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INFORME ANUAL 2019
Departamento / Programa: Laboratorio de Bromatologia y Calidad.
Nombre director de la Estacion Experimental: Mgs. Eddie Ely Zambrano
Zambrano.
Responsable del Departamento / Programa en la Estacion Experimental: Ing. Q.

Wilmer Hernan Ponce Saltos.

Equipo técnico multidisciplinario 1+D:

4.1.1. Equipo Tecnico INIAP:

Ph.D. Ernesto Cafarte (DNPV-Entomologia-EEP).

Ing. Ramon Sol6rzano (Programa de Agroenergia-EEP)

MSc.Ing. Gloria Cobefia (Programa Yuca-Camote-EEP).

Ing. Geover Pefia Monserrate. (Programa de Fruticultura-EEP)

MSc. Ing. Ricardo Limongi Andrade (Programa de Maiz-EEP)

MSc. Ing. William Viera (Coordinador Nacional de Fruticultura — EESC).
MSc. Ing. Q. Beatriz Brito (Dpto. de Nutricion y Calidad — EESC).

Ph.D. Ivan Samaniego (Dpto. de Nutricién y Calidad — EESC).

Financiamiento: Gasto Corriente Estacion Experimental Portoviejo, Financiamiento
Fontagro)

Proyectos:

6.1. Estudio de obtencion de un aceite vegetal formulado para uso agricola.
Fuente de Financiamiento: Gasto Corriente Estacion Experimental Portoviejo
Presupuesto: 2000,00 USD

Fecha de inicio: Abril 2018

Fecha de término: Diciembre 2019

6.2. Los residuos del aguacate (Persea americana Mill) en la obtencion de
bioplasticos.

Fuente de Financiamiento: Gasto Corriente Estacion Experimental Portoviejo-
FONTAGRO ATN/RF-16011-RG: Proyecto Productividad y Competitividad

Fruticola Andina.
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Teléfono:

40.

Presupuesto: $3.190,00 USD

Fecha de inicio: Enero 2019

Fecha de término: Diciembre 2019

6.3. Optimizacion del proceso de jabon artesanal “prieto” de Pifion (Jatropha
curcas L.) mediante el estudio de la cinética de saponificacion

Fuente de Financiamiento: Gasto Corriente Estacion Experimental Portoviejo
Presupuesto: $1320,00 USD

Fecha de inicio: Abril 2018

Fecha de término: Diciembre 2019

Socios estratégicos para investigacion:

7.1. Instituto Interamericano para la Cooperacion de la Agricultura (I11CA).

Mgs. Ing. Andrés Viteri (Supervisor Planta AVP-Pifion)

7.2. Universidad Técnica de Manabi (UTM)
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Mgs. Ing. Carlos Moreira (Vice-decano de Carrera de Ingenieria Quimica)

MSc. Ing. Maria Riera (Docente del Dpto. Procesos Quimicos)

MSc. Ing. Ricardo Baquerizo (Docente del Dpto. Procesos Quimicos).

MSc. Ing. Yunet Gomez (Docente del Dpto. Procesos Quimicos).

Egdo. Annabelle Cedefio Giler (Tesista Ingenieria Quimica).

Egdo. Pamela Cruzatty Arteaga (Tesista Ingenieria Quimica).

Egdo. Francisco Macias (Tesista Ingenieria Quimica).

Egdo. Natalia Palacios (Tesista Ingenieria Quimica).

Egdo. Horacio Alfonso Sanchez Soldrzano (Tesista Ingenieria Quimica)

Egdo. Pedro Vega (Tesista Ingenieria Quimica).

Egdo. Anlly Vilcacundo (Tesista Ingenieria Quimica).

Publicaciones:

8.1. Ponce W., Rosero E., Latorre G., Zambrano |., Zambrano C. y Viteri A.
Aprovechamiento de la cascara de pifién (Jatropha curcas L.) y paja de arroz (Oriza
sativa) como biocombustible sélido en la elaboracion de pellets. (Borrador).

8.2. Ponce W., Zambrano 1., Zambrano y Viteri A. Biocombustibles sélidos (Pellets)
a partir de Cascara Pifion (Jatropha curcas L.) y Paja de Arroz (Oryza sativa).
Triptico (Por revisar).
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42. Participacion en eventos de difusion cientifica, técnica o de difusion:

Difusion cientifica:

Ponce W., Sanchez H., Riera M., Brito B., Viera W. y Zambrano E. (2019).
Utilizacion de residuos del aguacate (Persea americana) en la obtencion de
bioplasticos. 1l Simposio Internacional Produccién Integrada de Frutas 2019. Quito-
Ecuador.

Ponce W., Mufioz X. y Delgado M. (2019). Estudio preliminar para el
aprovechamiento del cordoncillo (Piper aduncun L.) en la Provincia de Manabi.
Tercera Convencion Cientifica Internacional UTM 2019/ IV Jornada Cientifica
Internacional de Ciencias Agropecuarias. Portoviejo-Ecuador.

Delgado M., Ponce W. y Mufioz X. (2019).y Balance energético en el ciclo de
produccion de tres hibridos comerciales de maiz duro en tres localidades en la
provincia de Manabi. Tercera Convencion Cientifica Internacional UTM 2019/ IV
Jornada Cientifica Internacional de Ciencias Agropecuarias. Portoviejo-Ecuador.
Alvarez E., Jadan C., Jadan F. y Ponce W. (2019). Fortificacion de harina de trigo
mediante combinacién con harina de zarandaja en diferentes concentraciones. Tercera
Convencion Cientifica Internacional UTM 2019/ 1V Jornada Cientifica Internacional

de Ciencias Agropecuarias. Portoviejo-Ecuador.

Difusion técnica:

Zambrano E., Cobefia G y Ponce W. (03 de Abril del 2019) Presentacién de
Tecnologias Agroindustriales al Ministerio de Agricultura y Ganaderia.
Estacion Experimental Santa Catalina. Pichincha-Ecuador. Expositor.

Ponce W., Jadan F., Jadan C. (2019)."Enriquecimiento del pan y la harina a partir
de la zarandaja" en el Laboratorio de Bromatologia y Calidad en los meses
de Junio y Agosto del 2019. Portoviejo-Manabi. Expositor (51 estudiantes
capacitados UTM).

Zambrano E., Cobefia G., Alvarez A., Avellan B. y Ponce W. (21 de Mayo del 2019).

Casa Abierta "Oferta Tecnoldgica, como respuesta a la Reconversion de
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cultivos por la problematica de PC en Palma Aceitera”. Estacion Experimental
Santo Domingo. La Concordia-Santo Domingo.

Avellan B., Ponce W., Macias E. (08 de Junio del 2019). 11l Festival provincial del
maiz 2019. La Laguna. Charapotd-Manabi. Expositor.

Ponce W. y Mendoza A. (21 de Junio del 2019). Obtencion de biodiesel a partir de
aceite de pifion y Cultivos In Vitro en los laboratorios de Bromatologia y
Calidad y de Biotecnologia de la Estacion Experimental Portoviejo del
INIAP. Portoviejo-Manabi. Expositor. (Estudiantes ULEAM capacitados)

Ponce W. y Avellan B. (27 de Junio del 2019). Casa abierta por el SEXAGESIMO
QUINTO ANIVERSARIO de la Facultad de Ciencias Agricolas en la
Universidad Técnica de Manabi (UTM) en la Parroquia Lodana. Santa Ana-
Manabi. Expositor.

Ponce W. (02 de Agosto del 2019). Visita técnica de estudiantes de observacion de
la carrera NUTRICION Y DIETETICA de la Universidad Técnica de Manabi
al Laboratorio de Bromatologia y Calidad de la Estacion Experimental
Portoviejo del INIAP. Portoviejo-Manabi. Expositor (57 estudiantes).

Avellan B., Ponce W., Macias E. y Lopez J. (14 de Septiembre del 2019).XV Expo
Feria Agraria y emprendimientos de Charapotd 2019. Sucre-Manabi.
Expositor.

Avellan B., Ponce W. y Romero D.(15 de agosto del 2019). Stand de difusion de
tecnologias de agroindustria. Dia de Campo del Manejo Integrado del cultivo
de Algoddn. Estacion Experimental Portoviejo. Expositor

Ponce W. (20 de Septiembre del 2019). Conferencia del analisis bromatoldgico en la
industria de alimentos. Estacién Experimental Portoviejo. Expositor. (16 post
graduados de Ing. Industrial).

Limongi R., Navarrete B., Mendoza A. y Ponce W. (19 de Noviembre del 2019).
Liberacion comercial de la nueva variedad de maiz blanco INIAP 543 - QPM
con alta calidad de proteina para el consumo en choclo. Estacion Experimental
Portoviejo. Portoviejo-Manabi. Expositor.

Tesis de Pregrado
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Sanchéz H. (2019). “Utilizacion de residuos del aguacate (Persea americana) en la
obtencion de bioplastico”. Universidad Técnica de Manabi. Tesis de Ingenieria
Quimica. Portoviejo-Manabi.
43. Propuestas presentadas:
Propuesta 1.
Titulo: Fortalecimiento de las cadenas de valor de productos agroalimentarios
mediante la implementacion de una planta piloto de procesamiento de alimentos,
capaz de impulsar los emprendimientos artesanales y agroindustriales en Manabi.
Tipo propuesta: Proyecto.
Fondos o Convocatoria: FIEDS (Fondo Italo-Ecuatoriano).
Fecha presentacion: 30 de Agosto del 2019.
Responsable: Mgs. Eddie Zambrano Zambrano.
Equipo multidisciplinario:
MSc.Ing. Gloria Cobefia.
Mgs. Ing. Benny Avellan.
Ing. Alma Mendoza.
Mags. Ing. Julio Lopez.
Mgs. Ing. Wilmer Ponce.
Presupuesto: $997.345,00
Duracién proyecto: 36 meses.
Estado: Presentado.
Fecha probable inicio ejecucion: -

44. Hitos/Actividades por proyecto ejecutadas por el programa o departamento:
Actividad 1.
Obtencion de un aceite vegetal formulado para uso como bioplaguicida.
Responsable:
Ing. Q. Wilmer Hernan Ponce Saltos.
Colaboradores:
Mgs. Ing. Carlos Moreira (Vice-decano de Carrera de Ingenieria Quimica).

Egdo. Annabelle Cedefio Giler (Tesista Ingenieria Quimica).
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Egdo. Pamela Cruzatty Arteaga (Tesista Ingenieria Quimica).

Antecedentes:

La utilizacion de plaguicidas botanicos en la proteccion de los cultivos es una alternativa
de control de plagas, que puede minimizar el uso de pesticidas sintéticos (Prakash et al.,
2008). Los primeros reportes de uso de los plaguicidas sintéticos se dan a principio del
siglo XX (Casida y Quistad, 1998); usandose de forma indiscriminada, lo que ha provocado
disturbios al ambiente, resurgimiento de plagas y estos con resistencia a los pesticidas
(Silva et al., 2002). Los bioplaguicidas surgen en el siglo XXI tratando de encontrar una
alternativa “limpia” para el control de plagas y reducir el uso de los plaguicidas sintéticos,
dado que muchas plantas son capaces de reaccionar con metabolitos secundarios que
actGan como toxicos contra las plagas que se quiera combatir; con la ventaja de no tener
un efecto residual (Bravo et al., 2010).

