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RESUMEN

En este trabajo de investigacién se evalud el proceso de obtencion de aceite de
Cucurbita ficifolia (sambo), para su uso comestible utilizando dos métodos de
extraccion, dado esto se establecié el método adecuado para la extraccion del
aceite mediante prensado y solvente, estableciendo el acondicionamiento 6ptimo
de la materia prima la cual es semilla con corteza y sin corteza en el cual
también se estipuld la temperatura adecuada para el calentamiento de la semilla

empleando en la investigacién dos temperaturas (90 y 100°C).

Se emplearon 312,5 g de semillas de sambo para cada muestra, considerando 8

tratamientos mas 1 repeticion haciendo un total de 16 muestras.

Para determinar variabilidad en los niveles estudiados se realiz6 andlisis fisico-
quimicos de: acidez, humedad, saponificacion, indice de refraccion y punto de
fusion fueron realizados en el laboratorio de Bromatologia pertenecientes a la

Universidad Técnica Estatal de Quevedo analisis basados en las Normas INEN.

Una vez obtenidos los resultados de los 5 analisis a los que fue sometido el
Aceite de Semillas de Sambo es establecid por medio del paquete estadistico
STATGRAPHICS que existié diferencias entre el Factor A (Materia Prima),
Factor B (Temperatura de Calentamiento) y Factor C (Método de Extraccion).
Para continuar con las respectivas conclusiones y recomendacion referentes a

los dispuestos objetivos e hipétesis planteadas.

XVii



ABSTRACT

This research work evaluated the process of obtaining Cucurbita Ficifolia
(sambo) oil for edible use using two methods of extraction, given that the
appropriate method for the extraction of oil by pressing and solvent set, setting
the optimum conditioning which the raw material is seed bark and bark in which
the temperature suitable for heating the seed is also stipulated in the

investigation using two temperatures (90 and 100 ° C).

312.5 g sambo seeds for each sample were used, whereas 8 treatments over 1

repeat for a total of 16 samples.

To determine variability in the levels studied physicochemical analysis was
performed: acidity, humidity, saponification, refractive index and melting point
were performed in the laboratory of Food Science belonging to the State
Technical University Quevedo based on INEN Standards analysis.

After obtaining the results of the 5 analysis which was subjected Seed Oil Sambo
is established by means of statistical package STATGRAPHICS that existed
differences between Factor A (Feedstock), Factor B (temperature heating) and
Factor C (Extraction Method). To continue with the respective conclusions and
recommendations concerning the objectives and hypotheses raised willing.
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1. MARCO CONTEXTUAL DE LA INVESTIGACION

1.1. Introduccion
1.1.1. Antecedentes

El nombre cientifico del sambo proviene del latin ficifolia, “hojas de higuera”.
Desde mediados del presente siglo existe consenso respecto a que se trata de
un cultivo de origen americano, no obstante, su centro de origen y
domesticacién son todavia desconocidos. Algunos autores han propuesto como
lugares de origen América Central o el Sur de México, mientras que otros
sugieren América del Sur, y mas especificamente los Andes. El cultivo del
sambo o calabaza blanca en el Ecuador no se encuentra ampliamente

difundido razoén por la cual su cultivo es de forma artesanal (Quinteros, 2010).

Las semillas de sambo ademas de ser un alimento muy nutritivo y sabroso,
poseen propiedades extraordinarias para tratar ciertas enfermedades. Entre las
principales tenemos las siguientes: enfermedades reumaticas, diarrea,

fortalecimiento del cerebro (Delgado, 2013).

Estas semillas representan un aporte considerable de lipidos y proteinas que
son muy apreciadas en la elaboracion de dulces, barras energéticas y granolas
con un alto contenido de fibra que es consumida en dietas nutricionales
(Ortega, 2013).

Las semillas de sambo o calabaza blanca se las obtuvo en la localidad de
Cuenca, para posteriormente realizar la extraccion del aceite presente en
mencionadas semillas, ya que por sus caracteristicas es funcional para su uso

comestible.
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1.1.2. Problematizacién
Diagndstico

Los aceites son productos grasos de origen animal o vegetal, y estos ultimos
son los mas usados en la cocina, ya sea para freir, cocer o simplemente
condimentar. En este grupo se encuentran los de oliva, palma, soya, girasol,
maiz, colza, entre otros. Pese a ser compuestos organicos que se obtienen de
semillas u otras partes de las plantas, al ser sometidos a un proceso quimico,
pueden convertirse en grasas hidrogenadas o Trans (EI Comercio de Ecuador,
2011).

El consumo excesivo de estas grasas resulta dafiino para la salud, ya que
incrementa los niveles de colesterol en la sangre, refiere Maria Teresa
Zumaran, nutricionista de la clinica Ricardo Palma. (El Comercio de Ecuador,
2011).

El desconocimiento sobre las propiedades nutricionales que tiene tanto el
sambo como sus semillas, su aprovechamiento y la busqueda de nuevas

técnicas impiden la innovacion del area industrial.

Las semillas como su pulpa son consumidas en una gran variedad de
productos alimenticios, teniendo en cuenta su aporte considerable de lipidos no

son apreciadas, por lo que no recibe el valor agregado correspondiente.
Formulacion del problema.

¢El no conocer la técnica adecuada para extraer aceite de diferentes tipos de
semillas de Cucurbita ficifolia, es una limitante para su aprovechamiento

agroalimentario?
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Sistematizacion del problema.

En los diferentes métodos extraccion de aceite de semillas, existen parametros
que influiran en el producto final, como pueden ser los siguientes aspectos: el
método adecuado de extraccion ya que de esto dependera el rendimiento y
calidad del aceite, también es importante establecer las condiciones 6ptimas de
la materia prima en este casi determinar si el empleo de semillas de sambo
(Cucdurbita Ficifolia) con corteza o sin corteza a una temperatura adecuada

influye en las caracteristicas de un aceite de calidad.
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1.1.3. Justificacién

Las plantas oleaginosas son vegetales de los que se puede extraer aceite con
usos industriales, que van desde el sector alimenticio y cosmético, hasta la

composicion de lubricantes y combustibles (Mufioz, 2013).

Las semillas de calabaza (Cucurbita) tienen multiples usos, se incorporan como
alimento y también con fines medicinales. Se destacan por presentar alto
contenido de grasas y proteinas. El aceite de las semillas de calabaza presenta
un alto contenido en acidos grasos insaturados (principalmente linoleico y

oleico), vitamina E y esteroles vegetales (Nyam & Stevenson, 2012).

Una buena nutricion es un derecho humano basico. Con el fin de tener una
poblaciébn sana que pueda promover el desarrollo, la relacion entre la
alimentacion, la nutricion y la salud debe ser reforzada. En los paises en
desarrollo, una de las formas de lograrlo es a través de la explotacion de los
recursos locales disponibles, con el fin de satisfacer las necesidades de la

poblacién en continuo crecimiento (Cravzov, 2014).

Un consumo de acidos grasos poliinsaturados aumentado se asocia a un
aumento de la incidencia de cancer, enfermedades de coraz6n y la obesidad.
Excesivo consumo de aceite vegetales refinados interfiere con la produccion de
prostaglandinas provocando una amplia gama de sintomas desde un sistema
inmunoldgico deprimido, sindrome premenstrual y multiple inflamacion en

varios érganos (Doctor, 2014).

Con la obtencion de aceite vegetal de semillas de sambo se pretende sustituir
el aceite de palma y la grasa animal, los cuales tienen efectos negativos sobre
la salud de quienes lo consumen. Mediante este trabajo investigativo el autor y
la Universidad Técnica Estatal de Quevedo ayudard a contribuir el desarrollo
social, tecnoldgico e industrial en la alimentacion humana en lo que se refiere a

la mejora del consumo de grasas.
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1.2.1.

1.2.2.

1.2 Objetivos
Objetivo General

Evaluar el proceso de obtencion de aceite de semillas de sambo
(Cucurbita ficifolia) para uso comestible utilizando dos métodos de

extraccion.

Objetivos Especificos

Establecer el estado 6ptimo de la materia prima (semilla con corteza y

sin corteza) para la obtencion de aceite.

Estipular que temperatura (90 - 100 °C) es la mas adecuada en la

extraccion de aceite de sambo.

Determinar el método adecuado para de extraccion de aceite de sambo.

(prensado y por solvente).
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1.3.1.

1.3.2.

1.3. Hipotesis
Hipdtesis nula

La materia prima (semilla con corteza y sin corteza) no influye en la

obtencién de aceite.

La temperatura de calentamiento de la semilla (90 - 100 °C) no influye
en la obtencion de aceite.

El método de extraccion de aceite (prensado y por solvente) no influye
en la obtencién de aceite.

Hipdtesis alternativa

La materia prima (semilla con corteza y sin corteza) si influye en la

obtencién de aceite.

La temperatura de calentamiento de la semilla (90 - 100 °C) si influye en
la obtencion de aceite.

El método de extraccion de aceite (prensado y por solvente) si influye
en la obtencién de aceite.
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2. MARCO TEORICO

2.1. Fundamentacion Teorica

2.1.1. Sambo
2.1.1.1. Origen.

Su nombre cientifico viene del latin ficifolia, “hojas de higuera”. Desde
mediados del presente siglo existe consenso respecto a que se trata de un
cultivo de origen americano, no obstante, su centro de origen y domesticacion
son todavia desconocidos. Algunos autores han propuesto como lugares de
origen América Central o el Sur de México, mientras que otros sugieren

América del Sur, y méas especificamente los Andes (Quinteros, 2010).

2.1.1.2. Taxonomiay Descripcion botanica.
TABLA 1: Clasificacion cientifica del Sambo

Reino: Plantae

Division: Magnoliophyta

Clase: Magnoliopsida,Dilleniidae
Orden: Cucurbitales

Familia: Cucurbitaceae,Cucurbitoideae
Tribu: Cucurbiteae

Género: Cucurbita

Fuente: (Ortega, 2013).

2.1.1.3. Morfologia.

Es una planta rastrera o trepadora, anuales; perteneciente a la familia de

plantas dicotiledoneas. Resisten bajas temperaturas (Ortega, 2013).

El fruto es globoso; de 20 cm de diametro, y no supera los 5-6 kg de peso. La
piel, verde o blanquecina, protege una pulpa conformada basicamente por
mesocarpio, seca, fibrosa, de color claro y dulce. Puede contener hasta 500
semillas de forma aplanada y color oscuro, parduzcas o negras segun las
variedades. Una misma planta puede dar hasta 50 frutos en condiciones
favorables (Quinteros, 2010).
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TABLA 2: Composicion Quimica del Sambo

CONSTITUYENTE TIERNO MADURO
Humedad (%) 94.5 91.4
Proteina (%) 0.3 0.2

Grasa (%) 0.1 0.5
Carbohidratos totales (%) 4.4 6.9

Fibra cruda (%) 0.5 0.6
Ceniza (%) 0.2 0.4

Fuente: (Lopez & Tamayo, 2013).

Las semillas de Sambo varian segun la variedad y distribucion geografica. Son
fuertemente ovaladas-elipticas (1.6 a 2.2cm de longitud) y comprimidas (0.5 a

1.5 de espesor), su color varia entre café oscuro a negro (Ortega, 2013).

TABLA 3: Composicion quimica de la semilla del sambo

Calorias 321.0
Agua (%) 5.9
Proteina (g) 21.6
Fibra 1.7
Grasa (g) 32.6
Calcio (mg) 31.2
Fosforo (mg) 0.077
Hierro (mg) 6.8
Vitamina B1 (Tiamina ) (mg) 0.19
Vitamina B2 (Riboflavina) (mg_;) 0.17

Fuente: (Gonzalez & Yafiez, 2012).

2.1.1.4. Variedades.

Sambo blanco: Tiene la coloracion de la corteza blanca, medio insipido, pero

se utiliza como verdura para ensaladas, sopas y coladas (Ortega, 2013).

Sambo “criollo”: Crece en las quebradas de la sierra. Produce una
carnosidad dura que se puede utilizar como verdura cuando es tierna, pero

madura se emplea para el engorde de cerdos (Ortega, 2013).

2.1.1.5. Zonas de produccién nacional.

El cultivo en el Ecuador no se encuentra ampliamente difundido razén por la
cual su cultivo es de forma artesanal. Las principales provincias de la Sierra
Ecuatoriana, productoras de Sambo (Cucurbita Ficifolia) son: Loja, Azuay,

Caniar, Pichincha, entre otras (Quinteros, 2010).
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2.1.1.6. Valor nutricional.
2.1.1.6.1. Valor nutricional del Sambo.

El Sambo se destaca por su riqueza en vitaminas y minerales. Estan
compuestos en su mayoria por agua y no posee una cantidad muy alta de
Glucidos. EI Sambo es una hortaliza que se la consume cocida, ya sea fresco o
maduro. En relacion a su riqueza vitaminica, el Sambo presenta cantidades
elevadas de vitamina B y todas de accion antioxidante, contiene calcio y
fésforos (Quinteros, 2010).

