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RESUMEN

Con el proposito de dar respuesta al planteamiento del problema, ¢cuénto sera el porcentaje
de rendimiento en la extraccién de aceite de higuerilla silvestre procedente del centro
poblado San Miguel de las Naranjas, Jaén-Cajamarca, empleando etanol, metanol,
isopropanol y butanol a nivel de laboratorio?, se formula una respuesta a priori al problema
cientifico, los porcentajes de rendimientos en la extraccion de aceite con etanol, metanol,
isopropanol y butanol a nivel de laboratorio presentaran significativas cantidades de aceite.
Se obtuvo aceite de sus semillas mediante el método de extraccion solido-liquido
utilizando el equipo soxhlet, evaluando los cuatro rendimientos en comparacion con un
solvente convencional (hexano); finalmente, se realizé la caracterizacion fisicoquimica al
aceite obtenido con el mayor rendimiento, fueron realizados por duplicado y de acuerdo a
los protocolos de calidad indicados por The Oficial Methods of Analysis, of the
Association of Official Analytical Chemists — AOAC. En este contexto, el mayor
rendimiento en la extraccién fue proveniente del alcohol isopropanol con 50.95%; su
calidad se determind a partir de los indices: refraccion 1.4745, acidez 0.4899,
saponificacion 153.545, yodo 83.21 y perdxido 0.475, por tanto se llega a la conclusion

que éste es el mejor alcohol para extraer aceite en cantidad y calidad recomendable.

Palabras claves: Extraccion, alcoholes, aceite de higuerilla, rendimiento.



ABSTRACT

In order to answer the problem statement, How much will be the yield percentage in wild
castor oil extraction from “San Miguel de las Naranjas” town, Jaen-Cajamarca, using
ethanol, methanol, isopropanol and butanol at laboratory level?, a response is formulated a
priori to scientific problem, yields percentages in oil extraction with ethanol, methanol,
isopropanol and butanol at laboratory level will present oil significant amounts. Oil was
obtained from its seeds by solid-liquid extraction method using soxhlet equipment,
evaluating the four yields in comparison with a conventional solvent (hexane); Finally,
physicochemical characterization by oil obtained with the highest yield was carried out,
they were carried out in duplicate and according to quality protocols indicated by The
Oficial Methods of Analysis, of the Association of Official Analytical Chemists — AOAC.
In context, the highest extraction yield came from isopropanol alcohol with 50.95%; its
quality was determined from indices: refraction 1.4745, acidity 0.4899, saponification
153.545, iodine 83.21 and peroxide 0.475, therefore it is concluded this is the best alcohol

to extract oil in quantity and recommended quality.

Keywords: Extraction, alcohols, castor oil, yield



l. INTRODUCCION

El mejoramiento de la calidad de vida de la sociedad ha provocado el uso indiscriminado
de recursos naturales. Por tal motivo, existe en el mundo un creciente interés hacia el
desarrollo de nuevas formas de energia alternativas y renovables (Garcia J. M., 2006). Con
la necesidad de prevenir cambios y reducir el impacto de los gases invernadero sobre el
clima del planeta, y el propoésito de solucionar el problema de cuanto sera el porcentaje de
rendimiento en la extraccién de aceite de higuerilla silvestre procedente del centro poblado
San Miguel de las Naranjas, Jaén-Cajamarca, empleando etanol, metanol, isopropanol y
butanol a nivel de laboratorio, se debe apostar a estrategias de diversificacion de la
produccién de energia limpia. Por ello, la presente investigacion es necesaria para dar a
conocer la importancia, beneficios ambientales y técnicos representando una opcién de
produccion de aceite de higuerilla en zonas empobrecidas, por ser ésta una planta muy
adaptable a estos suelos, por otro lado, proponer alcoholes como disolventes ecologicos
gue sean menos toxicos o nocivos que los tradicionales que conllevan graves afecciones a
la salud del ser humano y al medio ambiente, los peligros que entrafia su uso desde el
punto de vista de seguridad para la industria y las personas que en ella laboran, asi como
las que residen o trabajan en areas aledafias, pues son sustancias extremadamente volatiles
y facilmente inflamables. Lo que ha llevado la sustitucion progresiva de disolventes mas
seguros como los alcoholes (metanol, etanol, isopropanol y butanol), ademas de
aprovechar los suelos degradados que se encuentran abarcados entre erosion y degradacion
dandoles cambios positivos en los ecosistemas para brindar bienes y servicios sociales,

ambientales y econdmicos por parte de la especie Ricinus Communis.

La extraccion de aceite de higuerilla tendra un alcance a los productores del centro poblado
de Las Naranjas, Jaén — Cajamarca; y todos aquellos productores que incidan en las nuevas
practicas forestales ya que la higuerilla tiene gran tolerancia a sequias y suelos semiaridos
donde hay pocas alternativas de usos agricolas, estas condiciones y mas permiten un

cultivo economicamente viable (Soares y Gondim de Souza, 2009), produciendo nuevos
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ingresos por su venta y posible exportacion, ademas de un alcance a plantas industriales y
laboratorios que emplean disolventes organicos como hexano, éter de petroleo, acetona,

etc, en la extraccion quimica de aceites de origen vegetal.

En el Per0 existen pocos trabajos de investigacion con la oleaginosa R. Communis y con el
proceso de extraccion quimica empleando alcoholes, no se ha tomado en cuenta el efecto
que produce la variedad en los pardmetros de rendimientos y calidad, por lo que el objetivo
principal de la investigacion fue extraer aceite de higuerilla con cuatro alcoholes
disolventes a nivel de laboratorio, mediante la metodologia del proceso solido-liquido con
equipo soxhlet en Jaén, Cajamarca y la investigacion se llevd a cabo en un primer
momento de trabajo en campo y en segundo momento de trabajo en los laboratorios
Oikoslab SAC- Jaén.