Entre los plaguicidas bioldgicos, estan los aceites vegetales, que se han utilizado para
controlar plagas. Para un eficiente control, estos aceites vegetales requieren de un
emulsificante que permita formar una emulsion, capaz de ser usado en aplicacion directa o
mediante dilucion con agua (YUfera y Carrasco, 1976). El estudio de los emulsificantes es
fundamental, ya que permiten coadyuvar el agua con el aceite vegetal, que son
componentes esenciales de la formulacion de los bioplaguicidas (Chavez et al., 2014).
Hay especies vegetales que no intervienen en la seguridad alimentaria y crecen en zonas
secas, de donde se pueden obtener aceites que tienen atributos de interés en la agroindustria
de bioinsumos, una de ellas el pifion Jatropha curcas L. (Euforbiéacea), se desarrolla desde
cerca del nivel del mar hasta los 1500 m.s.n.m. (Mendoza et al., 2008), cuyo aceite
contenido en sus semillas es utilizado como biocombustible y bioinsecticida, ya que posee
ésteres de forbol en su estructura lipidica (Ratnadass, et al. 2012).

Boateng y Kusi (2008), realizaron experimentos con aceite de pifion para el control del
escarabajo de la semilla Callosobruchus maculatus (Coleoptera) y su Parasitoide,
Dinarmus basalis (Hymenoptera) en silos de granos de Caupi, mostrando actividad
repelente.

Otra especie es la Higuerilla Ricinus communis L. (Euforbiacea). Su aceite extraido de

las semillas, tiene propiedades insecticidas y se debe a su composicién quimica como el

Trans-2,8-dimetil-1,1-bis (metilio)-2-phenil-1,2-diidroazeto (2,1-b) quinazolina (Ramos,
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2015), este mismo autor ha reportado el uso de este insecticida biolégico para eliminar
moscas, cucarachas y mosquitos.

Existen trabajos realizados en la Estacion Experimental Portoviejo, sobre aceites vegetales
formulados como bioplaguicidas como screening, generando resultados promisorios. Este
trabajo se viene realizando desde el afio 2018, con el nombre del protocolo “Obtencion de
un aceite vegetal formulado para uso como bioplaguicida” con fecha de aprobacion a través

del comité técnico mediante el acta 003 con fecha 04 de Mayo del 2018.

Objetivos:

Objetivo General.

Obtener un aceite vegetal formulado para potencial uso plaguicida.

Obijetivos Especificos.

1) Evaluar el emulsificante ideal con diferentes dosificaciones para la formulacion de aceite
agricola de pifion (Jatropha curcas L.) e higuerilla (Ricinus communis L.) para uso como
bioplaguicida.

2) Realizar andlisis econdmico de cada tratamiento estudiado.

Metodologia: Este trabajo se viene realizando desde el afio 2018, con el nombre del
protocolo “Obtencién de un aceite vegetal formulado para uso como bioplaguicida” con
fecha de aprobacion a través del comité técnico mediante el acta 003 del 04 de Mayo del
2018.

Los ensayos se realizaron en el laboratorio de Bromatologia y Calidad de la Estacion
Experimental Portoviejo del INIAP.

Factores en estudio

Los factores en estudio se realizaron mediante el aceite que lleva si y no el sistema de
filtracion, en pifion se usa las dosificaciones 2, 4 y 6% de emulsificante por ser menos

viscoso y denso, en cambio el de higuerilla 6, 8 y 10% por ser mas denso y viscoso.

Tabla 1. Factores de estudio de sistema de filtracién, emulsificantes con sus

respectivas dosificaciones.
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Pifién

Higuerilla

Factor

Niveles

Niveles

al: Sin filtracion

al: Sin filtracién

a2: Con filtracion

a2: Con filtracion

B: Emulsificantes

b1:Nonil Fenol (4-(2,4-di
metil-3 heptanil) fenol)

b1:Nonil Fenol (4-(2,4-di
metil-3 heptanil) fenol)

b2:Tween 85 (trioleato de

sorbitan y polioxietileno)

b2:Tween 85 (trioleato de

sorbitan y polioxietileno)

b3:Tween 20 (Monolaurato

de sorbitan y polioxietileno)

b3:Tween 20 (Monolaurato

de sorbitan y polioxietileno)

cl:2% c1:6%
Factor C
o c2: 4% c2:8%
Dosificaciones
c3:6% €3:10%
z Agua + Aceite filtradoyno | Agua+ aceite filtrado y no
Testigol ] .
filtrado filtrado
I Agua + Aceite filtradoyno | Agua+ aceite filtrado y no
Testigo2

filtrado filtrado

Unidad experimental

Contenido de vidrio con agua més el aceite de pifion e higuerilla formulado.
Tratamientos a evaluar

En la tabla 1 se presentan los tratamientos, producto de la combinacién de los factores y
niveles de estudio.

Tabla 2. Tratamientos, combinaciones de los factores y niveles de estudio en aceite

de pifion.
N° Filtracion Emulsificantes Dosificaciones (%0)
1 No filtrado  Nonil fenol 2
2 No filtrado  Nonil fenol 4
3 No filtrado  Nonil fenol 6

<g>E|
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© 0 N o o1 b~

No filtrado
No filtrado
No filtrado
No filtrado
No filtrado
No filtrado
Filtrado
Filtrado
Filtrado
Filtrado
Filtrado
Filtrado
Filtrado
Filtrado
Filtrado
No filtrado
Filtrado

Tween 85
Tween 85
Tween 85
Tween 20
Tween 20
Tween 20
Nonil fenol
Nonil fenol
Nonil fenol
Tween 85
Tween 85
Tween 85
Tween 20
Tween 20
Tween 20

0

0

OO O oo B~ DD O B~ DN OO BB DN OO B~ DM O BN

Tabla 3. Tratamientos, combinaciones de los factores y niveles de estudio en aceite

de higuerilla.

Filtracion Emulsificantes Dosificaciones (%)

g B~ W N -

No filtrado
No filtrado
No filtrado
No filtrado
No filtrado

Direccion: Km 12 Vias Santa Ana, Canton Portoviejo, Manabi

Teléfono: (593 5) 2420-317- www.iniap.gob.ec
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Nonil fenol
Nonil fenol
Tween 85
Tween 85
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© 0 N O

No filtrado
No filtrado
No filtrado
No filtrado
Filtrado
Filtrado
Filtrado
Filtrado
Filtrado
Filtrado
Filtrado
Filtrado
Filtrado
No filtrado
Filtrado

Tween 85
Tween 20
Tween 20
Tween 20
Nonil fenol
Nonil fenol
Nonil fenol
Tween 85
Tween 85
Tween 85
Tween 20
Tween 20
Tween 20

0

0

Materiales y equipos.

Balanza analitica.

Cromatografo de gases con sus materiales de apoyo.

Espectrofotometro Pharo 100.

Estufa de conveccién forzada marca PRECISION.

Materiales de vidrio basico de laboratorio.

Microscopio Labomed Lx 500.
Multiparamétrico Bante 901 (conductimetro, pH, TDS y temperatura).

Plancha de calentamiento y agitacion marca IKA.

Prensa hidraulica manual de 15 toneladas con cilindro tipo filtro.

Viscosimetro de Cannon-Fenske.

Reactivos.

Acido citrico.
Acido Clorhidrico.
Agua destilada.

Direccion: Km 12 Vias Santa Ana, Canton Portoviejo, Manabi

Teléfono: (593 5) 2420-317- www.iniap.gob.ec
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Buffer pH 4.01, pH 7 y pH 10.01.

Cloruro de Potasio.

Etanol absoluto.

Fenolftaleina.

Fosfato di 4cido de Potasio.

Hidroxido de Potasio.

Reactivos para andlisis cromatografico (Estandar FAME, Hexano, agua bidestilada etc.)
Sulfato de Zink.

Disefio experimental

Los valores paramétricos serdn sometidos a un Disefio Completamente al Azar con un
arreglo factorial de 2x2x3+2.

Andlisis estadistico

Los datos de las variables Viscosidad Cinematica, Conductividad eléctrica, Indice de
Actividad emulsionante, indice de Estabilidad Emulsionante, NGmeros y Tamafio de Gota
se analizaran mediante el paquete estadistico Infostat; para determinar las diferencias entre

las medias se utilizara la prueba de tukey al 5% de probabilidades.

Anélisis de Varianza para pifion e higuerilla.

Fuentes de variacion Gl
Total 59
Tratamientos 19
Factor A:Filtracion il
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Factor B: Emulsificantes

Factor C: Dosis de emulsificantes

Filtracion x Emulsificante

Filtracion x dosis

Emulsificantes x dosis

Filtracién x emulsificante x dosis

Testigo

Testigo + Filtracion

Error E

40

Manejo especifico del experimento y métodos de evaluacion

La recepcion de la materia prima se lo realizard en saco de polietileno, el manejo del

experimento se lo va a realizar mediante dos fases: Fase | proceso de extraccion de aceite

y fase 11 Mezclado de los emulsionantes.

Figura 1. Diagrama de proceso de obtencion de aceite de Pifion (Jatropha curcas L.)

Muestra

'

Descascarado

}

Seleccion

'

Secado

Direccion: Km 12 Vias Santa Ana, Canton Portoviejo, Manabi
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!

Prensado

!

Filtrado

!

Mezclado

Proceso de extraccion

El proceso de la materia prima de pifion e higuerilla, se lo realiz6 mediante los métodos de
extraccion por Rosseto et al. (2012) y Zambrano et al. (2015) en donde se efectian:
Descascarado, seleccion y secado de granos

Se seleccionan aleatoriamente los granos de las muestras, después de ser descascarados, en
el caso de las semillas de pifién e higuerilla se recoge 3 kg por triplicado y luego secado,
la humedad se retira en una estufa de 101 a 105 °C durante el tiempo necesario, hasta que
el peso de la muestra permanezca constante entre los dos pesajes.

Prensado

El prensado manual se realiz6 en una extractora discontinua o hidraulica con maximo 15
toneladas de presion en frio (Zambrano et al. 2015), asi mismo otra muestra con la
extractora mecanica continua tipo expeler con una capacidad de 80-100 Kg/h de semilla
(Carrion y Castro, 2008). Ambas emitiran aceites con presencia de gomas (fosfatidos).
Filtrado y Desgomado

Una vez extraido el aceite, la mitad del producto se deriva con el desgomado de estos dos
aceites (higuerilla y pifion), que consiste en agregar acido citrico del 0,2 al 0,7 % a una
temperatura entre 60 a 90 °C durante un tiempo de 5 a 20 minutos en condiciones normales
(Serna'y Cruz, 2011). En el laboratorio de Bromatologia, se determinara mediante analisis
quimicos del aceite recien extraido (aceite crudo) y del aceite filtrado, donde se tomaran el

rendimiento que es el peso extraido del aceite de las especies en estudio. El Contenido de
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INSTITUTO NACIONAL DE INVESTIGACIONES AGROPECUARIAS

Fosforo que se realiza siguiendo la metodologia AOCS Ca-12-55 aplicable a aceites
vegetales, crudos, desgomados y refinado, determina la presencia de fosfatidos, se usa la
espectrofotometria que consiste en pesar 3g de aceite, mas 0,5g de Oxido de Zinc, se
incinera a 550 a 600 °C, luego se agrega 5 ml de &cido clorhidrico, se filtra, y es tomada
una alicuota, y a es en donde se agregan 5 mL de KOH al 50%, enrazar a 100 ml, y se
toman 10 mL, adicionan 8 ml de Sulfato de Hidracina, y 2 mL de Molibdato de Sodio, se
calienta en bafio maria en 10 min +/- 30 S, para aforar con agua destilada y se procede a
verificar el valor arrojado por el espectrofotémetro, mediante la siguiente férmula:
PPM Fdsforo= (10(A-B) )/((PM))

En el indice de acidez se utilizo la metodologia AOCS Ca-5a-40 que consiste en determinar
los &cidos grasos libres existentes en una muestra de 7 gramos de aceite que se depositan
en un matraz, afiadiéndole 50 mL de alcohol absoluto y 2 6 3 gotas de fenolftaleina agitando
bien la mezcla y afadiéndole Hidréxido de Potasio (KOH) desde la bureta, gota a gota,
hasta el aparecimiento y persistencia por 30 segundos del color rosa. Con los datos del
volumen de KOH gastados, el factor del acido graso (acido oleico), la normalidad de KOH

por el valor de 1.99 se calcula sobre el peso de muestra, se calcula el indice de acidez.