2.1.1.6.2.  Valor Nutricional de las semillas del sambo.

El valor nutritivo de estas semillas representa un aporte considerable de lipidos
y proteinas que son muy apreciadas en la elaboracion de dulces, barras
energéticas y granolas con un alto contenido de fibra que es consumida en

dietas nutricionales (Ortega, 2013).

Las semillas de Sambo ademas de ser un alimento muy nutritivo y sabroso,
poseen propiedades extraordinarias para tratar ciertas enfermedades. Entre las
principales tenemos las siguientes: Enfermedades reumaticas, Diarrea,
Fortalecimiento del cerebro, Limpieza de las vias urinarias, Anti-prostéatica
(Delgado, 2013).

TABLA 4: Valor nutricional en Semillas de Sambo Crudas

NUTRIENTES CANTIDAD
Grasa total (g) 53.10
Energia (kcal) 573
Colesterol (mg) --
Proteinas (g) 29.20
Glacidos (g) 6.70
Hierro (mg) 15.50
Fibra () 1.70
Yodo (ug) --
Calcio (mg) 91.00
Vitamina A (mg) 5.00
Vitamina E (mg) 0
Vitamina C (mg) 0

Vitamina D (ug) --

Fuente: (Delgado, 2013).
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2.1.1.7. Usos

Tanto sus semillas como su pulpa son comestibles y se usan para preparar un
sinfin de platillos y dulces tipicos. El sambo es la calabaza que mas se
aprovecha en las comunidades para la alimentacion. Si se expone el sambo al
sol por un tiempo, adquiere cierta dulzura. Las hojas jévenes y los brotes se
preparan como hortalizas, las flores masculinas y los capullos, ricos en

carotenos se emplean en sopas y ensaladas (Gomez & Navas, 2007).

Los frutos inmaduros son corrientes en muchos platos, como el “Locro de
sambo”. La semilla se tuesta y se comen con algo de sal o se muelen y sirven
como condimento para salsas. En la medicina tradicional la pulpa se considera
refrigerante y la goma que se obtiene al hacer una incision en la cascara como

depilatorio (Gomez & Navas, 2007).

2.1.2. Aceites

Los aceites vegetales comestibles son productos alimenticios constituidos
principalmente por glicéridos de &cidos grasos obtenidos Unicamente de
fuentes vegetales. Podran contener pequefias cantidades de otros lipidos,
tales como fosfatidos, de constituyentes insaponificables y de &cidos grasos
libres naturalmente presentes en la grasa o el aceite (CODEX STAN 210-
1999).

Los aceites virgenes se obtienen, sin modificar el aceite, por procedimientos
mecanicos y por aplicacién unicamente de calor. Podran haber sido purificados
por lavado, sedimentacion, filtracion y centrifugacion unicamente (CODEX
STAN 210-1999).

Los aceites prensados en frio se obtienen por procedimientos mecanicos
Gnicamente, sin la aplicacion de calor. Podran haber sido purificados por
lavado, sedimentacion, filtracién y centrifugacion Unicamente (CODEX STAN
210-1999).
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2.1.2.1. Estructura de las oleaginosas.

El principal rasgo caracteristico de las células de las semillas oleaginosas es la
existencia de organelas celulares llamadas cuerpos lipidicos y proteinicos, las
cuales contienen, respectivamente, la mayoria del aceite y de las proteinas del
grano. Los cuerpos proteicos varian de tamafio dependiendo de la semilla
oleaginosa y también varian de tamafios en un amplio rango dentro de cada

tipo de oleaginosa (Grasso, 2013).

Los cuerpos lipidicos (también conocidos como oleosomas o esferosomas) son
el sitio principal de reserva de lipidos, no s6lo en semillas oleaginosas sino
también en frutos oleaginosos. Su tamafio frecuente oscila entre 1 a 2 um,
aunque varia desde 0,2 a 0,4 um en el caso de la soja hasta tamafios tan
grandes como 4 um en el caso del algodén (Grasso, 2013).

Los &cidos grasos presentes en dicho aceite son el linoleico variando entre
48% y 62%, que por su naturaleza de poliinsaturado (dos dobles enlaces) y
pertenecer al grupo omega-6 (primer enlace de hidrégeno en el carbono 6) le
confiere al aceite su caracteristica de liquido. El palmitico y el estearico
variaron entre 25.11 y 36.94%, y entre 10.79 y 13.37%, respectivamente. El
araquidico (C20:0) en las introducciones 28, 34 y 75 fue significativamente bajo
(< 1%) lo cual es positivo por ser saturado y da valor de uso al aceite. El
linolénico sblo se encontr6 en la introduccion 75, sin embargo, otros
investigadores no lo han registrado en el aceite de semillas de zapallo (Younis,
Ghirmay, & Al-Shihry, 2000).

2.1.2.2. Proceso de obtencion de aceite de las semillas oleaginosas.

Segun (Gonzalez & Yafiez, 2012), se distinguen dos sistemas de extraccion del

aceite de semillas oleaginosas:

e Extraccidon mecanica

e Extraccion sélido-liquido (con disolventes)
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2.1.3. Extraccion Mecanica (extraccién por presion)

En el caso de las semillas oleaginosas se recurre a la extraccion por presion
cuando el contenido en aceite es mayor del 20%. Para extraer el aceite del
material que lo contiene mediante presidn, es necesario que las paredes de las
células que lo contienen se rompan. Esto se puede conseguir molturando la
semilla o fruto, haciéndolos copos (“flaking”), pasandolos por rodillos o

sometiéndolos a grandes presiones (Gonzalez & Yafez, 2012).

Los aceites obtenidos sin calentamiento, en frio, contienen menor cantidad de
impurezas y su calidad es tal que suelen ser comestibles sin posterior refinado
o procesado. Al presionar la torta mientras es calentada se extraen mas aceite,
pero también mayor cantidad de impurezas de naturaleza no glicérica

(fosfolipidos, pigmentos, materia insaponificables) (Gonzalez & Yafiez, 2012).

2.1.4. Extraccion Sélido-Liguido (con disolventes)

Los aceites vegetales se recuperan a partir de sus semillas mediante
extraccién sélido liquida o lixiviacion con disolventes organico. En operaciones
a gran escala, la extraccion con disolventes es un medio mas econémico de
obtencién de aceite que la extraccion por presion, y su aplicacion va

aumentando rapidamente (Gonzalez & Yéafiez, 2012).

El aceite de la semilla difunde y es extraido a través del disolvente, mientras
gue la proteina permanece en la torta residual con fibra e hidratos de carbono.
También se agotan con disolvente las tortas obtenidas tras la operacion de
prensado, que suelen contener entre un 3 y un 15% de aceite residual
(Gonzalez & Yafez, 2012).

Como disolventes en los meétodos comerciales de extraccion se recurre a
compuestos hidrocarbonados volatiles purificados, especialmente las distintas
clases de bencinas de petréleo, conocidas comunmente como éter de petréleo,
hexano o heptano. El hexano es el mas utilizado tradicionalmente (Gonzalez &
Yafiez, 2012).

32



2.1.4.1. Disolventes usados en la extraccion solido-liquido de semillas
oleaginosas.

TABLA 5: Disolventes de extraccion comunmente utilizados

NOMBRE 89/,)  Pep(°C)  PELIGROSIDAD

DISOLVENTES DE EXTRACCION MENOS DENSOS QUE EL AGUA

Eter dietilico 0.7 35 Muy inflamable, téxico

Hexano ~ 0.7 68.85 - 70 Inflamable

Benceno 0.9 80 Inflamable, toxico, carcindgeno
Tolueno 0.9 111 Inflamable

Acetato de etilo 0.9 78 Inflamable, irritante

DISOLVENTES DE EXTRACCION MAS DENSOS QUE EL AGUA

Diclorometano 1.3 41 Toxico
Cloroformo 15 61 Toxico
Tetracloruro de carbono 1.6 77 Toxico

Fuente: (Gonzalez & Yafiez, 2012).

2.1.4.2. Eter Dietilico o Eter etilico (Ca Hio O).

Tiene un extendido uso industrial como disolvente de grasas, aceites, ceras,
resinas, gomas, perfumes, alcaloides, acetato de celulosa, nitrato de celulosa,
hidrocarburos y colorantes, principalmente. Gracias a la facilidad de su
eliminacién, también es frecuentemente utilizado en la extraccion de principios
activos de tejidos de plantas y animales. También se lo usa en una gran
variedad de reacciones organicas (Direccion General de Fabricaciones
Militares, 2015).

Se denomina extracto etéreo o grasa bruta al conjunto de sustancias de un
alimento que se extraen con éter etilico (esteres de los acidos grasos,
fosfolipidos, lecitinas, esteroles, ceras, acidos grasos libres). La extraccion
consiste en someter la muestra exenta de agua (deshidratada) a un proceso de
extraccidbn continua (Soxhlet) utilizando como extractante éter etilico

(Herndndez Manzano, Inocencio Velazquez , & Martinez Guzméan , 2008).
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3. METODOLOGIA DE LA INVESTIGACION

3.1. Metodologia

En esta investigacion se emplearon 8 muestras por tratamiento con 2
repeticiones lo que dio como resultado un total de 16 unidades, con un peso
aproximado de 312.5 g por tratamiento, es decir se emplearon de 5 kg de
semillas de sambo para realizar la extraccion. Los métodos y procedimientos
utilizados son las empleadas en el Laboratorio de Bromatologia de la
Universidad Técnica Estatal de Quevedo se basan en la Normas INEN,
haciendo referencia a cada una de las etapas en el cual se describe su

aplicacion de la siguiente manera.

Para la evaluacion de las caracteristicas fisico-quimicas se consideraron los
analisis de; acidez, en el cual se empled alcohol-éter; para el andlisis de la
humedad se requiri6 una estufa y crisoles para su posterior célculo; para el
calculo del indice de refraccion se utilizd el refractometro de Abbe, en la
determinacién de la saponificacion se emple6 solucién etandlica de hidroxido
de potasio y el punto de fusion mediante el método del capilar abierto que es

aplicable a grasas y aceites.

Los tratamientos incluyen la materia prima (FACTOR A), temperatura de
calentamiento (FACTOR B) y el método de extraccion del aceite (FACTOR C),
cada una tendr4 dos niveles de forma independiente y se realizaran 2
repeticiones. Se calcularan las medias y desviaciones estandar de las lecturas
en consideracion. Como se utilizaran 3 factores de estudios (materia prima,
temperatura de calentamiento y el método de extraccion del aceite), se aplico
ADEVA (Andlisis de varianza) con un nivel de significancia de 0.05% se realiz6
la prueba de significancia con TUKEY para la comparacion de medios. Este
analisis estadistico se realizd con el programa STATGRAPHICS centurion XVI

version 16.1.03 de la Universidad de Massachusetts.
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3.2.

Materiales y Métodos

3.2.1. Materiales utilizados en la investigacion

Materia Prima

Equipos

Reactivos

e Semillas de Sambo

Estufa

Prensa Extractora
por frio (KEK)
Extractor de
Grasas y Aceites
(DET-GRASS N)

3.2.2. Materiales de Laboratorio

CUADRO 1: Para la determinacion de Acidez (%)

e Eter dietilico

Equipos

Materiales

Reactivos

e Matraz Erlenmeyer

e Buretas graduadas

Balanza Analitica

e Hidréxido de Sodio
0,1N

e Alcohol etilico 95%

Elaborado por: Pettao J. (2015).

CUADRO 2: Para la determinacion de Humedad (%)

e Desecador

e Balanza Analitica

Cristalizador de
vidrio

Equipos Materiales Reactivos
e Plancha eléctricade | e Cépsulade
calentamiento porcelana .
e Estufa e TermOmetro No  requiere de
reactivos

Elaborado por: Pettao J. (2015).

CUADRO 3: Para la determinacion de Saponificacion (Gkoh.Kg-1).

volumétricas

Matraz Erlenmeyer

Equipos Materiales Reactivos
e Buretas graduadas | ¢ Acido Clorhidrico
e Bafio maria e Azul alcalino 6B
e Balanza Analitica e Pipetas

e Solucién etandlica
de KOH

Elaborado por: Pettao J. (2015).
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CUADRO 4: Para la determinacion del indice de Refraccion (escala Abbe).

Equipos Materiales Reactivos
- (F.;,a:tent?fjort d No requiere de No requiere de
* Relractometro ae materiales reactivos
Abbe
Elaborado por: Pettao J. (2015).
CUADRO 5: Para la determinacion del Punto de Fusion (°C).
Equipos Materiales Reactivos
e Termometro de
e Estufa .
Mercurio
e Recipiente con .
e Calentador tapa hermética No ~ Trequiere de
reactivos
e Vasode
e Refrigerador precipitacion
e Tubos capilares

Elaborado por: Pettao J. (2015).