11



II. OBJETIVOS

Los objetivos que se pretendieron con la investigacion para dar respuesta al problema son:

2.1. Objetivo Principal

o Extraer aceite de higuerilla con cuatro alcoholes disolventes a nivel de laboratorio,

mediante el proceso sélido-liquido (soxhlet) en Jaén, Cajamarca.

2.2. Objetivos Especificos

e Determinar morfologia y propiedades gravimétricas de las semillas de higuerilla

encontradas en el centro poblado San Miguel de Las Naranjas provincia de Jaén.

e Determinar cudl es el mejor alcohol propuesto en la extraccion de aceite en funcion

a su rendimiento.

¢ Realizar un balance de materiales de la unidad experimental que presente superior

extraccion en funcion a su rendimiento.

e Analizar la recuperacion de alcoholes mediante destilacion simple en el equipo

soxhlet.

e Caracterizar fisicoquimicamente los parametros indices de refraccién, indice de
saponificacién, indice de acidez, indice de yodo e indice de perdxido, a las muestras
experimentales obtenidas del alcohol que muestre superior rendimiento en la

extraccion de aceite.
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3.1.

3.2.

I1l. MATERIALES Y METODOS

Ubicacion del lugar de investigacion

El presente proyecto de investigacion se desarrollo en dos fases: la primera en el
centro poblado San Miguel de las Naranjas, distrito de Jaén, provincia de Jaén, region
Cajamarca, a una altura de 1337 m.s.n.m y una temperatura de 26°C promedio donde
se llevo a cabo la identificacién y recoleccion de frutos de higuerilla silvestre, la
segunda fase se realizd en el Laboratorio de analisis de aguas y suelos OIKOSLAB
S.A.C, con RUC N°: 20487352072 y con domicilio fiscal en Pj. San Pedro N°: 113
Int. 2 Sec. Morro Solar, Jaén-Cajamarca, donde se realizo la extraccion del aceite de
higuerilla para su posterior evaluacion de rendimientos y caracterizacion del aceite

obtenido.

Identificacidn del material bioldgico

Para la identificacion del material biolégico constituido por semillas de higuerilla de
un ecotipo de semilla silvestre local, se solicitd identificar con una muestra botanica de
higuerilla al especialista en Dendrologia de la Universidad Nacional de Cajamarca el
Ing. Leiwer Flores Flores, quien clasificd la especie segun el sistema de clasificacion
Cronquist, dando validez y veracidad en la recoleccion de semillas del género R.
communis a utilizar en la investigacién, emitiendo una constancia que se puede

apreciar en el anexo 1.
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3.3. Material de laboratorio y reactivos usados

3.3.1.

3.3.2.

Material de vidrio

Matraz de 250 ml

e Vaso precipitado

e Burbujas de ebullicién

e Lunadereloj

e Bureta graduada de 25 ml
e Probeta de 50 ml

e Probeta de 25 ml

e Matraz de 250 ml con tapa esterilizada
e Pipetade 1 ml

e Matraz de 500 ml

e Bureta graduada de 50 ml
e Pipetade 20 ml

e Pipetade 25 ml

e Bagueta

Reactivos

e Alcohol etilico absoluto neutralizado.- Neutralizar el alcohol con NaOH
utilizando fenolftaleina como indicador (no agotar el gasto utilizado).

e Fenolftaleina 1% - Pesar 1 g de fenolftaleina y disolver con alcohol
enrasando en fiola de 100 ml.

e Hidrdxido de sodio 0.1 N.- Disolver 4 g de hidréxido de sodio diluir a 1l
con agua destilada.

e Acido acético-cloroformo 3:2. - Disolver 18 ml de 4cido acético glacial + 12
ml de cloroformo para cada matraz (30 ml).

¢ loduro de potasio saturado.- Disolver una cantidad deioduro de potasio hasta
que logre saturar al momento de uso y si se pone amarilla descartarla.

e Tiosulfato de sodio 0.01 ml. - Disolver 259 Na,S,05. 5H,0 enrasar a 1l.

14



e loduro de potasio al 10% disolver 10 g de ioduro de potasio enrasando en
fiola de 100 ml.

e Alcohol Isopropanol, Etanol, Metanol y Butanol 90%.

3.3.3. Equipos

e Balanza analitica
e GPS

e Estufa

e Destilador

e Soxhlet

e Vernier

e Mascarilla

3.4. Metodologia Experimental

En el esquema del anexo 4 se encuentra un diagrama de flujo el cual muestra el

procedimiento experimental utilizado en este trabajo de investigacion.

3.4.1. Fase de campo

3.4.1.1. Identificacion y recoleccion de los frutos de higuerilla

La identificacion de las plantas de higuerilla se realiz6 de manera
dirigida, es decir de dispuso a ir a los lugares en donde se observaban
las plantas de higuerilla silvestre en cualquier parte del terreno
recorrido, esto en lugares dentro del centro poblado de San Miguel de
las Naranjas a 8.9 km de la ciudad de Jaén a una altura de 1337 msnm
y 28°C de temperatura promedio, entre los meses de noviembre y
diciembre del 2018.

15



Figura 1. Identificacion de higuerilla silvestre presente en terrenos Baldios. Fuente:

toma propia

Las plantas de higuerilla fueron inventariadas y georreferenciadas,
utilizando un GPS (Mca. Garmin, Mod. Rino 110), para la posterior
elaboracidn de un mapa con apoyo del software QGis version 2, donde

se muestran la ubicacion de los puntos de muestreo (ver anexo 2).

La recoleccion del fruto del ecotipo local silvestre encontradas en
terrenos baldios del mismo centro poblado dependié del color del
tallo, de las hojas y de los frutos; estos ultimos contemplando que

estuvieran en la maduracion o cosecha.