CxNx28,2

indice de Acidez = X 1,99

Mezclado y Registro de datos:
El proceso de extraccion de mayor rendimiento, con el aceite crudo o no filtrado (presencia
de gomas) y refinado (filtrado), se procede a afiadir los emulsificantes en diferentes
dosificaciones hasta estabilizar, segln Pearce y Kinsella (1978), Duran (2008), Kosegarten
y Jiménez (2012), Chavez et al. (2014) se lo realiza mediante las siguientes variables:
a) Viscosidad Cinematica: se utilizé la ASTM D 445 (Viscosidad cinematica en liquidos
opacos Y transparentes) mediante un viscosimetro Cannon-Fenske, que es sumergido a
40°C indirectamente, donde se carga y genera la corrida de la muestra el tiempo en
segundos, culminado el ensayo, se calcula con la siguiente férmula:

9=Cxt
9: Viscosidad cinematica, en mm?/s
C: Constante de Calibracion del Viscosimetro en mm?/s?

t: Tiempo de flujo en segundos.
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b) Conductividad eléctrica (CE): Mediante un conductimetro calibrado, se colocé la
muestra mezclada, en las fracciones volumétricas determinadas por los emulsionantes, en
donde se generan los resultados en mS/cm o pS/cm por fraccion volumeétrica de la emulsion
(Chavez et al. 2014).

¢) Indice de Actividad emulsionante (IAE): Se basa en la dispersion de luz y la turbidez
(y) Pearce y Kinsella (1978) definieron el indice de actividad emulsionante (IAE) en

m?2 /gy se calcula segln la expresion:

2xy
IAE = —
PxC
@= fraccion de volumen de fase aceite
C =concentracion de la emulsion (mg/mL).
v: 2.303 Absorbancia a 500 nm/ | (longitud de la trayectoria).
d) Indice de Estabilidad Emulsionante (IEE): Para medir el indice de estabilidad se

calculé mediante la siguiente ecuacion:

XAt
IEE = Y

AT
Donde:

At: tiempo de almacenamiento (min).

Ay:es la variacion de la turbidez.

e)Numeros y Tamafo de Gota: Isaacs y Chow (1992) y Fernandez (2013), sefialan que
la observacion directa o la fotografia en microscopia son los mas simples y absolutos.
Consiste en determinar el tamafio de particula y se realiza en un microscopio Labomed Lx
500 con camara para realizar las capturas, cuyas imagenes son validadas en el software
Image J. en las unidades de pm.

Al final de obtenidos estos resultados, las muestras que presenten efectos positivos, se
enviard al Departamento de Nutricion y Calidad de la Estacion Experimental Santa
Catalina para realizar los analisis de acidos grasos incluidos isomeros Cis y Trans mediante

cromatografia de gases, en el que se detalla a continuacion:
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Determinacion del perfil de acidos grasos: se realizéutilizando el método AOAC 996.06
(2005). Para el analisis se pesa 0,05 gramos de grasa 0 aceite en un tubo de ensayo tapa
rosca de 10 mL, se adiciona 1 mL de solucion de Hidroxido de potasio 0,5M en metanol y
se calienta en un bafio de agua a ebullicién por 10 minutos, posteriormente se enfria y se
adiciona 0,4 mL de solucion de Acido Clorhidrico 4:1 v/v en Metanol y se coloca en un
bafio de agua a ebullicion por 25 minutos. Se enfria la muestra a temperatura ambiente y
se adiciona 2 mL de agua bidestilada y 3 mL de hexano, se agita el tubo por 30 segundos
en un vortex, se deja en reposo y se espera que se separen las fases organica y acuosa. Se
recupera la fase organica en otro tubo de ensayo con tapa rosca y se repite este
procedimiento por 3 ocasiones mas. El extracto organico que contiene los esteres de acidos
grasos se concentra a sequedad con corriente de nitrégeno a temperatura ambiente, se
redisuelve con 2 mL de hexano grado HPLC y se coloca en un vial de 2 mL ambar para el
andlisis por cromatografia de gases (GC) acoplado a detector de ionizacion de flama (FID).
La separacion se realiza en una columna capilar SUPELCO SP TM 2560 de 100 m X 0,25
mm X 0,2 um, utilizando una programacion de temperatura del horno de columna de
140 °C x 5 minutos, incrementado la temperatura 4°C/minuto hasta 240°C, utilizando helio
como gas portador. La identificacion se realiz6 por comparacion de los tiempos de
retencion de los picos con sus respectivos estandares; para lo cual se utiliza un estandar
SUPELCO FAME MIX de C4 a C24, y la cuantificacion se realiza por el método de
estandar externo comparando el area de la muestra con la de su respectivo estandar. El
resultado se expresa como gramos de cada &cido graso por cada 100 gramos de grasa de

pifion e higuerilla.
Resultados:

Entabla 4, tanto el aceite filtrado como el no filtrado de pifion en una superficie aproximada
de 50 um, se observo en la variable conteo que existen 6 rangos de diferencia estadistica y
en tamafio promedio 3 rangos de diferencia estadistica. El que sobresalié, se derivé en el
aceite no filtrado con nonil fenol con el mayor nimero de gotas con 6253,78 y con un
diametro promedio de 0.03 um, mientras que en el filtrado con nonil fenol con un ndmero
de 8858.89 unidades de microgotas y un diametro promedio de 0.03 um. EIl de menor

conteo de migrogotas, en la mezcla sin surfactantes con 2118 unidades de microgotas en
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aceite no filtrado y un tamafio promedio de 0.55 pum y en filtrado 2493.33 unidades de

microgotas formadas por la emulsion y un tamarfio promedio de 0.47 pm.

Tabla 4. Resultados emitidos del aceite de pifion filtrado y no filtrado en el conteo y

tamafio promedio en accion con 100 ml de agua. E.E. Portoviejo.2019.

Filtracion Emulsificantes Conteo Tamafio

promedio
No Filtrado Tween 85 4750,22d 0,04c
No Filtrado Tween 20 5388,11cd  0,03c
No Filtrado Ninguno 2118e 0,55a
No Filtrado Nonil Fenol 6253,78c 0,03c
Filtrado Nonil Fenol 8858,89a 0,03c
Filtrado Ninguno 2493,33e 0,47b
Filtrado Tween 85 7884,67ab  0,03c
Filtrado Tween 20 6758,11bc  0,04c

Medias con una letra comun no son significativamente

diferentes segin Tukey p > 0,05

En latabla 5, se observé en la variable conteo que constan 3 rangos de diferencia estadistica

y en tamafio promedio 3 rangos de diferencia estadistica las dosificaciones de surfactantes

en el aceite no filtrado. En las dosificaciones del 6% con una media de 6146, 89 unidades

de microgotas de emulsién y un tamafio promedio de 0.03 um y en el menor conteo sin

dosificaciones con el nimero de 2118 unidades de microgotas con un tamafio promedio

0.55 um. En el aceite filtrado, las dosificaciones de 6% generaron 9119.33 unidades de

microgotas y un tamafio promedio de 0.04 pm.

Tabla 5. Resultados emitidos de dosificaciones de surfactantes en aceite de pifion en

el conteo y tamafio promedio en accién con 100 ml de agua. E.E. Portoviejo.2019.

Dosificaciones

Tamafio promedio

Filtracion (%0) Conteo (um)
No filtrado 0 2118c 0,55a
No filtrado 2 4782,33b 0,04c
Wl
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No filtrado 4 5462,89b 0,03c
No filtrado 6 6146,89b 0,03c
Filtrado 0 2493,33c 0,47b
Filtrado 2 5945,11b 0,03c
Filtrado 4 8437,22a 0,04c
Filtrado 6 9119,33a 0,04c

Medias con una letra comun no son significativamente diferentes segun
Tukey p > 0,05

En el aceite filtrado como el no filtrado de higuerilla en una superficie aproximada de 50
pum, en la tabla 6 se observo en la variable conteo que existen 8 rangos de diferencia
estadistica y en tamafio promedio 3 rangos de diferencia estadistica. EI que sobresalio, se
derivo en el aceite filtrado con nonil fenol con el mayor nimero de gotas con 11280.33 y
con un didmetro promedio de 0.02 um, mientras que en el no filtrado un numero de 6528
unidades de microgotas y un diametro promedio de 0.02 um. El de menor conteo de
migrogotas, en la mezcla sin surfactantes con 2285.33 unidades de microgotas en aceite no
filtrado y un tamafio promedio de 0.08 um y en filtrado 1987.67 unidades de microgotas

formadas por la emulsién y un tamafio promedio de 0.35 pm.

Tabla 6. Resultados emitidos de dosificaciones de surfactantes en aceite de higuerilla

en el conteo y tamafio promedio en accion con 100 ml de agua. E.E. Portoviejo.2019.

Tamafio promedio

Filtracion Emulsificantes Conteo (um)
No Filtrado Tween 85 6514,22bc 0,12b
No Filtrado Tween 20 4358,89cd 0,04b
No Filtrado Ninguno 2285,33d 0,08b
No Filtrado Nonil Fenol 6528bc 0,02b
Filtrado Nonil Fenol 11280,33a 0,02b
Filtrado Ninguno 1987,67d 0,35a
Filtrado Tween 85 9499,33a 0,09b
Filtrado Tween 20 8775,78ab 0,15ab
Wl  aEEL
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Medias con una letra comin no son significativamente diferentes

segun Tukey p > 0,05

En latabla 7, se observo en la variable conteo que constan 3 rangos de diferencia estadistica
y en tamafio promedio 2 rangos de diferencia estadistica las dosificaciones de surfactantes
en el aceite no filtrado. Donde mayor nimero de gotas, fueron en las dosificaciones del 8%
con una media de 6159.44 unidades de microgotas de emulsion y un tamafio promedio de
0.06 um y en el menor conteo sin dosificaciones con el nimero de 2285,33 unidades de
microgotas con un tamario promedio 0.08 pum. En el aceite filtrado, las dosificaciones de
8% generaron 10270.56 unidades de microgotas y un tamafio promedio de 0.08 um, y
menor numero de conteo de gotas, es de 1987.67 unidades de microgotas con un tamafio

promedio de 0.35 pm.