3.2.3. Ubicacion

El presente trabajo de investigacion se realizd en los laboratorios de la

Universidad Técnica Estatal de Quevedo. Las semillas (sin corteza y con

corteza) fueron obtenidas de la Ciudad de Cuenca, para el posterior secado y

extraccion de sus semillas en las instalaciones de mencionados laboratorios.

3.2.4. Ubicacion politica de la Investigacion

e Provincia: Los Rios
Canton: Quevedo
Sector: Recinto San Felipe, km 71/, via al Empalme.
Lugar: Laboratorio de la Universidad Técnica Estatal de Quevedo
Altitud: 120 msnm
Longitud: 79° 27’ 00” Oeste
Latitud: 1° 02’ 00” Sur
T° media: 20-35 °C (Ecos Travel, 2015)

37



3.2.5. Ubicacién geogréafica de la Semilla de Cucurbita ficifolia (Sambo)

Cuenca
(semilla sin corteza)
Altitud: 2550 msnm
Longitud: 79° 00’ 55"0
Latitud: 2° 53’ 57" S
T° media: 12°Ca?25°C
3.3. Disefio de la investigacion

3.3.1. Factores De Estudio

Los factores de estudio que intervendran en esta investigacion son los

siguientes:

Cuadro 6: Descripcion Factores de Estudio para la obtencion de Aceite de

Cucurbita ficifolia.

FACTORES DE ESTUDIO SIMBOLOGIA DESCRIPCION
Factor A: Materia Prima ao Sem!lla cpn corteza
a1 Semilla sin corteza
Factor B: Temperatura de bo 90°C
calentamiento b1 100°C
Factor C: Método de extraccion Co Prensado
C1 Solvente

Elaborado por: Pettao J. (2015).

3.3.2. Tratamientos

Se aplicara un arreglo factorial AXxBxC, con los niveles en A=2; B=2 y C=2,
dando como resultado un total de 8 tratamientos.
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Cuadro 7: Combinacién de los tratamientos propuestos para la obtencién de

Aceite de Cucurbita ficifolia.

N° SIMBOLOGIA DESCRIPCION

1 aoboco Semilla con corteza + 90°C + Prensado
2 aoboc1 Semilla con corteza + 90°C + Solvente

3 aobico Semilla con corteza + 100°C + Prensado
4 aobic1 Semilla con corteza + 100°C + Solvente
5 aiboco Semilla sin corteza + 90°C + Prensado

6 aiboc1 Semiilla sin corteza + 90°C + Solvente

7 aibico Semiilla sin corteza + 100°C + Prensado
8 aibici Semilla sin corteza + 100°C + Solvente

Elaborado por: Pettao J. (2015).

3.4.

Disefio experimental

Para el presente estudio se aplicé un arreglo factorial A*B*C con dos niveles en

el Factor A (Materia prima), dos niveles en Factor B (Temperatura de

calentamiento) y dos niveles en el Factor C (Método de extraccién). Para

determinar los efectos entre niveles y tratamientos se utilizara la prueba de

Tukey.

3.4.1. Caracteristicas del Experimento

NuUmero de Tratamientos:

Numero de Repeticiones:

Unidades experimentales:

Cada Unidad experimental:

Total muestras requeridas:

8

2

16

312,5 g (Semillas de Sambo)

5000 g
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3.4.2. Andlisis Estadistico

CUADRO 8: Esquema del Analisis de Varianza

FUENTE DE VARIACION GRADOS DE LIBERTAD
Factor A (Materia Prima) 1
Factor B (Temperatura de calentamiento)
Factor C (Método de extraccion)
A*B
A*C
B*C
A*B*C
Repeticiones
Error Experimental
TOTAL 15
Elaborado por: Pettao J. (2015)

N R R R R Rk

3.4.3. Variables a evaluarse

Acidez

Humedad
Saponificaciéon
indice de Refraccion

o bk 0N PE

Punto de fusion
Manejo especifico de la investigacion
1. Localizacion de las semillas

Las semillas de sambo con cascarilla se las obtuvo en la localidad de Quevedo
mientras que las semillas sin cascarilla fueron enviadas desde la ciudad de

Cuenca.
2. Acondicionamiento de las semillas

Las semillas con cascarilla fueron secadas con la ayuda de una estufa a 100 °C
durante 5 horas para eliminar humedad. Posteriormente tanto las semillas con
cascarilla y las semillas sin cascarilla tuvieron una limpieza previa a la
extraccion para evitar impurezas y elementos impropios del sambo que puedan

afectar sus propiedades.
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3. Realizacién de la Extraccion por prensado
e Trituracion o molienda de las semillas de sambo.

La extraccion se la realiz6 por prensado en frio a través de un sistema de
prensado continto con tornillo sinfin helicoidal, mediante este método el aceite
conserva las mismas caracteristicas de las semillas y asegura la estabilidad
molecular de los acidos grasos poliinsaturados una prensa hidraulica o en

prensas de tornillo.
4. Realizacion de la Extraccion por disolvente.

En operaciones a gran escala, la extraccion con disolventes es un medio mas
econdmico de obtencion de aceite que la extraccion por presion, y su aplicacion
va aumentando rapidamente, el solvente que se empleo fue el éter di etilico ya

gue su rendimiento es mayor.

La torta que queda como residuo suele contener menos de un 2% de aceite

residual.
5. Determinacién de las caracteristicas Fisico quimicas.

Variables evaluadas:

Acidez.- Este analisis se determind bajo la Norma INEN 38-1973, donde
se disolvié 5 g de aceite en una mezcla de alcohol-etilico y éter dietilico,
para posteriormente titular con una solucion de hidréxido de Potasio.

e Humedad.- Este se determin6 bajo la normativa INEN 39-1973,
calentando en la estufa durante 60 minutos 5 g de muestra de aceite en
un crisol, para luego emplear la formula y obtener el resultado.

e Saponificacion.- De acuerdo a la Norma INEN 40-1973, se saponifica 10
g de aceite con un exceso de solucion etandlica de Hidréxido de Potasio
y se titula con acido Clorhidrico.

e indice de Refraccion.- Este se realiz6 implementando la Norma INEN-

42-1973 donde 3 gotas de aceite se ubican en el prisma del

refractbmetro de Abbe para su posterior lectura por medio del lente.
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Punto de fusién.- Este resultado se lo determin6 empleando la Norma
INEN 474-1980, donde previamente se solidifica la muestra y se observa
la temperatura minima donde dicho aceite cambia su estado de solido a

liquido.

6. Tabulacion de datos

Para esto se organizd los resultados en una tabla de Excel para luego ser

evaluados mediante el paquete estadistico STATGRAPHICS centurion XVI

version 16.1.03 de la Universidad de Massachusetts.

7. Balance y Rendimiento del proceso de extraccion del aceite de

Cucurbita ficifolia (sambo).

Extraccién por Prensado

Muestra seca
(Semilla con corteza)

'

31259 y
Semilla de —» Extraccion , — 5 187.5g Torta
sambo (Prensado en Frio) 60%

!

Aceite de Sambo
(118.75 ml 0 109.25 Q)

Elaborado por: Pettao J. (2015)

o g-totales de extracto obtenido
Rendimiento = * 100%
g-totales de muestra seca

Rendimiento = —109'25 100%
3
endimiento 31259 0

Rendimiento = 34.96%
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Extraccion por Solvente

Muestra seca
(Semilla sin corteza)

!

31259 Extraccion _
Semilla de —» (Solvente Eter Di » 225 g residuo
sambo i 72%
etilico)

!

Aceite de Sambo
(125.5 ml 0 115.46 @)

Elaborado por: Pettao J. (2015)

o g-totales de extracto obtenido
Rendimiento = * 100%
g-totales de muestra seca

narmiento 59 0

Rendimiento = 36.94 %



CAPITULO IV



4. RESULTADOS Y DISCUSION

4.1. Resultados

4.1.1. Andlisis de Varianza con relacion a los andlisis Fisicos-Quimicos
estudiados en el Aceite de Sambo.

4.1.1.1. Analisis de Varianza para ACIDEZ (%).

CUADRO 9: ACIDEZ

Fuente | sC | Gl | Cuadrado Medio | Razén-F | Valor-P
EFECTOS PRINCIPALES
FACTOR A 0,000625 1 0,000625 0,89 0,3762
FACTOR B 6,6564 1 6,6564 9509,14 0,0000
FACTOR C 2,7225 1 2,7225 3889,29 0,0000
REPLICAS 0,0016 1 0,0016 2,29 0,1743
INTERACCIONES
AB 0,455625 1 0,455625 650,89 0,0000
AC 0,027225 1 0,027225 38,89 0,0004
BC 0,6889 1 0,6889 984,14 0,0000
ABC 0,697225 1 0,697225 996,04 0,0000
RESIDUOS 0,0049 7 0,0007
TOTAL (CORREGIDO) 11,255 15

Elaborado por: Pettao J. (2015)

El cuadro 4 muestra. En el andlisis de varianza (ADEVA) en lo que corresponde
al analisis de acidez, en cuanto a los Factores B (Temperatura de
calentamiento), C (Método de extraccion), e interacciones AB, AC, BC y ABC

se encontro diferencia significativa.
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4.1.1.2. Andlisis de Varianza para HUMEDAD (%).

CUADRO 10: HUMEDAD

Fuente | sC | GI | Cuadrado Medio | Razén-F | Valor-P
EFECTOS PRINCIPALES
FACTOR A 0,246223 1 0,246223 0,28 0,6154
FACTOR B 0,277567 1 0,277567 0,31 0,5942
FACTOR C 0,297065 1 0,297065 0,33 0,5818
REPLICAS 0,294982 1 0,294982 0,33 0,5831
INTERACCIONES
AB 0,126245 1 0,126245 0,14 0,7178
AC 0,237195 1 0,237195 0,27 0,6218
BC 0,161397 1 0,161397 0,18 0,6832
ABC 0,309721 1 0,309721 0,35 0,5740
RESIDUOS 6,23838 7 0,891196
TOTAL (CORREGIDO) 9,17123 15

Elaborado por: Pettao J. (2015)

En el analisis de varianza (ADEVA) en lo que corresponde al analisis de
humedad no se encontré diferencia significativa en cuanto a los factores de

estudio y sus respectivas interacciones.

46



4.1.1.3. Andlisis de Varianza para SAPONIFICACION.

CUADRO 11: SAPONIFICACION (Gkoh.Kg-1).

Fuente | e | Gl |Cuadrado Medio | Razén-F | Valor-P
EFECTOS PRINCIPALES
FACTOR A 321,922 1 321,922 0,25 0,6332
FACTOR B 139,36 1 139,36 0,11 0,7523
FACTOR C 204,603 1 204,603 0,16 0,7027
REPLICAS 435,637 1 435,637 0,34 0,5799
INTERACCIONES
AB 38,5247 1 38,5247 0,03 0,8679
AC 491,266 1 491,266 0,38 0,5572
BC 0,589151 1 0,589151 0,00 0,9836
ABC 348,205 1 348,205 0,27 0,6199
RESIDUOS 9055,1 7 1293,59
TOTAL (CORREGIDO) 11779,3 15

Elaborado por: Pettao J. (2015)

En el analisis de varianza (ADEVA) en lo que corresponde al analisis de
saponificacion no se encontré diferencia significativa en cuanto a los factores

de estudio y sus respectivas interacciones.
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4.1.1.4. Andlisis de Varianza para INDICE DE REFRACCION

CUADRO 12: INDICE DE REFRACCION

Fuente | scC | Gl | Cuadrado Medio | Razé6n-F | Valor-P
EFECTOS PRINCIPALES
FACTOR A 0,104555 1 0,104555 0,37 0,5600
FACTOR B 0,114048 1 0,114048 0,41 0,5432
FACTOR C 0,117305 1 0,117305 0,42 0,5376
REPLICAS 0,0585485 1 0,0585485 0,21 0,6609
INTERACCIONES
AB 0,0537002 1 0,0537002 0,19 0,6743
AC 0,0394288 1 0,0394288 0,14 0,7183
BC 0,0452757 1 0,0452757 0,16 0,6992
ABC 0,0954735 1 0,0954735 0,34 0,5771
RESIDUOS 1,95522 7 0,279317
TOTAL (CORREGIDO) 2,87809 15

Elaborado por: Pettao J. (2015)

En el andlisis de varianza (ADEVA) en lo que corresponde al analisis de indice
de refraccion no se encontré diferencia significativa en cuanto a los factores de

estudio y sus respectivas interacciones.
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4.1.1.5. Andlisis de Varianza para PUNTO DE FUSION

CUADRO 13: PUNTO DE FUSION

Fuente | sC | Gl | Cuadrado Medio |Razén-F| Valor-P
EFECTOS PRINCIPALES
FACTOR A 1470,8 1 1470,8 0,69 0,4347
FACTOR B 282,54 1 282,54 0,13 0,7272
FACTOR C 747,51 1 747,51 0,35 0,5733
REPLICAS 884,123 1 884,123 0,41 0,5411
INTERACCIONES
AB 146,944 1 146,944 0,07 0,8010
AC 426,444 1 426,444 0,20 0,6690
BC 369,758 1 369,758 0,17 0,6903
ABC 828,103 1 828,103 0,39 0,5539
RESIDUOS 14999,8 7 2142 .82
TOTAL (CORREGIDO) 22327,8 15

Elaborado por: Pettao J. (2015)

En el andlisis de varianza (ADEVA) en lo que corresponde al analisis de punto
de fusién no se encontrd diferencia significativa en cuanto a los factores de

estudio y sus respectivas interacciones.
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4.1.1.6.