La obtencién de los frutos fue de manera manual con el apoyo de
tijeras para cortar lo mas cercano al tallo (figura 2), una vez cortados
los racimos, se depositaron solamente los frutos en costales
previamente etiquetados, de acuerdo a las caracteristicas de la
variedad en cuanto a altura, diametro, color del tallo, color y tamafio
de hojas, el tipo de racimo que contenia los frutos y la presencia
ausencia de cera en la planta, esto para posterior almacenamiento

temporal y transformacion.
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Figura 2. Marca para corte de racimo de higuerilla

3.4.1.2. Obtencidn de las semillas de higuerilla

Una vez obtenidos los frutos de higuerilla se requiere hacer una
limpieza inicial de la materia prima que generalmente contiene el 2 %
en peso de impurezas, después se dejaron secar al sol para
posteriormente obtener las semillas atraves de un descascarado
manual presionando las semillas sobre un objeto plano con el objetivo
de eliminar la cascara que recubre los cotiledones. Algunas de ellas se

proyectan por si solas al ser expuestos los frutos a la radiacion solar.

Figura 3. Secado de semilla a temperatura ambiente

17



3.4.2. Fase experimental en laboratorio OIKOSLAB

3.4.2.1. Dimensionamiento de las semillas de higuerilla

Para determinar las dimensiones axiales de las semillas de R.
communis fue necesario seleccionar veinticinco semillas, a las cuales
se les midi6 en centimetros el L (longitud del grano), W (ancho del
grano), T (altura del grano) mediante un vernier, dichas mediciones
estan basadas en que la forma de las semillas de R. communis son
similares a un elipsoide escaleno en donde L>W>T, ademas se peso
en gramos cada una de las semillas con una balanza con precision 0.1

mg.

Figura 4. Dimensiones axiales caracteristicas de las semilla de R. communis (L:

longitud mayor o largo, W: longitud menor o ancho y T: altura o grosor).

3.4.2.2. Caracterizacion morfoldgica de semillas

a. Didmetro medio aritmético (Da)

Debido a que el tamafio de semilla se considera un parametro
importante en el procesamiento (Aviara y Haque, 2000), este fue
medido en sus tres dimensiones dicho anteriormente, diametro
mayor (L), didmetro medio (W) y diametro menor (T) (Ordofiez,
Gely y Pagano, 2012).

18



Se determind el didmetro medio aritmético mediante la ecuacion:

L+W+T
a: 3

. Diametro medio geométrico (D)

El diametro medio geométrico fue calculado mediante la relacion
descrita por (Vilche, Gely y Santalla, 2003).

1
D, = (LWT)3

Donde, L es la longitud del grano; W es el ancho del granoy T es
la altura del grano.

. Area superficial especifica (S)
El area superficial se calcul6 asumiendo la forma elipsoidal de la
semilla, es determinada por la relaciéon dada por (McCabe, Smith y
Harriot, 1986):

S =mDj

. Esfericidad (o)

La esfericidad se calcul6 a partir de la relacion dada por (Vilche,
Gely y Santalla, 2003).

_awn's b,

L L
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Donde, L es la longitud; W es el ancho y T es la altura en mm.
Altos valores de esfericidad para las semillas, més parecido a una

forma de esfera.
e. Relacion de aspecto (Ra)

Para completar la informacion sobre la forma de la semilla de
higuerilla, se calcul6 la relacion aspecto mediante la siguiente
Ecuacion (Maduako y Faborode, 1990).

R Y 100
a_Lx

3.4.2.3. Determinacién de propiedades gravimétricas
a. Densidad real (%,.4;)

Se determind por el método de desplazamiento de liquido,
utilizando un recipiente aforado de 50 ml (con una precision de 0,1
ml), el cual se llen6 con 25 ml de agua destilada; luego, se
sumergieron 10 gramos de semilla por un tiempo corto de 10
segundos, evitando que la semilla absorbiera agua. La densidad real
(p), en g/lcm3, de las semillas se determind como la relacion entre
el peso de semillas (g) y volumen del agua desplazada (1ml =
1cm3). El volumen del agua desplazada se registrd por lectura
directa en la escala del recipiente (Olajide y Ade-Omowaye, 1999);
(Amin, Hossain y Roy, 2004).

p=mjv

Donde: p = densidad, v = Volumen, m = masa

20



b. Densidad Aparente (°4pqrente)

Se determind empleando el procedimiento Singh y Goswami
(1996), utilizando una probeta de 25 ml, en la cual se dejaron caer,
a velocidad constante, las semillas de higuerilla desde una altura de
10 cm tomada desde la abertura. Este proceso se realizd hasta
alcanzar la linea que representa los 20 ml. La masa de las semillas
de higuerilla contenidas en el recipiente fue dividida por el
volumen del cilindro representado por la probeta, segun la siguiente

ecuacion:

_ Mrl — Mrv
pa_ I/r

Donde:
Mrl = Masa de recipiente lleno
Mrv = Masa de recipiente vacio

;. = Volumen de recipiente
c. Porosidad (¢)

La porosidad, definida como el porcentaje del volumen del espacio
ocupado por el aire (Alain y Claude, 2004). Su complementario es
la compacidad o la fraccion de huecos en el lecho de granos, a

partir de las densidades real y aparente (Gupta y Das, 1997):

8
e = <1 _ az;arente) 100

real

Donde: E = masa de una semilla (g) calculada a partir de la muestra

utilizada en la determinacion de la densidad real.
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3.4.24.

3.4.2.5.

Secado de las semillas de higuerilla

Sanchez y Huertas (2012) para la determinacion de humedad, se pesé
una capsula de porcelana previamente esterilizada con alcohol (P1).
Utilizando las muestras homogenizadas, se coloc6 una cierta cantidad
de semilla en la capsula (P2), y se llevd a la estufa de flujo convectivo
(Mca. FELISA, Mod. FE-291AD) a 105°C por 24 horas. Para obtener
el peso de la muestra de semilla tomada (P3) se utilizd la siguiente

expresion:

P;3 =P, — P
Una vez transcurrido el tiempo establecido se sac6 la muestra de la
estufa y se dejo enfriar en el desecador, por unos minutos hasta

obtener una temperatura uniforme.

