraccién, porque
experimentalmente se ha comprobado que se obtienen mayores rendimientos
cuando se aplica agitacion y que el rendimiento aumenta considerablemente

cuando se incrementa la velocidad de agitacion.
2.3. Cacao
Es una planta oriunda de América, se le conoce con este nombre tanto a

la semilla, como al producto de su fermentacion. A continuacién se presenta la

historia del cacao, variedades y el cultivo de la planta.
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2.3.1. Historia del cacao

El cacao es una planta originaria de América, especificamente de la region
tropical de las selvas del Amazonas, como Colombia, Ecuador, Peru y Brasil,

siendo este Ultimo el pais con mayor diversidad de especies de cacao.

Con el paso del tiempo, el cacao fue expandiéndose a otras regiones de
Ameérica, como la regién de Mesoamérica que comprende desde la parte baja
de México, cubriendo la mayor parte de Centroamérica hasta Costa Rica.
Regidn en la cual el cacao fue utilizado por los mayas como moneda de cambio

en sus actividades comerciales.

Los mayas, siendo una civilizacion establecida en tierras bajas de bosques
hamedos, llegaron a conocer muy bien el cacao y las condiciones que este
necesita para florecer. Fue utilizado para preparar bebidas, ya que
perfeccionaron su cultivo y produccién; aprendieron a curar y conservar las

semillas de cacao.

Durante el descubrimiento de América y su posterior colonizacion, los
espafioles y portugueses vieron al cacao como una buena fuente de alimento,
por lo que expandieron su cultivo a Europa y posteriormente a todo el mundo,
teniendo en la actualidad grandes plantaciones en Asia, Africa y Oceania, en

regiones tropicales.

2.3.2. Variedades de cacao

En la actualidad se conocen tres variedades de cacao, siendo estas: criollo,

forastero y trinitario.
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2.3.2.1. Cacao criollo

Los arboles de cacao criollo son relativamente la variedad mas baja y de
menor robustez, pero con un alto nivel de aroma en las semillas. Es tipica de
las regiones tropicales de América, como Centroamérica, México, Colombia,
Venezuela, Ecuador, Peru, Bolivia y el norte de Brasil.

2.3.2.2. Cacao forastero
Esta variedad es la mas alta y mas robusta de los arboles de cacao. No
es tan aromatico como el criollo, pero tiene un porcentaje mayor de taninos.
Esta variedad es tipica de las regiones tropicales de Africa.

2.3.2.3. Cacao trinitario

Esta es una mezcla entre las dos variedades anteriormente mencionadas.

Tiene propiedades medias entre criollo y forastero.

2.3.3. El arbol de cacao

El arbol de cacao pertenece al orden Malvales, a la familia Esterculiacea,
al género Theobroma y a la especie cacao.

2.3.3.1. Raices

El arbol de cacao proveniente de semilla, tiene una raiz principal o
pivotante que puede crecer normalmente entre 1,20 y 1,50 metros y
ocasionalmente puede alcanzar 2 metros; esto puede suceder dependiendo del

suelo y algunos otros factores propios del lugar. En los primeros 20 a 25 cm,
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desde el cuello de la raiz se desarrollan gran cantidad de raices laterales o
secundarias que dan origen a otras. La mayoria de ellas se ubican en los
primeros 25 cm de profundidad del suelo alrededor del arbol, llegando a cubrir
aproximadamente el area de su copa, pero en forma muy irregular. Casi todas
las raicillas se encuentran en la parte superior, en contacto con el mantillo que

cubre naturalmente el suelo.

Cuando se enraizan ramas laterales del arbol, por lo general, no tienen
raiz principal y las laterales o secundarias se comportan en forma parecida a la
pivotante, profundizandose un poco, mientras las terciarias y siguientes adoptan

la posicion superficial.

2.3.3.2. Tronco

El tronco crece verticalmente hasta formar el primer verticilo,
aproximadamente un metro de altura. Pasado el primer afio de vida de la
planta, el tallo desarrolla una serie de yemas axilares que, de manera conjunta

forman el verticilo, corona u horqueta.

El crecimiento de las ramas es indeterminado y crecen debido a varios

factores, siendo el agua y la temperatura los principales.

2.3.3.3. Hojas

Al formarse, la mayoria, de las hojas tienen pigmentacion y el color varia
desde muy pigmentadas hasta completamente sin pigmentos. Las mas
pigmentadas, generalmente se encuentran entre los cacaos criollos vy trinitarios
y las menos pigmentadas se encuentran entre los amazoénicos, siendo estos

altimos, por lo general, los que cuentan con hojas mas pequenias.
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El tamafio de la hoja puede variar mucho, pero en general, tiene influencia
del ambiente donde se desarrolla. Generalmente, a menos luz, mas grande la
hoja. Los cacaos amazonicos tienen hojas ligeramente mas pequefias y los

criollos y trinitarios algo mas grandes y con verdes mas intensos.

2.3.4. Cultivo de cacao

Entre los factores que mas importancia tienen, desde el punto de vista del
cacao, la temperatura y la lluvia son sin duda los que pueden limitar la zona
para el cultivo, puesto que estos son considerados como los factores climaticos
criticos para su desarrollo. Sin embargo, en algunos lugares, el viento puede
ser, sin lugar a dudas, el factor limitante de mas importancia sin considerar

ninguno de los otros.

La luz o radiacion solar se considera también, como un factor importante,
ya que el cacao es una planta que se desarrolla bajo sombra; pero en
condiciones especiales de luminosidad y distribucion o provision de agua,
puede ser cultivada a plena exposicibn, aunque en estos casos los

requerimientos de otros factores no deben ser olvidados.

La humedad relativa, también tiene importancia, puesto que de ella puede
depender la facilidad de propagacion de algunas enfermedades; sin embargo,
su importancia no puede ser equiparada a los factores antes mencionados, pero

podria ser limitante bajo condiciones especiales.

21



2.3.4.1. Temperatura de cultivo

El cacao no soporta temperaturas bajo cero, aunque estas sean por poco
tiempo. Dependiendo de la localidad, el cacao puede ser rentable si se siembra
en lugares donde la temperatura no baja de 15 °C. Las temperaturas extremas
muy altas pueden afectar momentaneamente alguna de las funciones del éarbol
de cacao; pero en todo caso, no hay limite caliente, si se tiene en cuenta que es
un cultivo que debe estar a la sombra, por lo tanto, las altas temperaturas
provenientes del contacto directo de los rayos solares disminuyen

considerablemente.

En muchos de los lugares en que se produce cacao, la temperatura media
fluctia entre 25 y 26 °C, aunque se pueden encontrar plantaciones comerciales
de buenos rendimientos en lugares cuya temperatura media es de 23 °C.

2.3.4.2. Agua de cultivo

En la mayoria de las regiones de plantacién de cacao, la cantidad de lluvia
excede la evapotranspiracion y, por lo tanto, el agua debe ser eliminada por
otros medio. Si los suelos no son suficientemente drenados, la planta de cacao
puede sufrir algunos dafios y la produccion puede reducirse considerablemente.
Por otro lado, la planta de cacao es extremadamente sensible a la falta de
agua, pues los estomas de las hojas se cierran, aun con pequefios cambios en
el contenido de agua de ellos. El cierre de las estomas induce a una rapida baja
del poder fotosintético de las hojas y, por consiguiente, del poder de produccion
de la planta. Si la falta de agua es persistente, la muerte de los tejidos

sobreviene rapidamente, con la muerte y caida de las hojas.
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La cantidad de lluvia que satisface al cultivo oscila entre 1 500 y 2 500 mm
en las zonas bajas mas célidas y en 1 000 y 1 500 mm en las zonas mas
frescas o los valles altos. En aquellas zonas donde la lluvia es superior a los 4
000 mm por afo, el cacao solamente podria ser econdbmico en un suelo muy
bien drenado o en suelos accidentados donde no haya acumulaciones de agua,
pues un anegamiento por unos dias provoca una asfixia de las raices y su
muerte en muy pocos dias, lo que redunda en algunos casos extremos en la

muerte de la planta.

2.3.4.3. El viento en los cultivos

La presencia de una brisa permanente puede repercutir en la pérdida de
agua en pequefias cantidades, con lo cual las hojas dejarian de trabajar, se
secan y mueren. Si el viento es mas intenso, las hojas se caen
prematuramente. Una velocidad de 1 m/s no es muy dafiina para el cacao, pero
mas de 4 m/s puede hacer mucho dafio. En las areas costeras donde los
vientos son muy comunes y pueden alcanzar velocidades considerables, el uso
de cortinas rompevientos es lo mas comun y recomendado. Si la velocidad del
viento no es mayor, los arboles de sombra defienden suficientemente el cacao

de posibles dafos.

