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Resumen

En el presente trabajo se evalué la influencia del solvente, de los métodos extracciéon en
elrendimientode aceite, y se realizé un procesamiento estadistico de los resultados afin
de validar la metodologia empleada. El andlisis fisicoquimico permitié determinar que
no existen diferencias significativas entre el aceite extraido por los métodos empleados
en el indice de acidez y en el indice de refraccion, sin embargo si hubo diferencia en
el indice de yodo, indicando que el aceite extraido por el método de Soxhlet presenta
mayor estabilidad a la oxidacion, el método de extraccion que ofrecié un mayor rendi-
miento, fue el asistido por ultrasonido alcanzando rendimientos del 29.79%, frente al
26.03% para la extraccion por Soxhlet, el analisis de doble via de Friedman de varianza
por rangos de muestras relacionadas para la validaciéon investigacion evidencio que,
existe diferencia significativa entre los rendimientos de los métodos.

Palabras clave: Analisis de doble via de Friedman, Jatropha Curcas L, Soxhlet, Ultra
sonido y yodo.
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Abstract

This essay was focused on solvent influence and the extraction methods on the oil
yield, which it made a statistical processing of the results was evaluated in order to vali-
date the methodology applied. The physicochemical analysis is allowed to determine
that there are not significant differences between the extracted oil by the methods
used in the index acid taken off and the refractive index, however there was a signif-
icant difference in the iodine index, showing that the oil extracted using the Soxhlet
method presents more stability into oxidation, the extraction method offered a higher
yield, it was assisted by ultrasound which it reached yields of 29.79%, face to 26.03% by
Soxhlet, extraction Friedman’'s double-way analysis is controlled by ranges related to
validation research evidenced that, there is significant difference between the yields
and the methods.

Keywords: Friedman's double-track analysis, Jatropha Curcas L, andSoxhlet, test, Ultra

sound and iodine.

1. Introduccién

Jatropha Curcas L. constituye en la
actualidad, una de las materias primas
mMas promisorias de granos oleaginosos
con potencial para la produccion de
biodiesel, la potencia caldrica de este
aceite es de 9,470 kcal/kg similar a la
de la palma africana 8,8225 kcal/kg, v la
del Diésel es de 10,170 kcal/kg, por tanto,
podria llegar a ser un sustituto viable
para lograr una produccion sostenible y
estable del biodiesel [1]. Como también
Coulson, 2014 [2] afirma que, industrial-
mente la extraccion de aceite se realiza
por métodos convencionales, resaltando
que las técnicas clasicas de extrac-
cion con solventes a partir de material
vegetal se basan en la correcta elec-
cion del solvente y condiciones como
temperatura y agitacion. Vinatoru et al.
2001 [3], demostraron que la extracciéon
por solvente de compuestos organicos
en materiales vegetales es significa-
tivamente mas eficiente utilizando el

ultrasonido como coadyuvante. Con
base en lo anterior, se buscé aportar al
avance a nivel de ensayos escala labora-
torio en métodos combinados de mayor
eficiencia, amigables con el ambiente
y compatibles con materias primas de
posible potencial para su utilizacion la
obtencion de biocombustibles.

En este sentido, la identificacion y apli-
cacion de técnicas de extraccidon como
el ultrasonido ha permitido la reduccién
del tiempo de proceso sino también de
separacion, segun Rostagno, et al. 2003
[4] esta técnica es la mas econdmica y
tiene los requerimientos instrumentales
mas bajos entre las Ultimas técnicas
de extraccidén desarrolladas, por tanto
este trabajo como novedad combino
la utilizacion de una fuente alternativa
de aceite vegetal con potencial para la
obtencion de biodiesel y la combinacion
de métodos tradicionales de extrac-
cion de aceite y el método emergente
usando ultrasonido.
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2. Aceite crudo de Jatropha
curcas L.

Jatropha Curcas L.se considera una
especie promisoria como fuente de
aceite vegetal (30-40%), ademas pueden
contener hasta 60% de acidos grasos en
patrones similares a los aceites comesti-
bles [5].

Segun la normativa mexicana, el aceite
crudo de Jatropha curcas L. Es un liquido
graso de color amarillo palido a amarillo
oscuro obtenido por extraccién meca-
nica y/o por extraccién con solventes,
proveniente de la semilla de Jatrofa
(Jatropha curcas L)) [6].

