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1.1 Introducción y objetivo. 

Para obtener un producto de calidad es indispensable el garantizar, 

en primera instancia, Ja calidad de los Ingredientes o materias pri-

mas, de aquí que se deben establecer métodos de análisis que verifi-

quen que éstos cumplen con las especificaciones establecidas, es de-

clr, que no existan adulteraciones o desviaciones significativas que 

vayan en deterioro de Ja calidad del producto a elaborar. 

las determinaciones rutinarias que más se emplean en el análisis de-

aceites comestibles son: el indice de yodo, el índice de saponifica-

clón, el punto de fusión, el índice de solidificación de los ácidos-

grasos, Ja prueba fría, el índice de refracción y el % de acidez ...... 

La Información que proporcionan estas determinaciones es 1 imi lada,--

cuando el objetivo del análisis es el evaluar Ja pureza o posible 

adulteración que contenga un aceite en particular. 

El aceite es el Ingrediente mayoritario en la composlc16n de las ma-

yQncstJs; por Jo cual las características de éste, definen en gran Mf:. 

dlda las caracterTsticas de la mayonesa. 

Se sabe que en una planta elaboradora de mayonesa (B), en donde se .. 

utiliza aceite de algvdón 11 puro11 , se ha detectado ultlmamcnte rncdi.:m-

te anál lsis sensoriales, sabores extranos en el produ.:tu relaciona.!! 

do dichos sabores con los desarrol Jados por la soya. Asimismo, se ha 

detectado una disminución en la vida útl 1 del producto y un incremento 

en los valores del Indice de yodo. 

lo anterior, hace suponer que el aceite de aloodón no es puro y que -

posiblemente está adulterado con aceite de soya. 
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El presente estudio surge de la necesidad de resolver esta proble

mátlca, planteándose el siguiente: 

Objetivo: 

Determinar sl existe adulteración del aceite de algodón con aceite 

de soya, mediante el análisis de la composición de los ácidos gra

sos, utiitzando para tal fin un método cromatográflco. 
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2.1 Naturaleza de las grasas y acel tes. 

El término lfpido es utilizado para describir un gran número de 

sustancias que son solubles en disolventes orgánicos y generalmen-

te Insolubles en agua; sin embargo, algunos compuestos clasl flca

dos como tal, son solubles en agua como es el caso de la lccitlni~ 3 ) 

los lípldos son un grupo de compuestos de estructura heterogénea, 

muy abundantes en la naturaleza, en donde las grasas y los aceites 

son los representantes más Importantes; están formados por carbono, 

hidrógeno, oxígeno y en ciertos casos nitrógeno y fósforo. Existen 

diferentes familias de lípldos pero las propiedades distintivas de 

todos ellos se deriva de la naturaleza hldrocarhonada que represen

ta la porción principal de su estructura~l0,13) Estas sustancias de-

sempei'ian d 1 versas funcl enes b lo lóg l cas importantes como: 

1) Componentes estructurales de las membranas, 2) Transporte y al

macenamiento de combustible catabólico, 3) Cubierta protectora de 

muchos organismos y lt) Componente de la superficie celular relaclo-

nades con el reconocimiento de las células y con la inmunidad de los 

tej Idos. Algunas sustancias clasificadas como lípldos poseen una In-

tensa actividad biológica, como lo es el caso de ülgunas vitaminas 

y hormonas. {z 4) 

Aunque constituyen una clase bien definida de blomoléculas, con fre-

cuencia se presentan combinadas con otras a través de distintos en-

laces, constituyendo compuestos híbridos como son los glucolípidos, 

que contienen lfptdos y glúcidos. Y las llpoproteínas formadas por 

lípldos y protefnas. En estos compuestos las propiedades físicas y 

químicas están fusionadas para cumplir tareas biológicas cspcclall-
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zadas. En el caso de las \ lpoproteínas se presentan en dos grupos 

principales: A) de transporte y B) de sistema de membrana: en és

tas los lfpldos y las proteínas no están unidos covalentementc pe-

ro mantienen su unión por interacclónes hldrofóbicas entre las por-

clones no polares del lípldo y los componentes de la proteína. 

En e\ área de los alimentos se tiene un especial interés por dos 

clases principales de lfpldos: las grasas y los aceites, constituí-

dos por ácidos grasos unidos por enlace éster a una molécula de gl i-

cerol, formando trlaci lgl lcérldos principalmente. Por conveniencia 

se ha establecido que la diferencia entre una grasa y un aceite es 

c.ue el primero es sólido a temperatura ambiente mientras ciue el se-

gundo es lfquido, definición que no es totalmente correcta y tlcn-

de a desaparecer. Actualmente se utiliza el término grasa para re-

fertrse a los trlacllgllcérldos sin importar su estado fTslco a tem

peratura amblente 1 siendo los aceites la forma líquida de estos~ 211 ) 
Las grasas y los aceites son nutrimentos fundamentales en la dieta 

de los anlmales, ya que representa la forma más concentrada de ca

lorfas en los alimentos.(l 3)Además de su valor nutritivo, contrlbu-

yen en muchos aspectos a su textura, sirven como vehículo de las vi-

tamlnas llposolubles e Influyen en el sabor y aroma Je varios al 1-

mentas. Las fuentes principales de grasas y accl tes son las senii 1 las 

oleaginosas y los tejidos adiposos de los animales. 

2.2 Clasificación de los l!pldos. 

A) Con base en su estructura (G): 

1.- Lfpldos simples. Esteres de ácidos grasos y alcoholes: 
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1) Grasas y aceites. Esteres de glicerol con ácidos monocar-

boxl lados. 

11) Ceras. Esteres de alcoholes monohldroxl lados y ácidos gra· 

sos. 

11.- L!pldos compuestos. L!pldos simples conjugados con moléculas no 

lfpldas: 

1) Fosfolfpldos. Esteres que contienen ácido fosfórico en lu-

gar de un ácido graso, combinadas con una base nitrogenada. 

11) Glucol Tpldos. Compuestos de carbohldratos, ácidos grasos y 

esflngoslnol, llamados también ccrebrósldos. 

111) Llpoproteínas. Compuestos de 1 ipldos y proteínas. 

11 1 • .. Compuestos aso e i a dos. 

1) Acldos grasos llbres(derivados de los lípldos simples). 

11) Pigmentos. 

111) Vitaminas llposolubles. 

lv) Esteroles. 

v) Hidrocarburos. 

B) Clasificación de los lípldos en saponificables y no saponificables, 

de acuerdo a los productos de reacción con tlaOH. ( 21¡) 

Saponificación 

Grasas l Sales de Na de ácl dos grasos + gllcerol 

Ceras J+ 
NaOH Sales de Na de ácl dos grasos + gl lcerol 

Fosfogl !céridos Sa 1 es de Na de ácl dos grasos + glicerol 
+ lla

3
Po4 + amina 
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Sapon i f i cae 1 ón 

Esteroles 

{ ~ ·~ """"' H id roca rbu ros 

P 1 gmcntos 

2.3 Propiedades físicas de los ácidos grasos y sus 6steres. (lS) 

Los ácidos grasos que cent lenen hasta t. átomos de carbono son com-

pletamente miscibles en aqua, a medida que crece el número de car-

bonos la solubil ldad decrece rápidamente. Los ácidos que contienen 

10 ó más átomos de car~ono son esencialmente insolubles en agua 

(cuadro No. 1). 

Los metl l ésteres de los ácidos grasos son qcneralMente rnenos sol u-

bles en agua(cuadro No,2)que los respectivos ácidos. Así r.ilsrio de-

crece su so 1ub111 dad con e 1 i ne remen to del nÚrit;ro de carbonos, e 1 

mismo comportamiento se presenta en la solubilidad de los ácidos 

gra.sos o sus ésteres en metano! y acetona. 

El punto más Importante a observar es la diferencia en la solublli-

dad entre ácidos saturados e insaturados o sus ésteres en acetona 

metano l. En general, a cualquier temperatura particular, un ácido 

' con 18 átomos de carbono o su éster que contenga una doble l l9adura 

tendrá una solubilidad 100 veces mayor que su coripue~to saturado e

quivalente. Un ácido o su éster de 18 átomos de carbono que: canten-

ga dos dobles 1 igaduras tendrá una solubl l ldnd 100 veces rriayor que 

su equivalente con una doble ligadura. Unn situación slriilar se pre-

senta para los ácidos o ésteres que contienen tres dobles ligaduras. 

Esta característica de solubilidad forna la base para la purifica-
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Cuadro No. 1 "Solubl lldad en agua de algunos ácidos gr.:isos 11 

ACIDO SOLUB 1L1 DAD (g/100 g DE AGUA A 20ºC) 

Fórml ca Miscible en todas proporciones 

Acét 1 co Miscible en todas proporc 1 ones 

Propano leo Miscible en todas proporciones 

1-Butanolco Miscible en todas p ropo re i enes 

iso-Butfrlco 20.00 

n-Valérlco ~ ·ºº 
Caproi ca 1.08 

Octano leo 0.07 

Cáprl co 0.01 
,. ·-- Insoluble 

fte: Prestan Seaton and Pankratz E. Ronald. 11A gulde to the an.:ilysls 
of f3tty aclds and thel r csters by chromatography". 

Cuadro No. 2 11 Solubl1 ldad de algúnos ésteres de ácidos qrasos en aguc:i" 

Ester de ácido graso Solubl l ldad (g/100 g de agua a 20-2Z"C) 

Met 11 formato 30.0 

Met 11 acetato 25-32 

Metl 1 propanato 5.0 

Metl 1 butlrato l. 7 

Et 11 formato 10.0 

Et 11 acetáto 8.5 

Etl 1 propanato l. 7 

Propl 1 formato 2. 1 

Propl 1 acetáto 1.9 

Prop 11 but i rato o. 2 

iso-arooi 1 acctiltO 3 .2 

fte: Prestan Scaton and Pankratz E. Ronald. 11A guidc to the annlysls 
of fa tty ac 1 ds and thc 1 r es ters by chromatooraphy11 

• 
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clón de muchos de los ácidos y sus ésteres. 

Los ácidos grasos saturados presentan un Incremento en el punto de 

fusión a medida que aumenta la longitud de la cadena(cuadro No.3), 

en los compuestos insaturados su punto de fusión disminuye a medida 

que aumentan las lnsaturaclones. 

Una caracterTstlca Importante de los ácidos grasos es que se prcsen-

tan en la naturaleza en la forma cls; sus homólogos trans, que se ob-

tienen de las reacciones de lsomerlzactón que se ! levan a cabo duran-

te los procesos de refinación de los acel tes, tienen un punto ·de fu-

slón más elevado, tal es el caso del ácido oleico con p.f. = 14ºC y 

su homólogo trans el ácido elafdlco con p.f. = 44ºC. 

La mayoría de los ácidos grasos son lineales, monocarboxllados, va-

rfan en la longitud de la cadena y su grado de lnsaturaclón y con-

tienen normalmente un número par de átomos de carbono ya que su meta-

bol tsmo y aprovechamiento biológico se 1 levo a cobo a trav~s de mo

léculas de carbonos pares, como lo es la acetfl coenzima A. (G) 

2.!a Qufmlca general y reacciones de los ácidos grasos y sus ésteres. 

Los ác 1 dos grasos son ác t dos mono ca rbox 1 1 a dos , de f Ó rmu 1 a genera 1 

RCOOH. Se encuentran en forma de ácidos grasos l lbres, como ésteres 

de gl Ice rol llamados gl icé:-ldos y también se encucntriln como fosfo

Jfpldos(comblnaclón de glicerol, ácidos grasos, ácido fosfórico y 

una base nftrogenada). El término ácido 9raso Incluye a los ácidos 

rronocarboxi l lcos con cadena saturada o con insaturaciones: 

o 
11 

R- C-OH Fórmula de un ácido graso 
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Cuadro No. 3 11 Puntos de fusión de los ácidos grasos más comúnes" 

SATURADOS 

CADENA NOMBRE PUNTO DE FUS 1 ON ·e 

C12:0 Láuri ca 44.2 

C14:0 Hirístico 53.9 

C16:0 Palmftlco 6J. I 

C18:0 Esteárico 69.6 

C20:0 Araquídlco 76. 5 

C24: O Li gnocé r t co 86.0 

1 NSATURADOS 

C16: 1 Palmltolelco -0.5 

C18: 1 Oleico l J. 6 

Cl8:2 Llnoléico -5.0 

Cl 8: 3 Linoléntco -11.0 

CZO: 4 Araquldónlco -49. 5 

fte: Badul Dcrgal S. 11Químlca de los al lmcntos 11 ª 
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Los ácidos grasos se comportan como ácidos déblle~ debido al gru-

po carboxl lo; dan reacciones con los indicadores. 