Hay muchas especies que se pueden usar como cortinas rompevientos,
pero siempre se debe tender a usar especies que puedan tener otra utilidad

como frutales o madera fina.
El origen del viento, también puede ser importante, pues vientos que

vienen del mar, generalmente son humedos, pero los que vienen de los

desiertos son muy desecantes en los cacaotales.
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2.3.4.4. Sombra en el cultivo

El cacao en estado natural vive en asociacion biologica con otras especies
como palmeras, arboles y arbustos pequefios. Debido a que el cacao se le ha
encontrado creciendo bajo otros arboles mas grandes y, a que su cultivo ha
sido tradicionalmente bajo sombra, se ha dicho que es tipicamente humbrofilo o
muy amigo de la sombra, sin embargo, la evidencia experimental ha

demostrado que se puede tener cacao sin sombra.

En la mayoria de las areas cacaoteras es muy dificil instalar un cacaotal a
plena exposicion debido a los graves problemas con la hierba y el control de
insectos; por esta razOn es conveniente tener una sombra temporal, por lo

menos en un periodo de dos y medio a tres afios.

El efecto de la sombra al iniciar la plantacion no solo es de reducir la luz,
sino también, el de reducir el movimiento de aire que perjudica a la planta, igual
0 mas que el efecto de temperatura y luz unidos. Una vez que el crecimiento de
la planta ha permitido un autosombreamiento, la sombra ya no sera tan
indispensable y puede iniciarse la eliminacion de ella hasta llegar a un buen

punto de equilibrio.
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3. DISENO METODOLOGICO

3.1. Localizacion

El desarrollo experimental de la investigacion se llevd a cabo en el
Laboratorio de Investigacion de Extractos Vegetales (LIEXVE) Seccion de
Quimica Industrial, Centro de Investigaciones de Ingenieria, Facultad de

Ingenieria, Universidad de San Carlos de Guatemala.

El perfil de &cidos grasos se realiz6 en el Instituto de Investigaciones
Biologicas, Quimicas y Biofisicas, de la Universidad Mariano Galvez de
Guatemala.

3.2 Variables

Previo a realizar el estudio, es necesario definir variables independientes y

dependientes.
3.2.1. Variables independientes
. Método extractivo: se llevard a cabo la extraccion por maceracion
dindmica con reflujo y por maceracién dinamica sin reflujo.

o Temperatura de trabajo: se llevara a cabo la extraccion a tres

temperaturas diferentes.
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3.2.2. Variables dependientes

o Rendimiento extractivo: segun las condiciones de trabajo el rendimiento
puede variar.

o Caracterizacion del aceite fijo: segun las condiciones de trabajo la
composicién del aceite puede variar.

o indice de yodo, indice de saponificacién, indice de acidez, materia prima
insaponificable, indice de peroxidos, gomas y prueba de frio: segun las
condiciones de trabajo los indices del aceite pueden variar.

3.3. Delimitacion del campo de estudio

La extraccibn de aceite fijo de cacao se realiz6 por los métodos de
maceracion estatica y dinamica con reflujo, el tiempo éptimo extractivo se

evaluo por medio del equipo Soxhlet y el espectrofotometro UV-VIS.

Se evalu6 el rendimiento del aceite fijo dependiendo del método y la
temperatura de extraccibn a escala laboratorio, utilizando como solvente:
hexano grado industrial. La materia prima fue obtenida del fruto del arbol de
cacao en el municipio de San Miguel Panan, departamento de Suchitepéquez,

Guatemala.
3.4. Disefio experimental

Para la experimentacion se evaluaron dos meétodos de extraccion,
maceracion dinamica con reflujo y estatica con reflujo, utilizando para cada uno

de estos métodos tres temperaturas de trabajo, temperatura ambiente (25 °C),

47 °C y temperatura de ebullicién del solvente hexano grado industrial alrededor
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de 69 °C. Para cada temperatura de trabajo se realizaron tres tratamientos,
haciendo un total de 18 realizados.

3.5. Recurso humano disponible

El recurso humano necesario para llevar a cabo este proyecto de
investigacion consté de tres personas, el investigador, lvan Eduardo De Ledn
Barrientos y dos asesores, los ingenieros quimicos Telma Maricela Cano

Morales y Mario José Mérida Meré.

3.6. Recurso material disponible

Entre los recursos materiales que fueron utilizados para el proyecto de
investigacion, se pueden mencionar materia prima, cristaleria, reactivos vy

equipo de laboratorio.

3.6.1. Materia prima

El fruto del arbol de cacao.

3.6.2. Cristaleria

. Beackers de 50 mL

o Beackers de 100 mL
o Condensador

o Probeta de 25 mL

o Probeta de 100 mL

. Picnometro de 10 mL

° Balones de fondo redondo de 1 000 mL
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3.6.3. Reactivos

o Agua desmineralizada

. Hexano

3.6.4. Equipos

o Balanza analitica digital

o Cromatografo de gases con acoplamiento a espectrometria de masas
. Equipo de recirculacion

o Rotaevaporador

o Filtro de vacio

3.7. Técnica cuantitativa

Las técnicas de laboratorio consistieron en pretratamiento de la materia
prima, extraccion de aceite fijo por dos métodos distintos, indice de yodo, indice

de saponificacion y caracterizacion fisicoquimica.

3.7.1. Pretratamiento de las semillas de cacao

Luego de la cosecha de las vainas de cacao, se procede a limpiar los
frutos para que estos no contengan objetos extrafios o ajenos a la planta. Luego
los agricultores abren dichas vainas para obtener la semilla interna y proceder a
la fermentacion de las mismas, proceso que tiene una duracién de
aproximadamente 5 a 6 dias. Durante la fermentacion es necesario que las
semillas se mantengan a una temperatura constante de aproximadamente 45y
50 °C, las semillas de cacao sufren una pequefia germinacion y pierden su

astringencia.
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Luego de la fermentacion, las semillas se someten a un proceso de
secado, el cual puede realizarse de forma industrial o bien, artesanal; utilizando
para este ultimo solamente energia proveniente del sol. El proceso de secado
es realizado sobre bandejas, en las cuales las semillas pierden alrededor del 50
% en peso. Este proceso tarda aproximadamente dos semanas en llevarse a

cabo.

En este punto, las semillas se encuentran listas para ser sometidas a un
tratamiento de tostado. Durante este proceso, las semillas adquieren las
propiedades organolépticas caracteristicas del cacao. La temperatura y tiempo
de tostado dependeran del tipo de semilla utilizada, aunque, generalmente es
un proceso que tarda entre 70 y 115 minutos a temperaturas entre 99 y 105 °C.
En este proceso, las semillas adquieren un color café intenso y se vuelven

guebradizas.

Por dltimo, se procede a retirar la cascarilla que recubre la semilla,

obteniendo asi la semilla final de cacao.

3.7.2. Extraccion de aceite fijo por el método Soxhlet y
determinacion del tiempo Optimo extractivo por

espectrofotometria UV-VIS

o Seleccion de la materia prima para la extraccion.
o Se armo el equipo Soxhlet.
o En el dedal de celulosa se colocaron 20 gramos de cacao y se introdujo

el dedal en la camara de extraccion.
o Se colocaron, en el balon de fondo plano, 200 mL de hexano grado
industrial y se agregaron perlas de ebullicion.
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La plancha de calentamiento se encendid hasta el punto de ebullicién
del solvente.

Los vapores de hexano llegaron al tubo refrigerante, acoplado a un
sistema de enfriamiento, condensando y depositandose en el dedal de
celulosa en la camara de extraccion hasta que esta se llend y cayo al
balon por medio del sifon.

Se extrajo fluido de la camara de extraccion y se midio la absorbancia.
Se repitié esta medicién hasta que llegd a la medida de la absorbancia
del hexano puro, la cual fue medida previamente.

La plancha de calentamiento se desconectd, se tomé el tiempo de
extraccion y se espero a que el extracto hexandlico se enfriara.

El aceite fijo se concentro en el rotaevaporador.

Se peso el aceite fijo y se determiné su rendimiento.

3.7.3. Extraccion de aceite fijo por maceracion estatica con

reflujo

Seleccion de la materia prima para la extraccion.

Se armo el equipo de maceracion estéatica con reflujo.

Colocacion de 125 g de cacao y 250 mL de hexano en el balén de fondo
plano.

Se coloco el condensador en la parte superior del balén y se conecté a
un sistema de enfriamiento.

Se encendio la plancha de calentamiento y se selecciond la temperatura
de trabajo.

Al cumplir el tiempo de extraccién, se apago la plancha de calentamiento.
Realizacion de tres repeticiones para la temperatura establecida.

Se repitio el procedimiento para tres temperaturas diferentes.