Tabla 7. Resultados emitidos de dosificaciones de surfactantes en aceite de higuerilla

en el conteo y tamafio promedio en accion con 100 ml de agua. E.E. Portoviejo.20109.

Tamarfo promedio

Filtracion Dosificaciones (%) Conteo

(Hm)
No filtrado 0 2285,33c 0,08b
No filtrado 6 6052,67b 0,03b
No filtrado 8 6159,44b 0,06b
No filtrado 10 5189b 0,1b
Filtrado 0 1987,67c 0,35a
Filtrado 6 9395,22a 0,07b
Filtrado 8 10270,56a 0,08b
Filtrado 10 9889,67a 0,1b

Medias con una letra comin no son significativamente diferentes segin
tukey p > 0,05
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El contenido de acidos grasos son semejantes en el aceite formulado (tabla 8), el porcentaje

de APC NF y APL NF sobresalen el &cido linoleico, que es un acido graso poliinsaturado

y el Elaidico (grasa monoinsaturada), cuyos principios activos aportan al desarrollo del

medio acuoso como toxina lineal.

Tabla 8. Contenido de acidos grasos en aceite formulado filtrado y no filtrado de

pifidn.

APC NF APL NF

Nombre Simbolo

(%) (%)
Acido Miristico cl4 0,1 0,1
Acido Palmitico c16:0 15,1 15,0
Acido Palmitoleico c16:1 0,8 0,8
Acido Heptadecanoico cl7:0 0,1 0,1
Acido Estearico c18:0 6,5 6,8
Acido Elaidico c18:1n9%t 35,2 35,6
Acido Oleico c18:1n9¢c 1,1 1,1
Acido Linoleico cl8:2n6c 40,4 39,9
Acido Cis-11-Eicosenoico c20:1 0,1 0,1
Acido Linolénico c18:3n3 0,2 0,2

APC NF: Aceite de pifién crudo + Nonil fenol
APL NF: Aceite de pifion limpio + Nonil fenol

El contenido de acidos grasos son semejantes en el aceite formulado como estan expuestos

en la tabla 9, el porcentaje de AHC NF y AHL NF sobresalen el Acido Linoleico, que es
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un acido graso poliinsaturado y el Acido Esteéarico que es una grasa saturado, pueden

aportar como toxina lineal por la estructura misma.

Tabla 9. Contenido de &cidos grasos en aceite formulado filtrado y no filtrado de
higuerilla. E.E. Portoviejo.2019.

AHL NF  AHC NF

Nombre Simbolo

(%) (%)
Acido Miristico cl4 12,1 11,4
Acido Heptadecanoico c18:1n%t 7,9 8,3
Acido Estearico c18:1n9¢c 32,6 32,7
Acido Elaidico c18:2n6t 4,0 4,6
Acido Linoleico c18:2n6¢c 39,0 38,8
Acido Cis-11-Eicosenoico c18:3n3 2,2 1,9

AHC NF: Aceite de higuerilla crudo + Nonil fenol
AHL NF: Aceite de higuerilla limpio + Nonil fenol

Los costos de la formulacién de aceite de pifién e higuerilla formulado y no formulado, a
nivel de laboratorio (Anexo 1 y tabla 10), se tomaron en cuenta los insumos en esa escala,
reactivos como Tween 20 y Tween 85, tienen un costo considerable por ser grado reactivo
y pueden variar en escala industrial, asimismo el procesamiento; el nonil fenol de 9 moles,
se consiguen en las tiendas de ventas de productos quimicos con fines cosméticos. EI mayor
costo se crea en el tratamiento Tween 20 al 6% con aceite filtrado en 100 ml de aceite de
pifion, se genera un costo de $9.61. EI de menor costo, es el no filtrado en 100 ml de aceite
de pifién al 2% de nonil fenol con un costo de $1.78, y sin emulsionantes con aceite no
filtrado $1.77.
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Tabla 10. Costos por cada tratamiento en aceite de pifion. E.E. Portoviejo.2019.

N° Filtracion Emulsificantes Dosificaciones Costo total
$)
1 Filtrado Ninguno 0 7,12
2 Nofiltrado Ninguno 0 1,77
3 No filtrado Nonil fenol 2 1,78
4 No filtrado Nonil fenol 4 1,79
5 Nofiltrado Nonil fenol 6 1,79
6 No filtrado Tween 85 2 2,44
7 No filtrado Tween 85 4 3,11
8 No filtrado Tween 85 6 3,78
9 No filtrado Tween 20 2 2,60
10 No filtrado Tween 20 4 3,42
11 No filtrado Tween 20 6 4,25
12 Filtrado Nonil fenol 2 7,13
13 Filtrado Nonil fenol 4 7,14
14 Filtrado Nonil fenol 6 7,15
15 Filtrado Tween 85 2 7,79
16 Filtrado Tween 85 4 8,47
17 Filtrado Tween 85 6 9,14
18 Filtrado Tween 20 2 7,95
19 Filtrado Tween 20 4 8,78
20 Filtrado Tween 20 6 9,61
Direccion: K 12 Vias Santa Ana, Cant6n Portoviefo, Manabi W :“i.;."': . % z'"\i“'"ELOBERNQ
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El mayor costo se genera el tratamiento Tween 20 al 6% con aceite filtrado en 100 ml de
aceite de higuerilla, se produce un costo de $11.28. El de menor costo, es el no filtrado en
100 ml de aceite de pifion al 6% de nonil fenol con un costo de $1.80 y sin presencia de
surfactantes el costo de $1.78 (tabla 11).

Tabla 31. Costos por cada tratamiento en aceite de higuerilla. E.E. Portoviejo.2019.

N° Filtracion Emulsificantes Dosificaciones COSt((;)tOtal
1 Filtrado Ninguno 0 7,14
2 No Filtrado Ninguno 0 1,78
3 No Filtrado Nonil fenol 6 1,80
4 No Filtrado Nonil fenol 8 1,81
5 No Filtrado Nonil fenol 10 1,82
6 No Filtrado Tween 85 6 3,79
7 No Filtrado Tween 85 8 4,46
8 No Filtrado Tween 85 10 5,14
9 No Filtrado Tween 20 6 4,26
10 No Filtrado Tween 20 8 5,09
11 No Filtrado Tween 20 10 5,92
12 Filtrado Nonil fenol 6 7,17
13 Filtrado Nonil fenol 8 7,18
14 Filtrado Nonil fenol 10 7,18
15 Filtrado Tween 85 6 9,16
16 Filtrado Tween 85 8 9,83
17 Filtrado Tween 85 10 10,50
18 Filtrado Tween 20 6 9,62
19 Filtrado Tween 20 8 10,45
20 Filtrado Tween 20 10 11,28
Conclusiones:
S0 SEEL

?iT?ECié”: lgixngTf)V/\:x?gmy; Ana, Cantén Pt()r't()v\(ﬂ(). Manabi W ,“' Ny s GOBIERNOS
eléfono: (593 5) 2420-317- www.iniap.gob.ec ‘ < x‘- "~/ DE TODO



INSTITUTO NACIONAL DE INVESTIGACIONES AGROPECUARIAS

- El emulsificante ideal estudiado en las variables de tamafio de gota y tamafio
promedio es el nonil fenol (4-(2,4-di metil-3 heptanil) fenol), en el pifidn con una
dosificacion de 6% en aceite filtrado. En higuerilla con una dosificacion de 8% de
nonil fenol en aceite filtrado.

- En el analisis econdémico, en el proceso de formulacion con aceite de pifion, el de
menor costo se obtuvo en $1.78 y en el procesamiento con aceite de higuerilla
$1.80.

Recomendaciones:

- Realizar un estudio de analito secundario que defina el antinutriente que actua como
medio de bioplaguicida.
- Seguir este estudio, para definir la tension superficial del producto.
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ANexos:

Anexo 1. captura de matrices para la evaluacion de costos.

MANTEMNS | VIOR | DEPR | BEPRECIAL! | poe
Equipos COosTO ENTGE i | ECipct an P RECURSO HUMAND
CALIBRALT | (AROS | W MENSEAL
Extractora manual 952 50 0 95.20 12,10 0,08 LG MENSUIEL DG FERS TG HORA
400 50 ] 0,00 1063 0.7 TECHICO LABDRATORICR pirante 3 investigador | § B A
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D inacid| N [Sueldo Mensu] Total Md Total Anual
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INSUMOS i m’”}‘”’“’”‘ Ll I Operador; 1 a0t so1|  1ose
Agitador magnético AGITAR URIDAD UMIDAD E 5 0,0017 Sublotal 1 301 10si2
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Wialraz hitazato con alargadera § mal Contener quide] GO0 ml ml ) 3 n0nes Carga Social
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[MATERIA PRIMA [Costos \P Apoite ol ESS .4 3 I
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12460
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Actividad 2.

Los residuos del aguacate (Persea americana Mill) en la obtencién de bioplasticos.
Responsable:

Ing. Q. Wilmer Ponce Saltos

Colaboradores:

MSc. Ing. William Viera (Coordinador Nacional de Fruticultura — EESC).

MSc. Ing. Q. Beatriz Brito (Dpto. de Nutricion y Calidad — EESC).

MSc. Ing. Maria Riera (Docente del Dpto. Procesos Quimicos UTM).

Egdo. Horacio Alfonso Sanchez Soldrzano (Tesista Ingenieria Quimica)

Antecedentes:

El Ecuador, por su ubicacién geogréafica posee las condiciones climéaticas adecuadas para
el cultivo del aguacate, siendo las principales zonas productoras: Carchi, Imbabura,
Pichincha, Tungurahua, Azuay y Loja. La variedad demandada a nivel internacional es la
Hass; sin embargo, en el mercado local la aceptacién va por la variedad Fuerte. En Ecuador
se consume en estado fresco y a menor escala en productos procesados como aceite de
aguacate, salsa, aderezos, entre otros (Viera, Sotomayor y Viera, 2016).

En el Ecuador se produjeron 24247, 16118 y 20995 toneladas (Tn) de aguacate para los
afios 2015, 2016 y 2017 respectivamente (FAO, 2017). Se estima que el consumo per céapita
del fruto en el pais es de 1 kg al afio y se proyecta que para los afios 2011 al 2020, la
demanda se incremente a nivel nacional en 19% conforme aumenta la poblacion (Viera,
Sotomayor y Viera, 2016).

El desarrollo de materiales sustitutos a los plasticos convencionales, se ha convertido en
un interés de investigaciéon en los ultimos afios. Una alternativa es el uso de fuentes
renovables de origen animal o vegetal, como es el caso del quitosano y colageno de algunos
animales (De la Rosa y Charro, 2015), o almidon y celulosa provenientes de plantas, dtiles

en la elaboracion de biopolimeros (De Almeida et.al., 2004).
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A nivel internacional existen o se estan desarrollando, trabajos de interés relacionados con
el tema. Tal es el caso de la Universidad de la Sapienza en Roma, la cual coordina un
proyecto con la participacion de 21 universidades de la Union Europea, para la
transformacion de residuos biol6gicos urbanos en productos biodegradables (Union
Europea, 2017). Por su parte investigadores de la Universidad de Sevilla junto con expertos
de la Universidad de Huelva, obtuvieron un bioplastico natural absorbente a partir de la
proteina de la soja (Cuadri et.al., 2017).