Se pesO nuevamente la capsula (P4) y para obtener el valor del peso

seco de la muestra (P5), se realizo la siguiente ecuacion:
Ps =P, — Py

Para calcular el porcentaje de humedad, se utilizd la siguiente

formula:
PS
%humedad = 100 — (P— *100)
3

Acondicionamiento de las muestras para extraccion

Después del secado de las semillas, se procedio a la trituracion de las
mismas, utilizando un mortero de laboratorio, ya que la trituracion o
molienda de las semillas permite la disminucion del tamafio de

particula que se realiza con el fin de incrementar el area de contacto
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semilla—alcohol, favoreciendo la difusion de dicho alcohol a través de
la matriz sélida durante el proceso de extraccién y ademas permite
también una mayor superficie de contacto en el secado de las mismas
(Secretaria de Agricultura Ganaderia Desarrollo Rural Pesca y

Alimentacion, 2011), (Martinez, Zamarripa, Solis y Lopez, 2011).

La Secretaria de Agricultura Ganaderia Desarrollo Rural Pesca y
Alimentacion (2011) y Martinez et al. (2011) recomiendan para
eliminar el contenido de humedad presente en la semilla triturada, lo
cual propiciara que la extraccion sea mas eficiente, ya que si la semilla
no estuviese seca completamente el alcohol utilizado para la
extraccion no penetraria facilmente en tejidos himedos y se

dificultaria la extraccion de aceite por via soxhlet.

. o lavado y
selecciony caracterizacion . J
frutos P L. desinfeccion:
clasificacion morfoldgica :
15min
A A g
a N
secado de ) ., secado de
. . trituracion .
semilla triturada: de semillas semillas:
24h, 60°C 24h, 105°C
L )
pulpa seca

Figura 5. Diagrama de flujo del acondicionamiento de la muestra para la extraccion

de aceite de ricino. Fuente: Elaboracion propia.

3.4.2.6. Extraccion de aceite por medio del método sélido-liquido (soxhlet)

Para el proceso de extraccion se utilizd6 el equipo soxhlet de
Operaciones Unitarias del Laboratorio OIKOSLAB para cada
extraccion se prepard las relaciones soluto — solvente de 1:10 por un

tiempo de 5 horas y la temperatura de ebullicion correspondiente a
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3.4.2.7.

cada uno de los disolventes a emplear (Mufioz, 2007) (Georgogianni,
2007) definidas en el disefio de experimentos.

Se pesa el baldn de cristal y se coloca sobre la manta calefactora,
seguidamente se afiaden 200 ml del alcohol a utilizar y tres burbujas
de ebullicidn respectivamente pesadas, después se acopla el cuerpo
extractor del soxhlet de 500 ml al balon. Para garantizar la sujecion se

coloca una pinza keck al cuerpo extractor con un soporte universal.

Se pesaron las masa con 20 g de semilla triturada anteriormente y son
colocadas en papel de filtro que suple la funcién de un dedal (cartucho
poroso que se introduce en el extractor de manera que las semillas no

puedan salir de este) y son acopladas al cuerpo extractor.

Finalmente se acopla el condensador y se ajusta la manta calefactora
(IKA C — MAG HP10). Tras las 5 horas de extraccion, se apaga la
manta tras se vacie el cuerpo extractor por medio del sifén, se deja
enfriar, seguidamente se retira el cartucho se pesa y se lleva a la estufa
con la temperatura de 105°C por 24 horas.

Etapa de recuperacion del alcohol en la mezcla aceite — alcohol

La mezcla aceite - alcohol se sometié a una operacion de destilacion
simple a presion atmosférica para separar el aceite del alcohol. La
recuperacion se efectla a temperatura de ebullicion del alcohol
correspondiente. El componente mas volatil se recogerd por
condensacion del vapor y el compuesto no volétil quedara en el

matraz de destilacion.
El alcohol se recuperd por evaporacion y condensacion, dejando al

aceite puro separado dentro del matraz, la eficiencia en la

recuperacion se calculd con la siguiente formula:
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3.4.2.8.

3.4.2.9.

ml de alcohol recuperado

eficiencia = 100

; ; — X
ml de miscela — aceite esencial

Metodologia de calculo del rendimiento en la obtencion del aceite

Para calcular el rendimiento del aceite en cada lote se peso el matraz
vacio y luego el matraz con el aceite después de haber recuperado el
alcohol, y se obtuvo el valor por medio de la ecuacion (Hill y Kolb,
1999). Las muestras de aceite puro se guardaron en botellas color
ambar de 125 ml.

El matraz se pesé y finalmente se calculé el porcentaje de aceite

obtenido mediante la siguiente férmula:

2

.. ., m; —my
%Rendimiento de extraccion = TXlOO

Donde:

m, = Peso del recipiente vacio y seco con nucleos de ebullicién (g)
m,= Peso del matraz con los nucleos de ebullicion y aceite después de
la evaporacion del alcohol (g)

E=Peso de la muestra o aceite en la muestra (g)
Analisis fisicoquimico del aceite

Dichos analisis fisicoquimicos se realizaron por duplicado al alcohol
que presentdé mayor rendimiento en las extracciones, esas unidades
experimentales sirvieron para la caracterizacion del aceite, asi mismo
analizar su calidad. Los analisis fisicoquimicos se llevaron a cabo en
las inmediaciones del laboratorio OIKOSLAB SAC en la ciudad de
Jaén, en base a los protocolos indicados por The Oficial Methods of
Analysis, of the Association of Official Analytical Chemists — AOAC
edicion 1990.
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a. Determinacion del indice de acidez

La determinacion del indice de acidez se realizo por el método de
titulacion directa, segin The Oficial Methods of Analysis, of the
Association of Official Analytical Chemists — AOAC.