A nivel industrial la extraccion de aceite
se realiza por métodos convencio-
nales “la extraccién de un constituyente
sélido por medio de un disolvente se
denomina generalmente lixiviacion o
extraccion solido-liquido” [2]. Segun las
investigaciones de Achten et al. 2008 [7],
la extraccion quimica con n-hexano es la
mas comun y la que exhibe mayor rendi-
miento con un 95-99% mientras que la
extraccion por prensado logra recuperar
el 90-95% del aceite [8].

3. Materiales y métodos

Los frutos de Jatropha Curcas L.
provenientes de Colombiana de Biocom-
bustibles S.A se sometieron a un
proceso de secado en el horno as mas
MEMMERT - 854 SCHUTZART, a 103°C
durante 24 horas, se retir6 manualmente
la cascarilla que cubre la semilla para
extraer la almendra y realizar la respec-
tiva separacion. Se triturd la semilla

en un procesador de alimentos marca
SAMURAI MOULINETTE; la muestra tritu-
rada se colocé en la tamizadora marca
PINZUAR (400 um -3") hasta obtener un
tamano de particula de 0,5 mm. Estas
particulas de semilla se almacenaron en
bolsas plasticas y herméticas en dese-
cador. La muestra tamizada se analizé en
el equipo de humedad marca METTLER
TOLEDO HB43-S Halogen, considerando
el 5% el valor para iniciar el proceso de
extraccion.

El disefo experimental se construyd
de acuerdo a los hallazgos obtenidos
por Giraldo et al, 2010 [9], los cuales
emplearon el método de Soxhlet, con 30
g de semillay 250 ml de solvente.

Para determinar el rendimiento de la
extraccion se utilizé lasiguiente ecuacion:

(%)rendimiento = %x 100 M

Doénde:

We: masa del aceite de Jatropha extraido
de la muestra y Wt masa total de la
muestra de semilla de Jatropha.

3.1 Extraccion del aceite
aplicando ondas de
ultrasonido

La muestra se prepard en un matraz de
250 ml con 30g de semilla particulada
y 150 ml de n-hexano, manteniendo la
relacion 51, se sometid al bano de ultra-
sonido marca ELMA TI-H-25 a 25 KHz,
después de iniciar la operacidn, se retird
la muestra segun los tiempos de exposi-
cioén establecidos (120,150 y 180 minutos).
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A continuacion, se realizd filtracion al
vacio para obtener la torta residual y con
la ayuda del roto-evaporador se llevo a
cabo la recuperacién del n-hexano.

3.2 Extraccion del aceite
mediante el método Soxhlet

Se realizd el montaje de tres equipos
soxhlet. En cada montaje se deposi-
taron 150 ml de n-hexano y 30g de
semilla particulada envueltas en papel
filtro de celulosa, se determind una
temperatura de 69°C y se interrumpio
la operacion a los 120, 150 y 180 minutos
de exposicion.

Posteriormente cada replica de 120, 150
y 180 min se llevo al roto-evaporador a
90 rpm, 20 mbar de presion, y a 69°C.
Terminado el tiempo de separacion,
se recuperd el n-hexano y el aceite se
centrifugd a 3500 rpm por 13 minutos. El
aceite crudo vegetal se depositd en un
vial y se almacend a 22°C para su poste-
rior refinacion, analisis fisicoquimico y
por cromatografia.

3.3 Refinacion del aceite de
Jatropha curcas L.

Se realizé teniendo en cuenta las etapas
de acidificacion o desgomado, neutra-
lizacién, lavado y secado de acuerdo a
metodologias establecidas por NTC 218.
Se determinaron parametros fisicoqui-
micos tales como: indice de humedad
(NTC 287). indice de acidez (NTC 218).
indice de yodo (NTC 283). Densidad (NTC
336). indice de refraccion (NTC 289) pH
mediante método analitico.