Algunas de las investigaciones mencionadas, se han enfocado en la utilizacion del almidon
como fuentes principales en la obtencion de plastico biodegradable, el cual también puede
obtenerse de distintos residuos agricolas o agroindustriales. Uno de ellos corresponde a los
generados en el procesamiento del aguacate, los cuales pueden ser usados como una
alternativa para la manufactura de productos de plastico biodegradable y aditivo
biodegradable, favoreciendo asi el desuso de plasticos derivados del petréleo como el
polietileno, polipropileno, policloruro de vinilo, poliestireno (Solis y Martin, 2016).
Existen estudios preliminares que han demostrado el uso de residuos de aguacate para
obtener bioplastico. Lubis y colaboradores (2016), extrajeron el almidén de la semilla del
aguacate (Persea Americana Mill) y la celulosa microcristalina presente en la cafa de
azucar en una relacion de composicion de 7:3, 8:2 y 9:1 (%m/m), utilizando glicerol como
plastificante con una variacion de 0,1; 0,2; 0,3 (%v/m) de almidon, para obtener un
bioplastico reforzado (Lubis et. al., 2016).

S. Ginting, Ramadhan y Mabharani (2015), usaron almidén de la semilla de aguacate
(Persea americana Mill) con glicerina y quitosano, para elaborar bioplastico reforzado. La
relacion en la composicion del almidén de semilla de aguacate y quitosano fue de 7:3, 8:2
y 9:1 y la temperatura de la solucién bioplastica se varié a 80, 85 y 90 ° C. La mejor
condicion se obtuvo a una temperatura de 90 °C con una relacion de almidon - quitosano
7:3 (S. Ginting et.al., 2015).

Por su parte S. Ginting et. al. (2018), extrajeron el almidon de la semilla del aguacate
(Persea americana Mill), para emplearlo como un material bioplastico. El rendimiento de
almidon se lavo y se secd en horno a 70 °C durante 30 minutos, alcanzando un maximo de
24,20 g de almidon (S. Ginting et. al., 2018).
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Los bioplasticos tienen como ventaja su corto tiempo de degradacién, el cual se estima que
sea de entre un 60 y 90% del material polimérico en un término maximo de 180 dias
(Lopez, 2005). A diferencia de los plasticos convencionales cuyo tiempo de degradacion
va desde meses hasta cientos de afios, una vez que el plastico esta en el ambiente (Roach,
2003).
Este trabajo se viene realizando en el afio 2019, con el nombre del protocolo “Los residuos
del aguacate (Persea americana Mill) en la obtencion de bioplasticos.” con fecha de
aprobacion a través del comité técnico mediante el acta 004 con fecha 26 de Junio del 2019.
Objetivos:
Objetivo General
Obtener un bioplastico a partir de los residuos del aguacate (Persea americana Mill.).
Obijetivos Especificos.

1. Determinar las caracteristicas fisico-quimicas de la semilla y cascara del aguacate

para la elaboracion de bioplasticos.
2. Caracterizar compuestos celulésicos y almidonados de la semilla y cascara.
3. Caracterizar las peliculas plasticas obtenidas evaluando sus parametros fisicos,
quimicos y mecanicos.

Metodologia:
Caracteristicas del sitio experimental
Ubicacion
Los ensayos se realizaron en el laboratorio de Bromatologia y Calidad de la Estacion
Experimental Portoviejo del INIAP.
Factores en estudio
Variable independiente: Residuos del aguacate (cascara y semilla).
Variable dependiente: Calidad del bioplastico.
Unidad experimental
Se trabajara con los residuos del procesamiento del aguacate. Especificamente la semilla'y
la cascara del aguacate de la especie Persea americana.
Tratamientos
Se trata de un estudio con 3 factores y 2 niveles. Los factores estaran representados por los

distintos materiales que se utilizaran en la elaboracion del bioplastico los cuales son:
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almidon, celulosa y plastificante. Los niveles corresponderan a las cantidades maximas y
minimas gque cada uno de ellos puede aportar, de acuerdo a lo recomendado por expertos
en el tema (Enriquez, Velasco y Ortiz, 2012).

Se analizara el efecto que causan los niveles de cada factor sobre las caracteristicas fisicas,
quimicas y mecanicas del bioplastico obtenido.

Disefio experimental

Se trabajara con un arreglo 2°. De manera que:

23=2%2%2=8

Los factores son: Cantidad de almidén (g), cantidad de celulosa (g) y cantidad de
plastificante (mL). Los dos niveles se fijaron tomando en consideracion valores empleados
en estudios anteriores. En todas las experimentaciones se disolvié la celulosa en 20 mL de
una solucion de acido acético al 2% (Lubis et. al., 2016). Se realizardn ademas 3
repeticiones para cada tratamiento, para un total de 24 corridas. El disefio de experimentos
gueda planteado como se muestra en la Tabla 12.

Tabla 12. Disefio de Experimentos

Almidon (g)  Celulosa (g)  Glicerina (mL)

5,00 2,40 8,00
5,00 2,40 12,00
5,00 1,25 8,00
5,00 1,25 12,00
8,00 1,25 8,00
8,00 2,40 12,00
8,00 1,25 12,00
8,00 2,40 8,00

Analisis estadistico
Se realiz6 prueba no paramétrica mediante la prueba U de Mann Withney y empleando el
software SPSS.

Manejo especifico del experimento y métodos de evaluacion
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Se utilizara la semilla del aguacate para extraer el almidon, el cual se caracterizé antes de

ser usado en la elaboracion del bioplastico (Tabla 13).

Tabla 43. Caracterizacion del almidon

Variable independiente Meétodo de determinacion
Humedad (%) Método de la AOAC 925.10

Temperatura de gelatinizacion (°C)  Técnica de Grace.

indice de solubilidad en agua (ISA)  Técnica de Anderson

indice de absorcion de agua (IAA) Técnica de Anderson

(%)
Poder de hinchamiento Técnica de Anderson
Claridad de la pasta Espectrofotometria

Contenido de amilosa y Espectrofotometria

amiolpectina (%)

- Humedad:
Se coloc61 gramo de muestra en un horno a una tempera de 105 °C + 2 por una hora, y se
enfrié en un desecador y pesar hasta peso constante. Se determind el porcentaje de
humedad por diferencia de peso.
Los procesos se hicieron de la siguiente manera:
- Temperatura de gelatinizacion
e Pesar 10 g de almidon (BS) disolver en agua destilada y completar a 100 mL.
e Calentar agua en un vaso de precipitado de 250 mL a 85 °C.
e Tomar 50 mL de la suspension en un vaso de precipitado de 100 mL. y Introducir
el vaso de precipitado con la muestra en el agua a 85 °C.
e Agitar con el termdmetro constantemente la suspension de almidén hasta que se
forma una pasta y la temperatura permanezca estable por unos segundos.

e Leer directamente en el termdmetro la temperatura de gelatinizacion.

- Indice de solubilidad en agua (ISA), indice de absorcion de agua (IAA) y Poder de
hinchamiento

e Pesar tubos de centrifuga secos a 60 °C.
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Pesar en los tubos 1,25 g de almidon (bs) y agregar exactamente 30 mL de agua
destilada precalentada a 60 °C y agitar (sin excederse).
Colocar en bafio de agua a 60 °C durante 30 minutos; agitar la suspension a los 10
minutos de haber iniciado el calentamiento.
Centrifugar a temperatura ambiente a 4 900 RPM durante 30 minutos.
Decantar el sobrenadante inmediatamente después de centrifugar (m&ximo un
minuto después) y medir el volumen.
Tomar 10 mL del sobrenadante y colocar en un vaso de precipitados de 50 mL
(previamente pesado).
Secar el sobrenadante en un horno durante toda la noche a 70 °C.
Pesar el tubo de centrifuga con el gel.
Pesar el vaso de precipitados con los insolubles.
IAA = Peso del gel (g) / Peso muestra (g) BS
ISA = Peso solubles (g) x V x 10 / Peso muestra (g) BS
PH= Peso del gel (g) / (Peso muestra (g) bs—Peso solubles (g))

- Claridad de la pasta

Pesar en tubos de centrifuga 200 mg de almidén (BS).

Suspender el almidén en 20 mL de agua destilada.

Colocar los tubos en un bafio de agua en ebullicién durante 30 minutos.

Agitar la suspension cada cinco minutos.

Después de pasados 30 minutos colocar la suspension en cubetas del
espectrofotdbmetro y dejar enfriar a temperatura ambiente.

Leer el porcentaje de transmitancia a una longitud de onda de 650 nm, utilizando

agua destilada como blanco.

- Contenido de amilosa y amiolpectina

Preparacion de la curva estandar de amilosa/amilopectina.

Pesar 100 mg de muestra de amilosa y 100 mg de amilopectina en frascos
volumétricos de 100 mL.

Agregar a cada frasco 1 mL de etanol al 95 por ciento y 9 mL de hidréxido de sodio

1 N, tapar y dejar a temperatura ambiente entre 18-24 horas.
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e Completar a 100 mL con agua destilada.

e Preparar la curva estandar de acuerdo a los siguientes valores:

Amilosa (%0) Amilosa (mL) Amilopectina (mL) NaOH 0,09N (mL)
0 0 18 2
10 2 16 2
20 4 14 2
25 5 13 2
30 6 12 2

e Enun frasco volumétrico de 100 mL que contenga 50 mL de agua destilada agregar
una alicuota de 5mL de cada punto de la curva estandar, 1 mL de acido acético 1 N
y 2 mL de solucion de yodo al 2 por ciento, mezclar bien y completar a volumen
con agua destilada.
e Almacenar los frascos bajo oscuridad durante 20 minutos y leer la densidad Optica
a una longitud de onda de 620 nm.
e El célculo del contenido de amilosa se realiz6 directamente de la curva estandar y
se expresa como porcentaje.
De la misma manera, el material de relleno extraido de la cascara sera caracterizado (Tabla
14).

Tabla 54. Caracterizacion del material de relleno

Variable independiente Método de determinacion
Celulosa (%) Método de Kurschner y Hoffer
Lignina (%) Método de Klason

Holocelulosa (%) ASTM D-1104

- Celulosa: Se tomo gramo de materia anhidra libre de extractos, se coloc6 en un matraz,
se le afiadié 20 mL de etanol y 5 mL de &cido nitrico concentrado. Hervir en bafio Maria
a reflujo durante 30 minutos. Pasar la solucion por un filtro Gooch de porosidad media y
peso conocido. Desechar el liquido y someter el sélido a una segunda digestion de 30
minutos con 25 mL de etanol-acido nitrico. Realizar una decantacion como en la etapa

anterior y se efectud una tercera digestion con 100 mL de agua destilada por una hora.
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Filtrar la muestra en el Gooch, lavar con agua destilada caliente y posteriormente con 100
mL de solucion saturada de acetato de sodio y por ultimo con 500 mL de agua destilada
caliente. Secar el residuo en un horno eléctrico a una temperatura de 105 + 3 °C para
luego enfriarlo en un desecador de cristal sobre silica gel y pesarlo.