Preparacion del equipo de filtrado y se filtré cada una de las muestras.
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Concentracion del aceite fijo por medio del rotaevaporador.
Se peso el aceite fijo y se determin6 su rendimiento.

Realizacion de los analisis respectivos a cada muestra.

3.7.4. Extraccion de aceite fijo por maceracion dinamica con

reflujo

Seleccion de la materia prima para la extraccion.

Se armoé el equipo de maceracion estatica con reflujo.

Colocacion de 125 g de cacao y 250 mL de hexano en el balon de fondo
plano.

Se coloco el condensador en la parte superior del balén y se conect6 a
un sistema de enfriamiento.

La plancha de calentamiento se encendi6 y se selecciond la temperatura
y agitacion de trabajo.

Al cumplir el tiempo de extraccién, se apagé la plancha de calentamiento.
Realizacion de tres repeticiones para la temperatura establecida.

Se repitio el procedimiento para tres temperaturas diferentes.
Preparacion del equipo de filtrado y se filtr6 cada una de las muestras.
Concentracion del aceite fijo por medio del rotaevaporador.

Se peso el aceite fijo y se determin6 su rendimiento.

Realizacion de los andlisis respectivos a cada muestra.

3.7.5. indice de yodo

Reactivos

Solucién de yoduro de potasio (Kl, 15 %): disolver 15 g de Kl en 100 mL

de agua.
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Solucion Wijs.

Almidon soluble: se mezclé 1 g de almidén con un poco de agua fria.
Mientras se mezclaron, se agregaron 200 mL de agua hirviendo.
Dicromato de potasio.

Tiosulfato de sodio.

Acidos (clorhidrico, acético glacial, sulfarico).

Ciclohexano.

Solvente ciclohexano-acido acético: mezclar ciclohexano y acido acético

en proporciéon 1:1.

Procedimiento

Se derritié la muestra y se pasoé a través de papel filtro de doble cara
para remover cualquier impureza soélida. Se enfrio hasta 68 °C - 71 °C.
Inmediatamente se pesd la muestra segun la tabla en un matraz de
500 mL.

Tabla Il. Parametros para realizar indice de yodo
Valor | Muestra (g) | Exactitud (mg)
3 10,50-8,46 0,5
10 3,17-2,54 0,2
20 1,59-1,27 0,2
40 0,79-0,63 0,2
80 0,40-0,32 0,2
120 0,26-0,21 0,2
160 0,20-0,16 0,2
200 0,16-0,13 0,2

Fuente: elaboracion propia.
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Se prepararon dos blancos para correrlos por cada grupo de muestras.
Se agregaron 15 mL del solvente ciclohexano-4cido acético a cada
muestra y se agitdé levemente, para asegurarse que la disolucién
sea completa.

Se agregd 25 ml de solucién de Wijs a cada muestra y se agitd para
mezclar. Se dejo reposar una hora, almacenando las muestras en la
oscuridad a 25 + 5 °C.

Transcurrido el tiempo de reaccion, se agregé 20 mL de la solucién de
yoduro de potasio y se mezclo.

Se agreg6 150 mL de agua y se tituld6 gradualmente con solucién
estandar de tiosulfato de sodio a 0,1M hasta que desaparecié el color
amarillento de la solucion.

Se agregar de 1 a 2 mL del indicador de almidon y se continu6 titulando
hasta que se torné de azul a transparente. Si no se realiza la titulacion a
un maximo de 30 minutos, luego del tiempo de reaccion, la muestra debe
descartarse.

Para calcular el indice de yodo, se utilizo la siguiente ecuacion:

_(B—S)*M 12,69

v
w

Donde

IV = indice de yodo

B = volumen de titulacion del blanco (mililitros)

S = volumen de titulacién de la muestra (mililitros)

M = molaridad solucion de tiosulfato de sodio (moles por litro)

W = peso medido del aceite en la muestra (gramos)
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3.7.6. indice de saponificacion

Reactivos

Solucion alcohdlica de hidroxido de potasio: se peso6 10 g de hidroxido de
potasio en un balén de 2 L. Se agregd de 1 a 1,5 L de alcohol etilico, se
hirvié en un bafio con agua y se puso a reflujo en un condensador de 30
a 60 minutos. Se destilé y colecté el alcohol. Se disolvieron 40 g de
hidroxido de potasio en 1 L del alcohol destilado a una temperatura
menor de 15 °C.

Indicador fenolftaleina.

Acido clorhidrico 0,5 N.
Procedimiento

Se pesoO 5 g de aceite y se agreg6é 50 mL de la solucién de hidréxido de
potasio alcohdlica.

Se prepar6 un blanco de forma simultanea a las muestras.

Se colocaron los balones de blanco y muestras en un condensador
durante una hora.

Después de obtener la muestra deseada, se lavo el condensador con
una cantidad minima de agua destilada.

Se titulo la solucion con &cido clorhidrico 0,5 M utilizando como indicador
fenolftaleina.

Para calcular el indice de saponificacion, se utilizé la siguiente ecuacion:

_(B—S)*N*56.1

SP
w
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Donde

SP = indice de saponificacién

B = volumen de titulacién del blanco (mililitros)

S = volumen de titulacién de la muestra (mililitros)

M = molaridad solucién de acido clorhidrico (moles por litro)

W = peso medido del aceite en la muestra (gramos)

3.7.7. indice de acidez

Reactivos

Etanol
Indicador fenolftaleina

Hidroxido de potasio

Soluciones

Alcohol etilico al 95 %. El alcohol debe tener definido, distinguido y
especifico punto final con fenolftaleina y debe ser neutralizado con una
base, pero que permanezca de color rosado antes de ser utilizado.
Solucion indicadora de fenolftaleina al 1 % en alcohol al 95 %.

Soluciéon de hidroxido de sodio, recientemente estandarizada. Cuya

concentracion se tomé segun la tabla Ill.
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Tabla 111.

acidos grasos libres

Concentracion de hidréxido de sodio segun porcentaje de

Rango AGL (%) Muestra (g) | Alcohol (mL) | Alcalino (N)

0,0-0,2 56,4 +£0,2 50 0,1

0,2-1,0 28,2+0,2 50 0,1

1,0-30 7,05+ 0,05 75 0,25

30-50 7,05+ 0,05 100 0,25-1,0

50-100 | 3,525 + 0,001 100 1,0

Fuente: elaboracion propia.
Procedimiento
o Se peso la muestra de aceite fijo.

o Se adicion¢ la cantidad especifica de alcohol caliente neutralizado y 2

gotas de indicador.

o Se titul6 la solucibn estandar de hidroxido de sodio, agitando
vigorosamente hasta que aparecio el primer color rosado permanente, de
la misma intensidad que la del alcohol neutralizado, antes de la adicién
de la muestra.

. Célculos.

El porcentaje de acidos grasos libres en la mayoria de tipos de grasa y

aceites se calculé como acido oleico.

WAGL = (mL base * N * 28,2)
0 B peso muestra
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3.7.8. Materia prima insaponificable

Reactivos

Eter de petrdleo

Fenolftaleina

Alcohol al 95 %

Solucién acuosa de hidréxido de potasio al 50 %
Solucion de hidroxido de sodio 0,02 N

Procedimiento

Se pesd 5 g de muestra dentro de un Earlenmeyer o un matraz, se
agrego 30 mL de alcohol al 95 % y 5 mL de hidréxido de potasio al 50 %,
se puso a reflujo durante 1 hora, hasta que se completdé la
saponificacion.

Se transfirid a la ampolla de decantacién y se lavo el matraz con 40 mL
de alcohol al 95 %, se completd la transferencia con 80 mL de agua
destilada, se continud los lavados con pequefias cantidades de éter y se
agrego al cilindro, se dejo enfriar hasta 20 °C y luego se agregaron 50
mL de éter.

Se insert6 el tapdn a la ampolla de decantacion y se agitdé vigorosamente
por 1 min para que se separaran las 2 fases.

Las fracciones de éter fueron drenadas de la ampolla.

Se repitid la extraccidn usando éter en porciones de 50 mL hasta
completar 6 y se agitdé vigorosamente con cada extraccion.

Se realizaron 3 lavados con alcohol al 10 % en agua destilada, se agit6

vigorosamente y se drend el alcohol.
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Se transfiri6 la capa de éter a un beacker tarado y se evaporo el
contenido en bafio maria y se completd el secado en el horno a 80 °C y
se peso.

Se agrego6 50 mL de alcohol al 95 %, se calentdé a 50 °C neutralizado y
se tituld con hidroxido de sodio 0,02 N, usando fenolftaleina de indicador.

Se hizo un blanco por prueba de materia insaponificable.

Célculos

A-—(B+C)
Peso muestra

%MI=< )*100

Donde

A= peso del residuo
B= peso de grasa acida (usando 1 mL de hidréxido de sodio 0,02 N, es
equivalente a 0,0056 g de acido oleico.