Procedimiento del método de titulacion directo

1. Pesar de 5 a 7 gramos de muestra en un matraz de 250 ml.

2. Calentar 50 ml de alcohol previamente neutralizado con dos
gotas de fenolftaleina y adicionar a la muestra.

3. Adicionar 2 ml de fenolftaleina al 1%.

4. Titular con NaOH 0.1N hasta que persista el color rosado por lo
menos de 30 segundos.

5. Realizar los célculos, segun formula:

Gasto * Normalidad C.x 28.2
Gramos de muestra

% Acidos Grasos Libres =

indice de acidez (mg KOH necesarios para neutralizar 1g de

muestra) = % Acidos Grasos Libres * 1.99

Estandarizacion del NaOH 0.1N

1. A pesar de 0.2 gramos de Biftalato acido de potasio en un
matraz de 250 ml.

2. Disolver con 30 ml de agua destilada.

3. Adicionar 3 gotas de Fenolftaleina al 1%.

4. Titular con NaOH 0.1N hasta que persista el color rosado por lo
menos de 30 segundos.

5. Realizar los célculos segun la formula:
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gr de KHC8H404 * 1000
mlde NaOH * 204.229

Normalidad Corregida =

b. Determinacion del indice de perdxidos

El método usado en este andlisis estan basado sobre la titulacion
lodométrica, como se detalla a continuacion segin The Oficial
Methods of Analysis, of the Association of Official Analytical
Chemists — AOAC, edicion 1990.

Método de titulacion

1. Pesar de 5 g de muestra en un matraz con tapa de 250 ml.

2. Adicionar 30 ml de mezcla 3:2 &cido acético: cloroformo y
agitar por rotacion en forma suave hasta conseguir la disolucion
de la muestra.

3. Agregar 0.5 ml de la disolucién de loduro de potasio saturado,
agitando un minuto.

4. Anadir 30 ml de agua

5. Titular el yodo liberado con tiosulfato de sodio 0.01N gota a
gota mientras se agita vigorosamente, hasta la casi total
desaparicion del color amarillo, luego adicionar 1 ml de almidon
al 1% y continGe la titulacion agitando todavia vigorosamente
hasta la desaparicion del color azul. Anotar el gasto.

6. Simultdneamente realizar una titulacion en blanco en las mismas
condiciones. El gasto de blanco no debera exceder de 0.5 ml de
tiosulfato.

7. Realizar los calculos segun la formula:

Miliequivalente de Peroxido

Kg de muestra = (gasto muestra — gasto del blanco) * Normalidad * 1000
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Estandarizacion del tiosulfato de sodio 0.01N

o M N

Normalidad Corregida =

Pesar de 0.02 gr de dicromato de potasio en un matraz de 250
ml.

Disolver con 8 ml de agua destilada y 0.2 g de IK.

Adicionar 2 ml de HCI 1N.

Inmediatamente colocar en oscuridad por 10 min.

Titular con tiosulfato de sodio 0.01N usando almidon como

indicador hasta que desaparezca el color azul.

. Realizar los célculos segun la férmula:

gr de K2Cr207 = 1000
ml de Na25203 * 49.032

. Determinacion del indice de yodo

Se empled el método de titulacion con tiosulfato de sodio. Segun
The Oficial Methods of Analysis, of the Association of Official
Analytical Chemists — AOAC, edicion 1990.

Método de titulacion directo

o U > w

. Pesar de 0.2 g de muestra en un matraz con tapa de 500 ml.
. Adicionar 15 ml de tetracloruro de carbono y 25 ml de reactivo

de Wijs. Agitar por rotacion en forma suave hasta conseguir la
disolucion de la muestra.

Inmediatamente dejar en reposo 30 minutos en lugar oscuro
Agregar 20 ml de la solucién de loduro de potasio al 10%.
Afadir 100 ml de agua

Titular con solucion de tiosulfato de sodio 0.1N empleando
almidén al 1% como indicador, hasta desaparicion del color
azul. Anotar el gasto.
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7.

8.

1Y

Simultaneamente realizar una titulacion en blanco en las mismas
condiciones.

Realizar los calculos segun la formula:

_ (gasto del blanco — gasto de la muestra) » Normalidad * 12.69

gramos de muestra

Estandarizacion del tiosulfato de sodio 0.1N

o~ W b E

Normalidad Corregida =

Pesar de 0.2 g de dicromato de potasio en un matraz de 250 ml.
Disolver con 80 ml de agua destilada 'y 2 g de IK.

Adicionar 20 ml de HCI 1N.

Inmediatamente colocar en oscuridad por 10 minutos.

Titular con tiosulfato de sodio 0.1N usando almidén como
indicador hasta que desaparezca el color azul.

. Realizar los célculos segun la formula:

gr de K2Cr207 = 1000
ml de Na25203 * 49.032

d. Determinacion de indice de refraccion

Esta medicidn se realiz6 por medio del refractdmetro se funda en la

observacion de la linea limite de la reflexion.

Método de medida directa

Eal N

Abrir el doble prisma a través del tornillo del cabezal.

Colocar algunas gotas de muestra sobre el prisma

Cerrar apretando firmemente el prisma

Dejar reposar unos minutos antes de la lectura, por lo que la
temperatura de la muestra y el instrumento sera el mismo.

El prisma doble que contenga la muestra a analizar dejar hacer

ahora la luz de la fuente luminosa por medicion del espejo, en
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una de las aberturas entra la luz, entonces al mirar por el ocular,
el campo visual aparece dividido en una parte clara y otra
oscura.

6. La linea de separacion entre lecturas, limpiando fuera de aceite
con un pafio suave y, a continuacion, con una almohadilla de

algodén humedecido con el disolvente.

e. Determinacion del indice de saponificacion

Se empled el método de titulacion directa, segun The Oficial
Methods of Analysis, of the Association of Official Analytical
Chemists — AOAC, edicion 1990.