3.4 Andlisis por cromatografia

Serealizé por cromatografia de gases HP
5890 series Il con detector de ionizacion
de llama (FID) acoplado a computa-
dora HP Pentium 4 con programa para
procesamiento de datos (Agilent Chem-
Station). La columna empleada en el
analisis fue Agilents Biodiesel EN14103
FAME con didmetro interno de 0.32 mm,
30 m de largo y 0.25 mm de espesor de
la pelicula de la columna. La inyeccion
se realizé en modo Split, el estandar
interno utilizado fue el heptadeca-
noato de metilo. Las temperaturas del
inyector y del detector fueron 250 °C
y 300°C respectivamente, El flujo del
gas portador (Helio) fue T ml/min, el del
(Hidrogeno) fue de 40 ml/min vy el flujo
del aire 400 ml/min, el volumen de
inyeccion fue de Tul. El tiempo de detec-
cion correspondid a 27 min.

3.5 Analisis estadistico

Los datos obtenidos se analizaron
mediante Software comercial (Statis-
tical Products and Service Solution,
SPSS versién 19.0. Inc., Chicago, IL, USA).
Se realizd el analisis con pruebas no
paramétricas, utilizando un nivel de
significancia de 0.05, mediante la prueba
de Friedman.

Hipdtesis nula (HO); no existen diferencias
significativas al comparar los métodos
en los parametros analizados.

Hipdtesis alterna (HA); existen diferencias
significativas al comparar los métodos
en los parametros analizados.
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4, Resultados y Discusion

A continuacion, en las Tablas 1y 2 se relacionan los resultados obtenidos en el analisis
fisicoquimico realizado a las muestras correspondientes a los ensayos de los métodos
de extraccion por ultrasonido y soxhlet.

Tabla 1. Resultados de anadlisis y pruebas fisicoquimicas del aceite de Jatropha curcas L. obtenido por

Ultrasonido (Autor, 2018).
Replica 1 Replica 2 Replica 3

Tiempo exposicion

HHREREEER
min min min

Densidad 25°C (gr/ml) 0.832 0843 0854 0865 0813 0833 0853 0816 0.849
pH 6.8 6.77 6.8 6.83 6.8 6.81 6.68 6.72 6.91
Acidez (% acido oleico)  3.2826 32824 32825 32825 32826 32825 32824 32826 32827
indice de refraccion 1457 1459 1455 146 1459 1458 1455 1456 1457
Y (wijs) 1267 15104 1.56 128 15204 15 125 16204 15
Rendimiento % 2476 2683 2984 2477 2697 2983 2562 2670 2971

Tabla 2. Resultados de analisis y pruebas fisicoquimicas del aceite de Jatropha curcas L. obtenido
por Soxhlet. (Autor 2018).

Repllca 1 Repllca 2 Repllca 3

Tiempo exposicion
min min | min min | min

Densidad 25°C (gr/ml) 0.829 0.832 0832 0829 0826 0833 0.829 0825 0.833
pH 6.81 6.75 675 6.83 6.8 6.81 6.68 6.72 6.91
Acidez (% acido oleico)  3.8295 32826 31356 3.3887 3.2824 31762 33700 32824 31949
indice de refraccion 1455 1455 1455 1456 1461 1463 1456 1461 1463
IY (Wijs) 1267 3801 3801 1255 3815 381l 126 385 3815
Rendimiento % 2222 2525 2613 2293 2538 2598 23 25 26

A partir de los datos obtenidos de las
pruebas fisicoquimicas realizadas du-
rante la extraccion de aceite de J. curcas
L, aplicando los métodos de Ultraso-
nido y Soxhlet, en el cual se evidencio de
manera general a excepcién del rendi-
miento que los parametros analizados

se encuentran dentro del nivel de signifi-
cancia (p<0,5) lo cual permite comprobar
la hipdtesis nula.

En la Tabla 3 se relaciona la prueba
de Friedman para la comparaciéon del
porcentaje de rendimiento entre el
método de ultrasonido y Soxhlet.
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Tabla 3. Prueba de medianas y prueba de Friedman para los datos de rendimiento en Ultrasonidoy
Soxhlet. (Autor, 2018)
Resumen de prueba de hipdtesis

Hipotesis nula

1 Lasdistribuciones de Rendimiento a los Anadlisis de dos vias de Friedman .002 Rechazar la
120 min. Rendimunto a los 150 min and de varianza por rangos de hipdtesis nula.
Rendimiento a los 180 min son las mismas. muestras relacionadas

Se muestran las significancias asintéticas. El nivel de significancia es de .05

Resumen de prueba de hipdtesis

Hipotesis nula

1 Las medianas de rendimiento a los 120 min son Prueba de mediana de 100" Retener la

las mismas entre las categorias de Método. muestras independientes hipdtesis nula.
2 Las medianas de rendimiento a los 150 min son Prueba de mediana de J100”? Retener la

las mismas entre las categorias de Método. muestras independientes hipodtesis nula.
3 Las medianas de rendimiento a los 180 min son Prueba de mediana de 100" Retener la

las mismas entre las categorias de Método. muestras independientes hipotesis nula.