C= contenido del blanco
3.7.9. indice de peroxidos
Reactivos

Acido acético
Cloroformo
Yoduro de potasio
Almidon

Tiosulfato de sodio

Dicromato de potasio
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Soluciones

Solucién de acido acético-cloroformo, mezclando 3 volimenes de &cido
aceético glacial grado reactivo con 2 volumenes de cloroformo grado
reactivo.

Solucion saturada de yoduro de potasio, preparada recientemente,
disolviendo un exceso de yoduro en agua destilada, recientemente
hervida.

Solucién de tiosulfato de sodio 0,01 N estandarizada.

Solucién indicador de almidon, preparada al hacer una pasta con 1 g de
almiddén una pequefia cantidad de agua destilada fria.

Procedimiento

Se peso 5,00 g de muestra en un Earlenmeyer de 250 mL con un tapén
de vidrio, se agregaron 30 ml de solucion de acido acético-cloroformo
3:2. Para disolver la muestra se agitd. Agregando 0,5 mL de solucion
saturada de yoduro de potasio.

Se dej6 reposar la solucién, agitando ocasionalmente por 1 min y se
agrego6 inmediatamente 30 mL de agua destilada.

Se titulé con tiosulfato de sodio 0,1 N, acondicionandolo gradualmente,
agitando constantemente. Se continud la titulacién hasta que el color
amarillo desaparecio.

Se agreg6 0,5 mL de la soluciéon de almidon, y se continud la titulacion
con agitacion. Cerca del punto final se agrego el tiosulfato en gotas hasta
que desaparecio el color azul.

Se hizo la determinacion con un blanco.
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Célculos

IP( meq )_(S—B)*N*lOOO

1000g/  Peso muestra

Donde

B= titulacién en blanco
S= titulacién en muestra

N= normalidad de la solucion de tiosulfato de sodio
3.7.10. Determinacion de gomas

Reactivos

Acido fosforico
Agua destilada

Hexano
Procedimiento

Se peso la muestra y se colocd en un beacker de 400 mL.

A la muestra se agregé 1 gota de acido fosférico 10 mL de agua
destilada hervida.

Se calent6 la mezcla a 70 °C con agitacion durante 10 min.

Se taré y llené un tubo de ensayo con la muestra y se colocé en la

centrifuga durante 10 o 15 min.

Se trasvaso el aceite separado en la centrifuga.
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Se realizaron dos lavados consecutivos con hexano a las gomas
depositadas en el tubo de ensayo y se agregaron a un beacker de 250

mL.
Se extrajeron las gomas restantes en el tubo de ensayo con una espatula
y se destilo el hexano calentando la muestra a 70 °C en el horno.
Se peso el beacker que contiene las gomas secas.
Célculos
Gomas = PG — PB

Donde

PG= peso del beacker méas el peso de las gomas secas

PB= peso del beacker

3.7.11. Prueba de frio

Reactivos

Ninguno

Procedimiento

Se filtr6 el aceite y se calentd hasta una temperatura de 130 °C.

Se llen6 una botella con la muestra y se coloc6 un tapon limpio y seco.

Se ajustod la muestra y la botella a temperatura ambiente con parafina.

Se introdujo la botella con la muestra en el bafio con hielo y se refrigero.
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o Cada media hora se revisé que el aceite estuviera claro y brillante. La
prueba termind cuando se dio el nublamiento, se anota la temperatura
final de la muestra.

3.8. Disefio de tratamientos

Las extracciones se realizaron por dos métodos de maceracion:

Estatica con reflujo

o Dinamica con reflujo

Cada método fue realizado a tres temperaturas:

Temperatura ambiente (25 °C)
47°C

Temperatura de ebullicion del hexano (69 °C)
3.9. Recoleccién y ordenamiento de informacion

Las tablas IV a XVI incluyen los valores experimentales medidos en el
Laboratorio de Extractos Vegetales (LIEXVE) de la Facultad de Ingenieria en la

Universidad de San Carlos de Guatemala y el Instituto de Investigaciones

Bioldgicas, Quimicas y Biofisicas de la Universidad Mariano Galvez.
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Tabla IV. Extraccion de aceite fijo de semilla de cacao, realizada a 25 °C

Método | Corrida | Masainicial (g) | Masa aceite (Q)
Maceracion 1 125,00 4,33
estatica 2 125,04 4,16
con rEf|U]0 3 125,00 3,32
Maceracion 1 125,04 9,59
dinamica 2 125,08 9,69
con reflujo 3 125,03 9,28

Fuente: elaboracion propia.
Tabla V. Extraccion de aceite fijo de semilla de cacao, realizada a 47 °C

Método Corrida | Masa inicial (g) | Masa aceite (Q)
Maceracion 1 125,05 5,32
estatica 2 125,07 4,39
con reflujo 3 125,01 6,06
Maceracion 1 125,03 10,95
dindmica 2 125,03 11,46
con reflujo 3 125,00 9,70

Fuente: elaboracion propia.
Tabla VI. Extraccion de aceite fijo de semilla de cacao, realizada a 69 °C

Método Corrida | Masa inicial (g) | Masa aceite (g)
Maceracion 1 125,01 7,84
estatica 2 125,03 5,63
con reflujo 3 125,04 8,29
Maceracion 1 125,02 19,58
dinamica 2 125,06 11,80
con reflujo 3 125,05 20,16

Fuente: elaboracion propia.
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Tabla VIl.  Determinacion del indice de yodo del aceite fijo de semilla de

cacao
Método Temperatura | Titulacion | Blanco | N tiosulfato Peso
(°C) (mL) (mL) (mol/L) muestra (g)
Maceracion 25 11 23 0,1 1,03
estatica 47 15 23 0,1 1,05
con reflujo 69 17 23 0,1 0,99
Maceracion 25 9 23 0,1 1,02
dinamica 47 15 23 0,1 1,00
con reflujo 69 16 23 0,1 1,02
Fuente: elaboracion propia.
Tabla VIIl. Determinacion del indice de saponificacion del aceite fijo de
la semilla de cacao
Método Temperatura | Titulacién | Blanco N Peso
(°C) (mL) (mL) |HCI(mol/L)| muestra (g)
Maceracion 25 2,7 2,9 0,5 1,03
estatica 47 2,6 2,9 0,5 1,00
con reflujo 69 2,6 2,9 0,5 1,05
Maceracion 25 2,6 2,9 0,5 1,09
dinamica 47 2,6 2,9 0,5 0,99
con reflujo 69 2,7 2,9 0,5 1,03

Fuente: elaboracion propia.
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Tabla IX. Determinacion del indice de acidez del aceite fijo de la semilla

de cacao

Método Temperatura | Titulacién N Peso
(°C) (mL) NaOH(mol/L) | muestra (g)
Maceracion 25 0,20 1 1,03
estatica 47 0,20 1 1,04
con reflujo 69 0,10 1 1,00
Maceracion 25 0,20 1 1,05
dindmica 47 0,10 1 1,01
con reflujo 69 0,15 1 1,03
Fuente: elaboracion propia.
Tabla X. Determinacion de cantidad de materia prima insaponificable
en el aceite fijo de la semilla de cacao
Método Temperatura|V NaOH | Residuo ,G_rasa Blanco | Masa
_ W) (mL) (9) |acida(g)| (9) 9)
Maceracion 25 0,50 0,23| 0,00280 0| 1,03
estatica 47 0,50 0,17| 0,00280 0| 1,04
con reflujo 69| 0,60 0,15| 0,00336 0| 1,01
Maceracion 25 0,75 0,19| 0,00420 0| 1,00
dinamica 47 0,60 0,11| 0,00336 0| 1,05
con reflujo 69| 0,60 0,14| 0,00336 0| 1,00

Fuente: elaboracion propia.
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Tabla XI. Determinacion del indice de peréxidos del aceite fijo de la

semilla de cacao

. Temperatura| Titulacion | Blanco : - FESD
Método °C) (mL) (mL) tiosulfato muestra

(mol/L) 9)
Maceracion 25 0,1 0 0,1 1,03
estatica 47 0,1 0 0,1 1,05
con reflujo 69 0,25 0 0,1 0,99
Maceracion 25 0,1 0 0,1 1,02
dinamica 47 0,1 0 0,1 1,00
con reflujo 69 0,1 0 0,1 1,02

Fuente: elaboracion propia.
Tabla XII. Determinacion del porcentaje de gomas en el aceite fijo de la
semilla de cacao
Método Tempoeratura Papel + Papel |Gomas | Masa
Q) gomas (9) | (9) (9) 9)