Calcular el porcentaje de celulosa con la siguiente relacion:
P
Celulosa (%) = Pior* 100

Donde:

Por = Peso seco del residuo (g)

Po = Peso anhidro de la muestra (g)

- Lignina: El método de hidrdlisis acida cuantitativa practica una hidrolisis de dos etapas:
la primera con &cido sulfarico al 72% que hidroliza los polisacéridos en oligosacaridos y
una segunda al 4% que rompe los oligoméros en monosacaridos. Se toma la cantidad
proxima a 1 gramo libre de extraibles la muestra se coloca en un vaso de precipitado de
50 ml a la cual se agregan 15 mL de H.SO4 al 72%, y se mantiene dos horas en agitacion,
al poco tiempo de adherir el acido sulfarico se notara que la muestra se torna obscura,
una vez pasado el tiempo, se coloca en un vaso de precipitado de 1L y se realiza una
disolucion al 4% de H.SO, agregando agua destilada y se deja en ebullicion suave por 4
horas. Se espera hasta que la muestra se asiente para decantar y filtrar. Una vez filtrada
la muestra se lleva a estufa a 105 £3°C durante 24 horas y se procede a pesar.

- Holocelulosa: Este método emplea acido acético, que acidifica el medio y se convierte
en didxido sodico que permite degradar la lignina solubilizandola y clarificando la
muestra. Se toman 2 g aproximadamente de muestra tras extracciones la cual se agregan
a un matraz Erlenmeyer cuello no esmerilado y se coloca a bafio Maria a una temperatura
de 80 85 °C. Una vez alcanzada la temperatura se agregan 1,5 g. de clorito sédico y 10
gotas de acido acético glacial se tapona y se deja reposar 1 hora. Pasado el tiempo se
agrega nuevamente 1.5 gramos de clorito sédico y 10 gotas de &cido acético glacial y se
deja reposar 1 hora, el proceso se repite hasta que la muestra se observe blanca, por lo
menos 3 veces se repite. Se filtra, se lava con agua destilada, se seca en horno y se pesa
en balanza analitica

Posteriormente se seguid el procedimiento descrito por Lubis et. al. (2016), para la

obtencion de las peliculas. Para ello se disolvié la celulosa extraida de la cascara del
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aguacate en una solucion de &cido acético al 2% y se disolvid el almidon en agua destilada
en una relacion 1:10 (%m/v). Se calentara la solucidn de almidon y se agitara en una placa
calefactora durante 10 minutos. Posteriormente, se afiadio la glicerina en la proporcion
respectiva para luego calentar la mezcla de almidon y glicerol. Al alcanzar los 70 °C, se
afiadira la celulosa a la mezcla y se mantuvo caliente hasta 85 °C. La mezcla se enfrio,
vertio en una placa Petri y se secd a 60°C en una estufa durante 24 horas.

El bioplastico obtenido del proceso se retird del molde, y se colocé en un desecador donde
se caracterizo para determinar sus propiedades fisicas, quimicas y mecéanicas (Tabla 15).

Tabla 65. Caracteristicas fisicas, quimicas y mecéanicas del bioplastico obtenido

Variable dependiente Método de determinacion
Densidad (kg/m?) Meétodo analitico, relacion masa — volumen.
Espesor (mm) Medicion con calibrador
Transicion vitrea (°C) Calorimetria diferencial de barrido (DSC)
Solubilidad en agua(%) Norma Técnica Ecuatoriana NTE-INEN 2048:2006
Elongacion (Pa) Norma American Society for Testing and Materials
(ASTM) ASTM D 828-95a
Biodegradabilidad(%) Determinacion de biodegradabilidad aerobia de

plasticos, Norma I1SO 14855.

- Densidad: La densidad se calcul6 como la relacion entre la masa y el volumen medida a
23 £ 1°C, en muestras de 2 cm de largo, 2 cm de ancho y 3 mm de espesor. La masa se
determind con una balanza analitica y el volumen midiendo las dimensiones con ayuda
de un vernier.

- Espesor: El espesor de las peliculas se midié directamente sobre estas con un vernier.

- Transicion vitrea: Se empleara un calorimetro diferencial de barrido para esta
determinacion. Las muestras se introduciran en crisoles sellados y pinchados para
favorecer la pérdida de humedad. Las curvas fueron obtenidas usando doble barrido, en
el primer barrido se elimind la humedad. Primero se empleara un barrido de 0°C a 160°C
a una velocidad de 50°C/min. A continuacion, se enfriard hasta 0°C utilizando la misma
velocidad y por ultimo, se calentard nuevamente hasta 160°C a una velocidad de 50°C/min

(en este barrido se analizo la transicion vitrea del almiddn). Se registrara el peso inicial y
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final del crisol para valorar la pérdida de agua durante el primer calentamiento (aln en
fase de medicion).

- Solubilidad en agua: Se introducieron muestras en agua destilada en proporcion de 1:10
(film:agua) durante 48 h en reposo. Se separé el agua sobrenadante del material solido,
éste fue trasladado a una estufa de conveccion natural (J.P. Selecta, S.A. Barcelona,
Espafia) durante 24 h a 60°C para eliminar el agua libre. Por Gltimo, se trasladara a un
desecador con pentoxido de fosforo a 25°C durante 15 dias para eliminar el agua ligada.
Se tom¢ el peso inicial y final de la muestra, siendo la diferencia la masa de film disuelta

en agua.

- Elongacion: Las peliculas se cortaron en piezas de 15 mm de ancho y 40 mm de largo.
La distancia inicial (lo) entre las mordazas fue de 30 mm y la velocidad de traccion de
0.9 mm/s. La tension de ruptura se calcul6 dividiendo la relacion de la fuerza entre el area
de la seccion transversal inicial de la pelicula: y la deformacion a la ruptura considerando
como la deformacién lineal [(I - lo)/ lo], se determiné por la curva de tension-
deformacion. EI modulo de elasticidad se calculo como la pendiente de la region lineal

de la curva de tension en funcion a la deformacion.
Resultados:
Caracterizacion del almidén

El almidon de la semilla de aguacate se caracterizd de acuerdo a la tabla 16, los resultados
correspondientes a humedad, temperatura de gelatinizacion, indice de absorcién, indice de
solubilidad, poder de hinchamiento y claridad de la pasta.

Tabla 76. Caracterizacion del almiddn obtenido. E.E. Portoviejo.2019.

Analisis Resultado + ¢
Humedad (%) 11+1
Temperatura de gelatinizacion (°C) 66,67 £ 1,53
Claridad de pasta 43 +1,73
indice de absorcion (g gel/g muestra) 5,45+ 0,32
indice de solubilidad (%) 21,21 + 0,05
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Poder de hinchamiento (g agua/g almidon) 0,17+0,01

Contenido de amilosa y amilopectina

Para una longitud de onda de 620 nm se obtuvieron los valores (Tabla 17) que permitieron
construir la curva de calibracion correspondiente (Figura 1).

Tabla 17. Elementos para formar la curva de calibracién de %cAmilosa. g agua/g

almidon. E.E. Portoviejo.2019.

Muestras
. Promedio
% Amilosa 1 2 )
i i ___ Absorbancia
Absorbancia Absorbancia Absorbancia
0 0,225 0,231 0,231 0,229
10 0,315 0,317 0,315 0,316
20 0,454 0,452 0,45 0,452
25 0,511 0,508 0,503 0,507
30 0,564 0,560 0,562 0,562
0,6
L@
05 e o
e
04 e y =0,0114x + 0,2193
S e Rz = 0,9942
5 e
203 e ¢
S e
o @
<o,2 ?
0,1
0
0 5 10 15 20 25 30 35

% de Amilosa

Figura 1. Curva de Calibracion de Amilosa. E.E. Portoviejo.2019.

La determinacién de amilosa y amilopectina se realiz6 por duplicado y se detalla en la

tabla 18 y posteriorme el contenido del almidon de la biomasa (tabla 19).
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Tabla 88. Porcentaje de Amilosa y Amilopectina. E.E. Portoviejo.2019.

Muestras Absorbancia Almidon % Amilosa  %Amilopectina
M1 0,509 0,503 0,5 25,06 74,94
M2 0,443 0,44 0,44 19,62 80,38
% +o 22,34 + 0,04 77,66 £ 0,04

Tabla 99. Contenido de Almidon. E.E. Portoviejo.2019.

Muestras LST LM ST % Almidon
M1 0,1 0,117 25 56,16
M2 0,2 0,246 25 59,04
M3 0,3 0,324 25 51,84

%+o 55,68 + 3,62

Rendimiento del almidon, contenido de celulosa y lignina de la cascara del aguacate.
Los resultados obtenidos se muestran en la Tabla 20, obtuvieron rendimientos de 5.01 +/-
0.05%, asi como del contenido de celulosa (33.33+/- 0.58) y lignina (29.01+/- 2.06%) en

la tabla 21.
Tabla 20. Rendimiento del almidon. E.E. Portoviejo.2019.

Masa de Masa de o
Muestras o . % Rendimiento
almidon (g)  semilla (g)
M1 3,6 78 4,61
M2 5,7 118 4,83
M3 8,1 145 5,58
%+ o 5,01 + 0,05
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Tabla 21. Contenido de Celulosa y Lignina en cascara de aguacate. E.E.
Portoviejo.2019.

Muestras Celulosa (%) Lignina (%)
M1 33 28,65
M2 34 31,23
M3 33 27,15
% +o 33,33% + 0,58% 29,01% + 2,06%

Elaboracion de la pelicula biodegradable

Las primeras 56 formulaciones (Anexo 2) no formaron la pelicula deseada, mientras que
las 44 restantes con la adicion del PVA y NaOH al 30% si lo hicieron (Anexo 3). Sin
embargo en algunos casos donde se formo la pelicula, se evidencié que era quebradiza o
se rompia al retirarla de la capsula petri en la que se habia secado.

Partiendo de los datos sefialados para las 100 formulaciones, se hizo una prueba no
paramétrica a fin de determinar si existia o no relacion entre las dosificaciones de cada
material respecto a la formacion de pelicula. Con la prueba U de Mann Withney y

empleando el software SPSS se obtuvo como resultado lo dispuesto en la Tabla 22.

Tabla 22. Resultados estadisticos para prueba no paramétrica. E.E. Portoviejo.2019.

Glicerina NaOHsz  AcAczs Celulosa Almidén

U de Mann-Whitney 691,500 28,000 ,000 6,000 1020,000

W de Wilcoxon 1681,500 328,000 3,000 27,000 2010,000

Z -3,769 -3,916 -2,944 ,000 -1,596

Sig. asintdtica (bilateral) ,000 ,000 ,003 1,000 111

Significacion exacta

) _ ,000P ,026" 1,000P

[2*(sig. unilateral)]

a. Variable de agrupacion: Pelicula

b. No corregido para empates.
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Considerando lo observado en la formulacion y lo obtenido en el software estadistico, se

decidié no incluir el &cido acético ni la celulosa en la mezcla puesto que no favorecian la

formacion de la pelicula. Por otra parte se trabajo con una cantidad fija de almidon y de

solucion de NaOH al 30% de acuerdo a la formulacion descrita en la Tabla 23.

Tabla 23. Composicion para la obtencion de biopelicula. E.E. Portoviejo.2019.