Las sales metál leas de éstos ácidos se producen por la adición de 

soluciones a leal !nas, particularmente naOH y KOH, las cuales son 

1 lamadils jabones que son solubles en agua. La sal de calcio y las 

de los metales pesados(hlerro, plata, cobre, etc.)son Insolubles 

en agua. Los ácidos carboxíllcos de alto peso molecular son inso-

lubles en agua pero se disuelven en frío en soluciones ac1Josas di-

1 ul das de h 1 dróx ido de sodio. La so 1 uc i ón acuosa de b 1 carbona to de 

sodio puede usarse para determinar lll presencia de áciGu por la 

formac ¡ ón de co2 t : 
RCOOH + NaHC03 ___ _,. RCOONa + H20 + co¡t 

insoluble en agua 
si R '> 6 

soluble en 
agua 

Los ésteres son sustancias prodl.lcldas por la reacción tle un aleo-

hol y un ácido. Los ésteres lnsaturados pueden ser transformados 

a los correspondientes ésteres saturados catal íticamente. 

Las reacciones de oxidación de ácidos grasos y sus ésteres son 11:1-

portantes porque causan rompimiento de la cadena en los puntos de 

insaturaclón. Los fragmentos resultantes de la oxidación pueden ser 

anal Izados por cromatografía de gases dando lnformüción sobre la 

posición de las dobles l lgaduras. 

Las grasas y aceites son éste res de g 11cero1 y ácidos grasos de c<:1dc:-

na largil, los cuales son conocidos corno gl icéridos. Los trigl icé-

rldos contienen alrededor de 95 % de ácidos !Jrasos y 5 '.?'.de gllce-

rol. Su fórmula es la siguiente: 
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H 
1 11 

H-c-o-c-R 
1 9 

H-C-O·C-R 

H-l--o-~-R 
1 
H 

La hldró11sis del gllcérido libera los ácidos grasos. 

Las grasas pueden contener ácidos grasos 1 tbres en muy pequeña can-

tldad, éste contenido usualmente depende del !lrado de hidrólisis en-

ztmátlca que ha sufrido la semi 1 la oleaginosa durante su almacenamiento, 

La qufmlca y las propiedades físicas de las grasas están determina-

das en gran medida por las propiedades de los ácidos !'.Hc'.Jsos que con-

tenga en forma de trlgllcéridos. 

Las principales reacciones de los ácidos grasos son: 

1.- Formación de la sal del ácido, 

2~- Conversión en sus derivados funcionales: 

A) Conversión en cloruro de acl lo. 

B) Conversión en sus ésteres: RCOOH + R10H -RCOOR' + H2o 

C) Conversión en sus amidas. 

3.- Halogenaclón. 

A) Alfa halogenaclón de alifáticos. 

B) Halogenaclón de ácidos lnsaturados. 

Las principales reacciones de los ésteres son: 

1. ... Conversión en sus ácidos y ácidos derivados: 

A) Conversión en sus ácldos(hldróllsls) 

-A leal lna -sal {Jabón)+ alcohol 
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-Act da -+ácido + alcohol 

8) Conversión en sus amidas. 

C) Conversión de ésteres(transesterlficación). 

2.- Reacción con el reactivo de Grlgnard. 

3. - Reduccl ón a a 1echo1 es. 

A) Hidrogenación catalítica. 

B) Hidrogenación química. 

li.- Reacciones de los gllcérldos, 

A) Sapon 1 f J cacf ón: 

9 o 
JI • T 

CH -o-c-R r2·0H R·C-0 Na 
1 2 9 o 

" + 
CH -0-C-R' + Na OH CH -OH + R'-C-0 Na 
1 ~ 1 

R"-%-o· Na' CH
2
-0-C-R" CH

2
-0ll 

Trlgl !cérido Sosc'l GI lcerol Mezcla de 
jabones 

8) Metl laclón(se real Iza una vez efectúada la saponi ílcaclón): 

o o . 
R-C-OCH R·C-0 Na 

o o 3 

R'-~-0 Na + CH
3

0H R' .. ( .. ocH 
R .. n 3 

R"·C-0 Na BF
3 

R"·C-OCH
3 

t~c7.c 1 a de sales l'lezcl a de ésteres 
de los ilcidos Qrt1sos rnet fl 1 cns 

s.- Reacciones de las dobles 1 fqaduras. 

A) Adición de ha lógcnos. 

B) Adición de haluros de hidrógeno. 

C) Adición de ácido sulfúrico. 
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O) Adición de agua. 

E) Formación de halohldrfnas. 

F) Adición de metlleno. 

G) Sustitución por halogenaclón. 

H) Oxidación con ozono. 

6.- Formación de-t 1t\ -ácido lnsaturado. 

2.5 Análisis de grasas y aceites. (4 ,5,) 

Las determinaciones más comúnes que se practican a las grasas y acei

tes son las siguientes: 

a) % de humedad y materl a vo lát l l. 

b) Punto de fus Ión. 

c) Gravedad especifica. 

d) l nd l ce de re fraccl ón. 

e) Indice de saponificación: Se define como los mg de KOH requeri

dos para reaccionar con todos los grupos rcactivos(ácidos gra

sos libres, acllgllcérldos) de un gramo de muestra. 

f) Indice de yodo : Se define como la cantidad de gromos de yodo 

que reaccionan con 100 g de muestra (indica el grado de lnsatu

raclón de la muestra). 

g) Acidos grasos libres: Se puede reportar como i de ácidos grasos 

libres como ácido oleico o como fndicc de acidez que son los mg 

de KOH necesilrios para neutralizar 1 g de muestra. Esta determi

nación proporciona Información acerca de la hidrólisis de los 

trigl !céridos de la muestra. 

h) Indice de sol ldlflcaclón de los ,ícldos grasos. 
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1) Indice de hidroxilo: Es una medida del contenido de OH, normal

mente se expresa como los mg de KOH equivalente al contenido de 

OH de un gramo de muestra. 

j) Punto de humo, Ignición y combustión: Estas determinaciones son 

medidas de la establ 1 idad térmica de las grasas y aceites cuan

do son calentados en contacto con el al re. 

k) Indice de Relchert Melssly y Polenske: El valor de Relchert He

lssly es una medida de los ácidos grasos volátiles solubles 

principalmente butírlco y caprolco) y el valor de Polenske es una 

medida de los ácidos grasos volátiles insolubles (en su mayor 

parte caprillco, cáprlco y láurlco). Ellos son expresados en tér

minos de los mi de NaOH 0.1 N requeridos para neutral Izar los áci

dos obtenidos de 5 g de muestra bajo las condiciones específicas 

del método (destl laclón). 

Todos éstos análisis proporcionan Información cuantitativa acer

ca de la muestra anal Izada, pero no sobre la estructura de la mis

ma, por lo que para el lo se recurre a métodos como son: determi

nación de ácidos grasos por cromatografía de gases, análisis por 

difracción de rayos X, y otros métodos instrumentales sofistica

dos. 

2.6 Procesamiento de grasas y aceites. (I0, 20• 24 Y26) 

los aceites y las grasas crudos o no refinados contienen cantidades 

variables de Impurezas tales como goma:;, y algunas sustancias colo

ridas. la mayoría de éstas impurezas afectan de modo adverso las ca

racteríst lcas del producto, por lo que deben ser el lminad~1s median-
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te un proceso de purificación, para obtener la grasa o aceite ade

cuado para e 1 consumo humano. 

Los principales pasos del procesamiento de grasas y aceites son \os 

slgulentes(flgura No.1): 

Extracción 

Desgomado 

Refinado alcalino 

B !anqueado 

H1bernación 

H 1 d roge na e 1 ón 

Oesodorl zac Ión 

Extracción: El aceite crudo es obtenido por procesos de prensado o 

por extracciones con disolventes no polares, como hexa

no, o una comb 1nac1 ón de arnbos procesos, E 1 acc 1 te ex

traf do se somete a una evaporación del disolvcnte(dcsol· 

ventlzaclón) y fl ltraclón, 

Desgomado: El aceite crudo resultante contiene cantidades signifi

cativas de gomas, que se eliminan mediante el tratamien

to de 1 ace 1 te con agua para convcrt 1 r1 as en gomas h 1 dra

tadas, Insolubles en el aceite y que son fácilmente eli

minadas por ccntrl fugaclón. 

Refinado alcalino: Mediante ésta operación se remueven los ácidos gra

sos libres y los fosfátldos residuales, así como trazas 

de hidriltos de carbono y proteínas que pueden estar pre

sentes en el aceite crudo. La operación consiste en la 

adición de hidróxido o carbonato de sodio al ilCcite cru-
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Figura No. 1 11Proceso de reflnaclon de aceites'' 
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fte: Gavl lán García 1 rma Cruz. 11 Determinación de Impurezas en acei
tes comestibles mexicanos. Tesis Fac. de Qufmlca, UNAM. 1984. 
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do para convertir los ácidos grasos libres en jabones 

solubles en agua. La masa obtenida se separa del acei-

te por fl ltraclón y las trazas de álcal 1 se el lmlnan 

por un lavado con agua. 

Blanqueado: En ésta operación se remueven las Impurezas coloridas, 

principalmente clorofila pero también algunos carate-

noldes, mediante su adsorción en barro o tierras de 

diatomeas. La tierra es separada por filtración y el 

aceite pasa directamente al hldrogenador o al desodo-

rl zador(o a ambos). 

Hidrogenación: En términos generales, consiste en la adlctón di-

recta de hidrógeno a las lnsaturaclones de la cadena 

de los ác1 dos grasos: 

1 1 Zn 
-c:c- + H2 ---"'r",""°p-..- -~ -i-

1 1 
H H 

Por lo tanto el grado de hidrogenación de un aceite 

está relaclonado di rectamente con el índice de yodo: 

La adición de una mol de hidr6geno corresponde a la 

absorción de una mol de yodo. 

En principio la hidrogenación es un procedimiento de 

transformación de aceites líquidos en grasas semlsó-

lldas de consistencia plástica, adecuada para la fa-

brlcaclón de grasas de cocina y margarina. Con la hf .. 

drogenactón se obtienen ventajas como el .:iurr.cnco e.fe la 

estabi 1 fdad y mejoriJramtento del color de las grasas. 
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Para que la reacción se produzca se necesitri la inter

vención de un catalizador; el errplcado habitualmente 

se compone básicamente de níquel, aunque St! agregan 

pequeñas cantidades de cobre y a 1umin1 o por su accl ón 

promotora. 

Durante la hidrogenación, el cata! izador se mantiene 

en suspensión en el aceite y se separa del mismo, al 

final de la reacción, por fl ltraclón. 

Para que se produzca Ja reacción es necesario que es

tén presentes a una temperatura y presión adecuadas, 

el hidrógeno, el aceite Jíqutdo y el catillizador só

lido. Se puede suponer que en la práctica corriente se 

disuelve el hidrógeno en el aceite y éste, cargado de 

de hidrógeno se pone en contacto con el cata! izador 

por med 1 os mecán 1 cos. 

En este tipo de Instalación, la reacción se lleva a 

cabo por ag 1tac1 ón de 1 ace 1 te can e 1 cata l 1 zadar en 

suspensión dentro de un recipiente cerrado en atmós

fera de hidrógeno. La agltadón de Ja mezcla de acei

te y catallzador efectúa la doble función de promover 

la disolución de hidrógeno en el aceite y renovar el 

aceite presente en la superficie del catalizador. 

La solubi lldad del hidrógeno y otros gases en el acei

tc1 al contrario de lo que ocurre en el agua. aumen-

ta al incrementar ta temperatura y por supuesto al au

mentar la presión. La velocidad a la que se produce la 
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hidrogenación depende de la temperatura, presión, na-

turaleza del aceite, actividad y concentración del ca

talizador y agitación(velocldad a la cual concurren 

todos los compuestos en la superficie activa del ca-

tal lzador). 

La composición y características del producto hldroge-

nado pueden variar según las posiciones de los dobles 

enlaces que se hldrogenan, además de que se presentan 

reacciones de lsomcrizaclón que variarán de acuerdo a 

las condiciones de la hidrogenación, (ZZ) 

Hlbernactón(wlnterización): El aceite se enfría de una manera simple 

y se mant 1 ene a temperatura baja por a 1 gún t 1 empo, me-

di ante esta operación se el imlnan estearinas principal-

mente, que cristal izan a temperaturas bajas, se ellmi-

nan por fi 1 tración o ccntri fugación. De esta forma se 

el !minan sustancias que pudicrnn ~cnerar turbidez en el 

aceite procesado al almacenilrlo il b.:ij.Js temperaturas. 

Desodorizaclón: Es un tratamiento con vapor, cuyo objetivo primordial 

es la cllmlnación de compuestos que contribuyen a desa-

rrol lar sabores olores no deseados en el aceite. Esen-

cli!!mentc es un proceso de destll.1clón en corriente de 

Vilpor, en el cual las sustancias odoríferas y de mal sa-

bor, relativ.'.lmentc volátiles, se separan del aceite no 

volátil. La operación se 1 lcva a cabo a temperatura ele-

vada, para Incrementar la volatilldnd de los componen-

tes a eliminar y aplicando presión reducida. 
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Ffna1mente e1 aceite refinado es almacenado, adicionando antloxl· 

dantes para dar una vida de anaquel más prolongada. 