Método de titulacion

1. Pesar de 5 g de muestra en un matraz de 250 ml.

2. Adicionar 50 ml hidréxido de potasio en etanol.

3. Conectar el matraz a un reflujo para que complete la
saponificacion por 30 minutos.

4. Enfriar

5. Titular con una solucion de HCI 0.5N usando fenolftaleina como
indicador.

6. Simultaneamente realizar una titulacion en blanco en las mismas
condiciones

7. Realizar resultados.

Indice de saponificaciéon (mg KOH requ. para saponificar 1 g de grasa)

_ 28.05 * (gasto de blanco — gasto de la muestra)

gramos de muestra

Donde:
Gasto de blanco = ml de HCI 0.5N requeridos para el blanco.

Gasto de la muestra = ml de HCI 0.5N requeridos para la muestra.
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3.4.3. Analisis e interpretacion de la informacion
3.4.3.1. Andlisis de datos

Datos estadisticos que establecieron caracteristicas de las semillas y
del aceite, se trataron bajo el modelo de efectos fijos para el disefio de
un factor; gracias al analisis de varianza, se establecio si las semillas
usadas y el aceite extraido difieren o son iguales segun su
procedencia, descartando la posibilidad de ser meramente
consecuencia del azar, o una condicion aleatoria presente en la
aplicacion del experimento, el modelo aplicado en el disefio

experimental es:
Yij = u+Tj+ &;

u = Promedio global para todos los tratamientos, T;= Efecto del j-

ésimo tratamiento,

g;j= Error aleatorio presente en la i-ésimo observacion del j-ésimo

tratamiento.

Tabla 1
Anélisis de varianza (ANOVA) de un DCA
Fuente Grados Suma Cuadrados Valor de
Variacion Libertad Medios =
Cuadrados
(FV) (gl) (CM)
. Sy Y2 SCerael  CMeradd
Tratamientos t-1 Z —_— cM
e~ r tr gltrat ee
Error t(r-1) SCrotat — SCirat §Ceel glee
t r
2 V2
Total tr-1 247 R—
i=1j=1

Fuente: (Fernandez, Trapero y Dominguez, 2010)
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3.4.3.2.

3.4.3.3.

Se tom6 en cuenta un a=0.05 para identificar los niveles de
significancia. Se aplicé la regla de decision implicita, en un nivel de
significacion de 5 %, solo si los analisis mostraban que las semillas
son estructuralmente distintas, realizando entonces el proceso de
comparaciones multiples, indicando que las semillas no muestran
ninguna diferencia entre si, gracias a la prueba de TUKEY, con el
siguiente criterio: dos elementos de estudio son significativamente
distintos, si la diferencia de las medias, en valor absoluto, es superior

a la Diferencia Minima Significativa siguiente:

q

NA 1 1
DMS ypey="" /CME (n—l_ + n—]_)

Desviacion estandar de la muestra

La desviacion estandar nos sirvio para dar una interpretacion precisa
de las observaciones dentro de la distribucion, ya que su magnitud esta
expresada en términos de distancia, la cual representa la dispersion de

cada valor de la variable respecto a un valor central (Ospina, 1996).
Coeficiente de variacion

El coeficiente de variacion nos permitié estimar con claridad la
tendencia al equilibrio o desequilibrio que presenta una medicién
individual o un conjunto de mediciones, A menor coeficiente de
variacion se considera que la distribucion de la variable medida es

mas homogénea. (Ospina, 1996).
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IV. RESULTADOS

4.1. ldentificacion y recoleccion de frutos de higuerilla

En el anexo 3 se muestra un inventario de las especies de higuerillas silvestres R.

Communis donde se recolectaron las muestras.

De la recoleccion de frutos de higuerilla se obtuvo un promedio de 61 semillas secas
por planta, obteniendo un promedio de 83.0393 g/planta. Asi mismo, la masa de
veinticinco unidades de semilla tiene un peso promedio de 0.696+0.020 g. Siendo la

masa de semilla por fruto entre 0.6571 - 0.7132 g.

Figura 6. Variedad de higuerilla encontrada en el centro poblado San Miguel de las Naranjas en el distrito

de Jaén, Cajamarca: Tallo rojo sin cera fruto verde
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4.2. Determinacion de morfologia y propiedades gravimétricas de las semillas de higuerilla

4.2.1. Dimensionamiento de las semillas

Las dimensiones axiales de las veinticinco muestras de semillas medidas con

vernier se detallan en la tabla del anexo 5.

Tabla 2

Diametro de las semillas de Higuerilla

Semilla de Higuerilla
Largo (L) Ancho (W) Grosor (T)

(cm) (cm) (cm)
Promedio 1.273 0.816 0.670
Valor minimo 1.200 0.750 0.600
Maximo 1.300 0.850 0.700
Desviacion estandar 0.037 0.037 0.035
Mediana 1.300 0.850 0.700
Varianza 0.001 0.001 0.001
Coeficiente de

0.029 0.046 0.053

variacion

Fuente: Elaboracion propia

4.2.2. Peso de las semillas de higuerilla
En la tabla 3 se dan las medidas de dispersion que arrojaron los resultados

obtenidos, los datos de las veinticinco semillas se muestran en la tabla del

anexo 5.
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4.2.3.

Tabla 3
Peso de las semillas de higuerilla (g)

Medidas de dispersién Datos
Promedio 0.696
Valor minimo 0.6571
Maximo 0.7132
Desviacion estandar 0.020
Mediana 0.712
Varianza 0.0004
Coeficiente de variacion 0.030

Fuente: Elaboracion propia

Morfologia de las semillas de higuerilla

Las medidas de la morfologia de las semillas de higuerilla se muestran en la

tabla del anexo 5.