Se muestran las significancias asintéticas. El nivel de significancia es de .01
1Se muestra la significacia exacta para esta prueba.
2 Sig. exacta de Fisher

En este sentido, se evidencia que existen diferencias (p<0.5) entre el porcentaje de
rendimiento en los dos métodos, por lo que se comprueba la hipdtesis alternativa.

Tabla 4. Prueba de Friedman para rendimiento en Ultrasonido

Resumen de prueba de hipdtesis

1 Lasdistribuciones de Rendimiento a los Andlisis de dos vias de Friedman .050 Rechazar la
120 min. Rendimiento a los 150 min and de varianza por rangos de hipdtesis nula.
Rendimiento a los 180 min son las mismas. muestras relacionadas

Se muestran las significancias asintéticas. El nivel de significancia es de .05

Tabla 5. Prueba de Friedman para rendimiento en Soxhlet
Resumen de prueba de hipdtesis

Hipotesis nula

1 Lasdistribuciones de Rendimiento a los Andlisis de dos vias de Friedman .050 Rechazar
120 min. Rendimiento a los 150 min and de varianza por rangos de la hipdtesis
Rendimiento a los 180 min son las mismas. muestras relacionadas nula.

Se muestran las significancias asintéticas. El nivel de significancia es de .05

A continuacion, en la Figura 1 se observa significativas para los tratamientos. A
la relacion de los métodos de extrac- mayor tiempo de exposicién, mayor es
cion con el tiempo de exposicion, en el porcentaje de aceite. Se observo el
los cuales se encontraron diferencias mayor rendimiento en el tratamiento
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Figura 1. Comparacién del rendimiento en la
extraccion de aceite de semilla de Jatropha
Curcas L. por métodos de ultrasonido y
Soxhlet. (Autor, 2018). En este orden de ideas, la
combinacion de solvente y el ultrasonido en la
extraccion de aceites vegetales usando semi-
llas de Jatropha curcas como fuente potencial
para la obtencién de biodiesel, ademas de
novedoso evidencio un aumento de mas del 3%
en el pico médximo de rendimiento por encima
del método convencional de extraccién por
solvente, generandose una ventana de interés
a nuevos estudios que optimicen condiciones
para hacer aun mas eficiente la extracciéon por
este método.

por ultrasonido con 29.79% y en Soxhlet
un 26.03%. Sin embargo, la extrac-
cion por Soxhlet se reporta con niveles
inferiores a los reportados por A. Abdul-
hamid et al., 2013 [10], que obtuvieron
un porcentaje de extraccion de 42.19%
y Enciso-Garay et al., 2014 [11], valores de
345 %. Segun Garcia & Lozada, 2012 [12],
este fendmeno hace referencia al efecto
de la cavitacion producida por las ondas
de ultrasonido sobre las células de Ia
almendra, que causa rompimiento de su
estructura mejorando la difusividad de
los componentes internos, los cuales son
disueltos y arrastrados por el solvente