Maceracion 25 1,74 1,23 0,51 1,05

estatica 47 1,82 1,29 0,53 1,05

con reflujo 69 1,68 1,28 0,40 1,00

Maceracion 25 1,88 1,25 0,63 1,03

dinamica 47 2,19 1,25 0,94 1,04

con reflujo 69 1,82 1,24 0,58 1,00

Fuente: elaboracion propia.
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Tabla XIll. Determinacion del punto frio del aceite fijo de la semilla de

cacao
. Temperatura | Punto frio
Método ° o
(<) <)
Maceracion 25 24
estéatica 47 25
con reflujo 69 24
Maceracion 25 24
dinamica 47 24
con reflujo 69 25
Fuente: elaboracion propia.
Tabla XIV. Perfil de acidos grasos presentes en el aceite fijo de la

semilla de cacao extraido a 25 °C

Num.| Acido graso Tlempoider g o (%)
retencion (min)
1 | Estearico 26,210| 33,708
2 | Oleico 29,230 31,762
3 | Palmitico 18,140 28564
4| Linoleico 34,740 3.400
5| Araquidico 40,460 1,200
6 | Lalrico 11,160 0,400
7 | Palmitoleico 20,200 0.400
8 | Margarico 21,540 0,200
9 | Caprilico 9,030 0,100

Fuente: elaboracion propia, con base en el anexo 1.
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Tabla XV.  Perfil de &cidos grasos presentes en el aceite fijo de la semilla
de cacao extraido a 47 °C

Num.| Acido graso ret-(l;lr?cr;ri]gr?(drr?in) Area (%)
1 | Estearico 26,500 34,293
2 | Oleico 29,510| 33,103
3| Palmitico 18,250| 26,839
4 | Linoleico 34,830 3,330
5| Araquidico 40,510 1,200
6 | Palmitoleico 20,220 0,400
7 | Behénico 66,210 0,300
8 | Margérico 21,560 0,200
9| Linolénico 43,010 0,200

Fuente: elaboracion propia, con base en el anexo 1.

Tabla XVI. Perfil de &acidos grasos presentes en el aceite fijo de la

semilla de cacao extraido a 69 °C

Num.| Acido graso SRS €O | e (%)
retenciéon (min)
1 | Estearico 26,600 42,969
2 | Palmitico 18,260| 26,264
3|Oleico 29,510| 25,543
4| Linoleico 34,840 2,450
5| Araquidico 40,590 1,630
6 | Palmitoleico 20,220 0,300
7 | Behénico 66,380 0,300
8 | Margarico 21,570 0,200
9 | Linolénico 43,050 0,200

Fuente: elaboracion propia, con base en el anexo 1.
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3.10. Tabulacién, ordenamiento y procesamiento de la informacion

En las tablas XVII a XXXIlI se incluye los datos obtenidos luego de realizar

el andlisis matematico y estadistico a los valores experimentales.

Tabla XVII. Porcentaje de rendimiento de aceite fijo de la semilla de

cacao extraido a temperatura ambiente

Método | Corrida Rendimiento Media Desv,|a0|on
(%) estandar

Maceracion 1 3,46
estatica 2 3,33 3,15 0,43
con reflujo 3 2 66
Maceracion 1 7,67
dindmica 2 7,75 7,61 0,17
con reflujo 3 7 42

Fuente: elaboracion propia, con base a la tabla IV.

Tabla XVIII. Porcentaje de rendimiento de aceite fijo de la semilla de

cacao extraido a 47 °C

Método | Corrida Rendimiento Media Desv,iaci(’)n
(%) estandar
Maceracion 1 4,25
estatica 2 3,51 4,20 0,67
con reflujo 3 4,85
Maceracion 1 8,76
dinamica 2 9,17 8,56 0,72
con reflujo 3 7,76

Fuente: elaboracion propia, con base a la tabla V.
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Tabla XIX. Porcentaje de rendimiento de aceite fijo de la semilla de

cacao extraido a 69 °C

Método | Corrida Rendimiento Media DeS\/’lamon
(%) estandar
Maceracion 1 6,27
estatica 2 4,50 5,80 1,14
con reflujo 3 6,63
Maceracion 1 15,66
dinamica 2 9,44 13,74 3,73
con reflujo 3 16,12
Fuente: elaboracion propia, con base a la tabla VI.
Figura 8. Porcentaje de rendimiento del aceite fijo de la semilla de
cacao
16,00
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Fuente: elaboracion propia, con base a las tablas XVII-XIX.
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Tabla XX.

Modelo matematico del porcentaje de rendimiento del aceite

fijo de la semilla de cacao

. Maceracion dindmica con Maceracion
Método . " :
reflujo estatica con reflujo
T1 25 7,61 3,15
T2 47 8,56 4,20
T3 69 13,74 5,80
Gréafica | Correlacion | Y=0,0044x°- 0,2715x+11,67 Y=0,0603x+1,5515
R2 0,9863 1
Fuente: elaboracién propia, con base a la figura 8.
Tabla XXI. Determinacion del indice de yodo del aceite fijo de la
semilla de cacao
Método |Corrida|indice de yodo | Media Desv,|a0|on
estandar
Maceracion 1 14,78
estatica 2 9,67| 10,71 3,66
con reflujo 3 7.69
Maceracion 1 17,42
dinamica 2 10,15| 12,09 4,67
con reflujo 3 8.71
Fuente: elaboracién propia, con base a la tabla VII.
Tabla XXII. Determinacion del indice de saponificacion del aceite fijo de

la semilla de cacao

Método Corrida SP Media DeSVIIaCIOn
estandar
Maceracion 1| 5,45
estatica 2| 8.42 729 161
con reflujo 3 801
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Continuacion de la tabla XXII

Maceracion 1| 7,72
dinamica 2| 8,50 7,22 1,59
con reflujo 3| 545

Fuente: elaboracion propia, con base a la tabla VIII.

Tabla XXIII. Determinacion del indice de acidez del aceite fijo de la

semilla de cacao

Método Corrida | % AGL | Media DeS\{laC|on
estandar
Maceracion 1 5,48
estatica 2 5,42 4,57 1,52
con reflujo 3 2.82
Maceracion 1 5,37
dinamica 2 2,79 4,09 1,29
con reflujo 3 411

Fuente: elaboracion propia, con base a la tabla IX.

Tabla XXIV. Determinacion de la cantidad de materia prima

insaponificable en el aceite fijo de la semilla de cacao

Método Corrida | % MPI | Media Desv,|aC|on
estandar

Maceracion 1| 22,06

estatica 2| 16,08 17,55 3,98

con reflujo 3| 14,52

Maceracion 1| 18,58

dinamica 2| 10,16 14,13 4,23

con reflujo 3| 13,66

Fuente: elaboracion propia, con base a la tabla X.
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Tabla XXV. Determinacion del indice de peréxidos del aceite fijo de la

semilla de cacao

, . Peroxidos : Desviacion
Método Corrida (meq/1000 g) Media estandar
Maceracion 1 9,71
estatica 2 9,52| 14,83 9,03
con reflujo 3 25 25
Maceracion 1 9,80
dinamica 2 10,00 9,87 0,11
con reflujo 3 9.80

Fuente: elaboracion propia, con base a la tabla XI.

Tabla XXVI. Determinacion del porcentaje de gomas en el aceite fijo de

la semilla de cacao

Método Corrida | % Gomas | Media Dev[acmn
estandar

Maceracioén 1 48,57
estatica 2 50,48| 39,57 5,58
con reflujo 3 40.00
Maceracioén 1 61,17
dinamica 2 90,38 69,85 17,85
con reflujo 3 58.00

Fuente: elaboracion propia, con base a la tabla XII.
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Tabla XXVII. Determinacion del punto frio del aceite fijo de la semilla de

cacao

. . Punto . | Desviacion
Método Corrida frio (°C) Media estandar
Maceracion 1 24
estatica 2 25| 24,33 0,58
con reflujo 3 24
Maceracion 1 24
dinamica 2 24| 24,33 0,58
con reflujo 3 25

Fuente: elaboracion propia, con base a la tabla XIII.