CUADRO 14: RENDIMIENTO

Analisis de Varianza para RENDIMIENTO.

Fuente | scC Gl | Cuadrado Medio |[Razén-F| Valor-P
EFECTOS PRINCIPALES
FACTOR A 491731 1 491731 180,13 | 0,0000
FACTOR B 18,1689 1 18,1689 665,55 | 0,0000
FACTOR C 3,79276 1 3,79276 138,93 | 0,0000
REPLICAS 0,00855625 1 0,00855625 0,31 0,5930
INTERACCIONES
AB 6,08856 1 6,08856 223,03 | 0,0000
AC 1,80231 1 1,80231 66,02 0,0001
BC 1,26001 1 1,26001 46,16 0,0003
ABC 2,79726 1 2,79726 102,47 | 0,0000
RESIDUOS 0,191094 7 0,0272991
TOTAL (CORREGIDO) 39,0267 15

Elaborado por: Pettao J. (2015)

Los resultados en cuanto al analisis de varianza (ADEVA) correspondiente al

rendimiento indica que se encontro diferencia significativa en todos los factores

de estudio e interacciones.
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4.1.2. Resultados con relacion a los factores de estudio en Andlisis Fisico

quimicos

4.1.2.1. Resultados con relacion al Factor A (Materia Prima).

GRAFICO 1: Resultados del andlisis de materia prima, entre los niveles: (ao)

semilla con corteza y (a1) semilla sin corteza (FACTOR A), aplicando la prueba
de Tukey (p<0.05): 1.-ACIDEZ 2.- HUMEDAD 3.- SAPONIFICACION 4.-

INDICE DE REFRACCION 5.- PUNTO DE FUSION 6.- RENDIMIENTO (DS)
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Elaborado por: Pettao J. (2015)
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El GRAFICO N°1 indica: De acuerdo a los andlisis registrados por las variables
de acidez, humedad, saponificacion, indice de refraccion y punto de fusién no
existe diferencia significativa entre los niveles de este tratamiento (ao y ai), en
cuanto a rendimiento si existié diferencia significativa presentando al valor mas
alto ao (34,12).

4.1.2.2. Resultados con relacién al Factor B (Temperatura de

calentamiento).

GRAFICO 2: Resultados del analisis de temperatura de calentamiento, entre
los niveles: (aop) 90 °C y (a1) 100 °C (FACTOR B), aplicando la prueba de Tukey
(p<0.05): 1.-ACIDEZ (DS) 2.- HUMEDAD 3.- SAPONIFICACION 4.- INDICE DE
REFRACCION 5.- PUNTO DE FUSION 6.- RENDIMIENTO (DS)
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Elaborado por: Pettao J. (2015)

En el GRAFICO N°2 observamos: De acuerdo a la variable acidez presento
diferencia significativa siendo el valor mas alto en b1 (3,83); con relaciéon a
humedad, saponificacién, indice de refraccién y punto de fusién no presentaron
diferencia significativa en ninguno de sus niveles (bo y bi). Referente al
rendimiento el valor 34,63 (bo) siendo el mas alto indica que si existi6 una

diferencia significativa.

4.1.2.3. Resultados con relacién al Factor C (Método de Extraccion).

GRAFICO 3: Resultados del andlisis del método de extraccion, entre los
niveles: (ao) Prensado y (a1) Solvente (FACTOR C), aplicando la prueba de
Tukey (p<0.05): 1.-ACIDEZ (DS) 2.- HUMEDAD 3.- SAPONIFICACION 4.-
INDICE DE REFRACCION 5.- PUNTO DE FUSION 6.- RENDIMIENTO (DS)
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Elaborado por: Pettao J. (2015)

En el GRAFICO N°3 se muestra lo siguiente: De acuerdo a la variable acidez

presentd diferencia significativa siendo el valor mas alto en co (3,60); con

relacion a humedad, saponificacion, indice de refraccion y punto de fusion no

mostraron diferencia significativa en ninguno de sus niveles (co y ca).

Concerniente al rendimiento co (34,05) presento el resultado mas alto

mostrando una diferencia significativa.
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4.1.2.4. Resultados con relacién alas Réplicas.

GRAFICO 4: Resultados de las réplicas, entre dos repeticiones: aplicando la
prueba de Tukey (p<0.05): 1.-ACIDEZ 2.- HUMEDAD 3.- SAPONIFICACION 4.-
INDICE DE REFRACCION 5.- PUNTO DE FUSION 6.- RENDIMIENTO
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Elaborado por: Pettao J. (2015)

El GRAFICO N°4 indica que: De acuerdo a las variables de acidez, humedad,

saponificacion, indice de refraccion, punto de fusion y rendimiento no

55



presentaron diferencia significativa en ninguno de sus niveles en las dos

repeticiones.

4.2. Discusion

4.2.1. Discusion de Resultados con relacién a las variables estudiadas en

el Aceite de Sambo
4.2.1.1. Discusién con relaciéon al Factor A (Materia Prima).

De acuerdo con los resultados del Factor A (materia prima), se observé valores
de acidez de 3,18 ao (semilla con corteza) a 3,17 a1 (semilla sin corteza) estos
son superiores a 0,0 - 0,5 establecidos por la Norma INEN 0029 2012 titulada
Aceite de Oliva. En humedad los resultados obtenidos son 0,04 en ao y 0,30 a1
estos son inferiores a 7,06 — 7,31 establecidos por Diana Gonzélez y Yazmin
Yanez (2012) en el estudio titulado Disefio y Construccion de un Extractor
Sdlido-Liquido para la obtencion de Aceite de Semillas de Sambo y Zapallo. En
la Saponificacion en aoes 113,29 y 103,92 en a1 estos valores estan dentro del
rango 1,40 a 190,69 citados por A. Gohari Ardabili, R. Farhoosh y M. H.
Haddad Khodaparast (2011) en la investigacion titulada Chemical Composition
and Physicochemical Properties of Pumpkin Seeds (Cucurbita pepo Subsp.
pepo Var. Styriaka) Grown in Iran. En el indice de refraccion los datos son en
1,41 en ao este esta dentro del rango 0,0001 - 1,4662 establecido por A. Gohari
Ardabili, R. Farhoosh y M. H. Haddad Khodaparast (2011) y 1,58 en a1 éste es
ligeramente superior a los datos antes mencionados. En punto de fusion los
resultados obtenidos son de 161,44 en ao y 141,41 para a1 indica ser
superiores a los datos de -18 °C establecidos por Manuel Francisco Ortufio
Sanchez en el libro llamado Manual Practico de aceites esenciales, aromas y
perfumes (2006). Y en rendimiento los datos obtenidos son 34,12 aoy 33,01 a1
mencionados valores son inferiores a 43% expuesto por Sanin Grisales y Sonia
Pasos en su investigacion titulada “Extraccion y caracterizacion se semillas de
Zapallo” (2009).
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4.2.1.2. Discusion con relacion al Factor B (Temperatura de
Calentamiento).

Relativamente a los datos del Factor B (Temperatura de Calentamiento),
mostré valores de bo (90 °C) 2,54 y ba (100 °C) 3,83 estos son superiores a 0,0
- 0,5 indicados por la Norma INEN 0029 2012 titulada Aceite de Oliva. En
humedad los datos en bo 0,04 y 0,31 b1 estos son inferiores a 7,06 — 7,31
citados por Diana Gonzalez y Yazmin Yanez (2012) en el estudio titulado
Disefio y Construcciéon de un Extractor Sdlido-Liquido para la obtencion de
Aceite de Semillas de Sambo y Zapallo. En saponificacion los valores son de
111,70 bo y 105,53 b: estos valores estan dentro del rango 1,40 a 190,69
citados por A. Gohari Ardabili, R. Farhoosh y M. H. Haddad Khodaparast (2011)
en la investigacion titulada Chemical Composition and Physicochemical
Properties of Pumpkin Seeds (Cucurbita pepo Subsp. pepo Var. Styriaka)
Grown in Iran. En el indice de refraccion los resultados son 1,41 bo el cual se
encuentra dentro del rango 0,0001 - 1,4662 establecido por A. Gohari Ardabili,
R. Farhoosh y M. H. Haddad Khodaparast (2011) y 1,59 b: éste ligeramente
superior a los datos antes mencionados. En punto de fusién los datos de bo
155,82 y 147,04 b1 mostrando ser superiores a los datos de -18 °C
establecidos por Manuel Francisco Ortufio Sanchez en el libro llamado “Manual
Practico de aceites esenciales, aromas y perfumes (2006). De acuerdo al
rendimiento los datos obtenidos son 34,63 bo y 32,50 b1 dichos valores son
inferiores a 43% expuesto por Sanin Grisales y Sonia Pasos en su
investigacion titulada “Extraccién y caracterizacion se semillas de Zapallo”
(2009).
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4.2.1.3. Discusién con relaciéon al Factor C (Método de Extraccion).

Conforme al Factor C (Método de Extraccién), indicé valores de co (Prensado)
3,59 y c1 (Solvente) 2,46 estos valores son superiores a 0,0 - 0,5 establecidos
por la Norma INEN 0029 2012 titulada Aceite de Oliva. En humedad los
resultados obtenidos son 0,03 en co y 0,31 c1 siendo inferiores a 7,06 — 7,31
establecidos por Diana Gonzalez y Yazmin Yanez (2012) en el estudio titulado
Disefio y Construcciéon de un Extractor Sdlido-Liquido para la obtencion de
Aceite de Semillas de Sambo y Zapallo. En la Saponificacién en coes 112,34y
134,87 en c1 estos valores estan dentro del rango 1,40 a 190,69 citados por A.
Gohari Ardabili, R. Farhoosh y M. H. Haddad Khodaparast (2011) en la
investigacion titulada Chemical Composition and Physicochemical Properties of
Pumpkin Seeds (Cucurbita pepo Subsp. pepo Var. Styriaka) Grown in Iran. En
el indice de refraccion los datos son en 1,41 en co este estd dentro del rango
0,0001 - 1,4662 establecido por A. Gohari Ardabili, R. Farhoosh y M. H.
Haddad Khodaparast (2011) y 1,59 en c1 éste es ligeramente superior a los
datos antes mencionados. De acuerdo a los datos de punto de fusion obtenidos
para co 158,57 y 144,29 ci1 indica ser superiores a los datos de -18 °C
establecidos por Manuel Francisco Ortufio Sanchez en el libro denominado
Manual Practico de aceites esenciales, aromas y perfumes (2006). Finalizando
con el rendimiento los valores obtenidos son 34,05 coy 33,08 c1 mencionados
valores son inferiores a 43% expuesto por Sanin Grisales y Sonia Pasos en su
investigacion titulada “Extraccion y caracterizacion se semillas de Zapallo”
(2009).
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CAPITULO V



5. CONCLUSIONES Y RECOMENDACIONES

5.1. Conclusion

En el Factor A (Materia Prima), en acidez, humedad, saponificacion,
indice de refraccion y punto de fusidon se acepta la hipotesis nula y se
concluye que no presentaron diferencia significativa en las dos materias
primas (semillas con corteza y semillas sin corteza). Mientras que en
rendimiento se acepta la hipotesis alternativa determinando que la
materia prima si mostré diferencia significativa siendo el valor mas alto
ao (34,12) frente ai (33,01) dichos valores son inferiores a los

mencionados por (Sanin Grisales y Sonia Pasos, 2009).

Referente al Factor B (Temperatura de Calentamiento), en acidez se
acepta la hipotesis alternativa y se concluye que el valor mas alto lo
presento bi 3,83 ante el nivel bo 2,54 estos valores son superiores a los
indicados por la Norma INEN 0029 2012. En cuanto a humedad,
saponificacion, indice de refraccion y punto de fusién se acepta la
hipotesis nula y se concluye que en las dos temperaturas de
calentamiento (90 °C y 100 °C) no mostraron diferencia significativa. En
rendimiento se acepta la hipétesis alternativa determinando que la
temperatura de calentamiento si mostro diferencia significativa siendo el
resultado mas alto bo (34,63) frente b1 (32,50) sefialados valores son

inferiores a los sugeridos por (Sanin Grisales y Sonia Pasos, 2009).