2.7 Generalidades sobre el aceite de algodón.(lO,l3) 

La semi !la de algodón se deriva de varias clases de plontas de al-

gad6n Gossyp1um , el cual es cultivado en grandes cantidades en los 

Estados Unidos, Egipto, India, en Arnérlca del sur, en la URSS y en 

otros países. 

Claslflcac1ón de la semilla de algodón, de acuerdo a su origen: 

a) Variedad Amerlcana(Gossyplum ~) 

b) Variedad Eglpcia{Gossypium barbadense) 

c) Varl edad Asia Henar 

d) Variedades tropicales 

La semilla de algodón después de recolectada tiene una cantidad pe--

queña de fibra 1 lamada l lnter( 14 % i' 15 %) • La semi 1 la resultante 

es generalmente oscura, con la mayor parte sin cáscüra(un máximo de 

S'l;). 

La composición estructural promedio de la semi 1 la de algodón varia 

entre los siguientes valores(dependlendo del lugar donde se cultive): 

Llnter(flbra) ........................... 6-15 % 

Cáscara ................................ 30·35 % 

Harina ................................. 50-55 % 

La composición proximal promedio de la semilla de algodón ya lista 

para procesarse es la siguiente: 

Agua .................................... 7·11 % 

Sustancias nitrogenadas •••••.•.••.....• 15·21 

Extracto l lbre de nitrógeno ............ 22-32 % 
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Ce 1 u losa ••• , , • , .. , •• , ....... , • , , .. , ... , • , 15-23 

Grasa., •••••• ,, • .,,,,., •••..• ,,,., ...... , 17-23 % 

Cen 1 zas, •.• , , , ..... , •• , •• ,. ... , ... , ..•.• ,. 3-5 

La semilla descortezada cent 1 ene de 17 a 23 % de ace 1 te. La dens 1 dad 

promedio de la semll la de algodón es de 0.28 a 0.30 Kg/I; el de la 

semilla sin fibra es de 0.5 Kg/I y el de la parte comestible es de 

0.63 Kg/1. 

De la semf 1 Ja de algodón se obtienen los siguientes productos: acei

te comestible, flbra, cásc.:ira y hilrina{flgura No. 2). 

El aceite de algodón en su forma cruda tiene un fuerte y caracteris· 

tico sabor y olor¡ es de color rojizo oscuro debido a los coloran-

tes que se obtienen durante Ja extracción del aceite de la semilla. 

La composición principal de ácidos grasos varía dentro del siguien

te lntervalo( 2Sl, 

Mlrlstlco ......................... , ...... 0.5-1.0 % 

Palmltlco •. ,, ............. , , •.• , .• , .• , • ,22-26 % 

Esteárico, ............. , .. , ••.•••..•.•. ,.2-3 % 

Araquldlco ...................... , ..••.•.• 0.2-0. 3 

Oleico .............................. , •.• 18-24 % 

Llnolelco ............................... 46-54 % 

Llnolénlco ............................... 0.2-0.3 % 

Caractcrfsticas del aceite de algodón: 

-Indice de yodo .......................... 101-118 

-Indice de saponificación ................ 190-198 

-Punto de fusión ºC .......•........... , .. 0-11 
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Figura No.2 "Proceso de obtención de aceite crudo de la ser.illla de alpodón11 
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-Sol ldlflcac16n de ácidos grasos{'C) ...... 30-37 

- % de lnsaponlflcables ••••••••••••••.•••• 0.8-1.B 

El aceite de algod6n es un excelente aceite comestible después de que 

ha sido refinado y el goslpol ha sido removido mediante la neutral!-

zact ón con un 11 ge ro exceso de NaOH. E 1 acc 1 te de algodón se usa ca-

mo aceite para frelr y para ensaladas, en este último caso es necc-

sarta la wtnterlzaclón para remover el contenido relativamente alto 

de gl !céridos saturados, los cuales causan turbldez{por sol ldlflca-

clón) al almacenar el aceite a temperaturas bajas. Este aceite se uti

liza también, en la elaboración de margarinas y grasas plásticas -

(shortenlng), en las cuales es necesario la operación de hidrogenación. 

2.8 Generalidades sobre el aceite de soya. {ll) 

La soya es la semilla de la leguminosa Glyclne max, originarla de Chl-

na. Otros nombres que recibe son soya max y soya híspida, unas cuan-

tas especies entre una gran variedad son adecuadas para la extracción 

del aceite. 

La planta se cultiva bajo una gran variedad de condiciones climáticas, 

pero se prefiere áreas con calor y tiempo de verano húmedo. 

las vainas se encuentran en ramos de tres a cinco y cada vaina normal-

mente contiene dos o tres semi 1 las, las cuales están sujetas a una -

gran variac16n en color y tilmaño. la mayoría son esféricas, el peso 

promedio de una vaina es de 120 a ISO mg. El tontenldo de acel te de la 

soya varía en un Intervalo de 14 a 23 %1 de acuerdo a la variedad. 

La mejor variedad en cuanto al contenido de aceite es Glycine max, la 

cual en promedio contiene un 20.9 %. 
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La composición estructural de la semilla es la siguiente: 

trazas 

8-10 %(base seca) 

a 88-91 %(base seca) 

La composición proximal de la semil Ja de soya es la siguiente: 

Agua ...................................... 8-10 % 

Grasa ................ , ................... 17-20 % 

Sustanc 1 as n 1 t rogenadas .... , •.••.• , ••...• 38-40 % 

Extracto libre de nitrógeno .............. 26-29 % 

Fibra ..... ., .............................. 6-7 

Cenizas ................................... 5-6 

La densidad de la semi! la es alrededor de O. 77 Kg/cm3• 

Durante la extracción del aceite de Ja semilla, también se obtiene 

la lecl tina( figura No. 3). 

Es importante mencionar que la estabilidad del sabor ha sido un fac-

ter que afecta adversamente la aceptación del aceite de soya. El áci-

do llnolénico es el principal responsable de este sabor, lo cual ha 

1 imitado su uso como acel te para ensaladas. La manera en que se ha 

tratado de reducir este problema es reduciendo el contenido de ácl-

do llnolénlco mediante hidrogenación selectiva y wlnterización del 

aceite. 

E' aceite de soycl también se usa para 1.J elaboración de margarinas y 
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Figura No. 3 "Proceso de obtención de acel te crudo de la semi 1 la de soya 11 
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aceite de soya" Tesis Fac. Química, UHAM. 1978. 



- 26 -

shorten t ngs. 

La composición promedio de los ácidos grasos es la siguiente: (
251 

Láurlco., , ••• , , •.••••..• ,, . , ••••• , ...•. .. 0.1 

Hlrlstlco ................ , ............... 0.2 % 

Palmítlco ..... ,., ...... , ... , ........... , 10.5 % 

Oleico .................................. 22.8 % 

Araqu!dtco ............................ , •. 0.2 % 

Ltnotetco,, ....... , ..................... 51.8 % 

Llnolénlco •••• , ............ , • , ........... 7.8 % 

Lls principales caracterfstlcas de1 aceite de soya son: 

Punto de fusión ºC ........ ,. ............. 8-10 

Indice de yodo .......................... 120-141 

Indice de saponlflcaclón ................ 189-195 

% de lnsaponlflcables ................... 0,2-1.6 

Sotidtflcactón de ácidos grasos('C) ..... 20-21 

2.9 Normal lzación de los aceites de algodón y soya. 

A) Aceite de a1godón(l5), 

l) Norma Oficial Mexicana DGN-F-4-1984 

"ACE 1 TE COHEST 1 BLE REF 1 NADO DE ALGD00N" 

Ti) En resumen dice: 

l.- La presente norma se aplica al aceite rcfinildo comestible 

puro de algodón en el momento de su expedición o venta. 

2.- Para la apl icaclón de esta norma es necesario consultar las 

normas oficiales de métodos de prueba en vigor. 

3.- Definición: 
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11Acelte de algodón crudo": Es un lfquido graso de color 

oscuro, obtenido de la semi 1 la de la planta Gossyplum ht r

~ por expresión, extracción con disolventes o ambos. 

"Aceite de algodón reftnado11
: Es el producto obtenido del 

ace 1 te crudo de a 1 godón cuando éste es somet 1 do a los si -

guientes procesos: "refinación, neutral Izado, lavado, blan

queado, 1 nvernado, deodorl zado, f 11 t rada y secado". 

4.- El producto objeto de ésta norma se clasifica en un tipo 

con un solo grado de cal ldad, 

5.- Especificaciones. 

5.1.- Sensoriales: 

Olor y sabor: Característico del producto y exento 

de olores extraños o rancios al momen

to de envasado. 

Apar 1ene1 a Transparente y l lbre de cuerpos extra

ños a 20 ºC. 

5,2.- Flslcoquímlcos(Cuadros 4 y 5). 

6.- Apéndice 

6.1.- Cuando la Secretarla de Comercio y Fomento Industrial 

considere necesario se uti 1 Izará la tabla No. 5 de 

fil.Idos grasos determinados por cromatof¡rafía de ga

ses. 

6.2 .... Los antioxidantes permitidos por liJ Secretaria de 

Sa 1 ud son: 

Gal ato de propl lo ................. 0,01 rná<lmo 

Galc'.Jcto de octl Jo;'I' ................ 0.01 máximo 
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Cuadro No. ~ "Especiflcactones para e1 aceite de algodon refinado" 

ESPEC 1 FI CAC 1 ONES MINIMO HAXIMO 

% DE ACIDEZ(COHO ACIDO OLEICO)r. --- 0.05 
PESO ESPECIFIC0(20°C/AGUA A 20°C) 0.918 0.926 
INDICE DE REFRACCION 25ºC 1. 463 1. 468 
INDICE DE YODO 99 115 
% DE MATERIA 1NSAPON1 FI CABLE --- 1.5 
t DE HUMEDAD Y HATER 1 A VOLAT 1 L --- 0.05 
COLOR ESCALA LOVI BOND --- 4.SR, 35A 
INDICE DE PEROXIDD(meq. DE 02-PEROX/K~ --- 2.0 
1NO1 CE DE RE 1 CHERT ME 1 SSL (%) --- 1.0 
INDICE DE POLENSKE(%) --- 1.0 
1 MPUREZAS 1 NSOLUBLES (%) --- 0.02 
PRUEBA FRIA OºC (HORAS) 5. 5 ---
HORAS (AOM) S 1 N ANT 1OX1 DANTE* 12. o ---
PRUEBA CALIENTE S 1 N OLORES DESAGRADA-
BLES(ºC)* 220. o ---
INDICE DE SAPONIFICACION mg DE KOH POR 
GRAMO DE MUESTRA 189.0 198.0 
PUNTO DE SOL 1D1F1CAC1 ON DE LOS AC 1 DOS 
GRASOS ºC 31. o 37. o 
REACCION DE BAUDOUIN Y VILLAVECCHIA 
(PRESENCIA DE ACEITE DE AJONJOL 1) NEGATIVO TRAZAS 
REACCION DE HALPHEN(PRESENCIA DE ACEI-
TE DE. ALGOOON) * POS TIVA 
REACCION DE KRElss' (RANCIDEZ) NEG TIVA 
REACCION DE T\llTCHELL(PRESENCIA DE NA-
BO) --- TRAZAS 
REACC 1 ON DE RENARD Y EVERS (PRESENCIA 
DE ACEITE DE CACAHUATE) NEGATIVO TRAZAS 
ACE 1 TE H 1 NERAL NEG TIVO 
ANTIOXIDANTE(PRINCIPIO ACTIVO) --- 0.02 

• EL RESULTADO CON • DEBE SER EN EL HO-
MENTO DEL EtlVASADO, 

fte: NOM-F-4-1984. 
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Cuadro No. 5 "Composición de ácidos grasos del aceite de algodón" 

AC 1 DOS GRASOS COHPOS 1C1 ON (%) 

NOMBRE CADENA Hl~l I HO HAXIHO 

HIRISTICO e 14: o D. 5 2.0 

PALHITICO e 16:0 17 .o 29.0 

PALMITO LE 1 CO e 16: 1 0.5 1.5 

ESTEARICO e 18:0 1.0 4. o 

OLE 1 CO C18: 1 13.0 411,0 

LI NOLE 1 CO e 18: 2 33,0 58,0 

LI NOLENICO Cl 8: 3 o.o 2.0 

ARAQUI DI CO C20:0 o.o 0.5 

BEHEN 1 CO C22:0 o.o 0.5 

LI GUOCERI CO C24:0 o.o o. 5 

fte: NOH-F-4-1984 
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BHA* ••••••••••••••.••• , ••••••..•.• 0.02 % máximo 

BHT* ••••.•••••••••••.••• , ••••••••• 0.02 % máximo 

Resina de guayaco!• ••.•••••. , ...... 0.01 % máximo 

Acldo tlodlproplónlco 
y sus ésteres .... , ................ 0,01 % máximo 

TBHQ*' 

* Con fecha 18 de Enero de 1988 se publ leó en el 

Diario Oficial de la Federación, la nueva Ley 

General de Salud; que prohibe el uso de Galato 

de octllo y de la resina de guayaco! de la 1 Is-

ta anterior; y disminuye significativamente el 

uso de 1 BHA, BHT , TBHQ, y sus mezc 1 as. 