4.1 Resultados Analisis
Fisicoquimico

Apartirde las muestras obtenidas unavez
aplicados los métodos de extraccion se
encontré que el promedio para el indice
de acidez con el método de ultrasonido
fuede 3.28%y el de soxhlet fue de 3.32%, lo
anterior permite inferir que la estabilidad
a la formacién de acidos grasos libres es
mayor con el aceite extraido por ultraso-
nido. El promedio del indice de refraccion
del método de Soxhlet fue de 145 y el
método de ultrasonido 1.29, estos resul-
tados se encuentran dentro de los limites
expresados segun la norma mexicana
145 -1.46 (NMX, 2012). En cuanto al indice
de Yodo en el método de ultrasonido en
promedio fue de 53.08g, mientras que
en el método de Soxhlet el promedio del
indice fue de 23.969, por lo que se afirma
que el aceite obtenido por el método
de Soxhlet presenta mayor estabilidad
oxidativa que el método de ultrasonido,
sin embargo estos resultados son infe-
riores a los exigidos segun la Norma
Mexicana(2012),para aceites de Jatropha,
que establece un minimo de 90g. Asi
mismo, la densidad segun los resultados
obtenidos, mostré que no hay diferencias
significativas entre los tiempos de cada
meétodo, reflejando mayor variacion en las
muestras por el método de ultrasonido.

Finalmente en los que se refiere al perfil
lipidico de acidos grasos presentes en el
aceite extraido de la semilla de Jatropha
curcas L, el cual se obtuvo mediante la
determinacion y cuantificacion de metil
ésteres por cromatografia de gases con
detector de ionizacion en llama (GC-FID),
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Figura 2. Perfil lipidico del aceite de Jatropha
curcas L. (Autor, 2018)

Tabla 6. Acidos grasos presentes en el aceite de
la semilla de Jatropha curcas L.

Autor Norma PROY-NMX-
Acidos grasos F-590-SCFI-2008

Minimo | Maximo

Acido Miristico C14:0 018 0 14
Acido Palmitico C16:0 1,4 3 17
Acido Palmitoléico C16:1 0,55 0,7 0,9
Acido Esteérico C18:0 227 5 10
Acido Oléico C181 47 34 64
Acido Linoléico C18:2 36,7 18 45
Acido Linolénico C18:3 o1 02

* Porcentaje estimado de acidos grasos en el aceite
de Jatropha curcas L. (Semillas suministradas por
Colombiana de Biocombustibles S.A)

siguiendo los parametros exigidos por
la norma UNE-EN 14103, para esteres
metilicos de los acidos grasos (FAME),
se puede evidenciar en la tabla 6 y en
la Figura 2 el perfil del aceite vegetal
de Jatropha Curcas L, en el cual se
indican los acidos grasos identificados
y presentes en dicho aceite los cuales
corresponden a: miristico (C14:0), palmi-
tico (C16:0), palmitoleico (C16:1), estedrico
(C18:0), oleico (C18:1), linoleico (C18:2), y
linolénico (C18:3). Se confirmd que en
el aceite de Jatropha predominan los
acidos grasos no-saturados: oleico y
linoleico, mientras que los saturados

palmitico y estearico se encuentran en
menor proporcion, los valores registrados
en el estudio se encuentran dentro de los
limites expresados por la norma PROY-
NMX-F-590-SCFI-2008 para aceite de
Jatrofa.

5. Conclusiones

Los resultados obtenidos en este ensayo,
deacuerdoal perfil lipidico obtenidoenel
analisis cromatoégrafico de las muestras
de aceite extraidas por los dos métodos,
constatan que no hubo diferencias signi-
ficativas entre la composicidon de las
muestras, ya que los dos métodos no
afectan la calidad de aceite y sus carac-
teristicas  fisicoquimicas  evaluadas
permiten que el aceite cumpla con los
requisitos exigidos por la norma NMX-
F-590-SCFI-2008 permitiendo su uso
industrial en biocombustibles.

El analisis fisicoquimico permitié deter-
minar que no existen diferencias (p<0,5)
entre el método de ultrasonido y Soxhlet.
No obstante, el porcentaje mas alto de
extraccion de aceite se evidencio con
la aplicacion de ondas de ultrasonido
registrando 3,76% mas de rendimiento
que el método de Soxhlet, este compor-
tamiento puede obedecer al efecto de
cavitacion gque se genera en el método
asistido por ultrasonido.

Elanalisis estadistico aplicando la prueba
de doble via de Friedman, permitié
aceptar la hipotesis nula en los parame-
tros de densidad, pH, indice de acidez e
indice de refraccién donde no se presen-
tarondiferenciassignificativas,yvalidarla
hipotesis alterna para el indice de Yodo y
el porcentaje de rendimiento reportando
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diferencias significativas entre los dos
métodos de extraccion, observandose
un mejor comportamiento en el método
de Ultrasonido.
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