En cuanto al Factor C (Método de Extraccion), en acidez se acepta la
hipétesis alternativa y se concluye que el valor mas alto se mostré en el
nivel co 3,60 frente al nivel ci1 2,77 estos valores son superiores a los
indicados por la Norma INEN 0029 2012. Mientras que en humedad,
saponificacion, indice de refraccion y punto de fusion se acepta la
hipotesis nula y se concluye que no existio variacion en ninguno de los
métodos de extraccion. De acuerdo al rendimiento se acepta la hipotesis

alternativa determinando que la materia prima si mostrd diferencia
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significativa siendo el valor mas alto co (34,05) frente c1 (33,08)
expresados valores son inferiores a los mencionados por (Sanin

Grisales y Sonia Pasos, 2009).
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5.2. Recomendacion

Relativamente a la materia prima de acuerdo a los contenidos de acidez,
humedad, saponificacion, indice de refraccion y punto de fusion debido a
que no existi6 diferencia significativa entre las medias de los
tratamientos se recomienda el empleo de ambas materias primas
(semillas con corteza y semillas sin corteza). En relacion al rendimiento

se recomienda el uso de la semilla con corteza

Concerniente a las temperaturas de calentamiento de acuerdo a los
resultados de acidez y rendimiento obtenidos se recomienda el empleo
de la temperatura de 90 °C, sin embargo en humedad, saponificacion,
indice de refraccién y punto de fusion es recomendable el empleo de

ambas temperaturas (90 y 100°C).

De acuerdo al método de extraccidon en cuanto a las concentraciones de
acidez y su resultado en rendimiento se recomienda el método del
prensado en frio para la extraccion de aceite de semillas de sambo.
Mientras que en humedad, saponificacion, indice de refracciéon y punto

de fusion ambos métodos son recomendables (prensado y solvente).

Por los datos obtenidos referente al rendimiento se recomienda emplear
como materia prima a las semillas con corteza, extraccion por prensado
en frio a una temperatura de 90 °C ya que dichos factores indicaron los

mejores resultados al obtener el aceite de semillas de sambo.
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CAPITULO VII



7. ANEXOS

ANEXO 1: Resultados promedios de los analisis fisicos quimicos y rendimiento en el aceite de Cucurbita ficifolia (sambo)

Tratamientos

N o o B~ 0N P

8

apboco
agbocy
agbyco
agbicy
a,bocy
a,bocy
a,byco

a by cq

Acidez (%)

R1
3,17
1,59
3,95
4,1
3,15
2,25
4,11
3,2

R2
3,15
1,58
3,96
3,99
3,15
2,24
4,1
3,19

Elaborado por: Pettao J. (2015)

Humedad (%)

R1
0,089
0,053
0,113
0,062
0,052
0,091
0,012

0,06

R2
0,088
0,052
0,112
0,061
0,051

0,09
0,011
0,059

Saponificacion
(Gkoh.Kg-1)

R1
112,89
112,2
105,16
118,64
113,15
104,16
113,88
122,56

R2
111,85
112,17
104,98
118,63
113,16
104,12
113,85
122,45

indice de
Refraccion
R1 R2
1,47 1,39
1,46 1,44
1,47 1,39
1,46 1,45
1,47 1,39
1,45 1,43
1,46 1,45
1,46 1,45

Punto de
Fusion (°C)
R1 R2
160 159
159 158
160 159
162 160
150 148
150 148
160 158
158 157

Rendimiento
(%)

R1
36,94
34,96
33,02
31,65
32,83
34,03
33,57
31,69

R2
36,58
34,72
33,22
31,85
32,99
33,98
33,25
31,73
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ANEXO 2: Diagrama de flujo de la Fase de extraccion del aceite de Cucurbita

ficifolia (sambo).

Materia Prima
(Semillas de Sambo)

!

Limpieza
Extraccion Extraccion
(Prensado en frio) (Solvente)

}

Aceite de Sambo

Elaborado por: Pettao J. (2015)
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ANEXO 3: Extraccion por Prensado de Aceite de semillas de Cucurbita Ficifolia

(sambo).

Limpieza Prensado

Magquinaria KEK
Prensa Extractora por Frio

Eliminacién de impurezas

Aceite de Sambo Torta

Aceite final de Samo Residuo de la Extraccion
Elaborado por: Pettao J.(2015)
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ANEXO 4: Extraccion por Solvente de Aceite de semillas de Cucurbita Ficifolia

(sambo).

Limpieza Extraccién Soxhlet

Extractor de Grasas y Aceites

Eliminacién de impurezas DET-GRAS N

Aceite de Sambo

Aceite final de Sambo

Elaborado por: Pettao J.(2015)
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ANEXO 5: Andlisis de Laboratorio

ACIDEZ

HUMEDAD SAPONIFICACION

INDICE DE
REFRACCION

Crisoles en el desecador Pesado de la muestra

PUNTO DE FUSION

Refractbmetro de Abbe

Calentamiento de la muestra

Elaborado por: Pettao J.(2015)
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ANEXO

6:

W) Hea
Queveda-Los Rios -Ecuador

CERTIFICACION

Quevedo, 8 de abnl ¢

A QUIEN CORRESPONDA:

Por medio de la presente certifico que la Srta. PETTAO CI
JERUSHA PAMELA con CIl. 050352020-7 realizé los andlisis de
Titulable, Humedad, Saponificacion, indice de Refraccién y Pu
Fusién en muestras de Aceite de Sambo, correspondiente a |
titulada "EVALUACION DEL PROCEDO DE OBTENCION DE ACE
Curciabita Ficifolia (Sambo) PARA USO COMESTIBLE UTILIZAND
METODOS DE EXTRACCION®, en este Laboratorio, con la guia de
Lourdes Ramos, Coordinadora del Laboratorio.

Autorizo a la Srta. Pettao Cederio Jerusha dar al presente certifi
uso que estime conveniente.

Atentamente, ///,:\..\,
TEGRG e
ARl

ANEXO 7: Pruebas de Tukey de los analisis fisicoquimicos y rendimiento.

e AC

IDEZ (%)

Pruebas de Multiple Rangos para ACIDEZ % por FACTOR A
Método: 95,0 porcentaje Tukey HSD

FACTOR A

Casos

Media LS

Sigma LS |Grupos Homogéneos

2

8 3,17375

0,00935414 (X

1

8 3,18625

0,00935414 (X

Contraste

Sig.

Diferencia

+/- Limites

1-2

0,0125

0,0312811

* indica una diferencia significativa.
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Pruebas de Multiple Rangos para ACIDEZ % por FACTOR B
Método: 95,0 porcentaje Tukey HSD

FACTOR B [Casos|Media LS |SigmalLS |[Grupos Homogéneos
1 8 2,535 0,00935414 |X

2 8 3,825 0,00935414| X

Contraste |Sig. |Diferencia |+/- Limites

1-2 * -1,29 0,0312811

* indica una diferencia significativa.

Pruebas de Multiple Rangos para ACIDEZ % por FACTOR C
Método: 95,0 porcentaje Tukey HSD

FACTOR C |Casos |Media LS |Sigma LS |Grupos Homogéneos
2 8 2,7675 ]0,00935414 X

1 8 3,5925 ]0,00935414| X

Contraste |Sig. |Diferencia [+/- Limites

1-2 * 0,825 0,0312811

* indica una diferencia significativa.

Pruebas de Multiple Rangos para ACIDEZ % por REPLICAS
Método: 95,0 porcentaje Tukey HSD

REPLICAS

Casos

Media LS |SigmalLS

Grupos Homogéneos

2

8

3,17

0,00935414

1

8

3,19

0,00935414

Contraste

Sig.

Diferencia

+/- Limites

1-2

0,02

0,0312811

* indica una diferencia significativa.

e HUMEDAD (%)

Pruebas de Multiple Rangos para HUMEDAD % por FACTOR A
Método: 95,0 porcentaje Tukey HSD

FACTOR A

Casos

Media LS

SigmalLS

Grupos Homogéneos

1

7

0,0431705

0,378216

X

2

9

0,302307

0,320216

X

Contraste

Sig.

Diferencia

+/- Limites

1-2

-0,259136

1,16577

* indica una diferencia significativa.

Pruebas de Multiple Rangos para HUMEDAD % por FACTOR B
Método: 95,0 porcentaje Tukey HSD

* indica una diferencia significativa.

FACTOR B |Casos |MedialLS |Sigmals$S |Grupos Homogéneos
1 7 0,0351705 |0,378216 |X

2 9 0,310307 |0,320216 |X

Contraste [Sig. |Diferencia |+/- Limites

1-2 -0,275136 (1,16577
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Pruebas de Multiple Rangos para HUMEDAD % por FACTOR C

Método: 95,0 porcentaje Tukey HSD

* indica una diferencia significativa.

FACTORC |[Casos |(MedialLS |SigmalS |[Grupos Homogéneos
1 7 0,0304205 ]0,378216 [X

2 9 0,315057 ]0,320216 |X

Contraste [Sig. |Diferencia |+/- Limites

1-2 -0,284636 |[1,16577

Pruebas de Multiple Rangos para HUMEDAD % por REPLICAS

Método: 95,0 porcentaje Tukey HSD

REPLICAS |Casos [MedialLS |SigmalLS [Grupos Homogéneos
1 7 0,0309205 [0,378216 |X

2 9 0,314557 0,320216 |X

Contraste |Sig. [|Diferencia |+/- Limites

1-2 -0,283636  |1,16577

* indica una diferencia significativa.

e SAPONIFICACION (Gkoh.Kg-1)

Pruebas de Mdltiple Rangos para SAPONIFICACION (Gkoh.Kg-1) por FACTOR A

Método: 95,0 porcentaje Tukey HSD

FACTOR A Casos |MedialLS |SigmalS [Grupos Homogéneos
2 9 103,927 12,1998 |X

1 7 113,298 14,4096 |X

Contraste |Sig. |Diferencia |+/-Limites

1-2 9,37 44,4145

* indica una diferencia significativa.

Pruebas de Multiple Rangos para SAPONIFICACION (Gkoh.Kg-1) por FACTOR B

Método: 95,0 porcentaje Tukey HSD

*indica una diferencia significativa.

Pruebas de Mdltiple Rangos para SAPONIFICACION (Gkoh.Kg-1) por FACTOR C

Método: 95,0 porcentaje Tukey HSD

FACTOR B Casos [MedialS [SigmalS [Grupos Homogéneos
2 9 105,53 12,1998 |X

1 7 111,695 14,4096 X

Contraste |Sig. |Diferencia [+/- Limites

1-2 6,165 44,4145

FACTOR C Casos [MedialLS |[SigmalS |Grupos Homogéneos
2 9 104,878 12,1998 [X

1 7 112,348 14,4096 X

Contraste [Sig. |Diferencia |+/- Limites

1-2 7,47 44,4145

Pruebas de Mdltiple Rangos para SAPONIFICACION (Gkoh.Kg-1) por REPLICAS

Método: 95,0 porcentaje Tukey HSD

REPLICAS |Casos |MediaLS Sigma LS [Grupos Homogéneos |
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2 9 103,162 (12,1998 |X
1 7 114,063 [14,4096 |X
Contraste |Sig. |Diferencia |+/- Limites
1-2 10,9 44,4145

e INDICE DE REFRACCION

Pruebas de Multiple Rangos para INDICE DE REFRACCION por FACTOR A

Método: 95,0 porcentaje Tukey HSD

* indica una diferencia significativa.

Pruebas de Multiple Rangos para INDICE DE REFRACCION por FACTOR B

Método: 95,0 porcentaje Tukey HSD

FACTOR A Casos |MedialLS [SigmalLS |Grupos Homogéneos
1 7 1,41545 0,211739 |X

2 9 1,58432 0,179269 |X

Contraste |Sig. [Diferencia |+/- Limites

1-2 -0,168864 |0,652644

FACTOR B Casos |MedialLS |[SigmalLS |Grupos Homogéneos
1 7 1,4117 0,211739 |X

2 9 1,58807 0,179269 |X

Contraste |Sig. [Diferencia |+/-Limites

1-2 -0,176364 0,652644

* indica una diferencia significativa.

Pruebas de Multiple Rangos para INDICE DE REFRACCION por FACTOR C

Método: 95,0 porcentaje Tukey HSD

FACTOR C Casos |MedialLS |SigmalS |[Grupos Homogéneos
1 7 1,41045 0,211739 (X

2 9 1,58932 0,179269 |X

Contraste [Sig. |Diferencia |+/- Limites

1-2 -0,178864 0,652644

* indica una diferencia significativa.

Pruebas de Mdltiple Rangos para INDICE DE REFRACCION por REPLICAS

Método: 95,0 porcentaje Tukey HSD

REPLICAS |Casos [MedialS |SigmalS |Grupos Homogéneos
1 7 1,4367 0,211739 (X

2 9 1,56307 0,179269 (X

Contraste |Sig. |Diferencia [+/- Limites

1-2 -0,126364 0,652644

* indica una diferencia significativa.

e PUNTO DE FUSION (°C)

Pruebas de Mdltiple Rangos para PUNTO DE FUSION por FACTOR A
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Método: 95,0 porcentaje Tukey HSD

FACTOR A Casos |MedialLS |SigmalS |Grupos Homogéneos
2 9 141,413 15,7018 X

1 7 161,441 18,5458 X

Contraste Sig. |Diferencia +/- Limites

1-2 20,0282 57,1637

* indica una diferencia significativa.