6. 3.- Adulteración del producto. 

Se considera como no puro aquel acci te que no cum-

pla con las especificaciones de las tablas 4 y 5 

de esta norma. 

B) Aceite de soya(lG), 

1) Norma Oficial Mexicana DGN-F-252-1984 

"ACEITE REFINADO COMESTIBLE PURO DE SOYA" 

11) En resumen dice: 

1.- La presente norma se aplica al aceite refinado comestible 

de soya en el momento de su expedición o venta. 

2.- Para la aplicación de esta norma es necesario consultar 

las normas oficiales de métodos de prueba en vl9or. 

3.- Definición: 
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11Aceitc de soya1'·: Es un lfquido grasoso de color ligera

mente ámbar, obtenido de la semi 1 la de la planta Soya max 

(Q.!yclne ma~ll-.·~)por expresión, extracción o ambos de 

la semi·! la de soya. 

11Ace 1 te de soya ref 1 nado" : Es e 1 producto obten 1 do de 1 a

ce l te crudo de soya cuando éste es sometido a los siguien

tes procesos: "refinación, neutralizado, lavado, secado, .. 

blanqueado, deodorlzado y fl 1 trado11
• 

4.- El producto objeto de esta norma se clasifica en un tipo 

con Un solo grado de calidad. 

5.- Especificaciones. 

5.1 Sensoriales: 

Olor y sabor: Caracterfstico del producto y exento de 

olores extraños o rancios al momento de envasado. 

~~ : Transparente y libre de cuerpos extraílos. 

5.2 Flslcoqu!mlcos: (cuadro 6 y 7), 

6.- Apéndice 

6.1 Cuando la Secretarla de Comercio y Fomento Industrial 

considere necesario se utilizar~ la tabla 7, de Sctdos 

grasos determinados por cromatograffa de gases. 

6.2 Antioxidantes permitidos por la Secretarla de Salud: 

Los mismos que se mencionan para el aceite de algodón. 

6. 3 Adulteración del producto: 

Se considera como no puro aque 1 .aceite que no cump 1 a 

con las especificaciones de las tablas 6 y 7. 
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Cuadro No. 6 11 Especlficaclones para eJ aceite de soya refinado" 

ESPEC 1 FI CAC 1 OUES 

% DE AC 1 OEZ (COMO AC 1 DO OLE 1 CO) * 
PESO ESPECIFIC0(20ºC/AGUA A 20°C) 
INDICE DE REFRACCION 25'C 
INDICE DE YODO 
% DE MATER 1 A 1NSAPON1F1 CABLE 
% DE HUMEDAD Y MATERIA VOLATIL 
COLOR ESCALA LOVIBOND * 
INDICE DE PEROXIDO(ppm) 
INDICE DE REICHERT MEISSL(%) 
INDICE DE POLENSKE(%) 
1 MPUREZAS 1 NSOLUBLES (%) 
PRUEBA FRIA OºC(HORAS) 
HORAS (AOM) SIN ANTIOXIDANTE * 
OLOR CARACTERISTICO NO APRECIABLE A: 
INDICE DE SAPONIFICACION mg DE KOH POR 
GRAMO DE MUESTRA 
PUNTO DE SOLIDIFICACION DE LOS ACIDOS 
GRASOS ºC 
REACCIOll DE BAUDOUIN Y VILLAVECCHIA FA 
BRIS(PRESENCIA OE ACEITE DE AJONJOLI) 
REACC 1 ON DE HALPHEN (PRESENC 1 A DE ACE 1 T 
DE ALGODON) 
REACCION OE KREISS(RANCIDEZ) 
REACCION DE TlllTCHELL(PRESENC IA DE A
CEITE DE NABO) 
REACC 1 ON DE RENARD Y EVERS (PRESENC 1 A 
DE ACE 1 TE DE CACAHUATE) 
ACE 1 TE H 1 NERAL 
ANTIOXIDllNTE(PRINCIPIO ACTIVO) 

*EL RESULTADO CON * DEBE SER EN EL 
MOMENTO DEL ENVASADO. 

fte: NOM-F-252-1984, 

MINIMO MAXIMO 

--- 0.05 
0.919 0.925 
1. 470 1 .476 

120.0 143.0 
--- 1. 5 --- o. 05 
--- 4. SR, 35A 
--- 2.0 --- 1. o --- 1.0 
--- 0.05 
5 .5 ---

10.0 ---
200-2 IOºC ---
189.0 195.0 

20.0 27 .o 

NEGATIVO TRAZAS 

llEGATIVO TRAZAS 
NEG TIVO 

NEGATIVO TRAZAS 

NEGAT 1 VO TRAZAS 
NEG TIVO 

o. 02 
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Cuadro No. 7 11 Composiclón de ácidos grasos del aceite de soya" 

AC 1 DOS GRASOS 
COMPOS 1C1 ON (%) 

NOMBRE CADENA MINIHO MAXIMO 

HIRISTICO C14:0 o.o 0.5 

PALHITICO C16:0 7. o 12. o 

PALM 1TOLE1 CO e 16: 1 o.o 0.5 

ESTEARICO C18:0 2.0 5.5 

OLE 1 CO C18: 1 20.0 40.0 

LI NOLE 1 CO C18:2 40.0 57.0 

L1NOLEN1 CO C18: 3 5.0 11.0 

ARAQUIDICO C20: O o.o 1.0 

GADOLEICO C20: 1 o.o 1.0 

BEHEN 1 CO C22: O o.o 0.5 

fte: NOH·F-252·1984. 
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2.10 Cromatografía de gases.( 1 •2 •3,23) 

La cromatografía de gases es una técnica analftica utl11zada en 

la separación, Identificación y cuantiflcactón ele los componentes 

de una mezcla. Se basa en la diferencia de veloctdades de migra-

clón de los componentes de una mezcla, al ser arrastrados por un 

gas inerte a través de una columna rellena de un material adecua-

do. El gas de arrastre es llamado fase móvi 1 y el relleno de la 

columna contiene la fase fija o estacionarla que es un líquido de 

adecuadas características, que se encuentra fina y homogéneamente 

distribuido en un soporte inerte, formando una cama de gran área 

de superficie. 

El método de cromatografía de gases fué Iniciado por los clentí-

fices Ingleses A.T. James y A.J.P. Martln en 1941 y a partir de -

1950 comenz6 a utl l lzarse en varios laboratorios. (J) 

Los cromat6grafos de gases se utl l izan en gran esca la en el aná-

1.lsls de mezc1as orgánicas complejas, como las que se encuentran 

comúnmente en derivados del petróleo, aceites esenciales, perfu-

mes, sabores, sustancias de orígen blo16gico, insecticidas, pla-

gulcldas, ácidos grasos, etc. El tiempo de análisis varía de mi-

nutos a horas, siendo para la gran mayorra de los análisis entre 

5 y 15 minutos. El tamaño de la muestra también varía entre unos 

cuantos mlcrolitros hasta varios mililitros; pudiendo en este al-

timo caso recogerse los componentes de la muestra o mezcla. Se 

pueden detectar sustancias presentes hasta en to- 12gramos. 

Como se puede observar, la cromatografía de gases sobresale de --

otras técnicas analíticas por su gran versatilidad tanto en lo que 
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se refiere a tipos de trabajos como también en la naturaleza y can

tidad de muestra. Se puede decir en general, que la cromatografía 

de gases se puede ap11car para anal Izar mezclas de compuestos que 

vaporicen o se volatilicen a temperaturas entre O y 450ºC y para 

cualquier sustancia que pueda calentarse dando una presión de va

por de unos 30 rrm de Hg s In a 1 terarse o descomponerse. 

La cromatografícl de gases es, en muchos casos, el único método que 

permf te separar en una sola operación más de 100 compuestos de una 

mezcla. Empleada en combinación con espectrofotometrra lnfraroja 

o espectrometría de masas permite aislar e identificar de una mez

cla compleja sus componentes, con poc.:is modificaciones se puede 

emplear para purificar y obtener sustancias del más alto grc:1do de 

pureza, 

Los componentes básicos de un cromatógrafo de gases son{figura No. 

~): 

A) Gas de arrastre; B) Regulador de presión; C) Controlador de flu

jo¡ O) Inyector¡ E) Columna; F) Detector¡ G) Registrador. 

El gas de arrastre hace que Ja muestra circule por el sistema cro

matográflco, controlándose su presión y su flujo, el Inyector per

mite introducir la muestra a la columna en forma adecuada, la co

lumna efectúa la separacl6n misma de los componentes de la mezcla, 

el detector indica la prcsenciil de un componente y el registrador 

da el resultado gráfico de la operación, 

En el cromatógrafo de gases existen tres zonas calentadas y sepa

radas: A) El Inyector, B) El horno de la columna y C) El detec•

tor¡ los cuales son calentados para ajustar la volati lldad de los 
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Figura No. 4 11Esqucma de los componentes básicos de un cromatógrafo11 

REGULADOR DE 
PRES 1 ON 

GAS DE ARRASTRE 

CONTROLADOR 
DE FLUJO 

INYECTOR DETECTOR 

COLUMNA 

REGISTRADOR 
HORNO 

CROMATOGRAMA 

fte: Anónimo, Manua 1 práct t ca de cromatografía de gases, Bufete 
qufml co, 
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componentes que pasan a través de el los. 

Explicando en forma resumida el proceso que tiene lugar en la colum-

na(flgura No.5), se tiene lo siguiente: 

La muestra Introducida a la corriente del gas de arrastre pasa a la 

columna, en ella se produce la partición de las moléculas de la mues-

tra entre dos fases: liquida y vapor. SI se supone que se tienen dos 

componentes, X y O en la muestra¡ las moléculas de en fase de 

vapor tendrán mayor tendencia que las moléculas de (también en 

fase de vapor) a disolverse en la fase estacionarla. Por este cfec-

to se tendrán distintas velocidades de migración por la columna pa-

ra el componente O y el X • El componente con mayor tendencia a 

disolverse, O, será más retenido por la columna y saldrá de el la des-

pués del componente X. 

Si se escogen las condiciones adecuadamente, se puede lograr unil com .. 

pleta separación. A la sal Ida de la columna, el detector dará una se .. 

ñal. Indicando la presencia de una sustancia distinta al gas de arras .. 

tre,esta señal se transmitirá al registrador que proporcionará l.:i In· 

formación en forma gráfica. 

Términos más empleados en cromatografía de gases (figura No.6): 

Figura No. 6 11Ejempllflcación de un cromatograma11 

1 i nea base 
C'.'1nyecclón 

~fte: Anónimo, "Manual práctico de cromatograffa de gases 11 , Bufete 
químico) 
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Figura No.5 

11Separactón de componentes de una mezcla en una columna cromiltográfica11 

- •oJl.Oll.O 
O'(O)(O'( 
XO•GJCO 
•&DllOW: 
wo•o•o 

lllYECC ION 

MIGMCION 

ELUC 1 ON 

QOD MI(!( 
000 1(11CI( 

000 XJCJC 
000 X,CIC ººº l(JCJ( 

fte: Anónimo, 11Hanual práctico de cromatografía de gases11 , Bu· 
fete qufmlco. 
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.. Lfnea base: La lfnea dibujada por el registrador en ausencia de 

muestra, 

-Punto de Inyección: Momento en que se Introduce la muestra al cro

matógrafo. 

-Tiempo de retenclón(tr): Tiempo que transcurre desde la Inyección 

de la muestra hasta el punto máximo del pico correspondiente a de

terminado compuesto de la mezcla. 

-Ancho de la base: Lol distancia entre las intersecciones de las tan-

gentes a las partes de Inflexión con la 1 ínea base(\/b), 

-Altura del plco(h): Distancia perpendicular desde la línea base y 

la máxima Inflexión del pico. 

-Ancho a la mitad de la altura(l/h), 

En lo que se refiere al instrumento en sí, se deben también distin

guir los siguientes términos: 

·Soporte sólido: Se trata normalmente de un sólido poroso e inerte, 

c;ue va dentro de la columna y en el cual se dlstrlbuyc la fase lT-

qui da. 