Tabla XXVIII. Perfil de acidos grasos del aceite fijo de la semilla de

cacao extraido a 25 °C

Num. | Area (%) | Acido graso e G

carbonos | insaturaciones

1 33,708 | Estearico 18 0
2 31,762 | Oleico 18 1
3 28,564 | Palmitico 16 0
4 3,400 | Linoleico 18 2
5 1,200 | Araquidico 20 0
6 0,400 | Ladrico 12 0
7 0,400 | Palmitoleico 16 1
8 0,200 | Margérico 17 0
9 0,100 | Caprilico 8 0
10 0,100 | Caprico 10 0

Fuente: elaboracion propia, con base a la tabla XIV.
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Tabla XXIX. Perfil de acidos grasos del aceite fijo de la semilla de
cacao extraido a 47 °C
Num. | Area (%) | Acido graso Julint. de | b, el
carbonos | insaturaciones
1 34,293 | Estearico 18 0
2 33,103 | Oleico 18 1
3 26,839 | Palmitico 16 0
4 3,330 Linoleico 18 2
5 1,200 | Araquidico 20 0
6 0,400 | Palmitoleico 16 1
7 0,300 | Behénico 22 0
8 0,200 | Margarico 17 0
9 0,200 | Linolénico 18 3
10 0,100 | Miristico 14 0
Fuente: elaboracion propia, con base a la tabla XV.
Tabla XXX. Perfil de acidos grasos del aceite fijo de la semilla de
cacao extraido a 69 °C
Num. | Area (%) | Acido graso Ml e2 - N, €
carbonos | insaturaciones
1 42,969 | Esteérico 18 0
2 26,264 | Palmitico 16 0
3 25,543 | Oleico 18 1
4 2,450 | Linoleico 18 2
5 1,630 | Araquidico 20 0
6 0,300 | Palmitoleico 16 1
7 0,300 | Behénico 22 0
8 0,200 | Margarico 17 0
9 0,200 | Linolénico 18 3
10 0,100 | Miristico 14 0

Fuente: elaboracion propia, con base a la tabla XVI.
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Figura 9. Comparacion de 4cidos grasos presentes en el aceite fijo de

la semilla de cacao
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Fuente: elaboracion propia, con base a las tablas XXVIII-XXX.

Tabla XXXI. Categoria de acidos grasos presentes en el aceite fijo de la

semilla de cacao extraido a 25 °C

Nam. | Acidos grasos | Total (%)
1| Saturados 64,402
2 | Monoinsaturados 32,196
3| Poliinsaturados 3,400
41 0mega 6 3,400
5|/0Omega 3 Trazas
6| Trans No detectado

Fuente: elaboracion propia, con base a la tabla XXVIII.
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Tabla XXXII. Categoria de acidos grasos presentes en el aceite fijo de la
semilla de cacao extraido a 47 °C

Num.| Acidos grasos Total (%)
1| Saturados 52,913
2 | Monoinsaturados 33,541
3| Poliinsaturados 3,550
4| 0Omega 6 3,330
5|0Omega 3 0,200
6| Trans No detectado

Fuente: elaboracién propia, con base al tabla XXIX.

Tabla XXXIIl.  Categoria de &cidos grasos presentes en el aceite fijo de la

semilla de cacao extraido a 69 °C

Num. | Acidos grasos Total (%)
1| Saturados 71,531
2 | Monoinsaturados 25,851
3| Poliinsaturados 2,620
4| 0Omega 6 2,450
5|0Omega 3 0,200
6| Trans No detectado

Fuente: elaboracion propia, con base a la tabla XXX.
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Comparacion de 4cidos grasos por categoria

Figura 10.
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Fuente: elaboracion propia, con base a las tablas XXXI-XXXIII.

3.11. Analisis estadistico

A continuacion, en las tablas XXXIV a la XL se presenta el analisis

estadistico.
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Tabla XXXIV. Informacion para analisis estadistico de porcentaje de
rendimiento de  aceite fijo de la semilla de cacao en

funcion del método de extraccion

Método Maceracion | Maceracion
Temperatura | estética dindmica
(°C) con reflujo | con reflujo
3,46 7,67

25 3,33 7,75

2,66 7,42

4,25 8,76

47 3,51 9,17

4,85 7,76

6,27 15,66

69 4,50 9,44

6,63 16,12

Fuente: elaboracion propia, con base a las tablas XVII-XIX.

Tabla XXXV.  Andeva de porcentaje de rendimiento de aceite fijo de la

semilla de cacao en funcién del método de extraccién

Fuente de Suma de ShEEeg | PremeEile Valor critico
variacion | cuadrados | ,. de delios 3 para F
libertad | cuadrados
Tratamientos 140,437 1 140,437 | 20,650 4,494
Error 108,811 16 6,801
Total 249,248 17

Fuente: elaboracion propia, con base a la tabla XXXIV.
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Figura 11. Regibdn critica para porcentaje de rendimiento de aceite fijo

de la semilla de cacao en funcion del método de extraccion

4,494 20,650

/ -

Fuente: elaboracion propia, con base a la tabla XXXV.

Tabla XXXVI. Informacién para andlisis estadistico de porcentaje de
rendimiento de aceite fijo de la semilla de cacao en

funcion de la temperatura de extraccion

Temperatura (°C)
Método 25 47 69

., 3,46 4,25 6,27
Maceracion 3.33 3.51 4,50
estatica con reflujo 2.66 485 6.63
Maceracion 7,67 8,76 15,66
dinamica con 7,75 9,17 9,44
reflujo 7,42 7,76 16,12

Fuente: elaboracion propia, con base a las tablas XVII-XIX.

60



Tabla XXXVII.  Andeva de porcentaje de rendimiento de aceite fijo de la

semilla de cacao en funcién de la temperatura de

extraccion
Fuente de Suma de CUELES | STEMmEENT Valor critico
variacion | cuadrados | |. de 418 o o para F
libertad | cuadrados
Tratamientos 63,497 2 31,749 | 2,564 3,682
Error 185,751 15 12,383
Total 249,248 17
Fuente: elaboracién propia, con base a la tabla XXXVI.
Figura 12. Regidn critica para rendimiento de aceite fijo en funcion de
la temperatura de extraccién
3,682
/ 2,564
Fuente: elaboracion propia, con base a la tabla XXXVII.
Tabla XXXVIII.

Informacidn para analisis estadistico de perfil de acidos

grasos en el aceite fijo de la semilla de cacao en funcion
de la temperatura de extraccion

Terpperatura (°C) o5 47 69
Acido graso

Estearico 33,708| 34,293| 42,969

Oleico 31,762| 33,103| 25,543

Palmitico 28,564 | 26,839| 26,264
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Continuacion de la tabla XXXVIII.

Linoleico 3,400] 3,330 2,450
Araquidico 1,200 1,200] 1,630

Fuente: elaboracion propia, con base a las tablas XXVIII-XXX.

Tabla XXXIX. Andeva para perfil de acidos grasos del aceite fijo de la
semilla de cacao en funcion de la temperatura de

extraccion

Grados | Promedio Valor
Fuente de Suma de o
variacion cuadrados | .. de de los F critico
libertad | cuadrados para F
Tratamientos 0,0050 2 0,0025 | 8,9903E-06 | 3,8853
Error 3324,7322 12 277,0610
Total 3324,737 14

Fuente: elaboracion propia, con base a la tabla XXXVIII.

Figura 13. Régimen critico para perfil de acidos grasos del aceite fijo de
la semilla de cacao en funcion de la temperatura de

extraccion

3.885
/ 8,9903E-06

Fuente: elaboracion propia con base en la tabla XXXIX.
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Tabla XL. Resumen del andlisis estadistico Andeva

Cumplimiento de
Andlisis F F critico tesis
Nula | Alternativa
Rendimiento de aceite fijo en
funcion del método de extraccion. 20,650 4,494 X
Rendimiento de aceite fijo en
funcién de la temperatura de 2,564 3,682 X
extraccion.
Acidos grasos del aceite fijo en
funcién de la temperatura de 8,9903E-06| 3,885| x
extraccion.

Fuente: elaboracion propia, con base a las figuras 11-13.
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Tabla XLI.

4.

En las tablas XLI a XLVI

realizado el analisis matematico y estadistico respectivo utilizando para ello los

Porcentaje de rendimiento del aceite fijo de la semilla de

RESULTADOS

se incluye los resultados finales luego de

Galvez; para su interpretacion y conclusion.

datos originales obtenidos en el proyecto de investigacion llevado a cabo en el
Laboratorio de Investigacion de Extractos Vegetales de la Facultad de
Ingenieria de la Universidad de San Carlos de Guatemala y en el Instituto de

Investigaciones Bioldgicas, Quimicas y Biofisicas de la Universidad Mariano

cacao
Método Maceracion | Maceracion
Temperatura | estatica dinamica
(°C) con reflujo | con reflujo
25| 3,15+0,43| 7,61+0,17
47| 4,20+0,67| 8,56+0,72
69| 580+1,14| 13,74 +3,73

Fuente: elaboracion propia, con base a las tablas XVII-XIX.
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Figura 14. Porcentaje de rendimiento del aceite fijo de la semilla de

cacao
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Fuente: elaboracion propia, con base a tabla XLI.