Tabla 4
Dimensiones axiales de las semillas de Higuerilla
Diametro  Diametro Area _
) ) o o Relacion
medio medio superficial Esfericidad
o o . aspecto
aritmético geométrico especifica (cm3) %)
0
(cm) (cm) (cm?)
Promedio 0.920 0.771 2.422 0.606 64.157
Minimo 0.8833 0.7501 2.3565 0.5770 57.6923
Méaximo 0.9500 0.8045 25474 0.6188 65.3846
Desviacion estandar 0.028 0.017 0.054 0.019 3.517
Mediana 0.917 0.768 2414 0.603 65.385
Varianza 0.001 0.0003 0.003 0.0004 12.367
Coeficiente de
0.030 0.022 0.022 0.031 0.055

variacion

Fuente: Elaboracion propia

35



4.2.4. Propiedades gravimétricas

Las medidas de las propiedades gravimétricas de semillas de higuerilla se

muestran en el anexo 6.

En la tabla 5 de muestran los promedios y las desviaciones estdndar de las
pruebas realizadas para calcular sus propiedades gravimétricas

correspondientes.

Tabla 5

Propiedades gravimétricas de semillas de higuerilla

Semillas de Higuerilla

Propiedades )
Silvestre
Densidad real (g/ml) 0.90 + 0.0603
Densidad aparente (g/ml) 0.56 £ 0.0107
Porosidad (%) 37 +4.4243

Fuente: Elaboracion propia

4.3. Proceso de secado de semillas (determinacion de %humedad)

Se calcul6 el porcentaje de humedad base seca en funcion del tiempo, la humedad se

determina en los célculos presentes en el anexo 7.
El ajuste de los datos experimentales a los del modelo de regresion cuadratica muestra

que éste es un modelo adecuado para predecir el secado en estufa de semillas de

higuerilla. EI R2 es proximo de 1.
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MODELO DE REGRESION CUADRATICO
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Figura 7. Puntos experimentales de determinacion de pérdida de humedad de las semillas de higuerilla

y curva de ajuste por el modelo Regresion, asi como las medidas de error de validacion del modelo.

4.4. Extraccion del aceite de higuerilla con los cuatro alcoholes propuestos y el

convencional

4.4.1. Rendimientos de las extracciones del proceso sélido-liquido empleando los

cuatro alcoholes propuestos y solvente convencional

De acuerdo con la operacién del método de extraccién de aceite de la semilla
de R. Communis, no se identificaron diferencias en el desarrollo de sus etapas

a sequir, al igual que en los factores que influyen la extraccién de aceite.
En el anexo 8 se puede apreciar los registros de datos que se llevaron a cabo en

el desarrollo de la investigacion con el propdsito de llevar un control y registro

del presente trabajo.
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Tabla 6
Valores y porcentajes de los rendimientos en las extracciones de aceite

Porcentaje ... Coeficiente
. i ~ Desviacion
Ensa Aceite extraido de Promedio de
Alcohol o estandar o
yo  volumen (ml) peso (g) rendimiento (%) 1) variacion
+/-
(%) (%)
1 10.618 10.278 51.39
2 10.661 10.32 51.60
*Hexano 52.11 0.0075 0.0144
3 10.950 10.6 53.00
4 10.837 10.49 52.45
1 9.991 9.671 48.36
2 9.917 9.6 48.00
Etanol 48.61 0.0055 0.0113
3 10.176 9.85 49.25
4 10.093 9.77 48.85
1 8.993 8.705 43.53
2 8.977 8.69 43.45
Metanol 43.61 0.0015 0.033
3 9.027 8.738 43.69
4 9.043 8.7535 43.77
1 10.314 9.984 49.92
2 10.640 10.3 51.50
Isopropanol 50.95 0.0072 0.0142
3 10.538 10.201 51.01
4 10.618 10.278 51.39
1 8.080 7.821 39.11
2 8.106 7.847 39.24
Butanol 39.06 0.0024 0.0061
3 8.098 7.839 39.20
4 7.999 7.743 38.72

Nota: * solvente convencional

Fuente: Elaboracion propia

38



RENDIMIENTOS DE EXTRACCION (%)
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Figura 8. Rendimiento del aceite presente en las semillas de higuerilla (extraccion quimica).

El aceite que se obtuvo de la extraccion con el isopropanol utilizado en este
estudio present6 un color amarillo claro (ver figura 9).

Figura 9. Aceite de semillas de higuerilla silvestre extraido con Isopropanol
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4.4.2. Balance de materiales para procesos simples

Para un dia de trabajo de 16 horas (dos turnos de 8 horas), a nivel de
laboratorio para el ensayo que presentd el mayor rendimiento en extraccion de

aceite de higuerilla produjo un promedio de 10.19 g.

Tabla 7

Etapas del proceso de extraccion

Etapas Horas
Limpieza 1.50
Descascarillado 4.00
Trituracion 1.00
Instalacion de equipos 0.50
Lixiviacion 5.00
Separacion del alcohol-aceite 3.00
Obtencidn de aceite 1.00
TOTAL 16.00

Nota: secado se realizO para las veinte pruebas (20 gr),

reducir costos de produccion.

Fuente: Elaboracion propia

En el anexo 9 se encuentra el diagrama de flujo del balance de materiales con
las diferentes corrientes que entran y salen de cada equipo. Cabe precisar que la
unidad experimental con mayor rendimiento de extraccion fue quien determiné

dicho diagrama de flujo del balance de materiales.