-Fase 1 íqulda: Llamada también filse estacionaria, es un 1 fquldo po-

co volátil a la temperatura de operación de la columna y uniforme

mente distribuido sobre el soporte só1 ido. Los componentes de la mez

cla a analizar presentan diferentes afinidades par la fase líquldü. 

-Columna: Tubo el líndrico generalmente de acero Inoxidable o vidrio, 

de diámetro apreciable, 1/4 de pulg y 1/0 de pulg, de longitud en

tre 6 y 20 ples, el cual se rellena con el soporte y la fase estil-

cionaria. 
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Tcorra de platos: (2J)Una sustancia que entre a la columna junto con 

el gas de arrastre, se disolverá en la fase líquida hasta que se es-

tablezca un equl l lbrlo de acuerdo con los valores de concentración 

en la fase estacionarla y en la fase móvil. Durante el paso de la 

sustancia a lo largo de la columna, este equl 1 lbrio se rompe por e-

fecto de transporte y debe establecerse consecutivamente a lo largo 

de la columna. Desde el punto de vista te6rtco es conveniente con-

slderar este proceso en varios pasos discontinuos de cquí l lbrlo, 

es como si se dividiera Ja columna en un número de secciones !gua-

les entre sí¡ en cada una de éstas secciones el equl l lbrlo vapor-

1íqu1 do debe res tab 1 ecerse. Se ha denominado a cada una de éstas 

secciones "plato teórlco11
, en formn similar al término empleado en 

dcstl laclón. 

El poder de separación de la columna depcnderá,cntre otros factores. 

dellntercamblo entre la muestra y Ja fase ITqutda; en otras palabras, 

mientras más etapas de equilibrio existan mayor será la eficiencia 

de la separación, es decir, una columna eficiente será aquel la que 

posea un gran número de platos teóricos. 

El valor del número de platos teóricos puede obtenerse de Ja sfgulen-

te cxpres ión: 

n = 16(tlWb)
2 

(ver figura No. 6) 

Para Juzgar Ja bondad de una separactón se empica el término deno

minado resoluclón(R), el cual expresa la separación entre dos picos 

adyacentes, la expresión es la siguiente: 

R Q 2d/(\lb + Wb ) 
1 2 

'¿n el que d representa la distancia entre los puntos máximos de 



- 41 -

los ptcos adyacentes y wb
1

, wb
2 

son los anchos de los picos en la 

base para el compuesto 1 y 2 respectivamente. 

Para un valor de R = 1.0 la separación entre dos picos de aproxl-

madamente igual área es de un 98 %. Para R = 1.5 la separación en-

tre estos mismos picos es casi total(99.7 %). 

GAS DE ARRASTRE. (3) 

El gas de arrastre debe conducir la muestra y sus componentes a 

través del sistema cromatográflco 1 para lo cual se necesitan va-

rlos requisitos, entre los cuales están: 

a} Ser un gas Inerte 

b) Pureza: Cualquier impureza prescnlc en el gas de arrastre equl-

vale a un compuesto adicional, distinto a los deseados y que vie

ne a producir una señal en el detector(plco fantasma), y que adc-

más podrían reaccionar con los componentes a anal Izar provocan-

do su alteración. 

c) Scnsibllidi:ld: Dado que el gas de arrastre fluye constantemente 

por el sistema, producirá una scílal de fondo la cual Influirá 

sobre la senslbl l ldad de acuerdo al detector que se utl 1 ice. 

INYECTOR. (3) 

Es el puerto mediante el cual se introduce la muestra al sistema 

cromatográfico. Para muestras 1 íquldas, éstas se miden en jerlngüs 

graduadas cspecl<Jles y se Inyectan al sistema( Inyector): 

1

11~"''~ 
zona ca 1 entada 

ce 1 umna 
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La aguja de la jeringa penetra por el septum y deposita la muestra 

en la parte Inicial de la columna, que normalmente se deja 1 ibre 1 

de tal forma que al penetrar la aguja e Inyectar, la muestra se va-

porlza prácticamente en el Inicio de la columna, así mismo, par<J 

ayudar a lograr lo anterior, la temperatura operatfvil del Inyector 

se fija por encima del valor de la temperatura de la columna(nor .. 

malmente 50 ºC más alta). 

COLUMNAS. 

Son tubos et líndr 1 cos, que en ro 11 ados y empacados rec 1 ben e 1 nom-

bre de columnas. La mayor parte de las columnas son generalmente 

~e acero Inoxidable y vidrio, se emplean con diámetros externos de 

1/4 1/3 de pulg. y de una longitud entre 6 y 20 ples. 

El flujo del gas de arrastre variará en función del diámetro de la 

columna. Los valores típicos para helio a la sállda de la colunna 

son para 1/8 de 20 a JO ml/mln para 1/4 de 60 a 80 '111/min. 

Li:1s columnas empacadas 1 levan, como se dijo anteriormente, una fa-

se estacionaria(! íqulda)distribulda sobre un soporte sól Ido. 

SOPORTE. ( 3) 

El soporte sólido tiene como finalidad, el aumentar la superficie 

de contacto efectiva entre el vapor de la muestra y la fase est.a-

clonarla. Un soporte sól Ido debe tener las siguientes caractcrís-

ttcas: 

a) Superficie específica grande. de 1 a 20 m2/gramo. 

b) Estructura porosa, con diámetro uniforme Igual o Inferior a 10"' 

por poro. 

c) Inerte. 
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d) Las partículas deben ser de tamaño y forma unl forme. 

e) Debe tener resistencia mecánica. 

Las sustancias empleadas como soporte sól ldo en cromatografía son 

de tres tipos: A) Tierras de dlatomáceas, B) Esferas de vidrio y 

C) Teflón. Las tierras de diatomáceas son las más utilizadas. 

Si las muestras por analizar son polares se recomienda lavar con 

ácido y tratar con dlmetllclorosllano(OHCS) para desactivar el 

soporte. 

El diámetro de las partículas se da en unidades de malla, corres .. 

pendiendo números mayores a diámetros menores. Para columnas de 

1/H de pulg, se recomlcnda malla H0/100, en tanto que para colum-

nas de 1/4 de pulg, se recomienda malla 60/80. 

FASE ESTACIONARIA. (l ,Z) 

La selección de la fase estacionarla a utl 1 Izar, es tal vez la más 

d1Hc11 de efectuar. Se han empleado un sin número de sustancias 

como fase estacionarla y la 11 tcratura al respecta es muy abundan-

te. 

La regla de oro en cuanto a la selección adecuada del material es: 

11 La fase líquida debe tener características flsicoquímicas seme-

jantes a la muestra a analizar". Asf por ejemplo, para analizar hi

drocarburos saturados se escogerá un hidrocarburo saturado como fa-

se estacionarla, un éster podrá analizarse con un poliéster. Es 

conveniente relacionar esta semejanza con base en polaridades; ana-

llzando una muestra polar en una fase polar, una muestra scmlpo-

lar en una fase scmlpolar. La fase líquida además de ser semejan-

te a la muestra, debe ser pura y sobre todo tener una presión de va-
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por muy baja a la temperatura de análisis. La temperatura máxima 

recomendada para una fase líquida indica Ja temperatura a la cual 

la presión de vapor es apreciable y se produce un desprendimfi:!nto 

de la fase líquida, aunque el valor sirve solamente de referencia, 

se debe recordar que al trabajar la columna por encima de éstil tcm-

peratura se acortará notablemente la vida de la columna. 

DETECTORES, (3) 

Los detectores más empleados en cromatografía de gases son: 1) de 

conductividad térmica, 2) de Ionización de flama de hidrógeno, 3) 

de cilptura de electrones, 4) fotométrico de flama, S} termoiónlco 

especifico y 6) detector hal 1 de conductividad electrolftica. 

Detector de ionización de flama(FID). 

Funcionamiento: Se hace pasar el gas de arrastrc,quc sale de la 

columna por un compartimento en el cual se mezcla con hidrógeno, 

pasan por un quemador, el cual tiene una pequeña flLJma al lmenta-

d.a por el hidrógeno y un suministro adicional de aire, que general-

mente atraviesa un disco de metal poroso situado en la base del que-

mador. La flama sirve como electrodo existiendo un segundo t.!lcctro-

do por encima o al lado de la flama, se establece de ésta manera, 

una diferencia de potencial, Cuando sólo el gns de arrastre pasa 

por la flama, existe una pcqueí\a corriente entre los dos electro-

dos, pero al pasar las moléculas de la muestra sufren una ionizn-

ción en la flama y aumenta notablemente la corriente, que después 

de ampl lflcarla pasa al registrador. 

El detector de ionización de flama es sensible a todos los compues-

tos orgánicos, pero insensible al agua y gases Inorgánicos. Tic-
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ne una gran senstbi l ldad debido a su volumen reducido puede em-

plearse con flujos bajos, necesarios para el caso de las columnas 

capilares. El detector dá respuesta proporcional a Ja masa de la 

sustancia por unidad de tiempo y es Independiente del gas de arras-

treo su concentración. 

2.11 Anál lsis de ácidos grasos por cromatografra de gases. 

Ex 1 s te una ex tensa 11 teratura a 1 respecto ( 1 ts, l9), rea 1 i zandosc in

ves t t gacloncs sobre: t) Métodos de preparación de metl 1 ésteres de 

ácidos grasos; 2) DI ferentes soportes ut 111 zados (cuadro No. B); 

3) Diferentes fases líquidas empleadaslcuadro No. 9); 4) Dlfercn-

tes diámetros, longitudes y materiales de las columnas; S) Aplica

ciones de Integradores computacionales para el análisis de datosl7) 

y muchos otros estudios. 



- 46 -

Cuadro No. 8 "Soportes utl 1 izados en el anál tsls de ácidos grasos 11 

T 1 PO DE SOPORTE FRECUENCIA DE uso {%) 

CHROMOSORB W 33 

GAS CHROH P 19 

CEL 1 TE 545 13 

CHROHOSORB Q 8 

CHROHOSORB P 7. 5 

ABRAKROH ABS 7. 5 

CHROHOSORB G 5 

OIATOPORT S 3, 5 

C-22 FIREBRlCK 3. 5 

fte: Prestan Seaton and Pankratz E. Ronald. "A quide to the analysis 
of fatty acfds and thelr estcrs by chromato9raphy11 

• 

Cuadro tia, 9 "Fases liquidas utili
zadas en el análisis de ácidos 11rasos11 

FASE LIQUIDA FRECUEtlC 1 A DE u~o (%} 

DlETILEN GLICOL SUCCINATO 30 
SlLICONA SE-30 17 
APIEZON L 12 
ET 1 LEN GL 1 COL SUCC 1 NATO 1Q 
POLI ETl LEN GL 1 COL 20H 6.5 
POLI ET 1 LEN GL 1 COL AD 1 PATO 6.5 
1,4-BUTANODIOL SUCClNATO 6. 5 
SlLlCONA SE-52 3 
POLI ETI LEN GL 1 COL SUCC 1 NATC 2. 5 
SlLICONA QF-1 2.5 
POLI ETI LEN GLI COL 1500 1.5 
S 1L1 CONA OV.: 1 1.5 

fle: Prestan Seaton and Pankratz E. Ronald. 11A quide to thc analysis 
of fatty acids and thelr esters by chromatography11 
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Cuadro No. 10 ''Temperaturas de operación de diferentes fases líquidas" 

FASE LIQUIDA TEMPERATURA DE OPERAC 1 ON ( ºC) 

DEGS(POLIESTER) 190/225 

SE-30 30D/375 

EGS (POL 1 ESTER) 200/225 

PEG 20M 225/250 

EGA(POL 1 ESTER) 200/225 

1,4-BUTANODIOL SUCClNl\TO 225/230 

SE-52 300 

APIEZON M 250/300 

fte: Presten Seaton and Pankratz E. Ronald. "A gulde to thc analysls 
of fatty acl ds and thei r esters by chromator;¡raphy 11 • 



CAPITULO 111 PARTE EXPERIMENTAL 
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3.1 Selección del método y condiciones. 

De acuerdo a la literatura consultada(ltj,l 9), se optó por utilizar 

un método cromatográflco gas-líquido(GL) por las siguientes venta-

Jas que ofrece: 

A) Es un método ampl lamente utl 1 Izado en anál isls de ácidos grasos 

de grasas y aceites con excelentes resultados. 

B) Adecuada reproduc 1b111 dad, 

C) Adecuada sens 1b11 i dad. 

O) Es un método sencl 1 lo. 

Ei Proporciona un gráflco{cromatograma) que es, a manera de ejemplo, 

como una radiografía de la muestra analizada. 

Cond 1 c Iones: 

Basados de igual manera en la literatura consult<Jdil(l?,l 9), se se-

lecclonaron aquel las condiciones que han sido empleadas en mayor 

porcentaje en el análisis de ésteres metílicos de ácidos grasos. 