Pruebas de Mdltiple Rangos para PUNTO DE FUSION por FACTOR B
Método: 95,0 porcentaje Tukey HSD

FACTOR B Casos |MedialLS |SigmalLS |Grupos Homogéneos
2 9 147,038 15,7018 X

1 7 155,816 18,5458 X

Contraste Sig. |Diferencia +/- Limites

1-2 8,77818 57,1637

* indica una diferencia significativa.

Pruebas de Multiple Rangos para PUNTO DE FUSION por FACTOR C
Método: 95,0 porcentaje Tukey HSD

FACTORC Casos [MedialLS |SigmalS |Grupos Homogéneos
2 9 144,288 15,7018 X

1 7 158,566 18,5458 X

Contraste Sig. |Diferencia +/- Limites

1-2 14,2782 57,1637

* indica una diferencia significativa.

Pruebas de Mdltiple Rangos para PUNTO DE FUSION por REPLICAS
Método: 95,0 porcentaje Tukey HSD

REPLICAS [Casos |MedialLS |[SigmalLS |Grupos Homogéneos
2 9 143,663 15,7018 X

1 7 159,191 18,5458 X

Contraste Sig. |Diferencia +/- Limites

1-2 15,5282 57,1637

* indica una diferencia significativa.
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e RENDIMIENTO (%)

Pruebas de Multiple Rangos para RENDIMIENTO por FACTOR A
Método: 95,0 porcentaje LSD

FACTOR A Casos |MedialLS |SigmalS |Grupos Homogéneos
2 8 33,0087 0,0584157 |X

1 8 34,1175 0,0584157 | X

Contraste Sig. |Diferencia +/- Limites

1-2 * 1,10875 0,195347

* indica una diferencia significativa.

Pruebas de Multiple Rangos para RENDIMIENTO por FACTOR B

Método: 95,0 porcentaje Tukey HSD

FACTOR B Casos |MedialLS |[SigmalS |Grupos Homogéneos
2 8 32,4975 0,0584157 |X

1 8 34,6287 0,0584157 | X

Contraste Sig. |Diferencia +/- Limites

1-2 * 2,13125 0,195347

* indica una diferencia significativa.

Pruebas de Multiple Rangos para RENDIMIENTO por FACTOR C

Método: 95,0 porcentaje Tukey HSD

FACTOR C Casos |MedialLS |[SigmalS |Grupos Homogéneos
2 8 33,0763 0,0584157 |X

1 8 34,05 0,0584157 | X

Contraste Sig. |Diferencia +/- Limites

1-2 * 0,97375 0,195347

* indica una diferencia significativa.

Pruebas de Multiple Rangos para RENDIMIENTO por REPLICAS

Método: 95,0 porcentaje Tukey HSD

REPLICAS |Casos |MedialS |SigmalS |Grupos Homogéneos
2 8 33,54 0,0584157 |X

1 8 33,5863 0,0584157 |X

Contraste Sig. |Diferencia +/- Limites

1-2 0,04625 0,195347

* indica una diferencia significativa.
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ANEXO 8: NORMA INEN 38-1973 (Determinacion de la Acidez)

1ottt O E cuntodamo de Noemalizacde, INEN, Caslla 30909 - Ave Coldn 1883 Ouito- Ecundor — Prodilide la regr aducadn

T INEN o

Norma GRASAS Y ACEITES COMESTIBLES ean
i DETERMINACION DE LA ACIDEZ 17308
1. OBJETO

1.1 Estanormatiene por objeto establecer & metodo para determinar 13 addez o & Indice
02 acklez en I35 grasas y aceltes animales o vegatales.

2 TERMINOLOGIA

21 Adder Es, en una grasa o0 acelte, el contanido de acidos grasos lbres, expresado
convencionailmente como gramoe de acido oieico, la0rico o endcico por cada 100 g de
susiancia.

2.2 indice de acidez Es 2l nOmero e mIlgramos de Nigroxido de potasio requerdos para
neutralizar los aciios grasos libras contenidos en 1 gramo de grasa o acalte.

3. RESUMEN

3.1 Se gisuelve un3 canidad detemminada de grasa o aceite en una mezcia de alcoho!
etllico y eter dletiic, y se tiulan los acldos grasos Iibres con una solucion de hidroxido de
sodio 0 de potasio.

4. INSTRUMENTAL
4.1 Matraces Erlenmeyer 82 250 cm’ y 500 om’.

4.2 Burstas, graduadas con divisionss de 0,1 cm’.

4.3 Balanzs analibics, sensidle 3 0,1 mg.

5. REACTIVOS

5.1 Mexcia (1:1) de afcohol - dfer. Me2ciar un volumen de eter dietiico con un volumean
igual de alconol etsico al 95 % (VIV).

5.2 Solucidn 0,1 N de hidréxido de sodio 0 de potasio, d2bidaments estandanzada.

5.3 Saucidn 0.5 N de hidrdxido de sodio o de potasic, debidamente estandanzada.

(Continda)

81




197308

54 Soluckn indicadora de fenolftaleing. Disolver 1 g de fenoiftaleina en 100 cm®  de
aicohol etilico al 95 % (VW)

55 Solucidn indicadora de azul sicaling 68. Disciver 2 g de azul de alcaino 65 en 100 cm’
de alconol etilco al 35 % (V).

6. PREPARACION DE LA MUESTRA

61 Sila muesra s liquida y presenta aspecto claro y sin sedimentio, homogensizana
Invirtiendo varias vaces el reciplente que Ia contiens.

62 Sl |a muestra es liquida y presenta aspecto twbio o con sedimento, colocar &
reciplente que [a contiene en una estufa 3 S0°C; mantenano alll Nasta que 13 Muestra alcance
13l temperatura, y proceder de acuerdo con o Indicado en 6.1. S1luego de calentar y agitar,
Ia muestra no presenta aspacto claro y sin saaimento, filtraria dantro oe |13 estufa 3 S0°C. B
111300 no debe presentar sedmento.

63 Sl 13 muesra es stllda 0 semisdilda, procader de acuerdo con ¥ Indicade en 6.2 pero

calentandgola (y firandola sl 25 necesanio) a uNa temperatura comprendda entre 40°C y
50°C (13 suficients para fundr |a muestra completamente).

7. PROCEDIMIENTO
7.1 L3 dsterminacion debe efectuarse por duplicado sobre Ia misma muestra preparada.

7.2 Transferr 300 cm® ge 1a mezela (1:1) de aicohot - &ter 3 un matraz Enenmeyer; afladr 1
cm’® de soiucion Indicadora de fenoiftaleina (0 de azul alcaling €8, sl Ia muastra es da color
ObSCUrD) y 3gregar, 3giando enérgcaments, soluckn 0.1 N de hiortxico de sodio o de
potasio hasta que 3parezca un COlOr roS3co Que persista guranie aproximadaments 30
segundos (0 hasta que haya cambio del color rofo al azul, s el indicador 25 azul Jcaino
6B). Esta cantidad de muestra neutraiizada s suficlente para reallzar |os dos ensayos g2 la
determinacion.

73 Sobre un matraz Erenmeyer e 250 cm’ pesar, con aproximacion 3 0,01 g, una
cantidad de muestra preparada comprandica entre 5 g y 10 g §! & producio &5 crudd, 0 entre
50 g y €0 g sl & progucto es rfinado.

74 Agragar 100 cm’ (o mas sl 1a solucion no queda parfectaments clara) de la mezda (1:1)
de alconol - étar neutralizada de acusrdo con 7.2, y tituar 1os 3cidos grasos Hbres con 13 solu-
con 0,1 N o2 hidroxido de sodio 0 de potasio hasia Icanzar & punio final comespondente
al Indicador (coloracion rosada persistents durants aproxmadaments 30 segundos sl 25
fenoiftalena, o viraje o rojo al azul & es azul 3lcaino B). La solucion debe aglarse
energicamants gurante 1a titulacion. 1 volumen de sofucion 0,1 N empieado en 1a Mulacion
debe ser menor de 20 cm’; en caso contrano debe usarse 13 solucion 0.5 N de hidroxikdo de

s0dio 0 de potasio. (Continga)
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8. CALCULOS
8.1 L3 acidez se calcula mediamie I3 ecuadidn siguanie:

MVN
A -
10.m
slendo:

A = 3cidez gel producto, en porcsntaje de masa.

mM3sa Molecular ded 3cido usado para expresar el resultado (ver 8.2).

V = volumen de |3 solucion de hidronido de sodio 0 de potasio empieado en i3
ttulacion, en cmy’.

N = nomaldad de |a solucion de hidroxddo de sodio 0 de potasio.

m = masade I3 muesira anallzada, en g.

E S
'

82 Las masas molecularss de |08 ados empIeatos Para expresar 105 resuliados (ver 10.1)
son 1as sigulentes:

Acioo 13urico 200
Acido paimitico 256
Acido oieko 282

Acido enagico 338

8.3 De ser necesario, & indcs de acklez puede calcwarse mediante 3 ecuadon siguiente:
56,1 V.N
m
slendo:
i = Indice de acidez def producio, &N Mg/g.
¥ = voumen de la solucién ge hidroxddo de sodio o de potasio empieado en 13
titulacion, en cm’.
N = nomaldad de i3 solucion de hidroxddo de sodio 0 de poiasio.
m = mMasa de I3 muastra analizada, en g.

6. ERRORES DE METODO

9.1 La diferencia entre  1os resuitados 0e una determinacion efectuada por dupiicado no
dede exceder del 2 % de |a media artmetica de los Jos resuitados; en caso contrario debe
repetirse |3 geteminacion.

(Comtinda)
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10. INFORME DE RESULTADOS

10.1 De acuerdo con 13 naturaleza de |3 grasa o acsite andizado, ia acldez debe expresarse
COMO porcentaje de:

3) acidolaurico, en las grasas de coco, pama red, paimists y simiares;
b) acido paimitico, en |a grasa de paima africana;

C) acido erudco, en los aceltes de colza YCERK cruciferas; o

d) acido olelco, en los Jemas casos.

10.2 Como resultado final cebe reportarse 13 media arfimetica de i0s dos resultados de 13
determinacion, aproximada 3 unldades enteras.

10.3 En & Informe d2 resultados debe Indicarse el meétodo usado y el resultade obtenido,
debe mencionarse ademas cuaiquier condicion no especificada en esta nomMa, 0 considerada
como opciond, 3sl como cualguier circunstancia que puada haber Influkdo sobre
resultado.

10.4 Deben Incluirse todos loe detalies necesarios para |1a compieta Idemificacion de Ia
muestra.

(Comtinda)
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ANEXO 9: NORMA INEN 39-1973 (Determinacién de la Pérdida por

calentamiento)

Ioatnut o Ecustodanc de Nommalizactin, INEN — Canilia 17-01-0946 ~ Baguerizo Momno £0-29 y Almagm ~ Quito-fl cund or ~ Prohibida i reproduccidn

N— INEN R

Norma Técnica GRASAS Y ACEITES COMESTIBLES INEN 39
Ecustoriana DETERMINACION DE LA PERDIDA POR CALENTAMIENTO
1973-08
1. OBJETO

1.1 Esta norma tiene por objeto establecer dos mélodos para determinar & contenido de humedad y
olras materas voléties, por calentamiento & 103T . (pérdida por calentamiento) en las grasas y
acelles animaes o vegetales.

2. ALCANCE

2.1 En asta norma se describen los métodos siguientas:

a) método del bafio de arena o de la plancha eléctrica de calentamiento, y
b) método de la estuda

22 Elmétodo del bafio de wena ¢ de la plancha de caentamieno es aplicable a 1odos los aceites y
grasas vegetales o0 animales.

2.3 El método de la estula es apiicable dnicamente a jos aceiles no secantes y a las grasas vegelales
que tangan un Indice de acidez menor de 4 (ver norma INEN 38). La grasa de coco, las grasas de
paima y las grasas animales no debean, bgo ninguna crcunstanca, anglizarse mediante este método.

3. RESUMEN

3.1 Se calienta & producto a 103 T hasta eiminar completamente la humedad y las materias
voléties.

4. INSTRUMENTAL

4.1 Capsula de porcelana o de widrio, con fondo piano, de 8 am a 9 cm de digmetro y 3 cm
aproximadamente de profundidad, (para & método dal bafio de arena © de la plancha eléctrica de
calentamiento).

42 Termbmetro, con escala de 80°a 120T ylongilud de apr oximadamente 10 cm; provisto de
bulbo reforzado de mercuric y cmara de expansion én su extremo superior, (para & método del
bafio de arena o de la plancha aléctrica de calentamiamo).
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43 Balo de arena, 0 plancha eféctrica de calentanmiento provista de placa de asbeslo para evitar
sobrecalentamiento y permitir & calentamiento unfforme, (para el método del bafio de arena o de la
plancha eléctrica de calentamiento).