Prueba Almidén (g) Glicerina (g) PVA (9) NaOH 30% (mL)
1 3 2 6 5
2 3 2,5 5 5
3 3 3 4 5
4 3 3,5 3 5
5 3 4 2 5

Caracterizacion de la pelicula biodegradable

Aunque las pruebas realizadas de acuerdo a la composicion de la tabla 24 formaron la

biopelicula, la prueba 1 fué la que mostr6 mayor durabilidad, razon por la cual fue la

seleccionada pra realizarle la caracterizacion que entra en detalle a continuacion.

Tabla 104. Caracterizacion de la pelicula biodegradable. E.E.

Portoviejo.2019.
Anélisis Unidad Resultado
Humedad % 23,43 +1,25
Solubilidad de agua % 39,39 £ 8,75
Densidad g/lcm?® 1,52 + 0,06
Espesor mm 0,575+0,04
Biodegradabilidad % 21,03 +7,28
Tension MPa 1,53 + 0,06
Deformacion % 21,25+ 1,95
Madulo de elasticidad MPa 10,04 + 1,43

Direccion: Km 12 Vias Santa Ana, Canton Portoviejo, Manabi
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Conclusiones:

- Los residuos del aguacate (semilla y cascara) poseen almidén y celulosa facilmente
extraible para su uso en la elaboracion de biopléasticos.

- La caracterizacion del almidon arroja como resultado que es un almidon de baja
calidad, con alta solubilidad, baja absorcion de agua y bajo poder de hinchamiento, lo
cual se refleja en el porcentaje de amilosa e influye ademas en la formacién de las
peliculas biodegradables.

- Del total de 100 pruebas realizadas para establecer una formulacion, se conocid que el
acido aceético y la celulosa no favorecian la formacion de la pelicula, ademas que era
necesario la incorporacion de PVA en la mezcla para alcanzar el objetivo planteado.
Los mejores resultados en cuanto a formacion y durabilidad de pelicula se obtuvieron
con 3 g de almiddn, 2 g de glicerina, 6 g de PVA y 5 mL de NaOH al 30%.

Recomendaciones:

Seguir con la formulacion con los residuos de aguacate, y si es posible incluir otros para

su posterior desarrollo.
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Anexo 2. Formulaciones que no formaron pelicula. E.E. Portoviejo.2019.

Prusha Almidon Glicerina  CH3COOH NaOH NaOH NaOH CH3COOH CH3COOH Celulosa

(9) 9 (ML)5%  (mL)30% (mL)20% (mL)40%  (mL)15% (ML) 25% ()

1 9 18 18 9

2 3 6 6 c

3 3 6 3 3

4 4 6 5 4

5 3 6 7

6 3 6 6

7 4 8 4

8 3 6 6

9 3 5 6

10 3,5 6 6

11 3 6 6 5

12 3 5 5 3

13 17 35 30 10

14 7 15 12 5

15 7 15 10 4

16 5

[N
(6]
w
N
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3,5

15

17
18
19
20
21

22
23
24
25
26
27
28
29
30
31

1,5

2,5

3,5

32

33
34

35

4,5

5,5

36
37
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38
39
40
41
42
43
44
45
46
47
48
49
50
51
52
53
54
55
56

on o1 o1 o1 o1 o1 o1 o1 o1 o1 A B DD DM B DB D

1,5
2
2,5
3
3,5
4
4,5
5
5,5
1
1,5
2
2,5
3
3,5
4
45
5)
5,5
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Anexo 3. Formulaciones que formaron pelicula. E.E. Portoviejo.2019

Almidén  Glicerina NaOH 30% CH3COOH Celulosa
Prueba PVA (g
(9) (9) (mL) 25% (mL) (9)

1 3 2 6 5

2 3 2,5 5 5

3 3 3 4 5

4 3 3,5 3 5

5 3 4 2 4

6 4 1 2 3

7 4 1,5 2 3

8 4 2 2

9 4 2,5 2

10 4 3 2

11 4 3,5 2

12 4 4 2

13 4 4,5 2

14 4 5 2

15 4 55 2

16 3 1 1

17 3 15 15

18 3 2 2

19 3 2,5 2,5

20 3 3 5

21 3 3,5 6

22 3 4 7

23 3 4,5 8

24 3 5 8

25 3 55 8 3

26 4 1 1 4

27 4 15 2 4

28 4 2 3 4

29 4 2,5 4 4

30 4 3 5 4 ~0.t° "EL

Teléfono: (593 5) 2420-317- www.iniap.gob.ec DE TODOS
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31 4 3,5 6 4
32 4 4 7 4
33 4 4,5 8 4
34 4 2 1 4
35 4 2 5 4
36 4 2 55 4
37 4 2 5 4
38 4 2 6 4
39 4 3 6,5 4
40 4 3 7 4
41 4 3 7,5 4
42 4 4 8 4
43 4 4 8 4
44 4 4 8 4 3
Direccion: Km 12 Vias Santa Ana, Cantén Portoviejo, Manabi 7 :“:u,'-"e. /&}; GLOBIERNO
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Actividad 3.

Optimizacion del proceso de jabon artesanal “prieto” de Pifion (Jatropha curcas L.)
mediante el estudio de la cinética de saponificacion.

Responsable:

Ing. Q. Wilmer Ponce Saltos

Colaboradores:

Ing. Ramon Soloérzano (Programa de Agroenergia-EEP)

MSc. Ing. Ricardo Baquerizo (Docente del Dpto. Procesos Quimicos).
MSc. Ing. Yunet Gomez (Docente del Dpto. Procesos Quimicos).
Egdo. Francisco Macias (Tesista Ingenieria Quimica).

Egdo. Natalia Palacios (Tesista Ingenieria Quimica).

Egdo. Pedro Vega (Tesista Ingenieria Quimica).

Egdo. Anlly Vilcacundo (Tesista Ingenieria Quimica).

Antecedentes:

Las aplicaciones que la Jatropha curcas L. posee son variadas, entre las que se destacan el
control de plagas, biorremediacion de suelos contaminados con hidrocarburos, utilidad
medicinal y cosmética (Pabén y Hernandez, 2012), extraccién del aceite para la

elaboracion de biocombustibles y jabon (Toral, y otros, 2008) entre otros.

Los trabajos que se han encontrado en base a la elaboracion del jabon a partir del aceite de
Jatropha Curcas L. no incluyen el uso de alguna ceniza vegetal como fuente de alcali en
la saponificacion, sino que describen el proceso, como es el caso de Casanovas, et. al,
(2015) con hidréxido de sodio y realiza una comparacion con unas muestras de jabon Prieto

como tal, es decir, realizado de manera artesanal.

El uso del jabon obtenido a partir del aceite de Jatropha Curcas L. no esta limitado a
Ecuador y a América Latina, en paises como Portugal la produccion de este jabdn es
comercial, es usado como una alternativa para las personas que presenten alguna reaccion

alérgica a los jabones comunes y en paises del oeste de Africa como Zambia, Nigeria,

o ‘ .
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Zimbabwe es comercializado como un jabon suave para lavar ropa, estos procesos
excluyen las cenizas como fuente del &lcali usando asi hidroxido de sodio o potasio en
solucion (Shahinuzzaman, Yaakob, y Moniruzzaman, 2016).

Este protocolo fue aprobado el 26 de Junio del 2019, con acta de aprobacién 007.
Objetivos:

Objetivo General.

Optimizar el proceso de produccion de jabén prieto manipulando las condiciones de
aprovechamiento de las materias primas (pifion y cenizas) y mediante el estudio de la
cinética de saponificacion.

Obijetivos Especificos.

Determinar el tiempo de retencién y la relacion agua: ceniza que permita la mejor

obtencion de la lejia.

Obtener las mejores condiciones de tiempo y temperatura en la preparacion del material

saponificable.

Metodologia:

Caracteristicas del sitio experimental

Ubicacion

Los ensayos se realizaran en el laboratorio de Bromatologia y Calidad de la Estacion
Experimental Portoviejo del INIAP

Factores en estudio

Factor de estudio (variable de entrada) | Respuesta en estudio

Reaccion aceite de pifion con Hidroxido de | Cantidad de material saponificable

Sodio e Hidroxido de Potasio

Concentracion y tiempo de retencion de la | Cantidad de hidroxidos

ceniza en agua

_‘.\ \ ‘ '
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Tiempo y Temperatura de coccion del | Cantidad de material saponificable

material graso

Proporcion lejia: material graso Rendimiento de produccion de jabon

Proporcion lejia: material graso Rendimiento de produccion de jabén

(Catalizador de cloruro de sodio)

Unidad experimental

Para el cumplimiento de los objetivos trazados en la investigacion se presentan 5 etapas o
experimentos.

En el primer experimento se determind 12 unidades experimentales compartiendo dos
fases: una con hidroxido de potasio y otra con hidréxido de sodio.

El segundo experimento se realizé unidades experimentales.

El tercer experimento, se evalud 15 unidades experimentales.

En el cuarto y quinto experimento, se evaluara 9 unidades experimentales.

El primer experimento, se realiz6 la reaccidn entre el aceite de pifién con el hidréxido de
sodio (NaOH) e hidroxido de potasio (KOH) en varios porcentajes. En el caso del aceite
de pifion se determinara la cantidad Optima y mientras que para el NaOH y KOH la
dosificacion ideal.

En el segundo experimento se analizard los factores cantidad de ceniza y tiempo de
retencion.

En el tercer experimento, se evalud la mejor variante obtenida en el experimento 1, al
variar 3 tipos de material graso y sus proporciones para la saponificacion.

En el cuarto experimento, se evaluara la cinética de saponificacidn de 3 materiales grasos

a 3 concentraciones iniciales.
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En el quinto experimento con similitud al cuarto experimento, pero, adicionando un
catalizador como el cloruro de sodio (Na Cl),

Disefio experimental

En cada unidad experimental se realizard 2 réplicas de la unidad experimental original. El

total de las corridas experimentales seré:

Experimento  Unidades experimentales  Corridas experimentales  Bloques

1w 12 36 3
1) 12 36 3
2 15 45 3
3 9 27 3

4 9 27 3
5 9 27 3

Andlisis estadistico

Para el cumplimiento de los objetivos propuestos se realizara la optimizacion de las
respuestas obtenidas de los disefios experimentales, asi como el analisis de varianza
multifactorial. La cinética de saponificacion se establecera por medio de métodos de ajustes
de modelos matematicos. Para la optimizacion de respuestas de las superficies generadas,
asi como para el ANOVA multifactorial se empleard el software Statgraphics Centurion
XV 0 superior.

Manejo especifico del experimento y métodos de evaluacion

Optimizacion de las materias primas:

e Lejia
- ‘.‘ A p
o o ,.‘7'?.0,5::‘,- KW EL
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Se quema el residuo seco en un recipiente hasta que se convierte en cenizas. La ceniza
formada es expuesta a una lixiviacion con agua para obtener una solucién rica en
hidroxidos. El estudio experimental consiste en conocer la proporcion adecuada de cenizas
y agua, asi como el tiempo de retencidn en la lixiviacion para obtener una lejia con mayor
concentracion de hidréxidos.

e Material saponificable

Se extrae el material graso a partir del pifion y se mezcla con agua caliente. Se mantiene
en agitacion hasta formar una mezcla homogénea lista para el proceso de saponificacion.
El estudio experimental consiste en conocer el tiempo y temperatura 6ptima para obtener
una solucién con alto contenido de material saponificable.

e Obtencidn del jabdn

Se mezclan en proporcién 1:1 la lejia y la solucidn grasa con agitacion suave y constante
hasta que la solucién empieza adquirir mayor viscosidad, los tiempos de reaccion estan
entre 01h:45, 03h:00 y 04:15. Se distribuye la solucién en moldes y se deja secar. El estudio
experimental consiste en analizar la cinética de saponificacion y compararla con la cinética

en la produccion de jabon a partir de reactivos puros.