A). Columna 

B) Fase estacionarla 

e¡ Soporte 

D) Fase móvl 1 

E) Detector 

F) Presión del nitrógeno 

G) Flujo del nitrógeno 

de acero inoxidable de 10 pies de 

longitud por l/H de pulg. de dlá-

metro externo(2.1 mm. dt! diámetro 

1 ntcrno). 

Succinato de dieti lén gl icol 

(DEGS) al 20 >;. 

Chromosorb 11-All-OMCS, ma 11 a 80/1 OO. 

nitrógeno para cromatografía. 

de Ionización de flama(FIO). 

69 lb/pulg
2 

33 ml/mln. 
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H) Presión del a 1 re 30 lb/pulg
2 

1) Presión del hidrógeno 20 lb/pulg
2 

J) Temperatura del 1 nyector 2so·c 

K) Temperatura de la columna 19o•c 

_) Temperatura del detector 25o•c 

3.2 :quipo utilizado. 

Cromatógrafo de gases modelo Sigma de Perkln-Elmer con estación de 

datos modelo 3600, con disco de programa "CHROHATOGRAPHICS" y dis

co de trabajo y con Impresora modelo 660. 

3.3 Selecc16n de los estándc:1rcs 1 muestras de referencia y muestras pro-

blema. 

A) Estándares. 

1) Nombre comerclal(códlgo) NIH; proveedor Supclco; composición 

(cuadro No. 11): Seleccionado porque contiene la serle de ácl-

dos grasos saturados de ClO a C20, en forma de ésteres mctCI i-

cos, y en las muestras por analizar se espera encontrarlos, 

así como también para trazar la curva de lag. del tiempo de 

retención vs. el No. de carbonos, que es muy útil para la Jden-

tificación de picos desconocidos. 

11) Nombre comcrclal (código) 20A; proveedor Supe leo¡ composición 

(cuadro No. 11): Seleccionado porque contiene una composición 

parecida a la esperada en las muestras por analizar. 

B) Muestras de referencia. 

Se conslguierón muestras de aceite de algodón puro y muestras de 

ace 1 te de soya puro, procesados con e 1 fin de: 

-Evaluar la composición de aceites puros para establecer el pun-
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CUPDRD No. 11 "COMPOS!ClON DE LOS ESTANDARES NIH Y 20A" 

~R co os NIH 20 A 

Ester Metl 1 i co % % 

C10:0 0.3 ---
C12:0 6.7 ---
C14:0 12.5 2.0 

C16:0 20.0 30.0 

C16: 1 --- 3.0 

C18:0 25.5 14.0 

C18:1 --- 41.0 

C18:2 --- 7.0 

C18:3 --- 3.0 

C20:0 35.0 ---

CUADRO No. 12 " COMPOSIC!ON or: LAS MEZCLAS QUE SE PREPARARON " 

~ ACEITE 1 2 3 4 5 6 7 B 9 

Algod6n (%) 87 .3 79.B 67.3 57.B 49.5 40.0 29. 7 21. 7 10. 7 

Soya (%) 12. 7 20.2 32. 7 42.2 50.5 60.0 70. 3 78.3 89.3 

TOTAL (%) 100.0 100.0 100.0 100.0 100.0 100.0 100.0 100.0 100.0 
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to de comparación para las muestras problema. 

-Determinar las diferencias en la composición que existe entre 

el acel te de algodón y el aceite de soya • 

... Valorar la objetividad del método al comparar Jos valores obte

nidos con los valores reportados en la llterntura. 

Las fuentes de las muestras de referencia son: 

i) Aceite de illgodón puro procesado 11 LANFl 11 Laboratorios 

Nacionales de Fomento Industrial. 

i 1) Aceite de algodón puro procesado 11A y C'' Andcrson and 

Clayton S.11. 

i i 1) Acel te de algodón puro procesado 11HINSA11 Hldrogenadora 

Nacional S.A. 

lv) Acef te de soya puro procesado 11 LANFI 11 Laboratorios 

Nacionales de Fomento Industrial. 

v) Ace t te de soya puro procesado 11A V C11 

C 1 ay ton S.A. 

Anderson and 

Se prcparar6n nueve mezc1ns de acel te de algodón puro procesado -

11 LANFl 11 y aceite de soya puro procesado 11LANFl 11 (cuadro No.12); 

con el propósito de valorar Jos cambios en la composición de ácidos 

grasos que se presenta al lncrcf1lcntar el % de accl te de soya en las 

mezclas y que se espera obtener en las rTXJcstras problema, conocien

do este comportamiento se está en condiciones de poder valorar el 

contenido de aceite de soya en las muestras problema. 

Las mezclas se real izarón pesando en el mismo matraz de reacción 

los dos acci tes para cvl tar trasvases, esto propició que los por

centajes no fucr.:in el fras cerradas. 
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C) Muestras problema. 

Se anal Izaron 18 muestras que corresponden a cad.:i entrega de 25 

tone 1 adas de aceite de algodón que se rec 1b1 erón en un mes. 

El plan de muestreo fué el siguiente: 
ZONA OE 

ENVASE CANTIDAD MUESTREADOR MUESTREO CANTI DAO 

camión tanque con dispositivo superficie sao mi 
(plpa)de acero ZS ton. para tomar mues- centro 500 mi 
Inoxidable tras a d 1 fer en- fondo sao mi 

te nivel. 

Se integrarán los tres volúmenes para dar una muestra única de 

lSOO mi, de donde se tomarán los 750 mg para el anállsls. Los a

nállsls se hicieron por duplicado. 

3,4 Procedimiento. 

A) Saponificación de la muestra. (l7) 

En un matraz Erlenmeyer de boca esmerilada de 125 ml, se pesan utt-

!Izando un gotero, 750 mg de la muestra, se a~adcn 10 mi de solu-

clón metanóllca de hidróxido de sodio D.S N y algunas perlas de ebu

lllclón. Se adapta un refrigerante y se refluja hasta que los gló-

bulos de grasa desaparczcanlde 6 a ·¡minutos). 

B) Metllaclón de los iicldos grasos. l
14

•
21

l 

Inmediatamente después de haber transcurrido el tiempo para saponl-

ficar, se adicionan 12 mi de solución metanóllca de trif1oruro de 

boro al 20 % por el extremo superior del refrigerante. Se continúa 

el reflujo con calentamiento hasta la aparici6n de glóbulos de és-

teres, aproximadamente 5 mln., teniendo cuidado de no exceder de 

10 mln. para evitar reacciones secundarlas. 

C) Extracción y preparación de la muestra para la Inyección. (l7) 
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Inmediatamente después de haber transcurrido el tiempo para la me-

tilactón, se adicionan por el extremo superior d~I refrigerante 

5 mi, de n-heptano y se continúa reflujando con calentamiento un 

minuto más. Se retira el matraz, conectado con el refrigerante, de 

la parrl 1 la y se 1 leva a un baño de hielo, una vez enfriado el ma

traz, se añaden por el extremo superior del refrigerante 10 mi de 

solución saturada de cloruro de sodio, se retira el refrigerante, 

se agita suavemente el matraz y se agrega más solución de cloruro 

de sodio hasta llevar la fase heptánica al cuello del matraz. Se 

p 1 pe tea 1 a fase heptán i ca y se 11 eva a un tubo de ensaye que con-

tenga o.5 g de sulfato de sodio anhídro y se agita. De esta forma 

Ja muestra esta 1 is ta para Inyectar al cromatógrdfo. Una vez que 

se tiene la muestra 11 sta , se Inyecta lo mós pronto posible, 

si no es así se puede guardar varios dlas bajo una atmósfera de ni

trógeno en el refrigerador a uni't temperatura entre Oº y 4ªC. 

D) P"reparaclón del equipo. (9) 

Se enciende el regulador de voltaje y el cromatógrafo; a condlclo-

nes ambientales se fija la presión de entrada del nitr6geno, utf-

! Izando para el lo la válvula reguladora correspondiente y viendo 

en la carátula del manómt?tro que el valor sea de b9 lb/pug
2

• En 

forma similar se fija el flujo de nitrógeno en 33 ml/min. 

Para fijar las temperaturas de trabajo de la columna, del inyector 

y del detector; se establece el siguiente diálogo en el tablero del 

equipo: 
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FUNC ION FASE TECLEAR INTRODUCIR 

oprimir OVEN TEMP 190"C ENIER 

oprlml r 1 NJ TEMP 250°C ENTER 

oprimir DET TEMP 250ºC ENTER 

Las cond 1e1 enes son alcanzadas cuando 1 as 1 amparas OVEN, INYECTOR 

y DETECTOR se apaguen y el botón READY/RUN se encienda. 

Cuando la temperatura del detector ha sido alcanzada, se fijan la 

presión de hidrógeno en 20 lb/pul/ y la presión del aire en JO 

lb/pulg2 , para el lo se mueven las válvulas reguladoras de hldróge-

no y aire correspondiente, se verifica que el valor registrado en 

los manómetros sea el estipulado. 

Para encender la flama del detector, se abre el flujo de hldróge-

no al detector, mediante el uso de la palanca de paso de hldróge-

no, permaneciendo unos 10 segundos en esta posición, se mueve la 

palanca para Impedir el paso; simultáneamente al restablecimiento 

del flujo se oprime el botón de ignición; en el momento de la lg-

nieión se percibe un ruido 11 pop11
• Para asegurarse que existe la 

f 1 ama, se acerca un vaso de prec 1p1 tados con agua a 1 a boca de 1 de· 

tector, la formclción de condensados en la pared del vaso indlcil la 

presencia de la flama. 

El siguiente paso es encender la Interfase, la estación de datos 

y la Impresora. Se coloca en el teclado la plantilla de CHROMATO-

GRAPHICS 2, se Introduce en el ORIVE O el disco CHROMATOGRAPHICS 

y en el ORIVE 1 el disco de ácidos grasos(disco de trabajo), se 

cierran las compuertas de los ORIVES, se teclea CHROM y se oprime 
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REl URN, en e 1 momento en que aparezca READY FDR NEXT COHMAND en 

la pantalla, se oprime la tecla HETHOO y se teclea la ldentlflca

c16n del método como BCS y se oprime RETURN. Slmul taneamente se 

oprimen las teclas SHIFT y ACEPT, en la pantalla aparecerá la le-

yenda HDDIFIC HETHOD BCS 7 (Y/N) oprimir la tecla (NJ, en la 

pantalla aparecerá la leyenda INITIALISE INTERFASE ? (Y/NJ oprl

ml r la tecla (YJ en la pantalla aparecerá la leyenda OVER WRITE 

PLOT FILE 7 (Y/ti) oprimir la tecla (Y) en la pantalla apareceran 

1 as coordenadas Hv 1 ts vs t 1 empo y 1 a 1 eyenda PRESS START ON 1 NTER

FASE 1 AT INYECTION, lo cual Indicará que el equipo está listo pa-

ra el análisis. 

E) lnyecc16n de la muestra~9,l7) 

Se toman 0.2 mcl de la muestra ya preparnda para l.:i Inyección, con 

la Jeringa Hamllton de 1.0 mcl y se Inyectan al crorriatógrafo opri-

mlcndo Inmediatamente el botón s·1ART de la Interfase y la tecla 

AUTO ZERO del cromatógrafo. Para evitar que haya burbujas de aire 

en la jeringa que generen errores del volúmcn inyectado, se toma 

varias veces la muestra y se desecha hasta estar seguros que no 

hay aire, entonces se toman e Inyectan 0.2 mcl. 

F) Generacl6n del reporte. (9> 

Una vez concluido el tiempo de análisis, lcJ estación de datos emi-

te un reporte con los ti cmpos de retenc l ón, el % de cada componen-

te y el cromatograma. 

GJ Apagado de 1 equipo. (9) 

Al terminar los análisis y para apagar el cromatógrafo, se esta-

bleccn valores de temperatura para el Inyector, columna y detector 
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de 30"C, se cortan los flujos de nitrógeno, hidrógeno y aire~ 

cuando las temperaturas alcancen valores entre 55" y 6ouc. Al 1 le

gar a las temperaturas fijadas se apaga el equipo. 



CAPITULO IV RESULTAOOS Y DISCUSICN 
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4.1 Estándares, 

A) E1 cromatograma No. 1 muestra 1os picas y tiempos de retención ob

tenidos para el estándar UIH, que corresponde a los ésteres metí-

J lcos de ácidos grasos saturados de CIO a C20. De este cromatogra-

ma se observa una adecuada resolución y eficiencia de la columna 

ya que se obt 1 e nen picos bien separados, angostos y a 1 argados y 

una 1 rnea base adecuada{ver sección IL2 A). 