44 Cristalizador de widro, con dametro de aproximadamenta 5 cm, (para el método de la
astufa).

45 Estufa con regulador de temperatuna, (para & método de |a estuta).

46 Desecador, oon sllica gel almina activada u otro deshidratante adecuado, (para los dos
métodos).

4.7 Balanza analtica, (para los dos mélodos).

5. PREPARACION DE LA MUESTRA

5.1 Si la muestra es liquida y presenta aspecto claro y sin sadimento, homogeneizarta invirtiendo
varias veceas el recipiente que la contiene.

52 Sila muestra es liquide y presenta aspecto 1UMIo © con sedimento, inveni varias veces &

recipiente qua la contiens, hasta que & sedimento & haya separado compietamente de las paredes
del recipiente y se haya dstribuido Lniformemente en la masa del acsite.

53 Silamuestra es sdlida o samisdiida, calentaria en la astula a una tempearatura comprendica entre
40° y 60 T (la suficiente para fundir fa muestra ¢ ompletamente) y, si presenta aspecio
completamente claro, proceder de acuerde con b indicado en 5.1, en caso contrario, proceder de
acuerdo con lo indicado en 5.2

6. PROCEDIMIENTO

6.1 Método del bafio de arena o de la plancha eéctrica de calentamiento.
6.1.1 La determinacion debe electuarse por duplicado sobre la misma muesira preparada.

6.1.2 Sobre [a cépsula de porcelana previamente tarada y contaniendo el termdmetro, pesar, con
aproximacion a 0,01 g, 20 g de muestra preparada.

6.1.3 Calentar la capsula, junto con su contenido, en & baflo de arena o en la plancha eléctrica de
calentamiento, pesmitiendo que la lemperatura e eleve hasta 90T a razdn de aproximadaments
10T por cada minuto, Durante esta proceso la muest ra debe agitarse constante y cuidadosamente
con la ayuda del teembmetro.
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6.1.4 Reducir & grado de caentamiento, obsarnvando, como reférencia, la velockdad de formacidn de
burbufas en el fondo de la capsuia. La temperatura no debe pasar de 105T. Continuar la agitacion,
frotando & fondo de la cépeula hasta que fa formacidn de burbujas se haya detenido.

6.1.5 Para asegurar la eiminacdn completa de la humedad, repetir el calentamiento a 106 £ 2T
varias veces, enfriando hasta 95T entre cada perio do de calentamiento. A continuacion, enfriar la
capsula y su contenido  (incluyendo el termdmetro) hasta lemperatura ambiante en el desecador y
pesarios.

6.1.6 Repetir las operaciones de calentamiento, enlriamianto en & desecador y pesaje, hasta que la
diferencia entre los resultados de dos operaciones de pesaje sucesivas no exceda de 0,002 g.

6.1.7 Cuando la muestra comesponde a una grasa animal, puede ocurrr quée su masa auments lLego
de repetidos calentamientos dedido a fendmencs de autoddacidn, en cuyo caso debe usarse &
resuitado de la pesada inmediatamente antenor & la primera pesada que presente & aumento de
masa.

62 Método de la estufa
62.1 Ladaterminacion debea electuarsa por duplicado sobre fa misma muestra preparads.

622 Solve & cristalizador previamente tarado, pasar, con aproximacidn a 0,01 g, agvosimadamente
5 g de muestra preparada.

623 Colocar & cristaizador, juno con su contenido, durante 1 hora en la estula calentada a 103°
= 2T A continuacitn, enfriarios hasta lemperatura ambiente én & desacador y pesarios.

6.2.4 Repelr las operaciones indicadas en 6.2.3 pero reduciendo el pariodo de calentamiento a 30
min, hasta que la diferencia entre los resultados de dos operaciones de pesaje sucesivas no exceda
de0.002¢g

7. CALCULOS

7.1 La pérdida por calentamieno se calcula mediante la ecuacidn siguente.

p="u"M 100
mo—-m
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p = pérdida por calentamiento, en porcentge de masa.

m = masadelacapeula con el termdmetro, 0 masa del cristalizador, en g

my = masade la cépeula con el termdmetro y la muestra, o masa del cristalizador con la muestra,
antes del calentamiento, en g.

my; = masa de la cépeula con el termdmetro y la muestra, © masa del cristalizador con la muestra,
después del calentamiento, en g.

8. ERRORES DE METODO
B.1 Ladilerencia entre s resullados de una determinacidn electuada por duplicado no debe
excader del 0,05 %, én caso contrario debe repetirse la determinacon.

9. INFORME DE RESULTADOS

9.1 Como resultado final debe reportarse la media ammética de bs dos resultados de la
determinacion, sprondmada a centésimas.

82 En el nforme de resultados debe indcarse & mélodo usado y el resultado cblanido. Debe
mencionansa ademés cualquier condicion no especficada en esla normMma, o considérada como
opcional, &sl como cualquier circunstancia gue puada haber influido sobre & resultado.

6.3 Deben incluirsa todos los detalles necesarnos para la compiela identificacion de ia muestra.
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ANEXO 10: NORMA INEN 40-1973 (Determinacion del Indice de
Saponificacion)

Inatnuno Ecumoriano de Normelizaddn, INEN ~Caslia 1701 3%W ~Baqueo Morend B3-20 y Almagro ~ Quito-Ecuador — P rolitida |8 mepeodus ddn

) A Y
COU 8858 M AL 0207808

Norma Técnica GRASAS Y ACEITES COMESTIBLES INEN 40
Ecustoriana DETERMINACION DEL INDICE DE SAPONIFICACION
1673-08
1. OBJETO

1.1 Esta norma tiene por objeto establecer el mélodo para determinar e indice de saponificacibn en
las grasas y sosites vegetales o animales.

2 TERMINOLOGIA

2.1 Indice de saponificacién Es el nimero de miligramos de hidroxido de potasio requecidos para
saponificar 1 gramo de grasa o acels.

3. RESUMEN
3.1 Se saporifica una cantidad delerminada de muestra con un exceso de solucidn etandiica de
hidréxido de potasio, y se litifs o exceso con solucidn 0,5N de acido dorhkirico o suliisico
4. INSTRUMENTAL

4.1 Matracas Erlervneyer do 250 6 300 cnt’ Ge vidrio, peovistos de refrigeranta de refkijo con Lritn
esneriada y longitud mayor de 110 cm.

4.2 Burotas do 25 o, graduadas con divisones de 0.1 e’
4.3 Pipotas voknébtricas do 25 e’

44 Bado Maria, o plancha elicirica de calertamienio con placa de ssbesio y reguiador de
tomperatura

4.5 Balarza analitica.

5. REACTIVOS

5.1 Sokucidn 0,5N de dcido clorhidrico o suffivico, debidamente estandarnzada

5.2 Soluwidn otandiica de hidkdxido de potasio. Colocar 5 a 10 g de hidraxido de potasio (KOH) enun
frasco de 2 litres de capacidad, agregar 5 & 6 g de granallas de 2inc o aluminio

(Contiria)
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y 1.2 a 15 litros de alcohol etiico al 85 %o (VIV), y hervie la mazcla en bafio Maria bajo condensador
de reflujo. durante 30 a 60 min. Destilar &l alcohol rechazando los primeros 50 am”, y disolver 40 g de
hidraxido de potaso en 1 litro de alcohol etilico destiado. Esta solucién debe usarse mieniras

parmanazca lmpida e incolora.

53 Solcidn indicadora de fenolitaleina Disolver 1 g de fenoPtaleina en 100 cm” de alcchol etflico
& 95 %o [VV).

5.4 Soluidn indicadors de axul sicalino 68 Disciver 2g de azul slcsdino 6B en 100 om” de sicohol
etilico &l 86 % (VV).

6. PREPARACION DE LA MUESTRA

6.1 Si la muestra es Equida y presenta aspecto daro y sin sadimanto, homogeneizaria invirtiendo
varias veces of redpiante que la contiene.

6.2 Sila muestra es liquida y presents aspecto turbio 0 con sedimento, colocar el recipients que la
contiene en una estfa a 50T, mantenario sl hasta que fa muestra alcance tal lemperatura, y
proceder de acuerdo con ko indicado en 6.1. S| lego de calentsr y agtar, la muestra no prasenta
aspecto clero y sin sadimento, fillrar dentro de la estuda & 50C. El fitrado no debe presentar ning(in
sadimento.

6.3 Si a muestra os sdlida o semisdiida, proceder de acuerdo con b indicado en 6.2, pero
coentandola (y filréndola si e necesario) a una temperatura comprendida entre 40T y 80T (la
suficiante para fundir ls muestra completaments).

6.4 A continuacitn, desecar la muesta tratada de acuerdo con 6.1, 6.2 6 6.3, sfladiendo sullsto de

sodio anhidro on ks proporcion de 1 g & 2 g pot cada 10 g de aceite o grasa. Calentar la mazcia en la
estufa & 50°C agitar enéegicamente y filvaria den tro de la misma estufa.

7. PROCEDIMIENTO
7.1 La determinacion debe efectuarse por duplicado sobre la misma muestra preparada (Ver 7.5).

7.2 Sabve un matraz Erlenmeyer de 250 am” 6 300 am” pasar, con apraximacién a mg, una cantidad
da muestra preparads comprendida entre 2 g y 3 g (que consuma sgroximadaments of 50 % dal oty
de dlcali que se agregue, ver 7.3).

7.3 Usando una pipets wvolumética agregar 25 cm’ de la solucién etandiica de hidréxido de
potasio, Conectar & matraz o refrigerante de reflujo y hervie la mezcla en bafio Maria durante 80 min
pars conseguir completa saponificacion de la muaestra
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7.4 Afadit 1 em® de solucion indicadora de fencitaleina (0 de axul sicaing 68 si la muestra es de
colar obecuro) y Wular, en caliente, of exceso de hidrdxddo de potasio con la solucén 05 N de &ado
clorhidrico o sullirico hasta que desaparezcs fa coloracién rosada (0 S observe canbio del color roje
o arul, & se usa axyl alcalino 68).

7.5 Simutaneaments, y para cada determinacon, debe reslizarse un ensayo en blanco con lodos los
reactivos, sin la muestra y sigulendo &l misme procadimiento descrito a partir de 7.3,

8. CALCULOS
8.1 El indice de saponificacién se calcula mediante ia ecuacion siguients.

S61(V, -V,ON

i = Indce de ssponificacion del producto, en mgky.

V: = wvolumen de soluciin de acido clorhidrioo o suliirioo empleado en la
titulacion de la muestra, en cm’.

V: = wolumen de solucion de acida clorhidrico o sultirico empleado en la
tidacitn del ensayo en blanco, en G’

N » nomalzacion de la sokxién de &ado dorhidico o sulllrico.

m = masade la muesta analizada, eng.

9. ERRORES DE METODO

9.1 La diferencia enfre los resultados de una determinacion efectuada por duplicado no debe
excedar del 0.5 % de la media aritmética de los dos resultados, en caso contrario, debe repetirse la
delarrminacion.

10. INFORME DE RESULTADOS
10.3 Como resultado final debe reportarse la media ariimétics de los dos resultados de la

daterminacién, aproximada a unidades enteras.

10.2 En & informe de resultados debe indicarse ol método usado y of resutado oblenido. Debe
mencionarse ademnds cualquier condicidn no espechicada en esta norma, o considerada como
opcional, asi como cualquier crounstanca que pueda haber infiuido sobre of resultado.

10.3 Deben inciuirse lodos los datales necesarios para fa complata identificacion de la muestra.
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ANEXO 11: NORMA INEN 42-1973 (Determinacion del indice de Refraccion)

Inat o Eustorend de Nomalzacidn INEN ~ Caslte 1701 39 ~ BaguedzoMonno B33 y Almagro ~ Quino-Ecuatior ~ P onidida la repr oducion

cou seastsesas INEN| s s
ICS: 87 20010 AL 0207308

Norma Técnica GRASAS Y ACEITES COMESTIBLES NTE INEN 42
Ecustoriana DETERMINACION DEL INDICE DE REFRACCION 1973-08
1. OBJETO

1.1 Esta norma tiene por objelo establecy of mélodo para determings ol indice de refraccion en las
orieas y aceiles vepotaes y animisges.

2. TERMINOLOGIA

2.1 Indice de rofraccidn. Es la relacién entre la welocidad de una Iz monocromética en el sire
y su velocidad en la sustancia considerada, y es la relacion entre los senos de los angucs de
incidencia y de refraccion, cuando kL pasa del are & la sustanca

3. RESUMEN

3.1 Usando un refractimatro se mide el indice de refraccitn de la muestra.

4. INSTRUMENTAL

4.1 Refractémeltro de Abbe, o butiro-refractdmetro de Zeiss. Provisto con sistema regulador de
ternperatira (baflo de agua) y debidamente cafibrado.

5. PREPARACION DE LA MUESTRA

5.1 Sila muestra es liquida y presents aspacio claro y sin sedmento, homogensaizarie invirtiendo varias
veces ol recipiante que la contiens.