Analisis Fisicoquimicos:

e Concentracion de hidroxidos.

Se determiné mediante titulacion volumétrica con Ftalato acido de potasio o acido
clorhidrico valorado en su defecto (Christian, 2009). Para la cuantificacion del Hidréxido
de Potasio y de Sodio, se va a realizar mediante los métodos analiticos de la ANMAT (s.f)
y el método de conductimetria (Atkins y De Paula, 2013).

Andlisis de la cinética de saponificacion.

La cinética de saponificacion se va a determinar mediante el siguiente modelo cinético:

dCa_ K x Ca™
T xCa
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%: Cinética de reaccion.

Ca= Concentracion de reactivos.

K= Constante Cinética de reaccion.

n= Orden de reaccion.

Producto final

Obtenido el jabdn segun se indica en la NTE INEN 841:2016 (INEN 2013) se va a realizar
los siguientes analisis:

Determinacion de Grasa en jabon

Segln se indica la NTE INEN 823:2012 (INEN 2012), se pesa 5 a 10 g de muestra,
previamente desmenuzada, si el producto contiene una considerable cantidad de materia
insoluble en agua se separa el jabon mediante extraccion con alcohol etilico, y colocarla en
un vaso de precipitacion; luego se afiade 100 cm3 de agua destilada y disolver (con
calentamiento si es necesario); después trasvasar la disolucion a un embudo de separacion,
lavando el vaso con una pequefia cantidad de agua destilada y afiadir gotas de la solucion
indicador de naranja de metilo y acidular con la solucion 0,5 N de acido clorhidrico, hasta
el viraje del indicador, para liberar los acidos grasos; enfriar hasta temperatura ambiente.
La extraccion se efectlla mediante extraccion con 100 cm? de éter etilico, agitando
fuertemente durante 1 min, se deja en reposo hasta la separacion completa de las dos fases,
y trasladar el extracto etéreo a un vaso de precipitacion de 250 cm?® previamente tarado y
evaporar en bafio Maria.

Secar el residuo obtenido en la estufa a 85 = 3°C, durante 10 min; enfriar en el desecador
y pesar. Calcular mediante la siguiente férmula:

m2 —ml
GT =100 ——

GT = materia grasa total, en porcentaje de masa.
m = masa de la muestra a analizar, en gramos.
m1 = masa del matraz Erlenmeyer, en gramos.

m2 = masa del matraz Erlenmeyer con el residuo seco, en gramos.
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Determinacion de humedad y material volatil

EnlaNTE INEN 818:2013 (INEN 2013), consiste en pesar en la capsula aproximadamente
5 g de muestra de jabon rallado con una precision y se lleva a una estufa a una temperatura
de 105°C y se seca hasta masa constante en el tiempo de 1h. Enfriar en el desecador y
pulverizar la muestra con la varilla de vidrio. Se toman los datos y se procede a calcular
mediante la siguiente formula:

El contenido de humedad en materia volatil en agentes tensoactivos se determinan

mediante la ecuacién:

ml —m?2
H=100——

En donde:

H = materia volatil, incluyendo humedad, en porcentaje de masa.

m = masa de la muestra analizada, en gramos.

m1 = masa cristalizador, varilla, y muestra antes del secado, en gramos.

m2 = masa de la capsula y su contenido después del secado, en gramos.
Resultados

Como variable de respuesta se ha escogido la alcalinidad libre en la obtencion del jabon
como lo indica el anexo 4, 5y 6, donde se obtuvieron el contenido de hidroxido de potasio
en la solucion de ceniza, porcentaje de alcalinidad libre al final de la saponificacion con
hidroxido de potasio y porcentaje de alcalinidad libre al final de la saponificacion con

solucidn de lejia, los experimentos se realizaron a 70-80°C.

La prueba de varianza (o = 95 %) mostrada en la tabla 25 demuestra que no existe una
relacion directa entre la cantidad de ceniza y el tiempo de retencion al momento de obtener
una mayor concentracion de hidroxido de potasio, ésta particiona la variabilidad %KOH
en piezas separadas para cada uno de los efectos presentando valor-P menores a 0.05 en:
A (concentracidn de ceniza), B (tiempo de retencién), BB, factor bloque; mientras que AB

y AA sobrepasan dicho valor. El tiempo donde tuvo mayor rendimiento, fue de 04h:15 (+).
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Tabla 25. Analisis de varianza de concentracion

de KOH en lejia. E.E.

Portoviejo.2019.
Fuente Suma de Cuadrados Gl Cuadrado Medio = Razdn-F  Valor-P
A:CC 60,2875 1 60,2875 28,12 0,0000
B:TR 40,1428 1 40,1428 18,72 0,0004
AA 0,28938 1 0,28938 0,13 0,7174
AB 0,208354 1 0,208354 0,10 0,7586
BB 10,4177 1 10,4177 4,86 0,0400
bloques 20,4804 2 10,2402 4,78 0,0209
Error total 40,737 19  2,14405
Total (corr.) 172,563 26

Producto final

Entre los resultados, se obtuvo el andlisis de calidad de las muestras de jab6n como lo

indica la tabla 26 como jabdn tipo 111 se asemejan como lo indica la NTE INEN 839. En la

tabla 27 en lo que corresponde a la variable materia grasa total, pH y material insoluble en

agua, para lo cual debera ajustarse a un tiempo de mayor desarrollo.
Tabla 26. Aplicacion de NTE INEN 839 a la muestra obtenida con KOH grado

reactivo. E.E. Portoviejo.2019.

Muestras

Requisitos Promedio
1 2
Materia grasa total, %? 41.2937 39.6743 40.484
Humedad y materia volatil; %? 38.89 35.99 37.44
Materia activa valorable, %? - - -
Alcalinidad libre como NaOH, %? 0.0803 0.0779 0.0779
Materia insoluble en agua, %? 8.5342 8.2676 8.4009
pHP 10.98 10.88 10.93
Cloruros, %? 0 0 0
Biodegradabilidad del tensoactivo, % 2 - -
Direccién: Km 12 Vias Santa Ana, Canton Portoviejo, Manabi W #? i ELOBlERNO
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%?= Porcentaje en masa.

b= Solucion al 1%.

Tabla 27. Aplicacion de NTE INEN 839 a la muestra obtenida con lejia. E.E.

Portoviejo.2019.
Muestras
Requisitos Promedio
1 2

Materia grasa total, %? 25.6122 27.7755 26.6939
Humedad y materia volatil; %? 19.43 17.97 18.7
Materia activa valorable, %? - - -
Alcalinidad libre como NaOH, %? 0.0324 0.0431 0.0378
Materia insoluble en agua, %? 40.5598 61.4124 50.9861
pHP 11.22 11.17 11.2
Cloruros, %*? 0 0 0

Biodegradabilidad del tensoactivo, % a . - -
%?= Porcentaje en masa

b= Solucion al 1%.

Conclusiones

- El tiempo de retencion de la lejia es de 48 horas y la relacion agua:ceniza es de
0.96:1.
- El tiempo de reaccion que Ileg6 a un mejor resultado fue de 04h15.

Recomendaciones

Seguir con el estudio a través de la optimizacion y ajustes de la reaccion que se determina

mediante la cinética quimica.
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AnNexos

Anexo 4.Porcentaje de hidroxido de potasio en la solucién de ceniza.

Blogue 1 Unidad cC TR SeKOH
Experimental

! -1 -1 3,689504
2 -1 0 4,743648
8 1 1 5,534256
4 0 -1 5,27072
S 0 0 5,797792
6 0 1 7,379008
! 1 -1 6,5884
8 1 0 7,90608
0 1 1 9,22376

Bloque 2 1 -1 -1 4,216576
2 1 0 4,216576
3 -1 1 4,216576
4 0 1 5,797792
5 0 0 6,061328
6 0 1 6,851936
! 1 1 8,169616
8 1 0 8,169616
9 1 1 10,014368
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Bloque 3 1 -1 -1 3,689504
2 -1 0 4,216576
3 -1 1 11,068512
4 0 -1 7,90608
5 0 0 6,324864
6 0 1 12,122656
7 1 -1 7,379008
8 1 0 7,379008
9 1 1 13,703872
+:04h15
0: 03h00
-: 01h45
N7
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Anexo 5.Porcentaje de alcalinidad libre al final de la saponificacion con hidréxido de

potasio.
Unidad

Experimental COH TRx %Al L

! 1 -1 0,4300

2 -1 0 0,2268

3 1 1 0,1134

! 0 -1 1,2134

plodue & ° 0 0 1,2928
° 0 1 1,2021

! 1 -1 2,8907

8 1 0 3,0417

° 1 1 2,9162

! -1 -1 0,4309

2 -1 0 0,1588

3 1 1 0,1134

! 0 -1 1,7577

ploque2 ° 0 0 1,3608
° 0 1 1,2701

! 1 -1 25671

| 1 0 3,8399

° 1 1 2,8618

! -1 -1 0,5670

: 1 0 0,1361

Blogue 3 3 1 1 0,2268
! 0 -1 1,7010

° 0 0 1,3608

° 0 1 1,1907

05

Direccion: Km 12 Vias Santa Ana, Cantdn Portoviejo, Manabi
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7 1 -1 1,8121
8 1 0 3,4515
9 1 1 3,4171

Direccion: Km 12 Vias Santa Ana, Cantén Portoviejo, Manabi
Teléfono: (593 5) 2420-317- www.iniap.gob.ec
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Anexo 6. Porcentaje de alcalinidad libre al final de la saponificacion con solucién de

lejia.
Unidad

Experimental ct TRx | %AlL

1 -1 -1 0,0680

2 -1 0 0,0680

3 -1 1 0,0680

4 0 -1 0,0794

Bloque 1 5 0 0 0,0647
6 0 1 0,0755

7 1 -1 0,0324

8 1 0 0,0431

9 1 1 0,0324

1 -1 -1 0,0454

2 -1 0 0,0454

3 -1 1 0,0567

4 0 -1 0,0454

Bloque 2 5 0 0 0,0431
6 0 1 0,0431

7 1 -1 0,0324

8 1 0 0,0539

9 1 1 0,0431

1 -1 -1 0,0680

2 -1 0 0,0680

Blogue 3 3 -1 1 0,0680
4 0 -1 0,0445

5 0 0 0,0539

6 0 1 0,0431

Direccién: Km 12 Vias Santa Ana, Cantén Portoviejo, Manabi W :“"‘.'»;’;’: f ; ELOBIERN 0
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7 1 -1 0,0431
8 1 0 0,1618
9 1 1 0,0324

Direccion: Km 12 Vias Santa Ana, Cantén Portoviejo, Manabi
Teléfono: (593 5) 2420-317- www.iniap.gob.ec