El conocer los ésteres metr1 lcos de ácidos grasos que componen el 

estándar y los tiempos de retención de cada componente, proporcla-

na la base para el análisis cualitativo de las muestras por anali-

zar; asimismo, el conocer la composlclón{cantidadJ del estándar y 

sabiendo que la concentración de cada componente es di rectamente 

proporcional al área del pico correspondiente, proporciona la ba

se para el análisis cuantitativo de las muestras por analizar. En 

la tabla No. 1 se reportan los valores de tiempos de retención ob· 

ten 1 dos para cada componente de 1 estándar N 1 H. mene tonando e 1 No. 

de carbonos correspondiente. 

Obteniendo el lag del tiempo de retención y con el No. de carba-

nos se construye la gráfica No. l, la cual da una 1 ínea recta que 

es uti 1 Izada para identificar picos no conocidos por extrapolación 

o Interpolación. La línea recta que se obtiene manifiesta que los 

componentes separados pertenecen a una serle homóloga(ésteres me

tí! leos de ácidos grasos saturados de C10 a CZO). (l ,ZJ) 

BJ El cromatograma No. 2 muestra los picos y tiempos de retención ob-

tenidos para el estándar 20A, que corresponde a los ésteres metí-

l leos de ácidos grasos que se espera obtener en las muestras proble

ma. 
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Tabla No. 1, Tiempos de retención (mln.) obtenidos 

para los estandares. 

-------
Ester fl'etí 1 i ca Cadena Estandar código Estandar código 

NJH 20 A 

(lag TR) (lag TR) 

Caprato ClO:O 2.47 0.3926 

Laura to C12:0 3. 94 0.5954 

Mlrlstato C14:0 6.55 0.8162 6. 47 0.8105 

Palmltato C16:0 11. 19 1,0488 11.15 1. 0472 

Pal mi toleato C16: 1 13.18 1. 1199 

Es tea rato C18:0 19.39 1. 2875 19.25 1.2844 

01 eato C18: 1 21.40 1.3304 

li nol ea to C18:2 29. 15 1.4646 

llnolenato C18:3 37. 15 1. 5699 

Araqui dato C20:0 33. 92 1.5304 



Log tR 

1.6 

1.5 

1.4 

1.3 

1.2 

1. 1 

1.0 

0.9 

0.8 

o. 7 

0.6 

0.5 

0.4 

0.3 

0.2 

0.1 

(Mln.) 

- bO -

Gr!f1ca 110. 1, Relaclbn entre el log del tiempo 

de retención y el No. de carbonas. 

10 12 14 16 18 20 22 
NQlll!ro de C!rbonos 

Esteres rretlllcas de ácidos grasos saturados. 

Esteres rootl 1 lcos de acidos grasos con una tnsaturactón. 
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AJ Igual que el estándar NIH, en la tabla No. t se reportan los va ... 

lores de los tfempos de retención obtenidos para cada componente del 

estándar 20A mencionando el No. de carbonos correspondiente. 

Obteniendo el log. del tiempo de retención para los dos ésteres me-

tíl leos de ácidos grasos con una insaturadón y graflcando vs el No. 

de carbonos, se obtiene uni línea recta(gráflca No.1), que igualmen-

te sirve para identfficar picos no conocidos que no caen en la rec

ta para Jos ésteres metí! leos de ácidos grasos saturados. Se obser-

va que los meti 1 ésteres lnsaturados presentan un mayor tiempo de re-

tencíón, ya que son moléculas rñas polares,quc los meti 1 ésteres sa-

turados,por lo que tienen mayor afinidad por la fase 1 íqulda(OEGS) 

de la columna cromatográflca que es una fase semi polar. 

4.2 Muestrc:Js de referencia. 

A)EI cromatograma NO. 3 muestra los picos y tiempos de retención obte .. 

r.idos para las muestras de referencia de aceite de algodón 11LANFl 11 

c;uc es utl 1 Izado para el cálculo de la eficiencia y resolución de 

la columna{l , 23): 

Eflcienclil "" No. de platos teóricos = n 

ro a 16 (dR/aJ
2 

Donde: ~ es la dlstílncia de retención en 

rrm, a partir de Ja Inyección hasta 

el m5ximo pico del estearato de me .. 

t llo. 

E. es la amplitud en mm, de la base 

del estearato de metJ lo 

del cromatograma No. J tenemos: 
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!!Jl. = 99 nrn y a = 8 mm entonces n = 16 l99/Bl
2= ~ ~ 
~ 

La resolucl6n de la columna = R = 2 ldRoleato- dRestearato)/(a+b) 

donde: 

dRo lea to es Ja distancia de retención en mm, a partir de la In-

yccción hasta el máximo pico del oleato de metl lo. 

dRestearato es la distancia de retención en mm, a partir de Ja In-

yecclón hasta el máximo pico del estearato de metí Jo. 

es la c'.lmpl ltud en rrm, de la base del este.:Jrato de me-

t 1 lo. 

es la ampl ltud en mm, de la base del oleato de metilo. 

de 1 cromatograma No. 

dRoleato = 116mm 

= 10 mm 

dRestearato = 99 mm 

= 8 mm 

sustituyendo: R = (116-99)/(8 + 10) • ~ 

La eficiencia de la columna, medida como el No. de platos te6ricos 

dió un valor de 2450 y la resolución dió un valor de 1.88; comparc'.ln

do estos valores con los recomendadas en la llteratura(l]) de 2000 

platos reóricos como mínimo y una resolución mínlma de 1.25. paril 

considerar el método como válido y adecuado para el análisis. si.! 

puede ver que se cumple con es tas rccomendac iones. 

·B)Los cromatogramas ~.5 y b son los que se obtuvieron para las mues-

tras de referencia de aceite de algodón 11 LANFl 11
, 

11A y C11 e 11HINSA11 • 

los cromatogramas No. / y 8 son los que se obtuvieron par.:i las mues-

t rus de refercnc 1 a de ace 1 te de soy<l 11 LANF 11 y "A y C11
• La compos 1-
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Tabla No. 2: Caf1lloslcHm en i en peso de los ésteres rretrlicos de c1cidas grasas 
de las rruestras de referencia, asf carro camparacJOn con valores rew 
portados en la literatura. (G) 

ACEITE DE ACEITE DE ACEITE DE ACEITE DE ACEITE DE ACEITE DE ACEITE 
ALGO DON ALGOOON ALGO DON ALGOOON SOYA SOYA SOYA 

DE 

~ " '""" "A V C" "HIN"" RFPORTMVl "LAllFI" "HLNSA" RFPORTAtJO 

C1U:O tzas * tzas * tzas * --- --- --- ---

Cf 2:0 0.20 0.32 0.26 --- tzas * tzas * ---

Cl4:0 0.89 0.93 0.90 0.90 0.10 0.11 ---

C16:0 24.00 23.10 23.21 23.50 11.03 11.10 11.00 

C16:1 0.61 0.59 0.60 --- 0.13 0.10 ---

C18:0 2.~4 2.45 2.48 2.50 3.90 4.00 4.00 

C18:1 17.42 17.85 17.80 18.00 23.30 23.10 25.00 

C18:2 53.58 54.01 54.12 54.00 52.08 51.89 50.00 

C18:3 0.29 0,31 0.26 0.30 8.90 9. 13 8.00 

C20:0 0.35 0.30 0.28 0.30 0.38 0.35 0.40 

* Tzas: Valores rrenores a 10 wZ 
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clón obtenida para cada una de estas muestras de referencia se repor-

ta en la tabla No. 2, en la cual se observa lo slgutente: 

.. Para las tres muestras de acel te de algodón Jos valores obtenidos 

son muy parecidos. Igual sucede con las dos muestras de referencia de 

aceite de soya. 

-Los valores obtenidos para palmftato y llnolcnato son los más cons-

tantes y son las que más diferencl.1 tienen entre el aceite de algo-

dón y el aceite de soya, por lo cual estos dos componentes pueden ser 

utilizados para detectar Ja pureza o composición de mezclas de estos 

dos ace i tes. 

-En la misma tabla No. 2 se presentan los valores reportados en la 

lltcratural6)para el aceite de algodón y el de soya. Comparando con 

los valort:s obtenidos para las muestras de referencia se observa que 

estos valores prácticamente son Iguales, tanto para el aceite de al-

gcdón como para e 1 ace 1 te de soya, lo cua 1 indica que e 1 método ap 1 1 -

cado es objetivo. Asimismo se observa que para el caso de aceite de 

algodón se obtienen trazas de CIO:O y 0.26 % de C12:0 que no están 

reportados en la referencia y para el caso del aceite de soya se ob

tienen trazas de C12:0 y 0.1 % de C14:0 que no están reportados en Ja 

referencia. Esto se debe a que la referencia es un<J recopi !ación de 

Información de hace algunos años y por lo cual no es actuill Izada. 

Real Izando Una búsqueda de Información más reciente sobre la campo-

síclón de ácidos grasos en grasas y 11cci tes evaluada por cromatogra· 

fía de gases, se encontró que cíectlvamente se ha reportado la pre

sencia de los componentes en cuestión. (l!:S) 

c1 Los cromalogramas 9,10,11,12,13i14 1 1S,16 y 17 son Jos que 5C obtuvie-
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ron para las diferentes mezclas de aceite de algodón 11 LANFl 11 y 

aceite de soya 11LAUFl 11
, que se prepararon como referencia. La com· 

posición para cada una de estas mezclas se reportil en la tabla No. 

3, en la cual se observa lo siguiente: 

-Cuando se Incrementa el % de acel te de soya en la mezcla, los va

lores de laurato, mirlstato, palmltato, palmltoleato y l lnoleolto 

disminuyen, siendo la disminución más notoria para el palmltato; 

y los valores de estearato, oleato y l inolenato se Incrementan, 

siendo el más notorio para el llnolenato. El araquidato permanece 

constante ya que el contenido en ambos aceites es slml lar. 

Utilizando los valores de palmltato y 1lnolcnuto, ~e construye la 

tabla No.4 y utilizando la composición de la mezc1a se construye 

la gráfica No 2, en la cual se obtienen dos líneas rectas inversas 

que Indican una relación directamente proporcional entre el conte

nido de 1 inolenato y el % de aceite de soya presente en la mezcla, 

esto es notorio en los cromatogramas en los cuales se visualiza el 

incremento del pico del llnolenato a medida que el % de aceite de 

soya se 1 ncremcnta. 

Para el caso del palmltato la relación es lnversilmentc proporcio

na 1 a 1 % de aceite de soya presente en 1 a mezcla. es te comportil

mi ento es aprovechado para evaluar el % de acel te de soya presen

te en las muestras problema, mediante el cruzamiento de los do5 

valores(palmi tato y l inolenatoJque se obtengan para las muestras 

problema. SI el cruzamiento no coincide para ilmbos valores la eva

luación se hace utl 1 izilndo el valor del 1 lnolenato, ya que este 

componente es característico del aceite de soya. 
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labia No. J: Corrposicián en i peso de los ésteres rretfl 1cos dP ~c1dn'i qrasos 
de las diferentes rrczclas de ace1 tP de algodón y soya. 

e~ AL 87.3S AL 79.8S AL 67.3S AL 57.8S AL 49.51. AL 40 S AL 29.ll AL 21.71 
s. 12.71 S. 20. 2S S. 32. IS s. 42.21 s. 50,52; s. 60 s s. 70.31 S. 78. JS 

CIO:O tzas * tzas * tzas * lZdS * tzas • tzas • tzas • tzas • 

Cl2:0 o. 16 0.14 U.12 0. IU 0.10 0.09 0.07 o.os 

Cl4:0 0.12 0,64 U.56 0.51 U,48 0.41 O.JI 0.26 
-

Cl6:0 22.10 21. 10 19.40 18.09 17.25 16.11 14.80 1J. 92 

Cl6: 1 0,54 0.53 0.51 0,48 0.4J O.J5 0.29 0.2J 

CIB:O 2.57 2.61 J.02 3.07 3.20 J.22 J,JS J,4J 

CIH: 1 18,50 19.00 19.SJ 20.06 20.58 21.00 21.50 22.01 

Cl8:2 53.52 5J,4U 53.JI 53.20 52.75 SJ.08 53.00 52.65 

CIU:J 1.40 2.20 J. tu 4.01 4.50 5.JO 6.J1 7.00 

C20:0 O.JI U,30 0.28 O.JJ 0.30 O.J2 O.JI O.JS 

-2 
• Tzc1s: Valores roonore~ a to 

AL 10. 7i 
s. 89. 31 

---

U.OJ 

0,20 

12,40 

0.19 

J.70 

22.57 

52.38 

8.06 

O.J6 
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Tabla No. 4: Composlcibn en% en peso de palmltato 

y 1 inolenato para las diferentes fJ'eZ

clas de aceite de algodón y soya. 