5.2 Si la muestra o3 liquida y presenta aspecto turbio o con sedimento, colocar el recpents
que la contiens en Lna estfs a 50'C; mantenerlc @i hasta que la muestra sicance tal temperstura y
proceder de acuerdo con ko indicado en 5.1, S luego de clentay y agitar, s muestra no presents
aspecio claro y sin sedimento, filrarls dentro de ls estufa & 50°C. Bl fitrado no debe presentar
ningn sedimento.

5.3 Si la muestra es sblida o semistlida, proceder de acuerdo con lo indicado en 5.2,

paro calent&ndola (y fillréndola si es necesario) a una temperatura comprendida entre 40 y
B0'C (la suficierte para fundr la muestra corpletaments).

{Contindga)

DESCAFPTORES: Acales y grases comestitios, oramyd. Indce de refraccdn

A
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5.4 A continuacitn, desecar ks muestra tratada de scuerdo con 8.1, 5.2 6 §.3, sfladendo sulfato de
sodio anhidro en la proporcon de 1 g & 2 g por Gada 10 g de aceite o grasa. Calentar la mezcla en la
estufa a 50 C, agitaria enérgicamante y fitraria dentro de la misma estufa

&. PROCEDIMIENTO

6.1 La delerminacion debe efectuarse por Fiplicado sobre la misma muestra preparada.

6.2 Ajustar la temperatura del refractdmetio & 25°C & 40'C, segin el caso, y verificar ks complets
Impieza y sequedad de los prsmas, (ver 7.2).

6.3 Colocar unas 2 & 3 gotas de muestra preparada (levada aproximadamente a 25°C 6 40°C)
sobre el prisma inferior. Cerrar los prismas y ajustarios firmements mediete ol tornillo
correspondiente. Dejar el sistema en reposo duranie uncs pocos minutos para que fa
muestra adquiers a temperatura del instrumento, ajustar o instrumento y fa luz para obtener ia
lechura mis clara posible, y deterninar el indice de refracaion.

7. CALCULOS

71 La equivalencia entre el indice de refraccion (escala Abbe) y la medida indicada
por ia escala del butiro-refractimeltro de Zeiss (escala Zeiss) se indica en anexo A.

7.2 Si la determinacién ha sido realizada & una temperatura diferente de 25 C 640°C, & resultada
dabe coregirse madiare la ecuacon siguiente.

AReRWK1-Y
Siendo:
R » indice do refraccién a 1T
R« indice de rofraccion a t'C
! » tevniporaiura do refevencia (25T 6 40T)
U'w tompeovatug & ks cual se roslizs la determinacion, on T
K = 0,000 355 para grasas, y 0,000 385 para acolos.

8. ERRORES DE METODO

8.1 La diferencia entre los resultados extremos de la determinaciion efectuada por triplicado no
debe exceder de 0,0001, en caso contrario, debe repetirse la determinacion
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9. INFORME DE RESULTADOS

9.1 Como resultado final debe reportarse fa media aritmética, aproximada a 0,0001, de los Yes
resultados de la determinacidn,

9.2 En o informe de resultados debe indicarse el método usado y el resullado obtenido. Debe
menconarse, ademds, cusiquier condicibn no especficada en esta norma, 0 consderada como
opcional, asi como cualquier circunstancia que pueda haber influido sobre el resutado.

9.3 Daben incluirse toedos los detalles necesarios para la completa identificacion de la muesta.
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ANEXO 12: NORMA INEN 474-1980 (Determinacion del Punto de Fusion)

Inxtuno Ecustorand de NomaliR acidn, INEN ~Casltie 170130 ~BaguedzoMaormeno B3-20 y Almagro~ Quito-Ecuador ~ P roninics s repraduccién

COU: sas 820 m AL (207313

Norma Téonica GRASAS Y ACEITES COMESTIBLES INEN 474
Ecuatoriana
DETERMINACION DEL PUNTO DE FUSION 1680-00
1.08J ETO

1.1 Esta Norma estableco los métodos para dotarminar ol punio do fusién an las grasas y acelos vogetios
0 anvmalos.

2. ALCANCE

2.1 En esta norma sa describen of médode para determinar ol punto da fusidn on caplar ablerto y ol md-
todo pama determingr of purto de fuskdn en capliar oarado.

3. TERMINOLOGIA

3.1 Punto de fusién. £n una grasa o noodo, 05 @ emperatura minima a la cual Lna muestra do grasa © aook
to previamanio solikdficada dentro de un hbo caplir se vuelve Nquida y transparonto on el caplar carrada,
y %o dasitza on ol tubo capilar abloria.

4. DISPOSICIONES GENERALES

4.1 £ método def capliar comado as apicable a lodas las grasas vegatales y animalkes normalkos.

4.2 £l mélodo del caplar ablerto o5 aplicablo a grasas y acoltes con un punto de husidn suparor a 10° C, ta
ks como: acete do coco, ostearina, grasa hidrogenada y sebo fuertn. Es monos satisfactoro para marieca
de cerdo, sebo hlanco y grasas animaks. Es iInsatisfactorio parn compuesios de mantoca de cerdo y mezdas
de grasas fuaries y blandas 0 emisionas.

5. METODO DEL CAPILAR CERRADO
5.1 Resumen.
5.1.1 Fundr la muesira, Sitraria para oliminar restos do humodad y sumergk en olla tres 0 més tubos capl
lares, de modo que la grasa penafre an olios hasta una altura de 10 mm aproxmadamenta. Comrar ol exiramo
Inferior ded tubo, soldificar of condanido de jos tubos. Luego colocarios en un bafie do calntamiento regu-
Indo y anotar la teenporatura a la cud la columna da grasa on cada tubo 50 vushve liquida y transparerta.

5.2 Instrumental.

521 Tubos capdares do dismotro Inferdor iguad a1l = 0,1 mm y do didmatro exderior 2 mm como miod.
mo. con una longitud ertre 50 y 80 mm.
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5.2.2 Termomatro de marcuno con subdvisionas da 0,.2C, dabidamonta calbrado.
5.2.3 Vaso do praciptacion da 100 om’.

5.2.4 Caiontador do temparatura reguiabla.
5.2.5 Racypients con tapa hermética.
5.2.6 Refngerador.

5.3 Praparacin da la muestra.

5.3.1 S ln muestra as liquida y presenta un aspocto claro y sin sedmento, %o la homoganiza Invirtiendo va-
ras veoes ol reciplerto qua la cortiena.

5.3.2 Sl ln muestra o liquida y presontn un aspecto furbio o con sedmento, se coloca of reciplents quo la
contiana on unn estufa a 50°C, s la martene alll hasta que la muestra alcance tal leenparatra ¥ so procoda
do acuarda con kb Indicado en ol numerad 53.1. Si luego da calertar y aglar la muestra no presenta un as.
pecto clare y sin sedimanto, so la fira dontro da o estufa a 50°C. El fitrado no dobo prasertar ning(n so-
gimanto.

5.3.3 Sl la musstra es stida o semistida, se procede do acuerde con kb indicade en ol numenl 5.3.2, pero
calkrtfindola (y filrdndela, st @5 necesario) & una lomparadura qua Se ancuontre comprendda ontre 10 y 20°C
por ancima def punto do fusion do la muestra.

5.4 Procedimiento.
5.4.1 La doterminaciin doba alectuarse por triplcado sobro la msma muestra praparada.

5.4.2 Fundr a muestra y fSitraria para elminar restos de impurazas y algura humedad; ln muestra dobe  ostar
complatamante soca.

5.4.3 Sumergr verticalmante por lo manas res hubos caplares Implos on la muestra completamanta Sigul
da, do modo que la matena grasa panatre hasta una akurn do 10 men, aprodmadamanto,

5.4.4 So rofiran ks tubes con ln grasa y bego do corado of axdremo daror del tubo, waldndose da la lia
ma da un macharo, oolocar sobro un rozo da hielo o derro de un enfrindor, donde se ks mantiono hasta
que I muestra so haya soldificado. Colocar bs tubes con la muastra on of mciplerte con tapa y dejarios an
ol mirigorador durartie 16 h por lo mencs, & una lomparatura ontra 4°C y 10°C.

5.4.5 Sacar los tubos caplares (que contienen la muestra) y Sjarics al lermdmatro medante un selasoo u
otro medio cormanients, do tal forma que los edromos do s tubos y su contenkdo quedan a la altura del
buiho del lermdematro.

mmpmuuvmdommnmcm'dommwm(omnmmm

aguaiesianglicol) a una termparstra do 10T por de bajo dal probabie punto de Askdn dol cuarpo graso; su-
morgr los hbos o una profundidod tal de modo quo el edremo infarior do bs tubos quedo 45 = 0.5 cm

bajo al nivel dal agua.
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5.4.7 Calontar of agun comanida on of vaso de precipitacén, ragular inkdalmants of caleniamiento, de tal manera
que i temperatura del bafo aumante a razén do 1°C por minuto, Este incremerto da lomparatra S0 regula
lvego a raxdn de 0.5°C por minuto, a modida qua sa acaorgue al probable puto do hsién. Durante ol
calkrtamionto debo agitarso ol agua del bafio medianto un procedimiento macinko adecuado

5.4.8 Continuar of calortamiano y anotar la Seenparatura a ln cual la columna do cuerpo graso se vuahw Siguda y
transparanio an cada tubo capliar. €1 punto da fusidn do la grasa es of promedio da las lectumas Sermométricas
registradas. Estas no debon dienr antre 5! mas de 0,3°C.

5. METODO DEL CAPILAR ABIERTO
6.1 Resumen.

6.1.1 Fundr la muastra, fitraria para eliminar restos de humodad y sumangir an olla ras o mis tubos capilares,
do modo qua la grasa ponatre on elios hasta ura atura de 10 mm, aproximadaments, Ponecics en contacto con
hialo hasta quo la grasa so soldifigue. Lungo oociccarios on ol bafo do calertamiento reguado y anctar ln
tomperatura de desiizamionto do & columna de grasa on cada fubo.

6.2 Instrumental.

6.2.1 Como o anota on of numeral 5.2 da asta norma.

6.3 Proparacidn de la muestra.

6.3.1 Como so anata on of numeral 5.3 do asta norma

6.4 Procedimiento.

6.4.1 La determinaciin daba afectuanse por triplcade sobre la misma muestra proparada.

6.4.2 Fundir s muostra y Sitrark para elminar rosios de impurezas y alguna humedad; la muestra debo as-
tar coenplotamontia soca.

6.4.3 Sumargr werticalmants por kb manos tras tubos caplares Impios on I muastra completammanta Bqul
da, do modo que la matora grasa panatre hasta una abua de 10 mm, aprodmadamants.

6.4.4 Rotirar los tubos con la grasa y colocarks inmadiatamanto an contacto con un frozo de hislo hasta
quo la grasa so solidfique. Colocar o5 tubos v su comtenido en al refrigerador duranto 16 h poe ko manos, a
una termporatura antre 2° = 10°C.

6.4.5 Sacar bs tubos caplares y su cortenido y fijarios a un Sermometro con elistico © otro madio conmve-
nlante, do ¥ lorma que los extremos do ios luhos gueden a la altura del bulbo del Sermomatra.

mmmummwmmm’«mmumy-numm
do 10°C, por debajo dal probabie puto do hsida del cusrpe graso. Sumengr verticaimente los tubos a una
profundidad tal do modeo que ol exdremo Inferke do los tubos quede 45 = 0.5 om bap of nived del agua.
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6.4.7 Calontar of agun contanida on e vaso de procpitacién. regular inkdalmants of calentamieno, de tal manora
que la temparatira del bafo aumento a razdn da 1°C por minuto. Este incremento de temperatura 5o rogula
lvego a razén do 0.5°C por migo, a modida gue so acargue ol probable pumto da fusidn Durama of
cakrtamierto dabo agitarse ol agua del bafo medarto un procedimienio macankco adecuado.

6.4.3 Continuar ol calertamionto y anctar ia tomparaturn & la oual 50 desiza la columna dof CURrpO Graso an
cada hubo capllr.

6.4.9 £l punto da fusidn de & grasa as ol promedio de las lechuras Sermomdtricas rogstadas y éstas no do-
ben dferr antre sl mas de 0.5°C.

7. ERRORES DE METODO

7.1 La dferoncia ontre los resutades do una datorminackin olectuada por triplicado no deba mxcoder do
0,3°C —~ 0.5°C pam cada método, respecthamontn; on caso contrari, doba repotirse la detorminacon.

2. INFORME DE RESULTADOS

8.1 Como resutado firal, debe mportarse la modia artmética aproximada a 0,1 “C de las tres lactuas de la
detorminacion.

8.2 En ol Forme de rosutados, debon indicarse ol mdtodo usado y ol rosulado obtanido. Daba mencio-
narse, ademas, cusiqular condickdn no espeaficada en asta norma o considerada como opclonad, asl como
cualquier dreunstancia que pueda haber Infludo sobre al resultado.

8.3 Deban inclursa todos ko detalles necosarios para la complota entiticackdn da la muestra.
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