Tabla XLII. Modelo matemético de la extraccién del aceite fijo de la
semilla de cacao
Callay || ICSEEEICN Modelo matemaético R?
con reflujo
Estética %R = 0.0603T + 1.5515| 1,00
Dinamica %R = 0.0044T2 - 0.2715T + 11.67| 0,99

Fuente: elaboracién propia, con base a la figura 14.
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Tabla XLIII. Determinacion de los indices de calidad del aceite fijo
obtenido de la semilla de cacao

- Maceracion con reflujo
Indice ” -
Estatica Dinamica
Yodo 10,71 £3,66| 12,09 +4,67
Saponificacion| 7,29 +1,61 7,22 +£1,59
% AGL 457 +1,52 4,09+1,29
% MPI 17,55 +3,98| 14,13+4,23
(Prﬁre%’/"l%%g g) | 1483+903 9.87x011
% Gomas 39,57 £+5,58| 69,85+ 17,85
Punto frio (°C) | 24,33+0,58| 24,33+0,59

Fuente: elaboracién propia, con base a las tablas XXI-XXVII.

Tabla XLIV. Perfil de &cidos grasos en el aceite fijo obtenido de la

semilla de cacao

Nam. | Acido graso Area (%)
1 | Estearico 36,990 + 5,186
2 | Oleico 30,136 + 4,034
3 | Palmitico 27,222 £ 1,197
4| Linoleico 3,060 + 0,524
5| Araquidico 1,343 + 0,248

Fuente: elaboracién propia, con base a las tablas XXVIII-XXX.
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Figura 15. Perfil de &cidos grasos en el aceite fijo de la semilla de

cacao en funcion de la temperatura
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Fuente: elaboracion propia, con base a las tablas XXVIII-XXX.

Tabla XLV. Categoria de &cidos grasos en el aceite fijo de la semilla de

cacao

Num. | Acidos grasos Total (%)

1| Saturados 62,949 + 9,394
2 | Monoinsaturados | 30,529 + 4,107
3| Poliinsaturados 3,190 + 0,499
4| 0Omega 6 3,060 + 0,529
5|0Omega 3 0,133 £ 0,115
6| Trans No detectado

Fuente: elaboracion propia, con base a las tablas XXXI-XXXIII.
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Figura 16. Categoria de acidos grasos presentes en el aceite fijo de la

semilla de cacao en funcién de la temperatura

Categoria de acidos grasos
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Fuente: elaboracién propia, con base a las tablas XXXI-XXXIII.

Tabla XLVI. Cumplimiento de hipotesis
Cumplimiento de
Hipotesis referente a F F critico tesis
Nula | Alternativa
Ren_qllmlento ple aceite fijo en 3 20,650 4.494 X
funcién del método de extraccion.
Rendimiento de aceite fijo en
funcién de la temperatura de 2,564 3,682| X
extraccion.
Acidos grasos del aceite fijo en
funcién de la temperatura de 4,414E-06 3.885| x
extraccion.

Fuente: elaboracién propia, con base a la tabla XL.
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5. INTERPRETACION DE RESULTADOS

En el presente trabajo de graduacion se realizé la extraccion del aceite fijo
de la semilla de cacao criollo (Theobroma cacao L.) con el objetivo de evaluar el
rendimiento extractivo y realizar su caracterizacion fisicoquimica por medio de

indices de calidad y perfil de acidos grasos.

Se trabajé con cacao proveniente del municipio San Miguel Panan del
departamento de Suchitepéquez. Como pretratamiento de la materia prima se
realiz6 un tueste para luego descascarar las semillas. Previo a realizar la
extraccion, se realiz6 una disminucion del tamafio de particula, utilizando para

ello un molino de tornillo sin fin, en forma de extrusor con discos para granos.

Se realizd una serie de pruebas extractivas preliminares para determinar
el tiempo Optimo de extraccibn por medio de la técnica Soxhlet y el
espectrofotometro UV-VIS, para determinar el punto de agotamiento final de la
materia prima. Al dedal de celulosa se agregaron 20 gramos de cacao molido,

utilizando como solvente extractivo hexano.

Se tomo una alicuota de solvente como blanco para el espectrofotdmetro,
siendo este el valor de la absorbancia, indicador del final del proceso extractivo.
Antes de concluido el primer ciclo, se tomoé la primera muestra por medio de
una sonda para determinar la absorbancia inicial del extracto hexandlico. Se
registr6 cada media hora el descenso de la absorbancia de dicho extracto,
concluyendo dicho proceso al obtener una absorbancia igual al blanco. El

tiempo optimo para la extraccion fue de 3 horas.
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Una vez obtenido el tiempo Optimo de extraccion, se procedio a realizar
las extracciones correspondientes a cada una de las temperaturas de trabajo
(25 °C, 47 °C y 69 °C), por cada uno de los métodos analizados (maceracion
estatica y maceracion dinamica). Para cada una de las extracciones realizadas
se utilizd6 125 gramos de cacao molido y 250 mL de hexano como solvente

extractivo; es decir, una relacion 1:2 masa/volumen.

Para las extracciones fue necesario utilizar una plancha de calentamiento
y agitacion, asi como un termdometro de mercurio para el control de la
temperatura. Luego de obtener el producto hexano-aceite, fue necesario
realizar una separacion de estos componentes por medio de rotaevaporacion,
cuyo principio de funcionamiento esta basado en la generacion de vacio para la
disminucién del punto de ebullicién del solvente para condensarlo por aparte y

obtener finalmente el aceite.

Una vez realizada la separacion del aceite y el solvente, se evalu6 el
rendimiento final, es decir, la masa obtenida de aceite fijo por la cantidad inicial
de materia prima. Se analiz6 entonces, el rendimiento extractivo en funcion de
la temperatura y el método de extraccion; dichos datos en funcion de la
temperatura se muestran en la tabla XLI, los cuales indican que al aumentar la
temperatura, se obtiene un mayor rendimiento, sin embargo, al realizar un
andlisis estadistico, el cual se muestra en la tabla XXXVI, se concluye que no
hay diferencia significativa entre dichos resultados, esto debido a la alta
variacion entre cada uno de los tratamientos realizados, ocasionando asi una
variacion estandar elevada, a pesar de la notable separacion entre el promedio

de los mismos.
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De la misma forma se realizé un andlisis estadistico comparando los
métodos de extraccion, en el cual se concluye que, si se tiene diferencia
significativa. Considerando que el mayor rendimiento se obtuvo al utilizar el
método de maceracion dinamica con reflujo, se concluye finalmente que, para
obtener un rendimiento extractivo mayor debe utilizarse agitacion durante el

proceso.

Se procedié entonces, a realizar un andlisis de la calidad del aceite
considerando distintos indices o modulos que, en la industria de aceites y
grasas, ayudan a caracterizar las muestras oleaginosas. Los andlisis realizados
fueron: indice de yodo, indice de saponificacion, porcentaje de acidos grasos
libres, porcentaje de materia prima insaponificable, cantidad de peroxidos,

porcentaje de gomas y punto frio.

El indice de yodo consiste en determinar el grado de insaturaciones,
propiciando una reaccion de sustitucion en los acidos grasos del aceite. Los
resultados obtenidos de forma experimental indican que el indice de yodo mas
elevado corresponde a las extracciones realizadas a temperatura ambiente. Un
indice de yodo alto indica una mayor cantidad de yodo sin reaccionar y
considerando que el yodo reacciona con las insaturaciones de los acidos
grasos, una mayor cantidad de yodo libre indica una baja cantidad de
insaturaciones en el aceite. Dado lo anterior se concluye que el aceite obtenido
a temperatura ambiente posee una menor cantidad de acidos grasos

insaturados.

Uno de los principales usos de los aceites y grasas consiste en la
elaboracion de jabon. La capacidad de un aceite para producir jabén o bien
saponificarse, se determina por medio del indice de saponificacion. Luego de

realizado el analisis de indice de saponificacion a las muestras obtenidas, se
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verifica que no existe mayor diferencia entre los resultados, por lo que tanto, el
método como la temperatura no implica una variacién considerable en la

capacidad de elaborar jabdn con base de aceite de cacao.

Resultados similares se obtuvieron al analizar de forma similar el
porcentaje de acidos grasos libres. Luego de realizado dicho analisis, se
observé poca diferencia entre la cantidad de acidos grasos libres presentes en
el extracto por maceracion estatica y en el extracto por maceracion dinamica;
de igual forma con la temperatura de extraccion por lo que, al igual que con el
indice de saponificacion, independientemente del método extractivo y la
temperatura, se obtendra una cantidad similar de acidos grasos libres. La
cantidad de &cidos grasos libres guarda relacién con la capacidad de un aceite
a la saponificacion, ya que, a mayor cantidad de &cidos grasos libres, mayor
capacidad de producir jabén. De esto es comprensible la similitud de resultados

entre ambos indices de calidad.