~( C16:0 C18:3 e 
(PALMITATO) ( Ll NOLENATO) 

ezc 

Al: 100 % 24.00 0.29 

Al: 87 .3% 22.10 1.40 
s : 12. 7% 

Al: 79.8% 21.10 2.20 
s : 20.2% 

Al: 67. 3% 19.40 3.10 
s : 32.7% 

Al: 57 .8% 18.09 4.01 
s : 42.2% 

Al: 49.5% 17 .25 4.50 
s : 50.5% 

Al: 40 % 16.11 5. 30 
s : 60 % 

Al: 29. 7% 14.80 6.31 
s : 70.3% 

Al: 21.7% 13.92 
7 ·ºº s : 78.3% 

Al: 10.7% 12.40 8.06 
s : 89.3% 

s : 100 % 11.03 8.90 
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Grafíca No. 2. Comportamiento de la composicibn de 

Palmitato y Llnolenato Vs. la compo

sfc!On de la mezcla de aceite de al

godón y soya preparada. 
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4.3 Muestras problema. 

Los cromatogramas 18, 19 ,20 ,21 ,22 ,2J, 24 ,25 ,26 ,27 ,W,29, 30 ,31 , 32, 33 

34 y 35 corresponden a 1 as 18 mues tras prob 1 ema ana 11 zadas. 

La composición obtenida para cada muestra problema se reporta en 

la tabla No 5 y en forma particular la composición de palmltato y 

l lnolenato se reportan en la tabla No. 6. 

Rea1 Izando la evaluación del % de aceite de soya presente en las 

muestras problema mediante los valores de palmitato y linolenato, 

se obtienen los valores reportados en Ja misma tabla No. 6. 

De los resultados obtenidos para las muestras problema se observa 

lo siguiente: 

A) 9 muestras anal Izadas en una primera fase: se detectó aceite de 

soya en todas las muestras, en valores que van desde un 28 :g has

ta un 100 :t; y que en promedio se obtuvo un Sb % de aceite de so .. 

ya /muestra problema. 

b) Segunda fase: Otras 9 muestras problema anal Izadas después de ha

ber hablado con el productor: Se detectó accl te de soya en la 

primera muestra\65 %) y en todas las siguientes disminuyó signi-

ficativamente hasta valores de 1 % e Incluso %. Esto Indica 

que existía algún problema en la fabricación que al hacérselo 

notar el productor pudo corrcgi ria. 
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~a 
Co/lll. 

C1U:O 

C12:0 

Cl4:0 

Cl6:0 

Cl6:1 

CIO:O 

Cl8:1 

Cl8:2 

ClO:J 

C20:0 

Tabla No. 5: Composlcibn en% de peso de los ~steres rrettlir.os de Acidos 
grasos de las nuestras problema. 

1 2 J 4 5 6 7 B 

--- --- --- --- Tzas. * tzas. * tzas. * tzas. * 

0.01 O.OJ 0.01 0.19 O.JO 0.11 0.12 0.09 

0.15 0.10 0.11 0.61 0.01 0.57 0.62 0.51 

12.60 11.06 11.76 17.41 14.21 17.02 10.01 19.19 

0.17 0.09 0.14 0.58 O.JI 0.45 0.49 0.52 

3.50 J.8ó 3.21 J.OJ J.04 2.91 2.72 J.14 

22. JI 22.01 2J.09 19.07 2J.36 2J.46 24. 29 19. JO 

5J.56 51.62 5J.56 52.07 52.17 51.2J 49.51 5J.J5 

6.98 9.02 5.97 5.91 5.40 2.94 J.12 2.67 

0.47 0,27 o.J6 0.26 O.J5 O.J3 0.31 0.33 

* Tzas: Valores menores a 10· 2 

9 10 

tzas. * tzas. * 

O. ID 0.16 

0.5J 0.57 

17.99 17.92 

0.51 0.5/ 

J.07 J.12 

20. 11 10.86 

5J.OI 52.31 

4.02 5.05 

0.36 0.31 



rabia No. 5 COnllnuaclón ...... 

~tr 
·--

11 12 IJ 14 15 16 17 18 ca~. 

CIO:O --- --- --- --- --- --- --- ---

C12:0 0.02 0.01 0.02 0,01 0.02 0.01 0.02 0.02 

C14 :O 0.8J 0.84 0,04 O. AJ U.IJO 0.90 O.ll4 O.b7 

C16:0 22.Jl 20.69 20. 40 20. 1~1 19.48 20.J7 19.82 19.20 

C16:1 0.67 0.68 0.60 o. 72 0.65 O.b4 0.67 0,60 

ClB:U 2.55 2.81 2. 76 2. 7J 2.57 2.BJ 2.55 2.2b 

C18:1 19.19 18. 94 19.15 19.66 19.7J 19.11 19.J9 20. 7J 

C18:2 5J.21 54.10 54.19 54.25 55.10 55.16 55.86 55,09 

ClB:J O.JJ 0.44 0,4ú 0.41 0.34 O.Ja O.JJ 0.51 

C20:0 .0.32 0.28 0.35 O.Jl 0.3J O.JO O,J4 O.Jl 



"' o 

Tabla Uo. 6: Corrpostclbn en A. en peso de íh.llmi Lato y 

llmlenato pora las 1111Pslras problema y 
% de soya lletectado en el I as. 

~a C16:0 C18:3 
a (PALMITAlU) (lll/ULEfU\IO) 1 SUYA llETEC IAUC 

1 12.úll 6. 98 77 

2 11.06 9.02 100 

3 11.76 5.97 66 

4 17.41 5.91 66 

5 14.21 5.40 58 

6 17.02 2.94 32 

7 18.07 3.12 33 

8 19.19 2.67 28 

9 17.99 4.02 43 

10 11 .92 5.8> 65 

11 22.31 0.33 o 
12 20.69 0.44 1 

13 20.40 0.46 1 

14 20.19 0.41 1 

15 19.48 0.34 o 
16 20.31 º· 38 o - .. ,. 

17 19.82 0.33 o 
10 19.20 0.51 1 
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5,1 El método cromatográflco que se aplicó para el análisis de ésteres 

met fl 1 cos de ác Idos grilsos de aceites, es objetivo, de adecuada sen

s lb 11 ldad y apropiado para los fines del presente estudio. 

5,2 Se demostr6 que es factible detectar mezclas de acel te de algodón 

y aceite de soya, mediante la determtnacl6n de la composición de 

los ésteres metrl leos de ácidos grasos y en particular con el con

tenido de palmltato y llnolenato. 

5.3 En las muestras problema de aceite de algodón que se analizaron, 

se detectó que efect 1 vamente no era ace 1 te pu ro de a lgod6n y que 

eran mezclas con ace 1 te de soya en porcentajes que f 1 uc tuaron des

de 28 % hasta el 100 %, situación que al quedar de manifiesto e In

formar al productor se pudo corregir. 

5.4 Recomendación. Implementar este método de anállsls a los métodos de 

control de calldad de la planta y apl icario como análisis de veri

ficación o de monl toreo, para la aceptac16n o rechazo de los lotes 

de aceite de algodón. 

5,5 Es extensiva la apl lcaclón de este método a todas aquel las Indus

trias que utilicen aceites y quieran verificar la pureza o co111po

slclón de los mismos. 



ANEXO 

"PREPARAC ION Y PREACONDI C 1 ONAHI ENTO DE LA COLUMNA" 
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1.-Preparac16n. 

Los pasos en la preparación de una columna cromatogra'fica son dos: 

primero, la preparación del empaque y segundo, el llenado o empa-

que de la columna. 

Para preparar el empaque es necesario conocer la capacidad del tu-

bo que se va a utl 1 izar y la manera más práctica de conocerla es 

11 enando una unlda9 de éste, un metro por ejemplo, con soporte y 

una vez que está blén 1 leno, se vacía cu 1 dadosamen te y se pesa. Pa-

ra tubos de acero 1 noxl dable de 1/8 de pulgada de diámetro este va-

lar se reporta ( 3 ) a 1 rededor de 2. O g/m. Hed 1 ante este dato se efec-

túan los cálculos para preparar la cantidad de empaque: 

Capacidad del tubo= 2.0 g/m 

Longitud a utilizar= 3.0 m 

merma o pérdida al 
empacar = 10 % 

Entonces la cantidad de empaque necesario será: 

2.0 x 3.0 x 1.1 = 6,6 g de empaque 

SI la fase estaclonarla(DEGS) se requiere al 20 % entonces: 

Fase 1 !qui da 

Soporte 

= 6,6 X 0,2 = 1.32 g. 

6.6 X 0,8 = 5.28 g, 

Para conocer el disolvente y la cantidad de éste, que se necesita, 

se recurre a taLlas existentes en la 1iteratura( 3 ). Para la fase 

de succlnato de dletllé'n gllcol(DEGS) se recomienda utilizar cloro-

formo(aproximadamente 10 mi.para este caso)¡ cantidades a pesar: 

5.28 g de soporte(chromosorb 11-All-DHCS 80/100) 

1.32 g de fase líqulda(DEGS) 

10 mi de cloroformo. 
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Procedimiento: Pesar el soporte en un matraz de bola de 150 ml, 

pesar en un vaso de precipitados de 25 ml la fase líqulda(DEGS) y 

medir en una probeta los 10 mi de cloroformo. 

la fase lfquida se disuelve en la cantidad mínima posible de disol

vente y se agrega al matraz de bola, que contiene el soporte, pro

curando que el líquido no resbale por las paredes del matraz pa-

ra evitar pérdidas de la fase. Con el disolvente restante se la-

va el vaso de precipitados, agregando el disolvente de cada lava

do al matraz de bola. Se coloca el matraz de bola a un rotavapor, 

para eliminar el disolvente y dejar que la fase liquida recubra 

homogéneamente las partículas del soporte, éste paso requiere de 

especial atención ya que si el disolvente se el lmlna rápidamente 

el soporte no quedará unl formcmcnte recubierto, la evaporación de

be ser lenta. Asimismo, se debe tener cuidado de que el giro del 

matraz sea a la velocidad adecuada, ya que si éste 9i ra muy rápi

do se corre el riesgo de romper las partfculas y si es nuy lento, 

el recubrimiento del soporte no será homogéneo. Debe evaporarse la 

totalidad del disolvente. 

Preparación del tubo: Cortar el tubo con la longitud deseada, abo

cardar los extremos, eliminar la grasa y las rebabas de metal del 

Interior, pasando primero 50 a 75 mi de una solución de ácido clor

hídrico al 10 %, en seguida se pasa 100 a 150 mi de agua destl la

da, con el objeto de eliminar los residuos de ácido, a continua

ción se pasan 75 -100 mi de acetona para eliminar la grasa y hu

medad que contenga el tubo y finalmente se seca con una corricn-
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te de aire. 

Llenado de la columna: Tapar un extremo del tubo con un pedazo de 

lana si lanlzada y conectar a la 1 ínea de vacío y adaptar un embu-

do al otro extremo. Adicionar pequeñas cantidades de empaque y sl

multaneamente vibrar la columna a todo lo largo para lograr que el 

empaque baje y de esta forma se vaya 1 lenando el tubo. Esta opera

ción se repl te hilsta que se observe que ya no entre más empaque en 

el tubo, en ese momento se deja de agregar el empaque y se vibra la 

columna cinco minutos más, si el nivel del empaque ha bajado, se 

agrega un poco más de empaque y de nuevo se vibra cinco minutos más, 

esto se repl te hasta tener la seguridad de que la columna esta com

pletamente 1 lena. 

Una vez real Izada la operación anterior, se desconecta el vacío, se 

quita el embudo y el extremo se tapa con lana de vidrio sllanizada. 

Se colocan las tuercas y ferrules necesarios, se enrolla dándole la 

forma que se requiera, según el equipo a utilizar y por último se 

coloca una etiqueta indicando las características de la columna así 

como el flujo que tendrá. 

2.-Preacond1 cf onami en to. 

Cuando una columna es nueva se somete a un preacondlcionamlento{co

clnar la columna), estableciendo para ello el siguiente procedimien

to: 

Se coloca la columna en el horno del cromatógrafo, se conecta al In

yector, dejando l lbrc la conexión del detector, se marca con una 

f1echa(en la columnc'l) la dirección del flujo del nitr6geno, se colo-
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ca las condiciones del flujo y pres tón del nitrógeno a los valores 

que indica el método y se establece un programa de temperatura: 

(flujo del nltr6geno • 33 ml/mln) 

temperatura del horno 1 ni clal • 40ºC 

temperatura del horno f lnal • 190ºC 

temperatura del Inyector • 150°C 

temperatura del detector • 150°C 

vel. de Incremento de la temp. • 2ºC/mln. 

Para ello establecer el diálogo en el tablero del equipo en la for

ma descrita anterlormente(paglna 54). 

Cuando la lampara REAOY/RUN BOTON se encienda, oprlmi r el bot6n pa

ra que se Inicie el programa, una vez que la temperatura final al .. 

canza el valor de 150ºC, dejar a estas condiciones el equipo duran

te 8 hrs. como mínimo, al terminar el tiempo, la columnll estará en 

cond 1 c Iones de ser ut 111 zada. 
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