Otro de los indices de calidad que tiene relacién con la capacidad de
elaborar jabén es la cantidad de materia prima insaponificable. Este indice
indica la cantidad de materia prima residual luego de realizada la reaccién de
saponificacion. Dada la relacion que este indice guarda con los dos indices
anteriores, se esperaria un comportamiento similar, sin embargo, los resultados
obtenidos indican que al realizar la extraccibn por maceracién dinamica, la
cantidad de materia prima insaponificable es menor. Dado lo anterior, se
concluye entonces, que la agitacién a pesar de no tener implicaciéon quimica en
la reaccion, fisicamente la accion mecéanica ayuda a un mejor flujo interno en el
sistema, por lo que la solucion alcalina logra abarcar un mayor espacio a lo

largo de la superficie del aceite utilizado.
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Uno de los mayores cuidados que debe tenerse en el manejo de aceites y
grasas, es el enranciamiento de los mismos. Las sustancias que dan indicacion
del enranciamiento de un aceite son los peréxidos presentes. Un aceite con una
mayor cantidad de peroxidos tiende a enranciarse mas rapido o bien, con mayor
facilidad. Visto de otra manera, el indice de peréxidos indica el nivel de
oxidacion inicial de un aceite, por lo que un mayor indice de peréxidos implica
un menor caracter antioxidante del mismo. Segun los datos obtenidos, no se
presentd diferencia significativa entre la cantidad de peréxidos en el aceite
obtenido por cada uno de los métodos, asi como con cada una de las
temperaturas de trabajo.

Durante el tratamiento de aceites comestibles, se realiza un proceso
conocido como desgomado. Este proceso consiste en eliminar las sustancias
resinosas del aceite para producir un aceite refinado. Debido a esto es
necesario conocer la cantidad de gomas presentes en un aceite. Una menor
cantidad de gomas implicaria un aceite mas fino. Al analizar los resultados
obtenidos, puede observarse una mayor cantidad de gomas al utilizar el método
extractivo por maceracion dinamica; esto debido a que la agitacion promueve la
acumulacion de grumos formados por sustancias mas viscosas. Esto implicaria
un proceso de desgomado mas exhaustivo en el caso especifico de maceracion

dindmica.

El punto frio de un aceite indica la temperatura a la cual un aceite
comienza a cristalizarse. Dicha temperatura es importante, principalmente para
el manejo necesario, ya que un aceite con un bajo punto frio no necesitaria de
una temperatura muy elevada para poder fluidificarse, por lo que su transporte
por tuberias seria mas facil. Caso contrario, un aceite con un punto frio elevado
presentaria la dificultad de que necesitaria estar a una temperatura elevada

para poder bombearlo a través de espacios cerrados; se preferiria manejarlo y
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transportarlo como un sélido. Segun los datos obtenidos, el punto frio de un
aceite no depende del método extractivo ni de la temperatura de extraccién, ya
gue es una propiedad intrinseca a este. El aceite de cacao tiene un punto frio
alrededor de la temperatura ambiental, esto indica que en su mayoria, el
manejo y transporte de este aceite debe realizarse como un soélido o bien, seria
necesario llevar dicho aceite a una temperatura elevada superior a su punto frio,

para poder manejarlo como un fluido.

Para finalizar la caracterizacion fisicoquimica del aceite, se realiz6 un perfil
de acidos grasos. En los andlisis realizados se encontré que el aceite de cacao
posee en su mayoria acido estearico, oleico, palmitico, linoléico y araquidico.
Comparando los resultados con la tabla | de porcentajes tedricos, estos son
consistentes. La tabla XXXIX muestra el analisis estadistico para determinar si
varia los acidos grasos del aceite fijo obtenidos en funcién de la temperatura,
indicando que no existe diferencia significativa, en otras palabras, la

temperatura no influye en los acidos carboxilicos extraidos.

Con base en estos resultados se determiné el porcentaje de acidos grasos
saturados, acidos grasos monoinsaturados, acidos grasos poliinsaturados,
omega 3, omega 6 y acidos grasos trans; siendo los acidos saturados los que
se encuentran en mayor cantidad con alrededor de 33 % del total de los
grasos; seguido de los acidos grasos monoinsaturados con alrededor de 30 %
del total de &cidos grasos. Estos datos son consistentes con los valores altos de
indice de yodo, explicado con anterioridad, el cual indicaba una baja cantidad

de insaturaciones presentes en el aceite.

76



CONCLUSIONES

Si existe diferencia significativa en el porcentaje de rendimiento
extractivo del aceite fijo de la semilla de cacao en funcién del método

utilizado, siendo mayor el obtenido por maceracion dinamica con reflujo.

No existe diferencia significativa en el porcentaje de rendimiento
extractivo en funcion de la temperatura, siendo de: 3,15 % (25 °C),
4,20 % (47 °C) y 5,80 % (69 °C), para el método de maceracion estatica
con reflujo y de 7,61, 8,56 y 13,74 %, respectivamente para el método de

maceracion dinamica con reflujo.

El porcentaje de rendimiento extractivo en funcion de la temperatura para
el método extractivo de maceracion estatica, se ajusta a un modelo
matematico lineal y, para maceracion dinamica, a un modelo matematico

polinomial de grado dos.

Los indices en funcion del método de extraccion fueron de; yodo: 10,71
(maceracion estética con reflujo) y 12,09 (maceracién dinamica con
reflujo), saponificacién: 7,29 y 7,22, acidez: 4,57 y 4,09 %, materia prima
insaponificable: 17,55 y 14,13 %, peroxidos 14,83 y 9,87 meqg/1 000 g,
gomas: 39,57 y 69,85 % y punto frio: 24,33 °C para ambos métodos.

Los &cidos grasos predominantes en el aceite fijo de cacao criollo son

acido estearico, oleico, palmitico, linoleico y araquidico, siendo en su

mayoria, acidos grasos saturados y acidos grasos monoinsaturados.
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6.

No existe diferencia significativa en la deteccion del perfil de &cidos
grasos presentes en el aceite fijo de la semilla de cacao, en funcién de la

temperatura de extraccion.

78



RECOMENDACIONES

Realizar el estudio con extracciones de aceite fijjo de cacao proveniente

de otras regiones.

Llevar a cabo las extracciones de aceite fijjo con otro solvente apolar,

para evaluar su rendimiento y los componentes quimicos extraidos.

Efectuar la extraccion de aceite fijo a escala planta piloto.

Desarrollar la aplicacion del aceite fijo en confiteria, cosméticos,

alimentos y productos de limpieza.

Obtener otros extractos del cacao para tener mayor diversidad de

productos en la industria.
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Ingenieria

Quimica

APENDICES

Apéndice 1. Requisitos académicos
—>{ Quimica 3 Nomenclatura inorganica
—> Quimica 4 Preparacion de soluciones
) Area de —> Analisis Cualitativo Titulacién de soluciones
Quimica — — -
—> Analisis Cuantitativo Errores por incerteza
—> Quimica Orgénica 1 > Insaturaciones
—> Quimica Orgénica 2 > Acidos organicos
Transferencia de Calor Conduccion y
K (1Q-3) 7| conveccion
Area de )
_ Transferencia de Masa Fundamentos de
operaciones . .
> °p Unidades Continuas secado
unitarias
Operaciones Unitarias .
BN > Granulometria
Complementarias
Area de Extracciones Aceites fijos
— especializacion — Industriales . .
Métodos extractivos
Area comun Estadistica 1 > Media y desviacién estandar
L >/ (ciencias basicas y
complementarias) Estadistica 2 —> Comprobacién de hipotesis

Fuente: elaboracion propia.
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Apéndice 2. Diagrama de Ishikawa

Calidad del cacao Maceracién estdtica

Tamaiio de

particula

Temperatura
Pretratamiento Condensado
Condensado
Velocidad de
Temperatura agitacion

Maceracién dinamica

Fuente: elaboracion propia.
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Apéndice 3. Desarrollo experimental

Molienda de la materia prima

Fuente: elaboracidn propia llevada a cabo en el Laboratorio de Investigacién de Extractos
Vegetales (LIEXVE).

Pruebas preliminares

Fuente: elaboracion propia llevada a cabo en el Laboratorio de Investigacién de Extractos
Vegetales (LIEXVE).
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Continuacién de apéndice 3.

Extraccion de aceite fijo

Fuente: elaboracion propia llevada a cabo en el Laboratorio de Investigacién de Extractos
Vegetales (LIEXVE).

indices de calidad
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Continuacién de apéndice 3.
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Continuacién de apéndice 3.

Fuente: elaboracion propia llevada a cabo en el Laboratorio de Investigacién de Extractos
Vegetales (LIEXVE).
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ANEXOS

Anexo 1. Perfil de &cidos grasos del aceite fijo de cacao en funcién de

la temperatura

Se presentan en orden ascendente de temperatura de extraccion.
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