Una vez confeccionado el diagrama de flujo, se completd la planilla que
adjunta los datos que se obtuvieron del balance de materiales conteniendo
aquellos balances que registraron mayores rendimientos en la experimentacion

de cada alcohol.
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Tabla 8

Planilla del balance de materia para las extracciones con mayor rendimiento de cada alcohol presentes en los procesos de extraccion

PLANILLA DE BALANCES DE MATERIALES - PROCESOS SIMPLES

hexano metanol etanol isopropanol butanol

procesos materiales entradas salidas entr-sal entradas salidas entr-sal entradas salidas entr-sal entradas salidas entr-sal entradas salidas entr-sal

g/base s g/base s g/base s g/base s g/base s g/base s g/base s g/base s g/base s g/base s g/bases  g/bases g/base s g/base s g/base s
frutos 56.7915 55.6557 1.1358 56.7915 55.6557 1.1358 56.7915 55.6557 1.1358 56.7915 55.6557 1.1358 56.7915 55.6557 1.1358
limpieza impurezas 1.1358 -1.1358 1.1358 -1.1358 1.1358 -1.1358 11358  -1.1358 1.1358 -1.1358
totales 56.7915 56.7915 0 56.7915 56.7915 0 56.7915 56.7915 0 56.7915 56.7915 0 56.7915 56.7915 0
frutos 55.6557 55.6557 55.6557 55.6557 55.6557 55.6557 55.6557 55.6557 55.6557 55.6557
descascarillado cascara 30.0986 -30.0986 30.0986 -30.0986 30.0986 -30.0986 30.0986  -30.0986 30.0986 -30.0986
semilla 25.5571 -25.5571 25.5571 -25.5571 25.5571 -25.5571 255571  -25.5571 25.5571 -25.5571
totales 55.6557 55.6557 0 55.6557 55.6557 0 55.6557 55.6557 0 55.6557  55.6557 0 55.6557 55.6557 0
semilla 25.3827 25.3827 26.1873 26.1873 25.4268 25.4268 25.5571 25.5571 25.8731 25.8731
secado agua 5.3827 -5.3827 6.1873 -6.1873 5.4268 -5.4268 55571  -5.5571 5.8731 -5.8731
semilla seca 20 -20 20 -20 20 -20 20 -20 20 -20
totales 25.3827 25.3827 0 26.1873 26.1873 0 25.4268 25.4268 0 25.5571 25.5571 0 25.8731 25.8731 0
. » semilla 20 20 0 20 20 0 20 20 0 20 20 0 20 20 0
frituracion totales 20 20 0 20 20 0 20 20 0 20 20 0 20 20 0
semilla 20 20 20 20 20 20 20 20 20 20
alcohol 130.96 130.96 158.36 158.36 157.8 157.8 157.26 157.26 161.96 161.96
lixiviacion residuo 11.4921 -11.4921 13.7567 -13.7567 13.6673 -13.6673 13.8 -13.8 14.2476 -14.2476
miscela 139.4679  -139.4679 164.6033  -164.6033 164.1327  -164.1327 163.46 -163.46 167.7124  -167.7124
totales 150.96 150.96 0 178.36 178.36 0 177.8 177.8 0 177.26 177.26 0 181.96 181.96 0
miscela 139.4679 139.4679 164.6033 164.6033 164.1327 164.1327 163.46 163.46 167.7124 167.7124

alcohol a

destilacion recuperar 128.8679  -128.8679 155.8498  -155.8498 154.2827  -154.2827 153.16 -153.16 159.8654  -159.8654
aceite 10.6 -10.6 8.7535 -8.7535 9.85 -9.85 10.3 -10.3 7.847 -7.847
totales 139.4679 139.4679 0 164.6033 164.6033 0 164.1327 164.1327 0 163.46 163.46 0 167.7124 167.7124 0

41



4.5. Analisis estadisticos de las extracciones de aceite de higuerilla

A través del software SPSS, se realizé el anélisis estadistico usando un disefio completamente
al azar DCA de los porcentajes de extraccion obtenidos. Con el fin de establecer si existe una

diferencia significativa entre los tratamientos.

Tabla 9
Contraste de Levene sobre la prueba de homogenidad de las varianzas.
Estadistico " I i
ig.
de Levene : : .
Se basa en la media 3,246 4 15 ,042
Se basa en la mediana 2,188 4 15 ,120
Porcentaje de  Se basa en la mediana
o ) 2,188 4 6,532 179
rendimiento (%) y con gl ajustado
Se basa en la media
2,987 4 15 ,053

recortada

Tabla 10
Descripcion de medias para el porcentaje del rendimiento de extraccion de aceite en las
semillas de higuerilla (%), con un nivel de confianza del 95%, en el modelo de efectos

fijos para el disefio de un factor, tratadas bajo el criterio de comparacién con DMS

tukey.
Intervalo de confianza 95%
Desv.
Tratamiento N Media o Desv. Error Limite
Desviacién Limite inferior ]
superior
Hexano 4 52110000 ,007497111 ,003748555  ,50917042 ,53302958
Etanol 4 48613750 ,005490200 ,002745100  ,47740137 ,49487363
Metanol 4 43608125 ,001460790 ,000730395  ,43375681 ,43840569
Isopropanol 4 50953750 ,007211030 ,003605515  ,49806314 ,52101186
Butanol 4 39062500 ,002379601 ,001189800  ,38683852 ,39441148
Total 20 ,46869625 ,050234868 ,011232858  ,44518561 ,49220689
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Tabla 11
Anélisis de varianza para el porcentaje del rendimiento de extraccion de aceite en las
semillas de higuerilla (%), en el modelo de efectos fijos para el disefio de un factor,

asociado a una la prueba F de Fisher.

Porcentaje de rendimiento (%)

Suma de Grado de Valor
) Media cuadratica F -
cuadrados libertad Critico
Tratamientos ,048 4 ,012 406,352 ,000
Error ,000 15 ,000
Total ,048 19

Tabla 12

Separacién de medias en subconjunto homogéneo para el porcentaje del rendimiento de
extraccion de aceite en las semillas de higuerilla (%), con un nivel de confianza del 95%,
en el modulo de efectos fijos para el disefio de un factor, tratadas bajo el criterio de
comparaciones DMS tukey.

a=005

Alcoholes N 1 2 3 4
Butanol 4 ,39062500

Metanol 4 43608125

Etanol 4 ,48613750

Isopropanol 4 ,50953750
Hexano 4 ,52110000
Sig. 1,000 1,000 1,000 ,056

Se visualizan las medias para los grupos en los subconjuntos homogéneos.

a. Utiliza el tamafio de la muestra de la media arménica = 4.000.
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Tabla 13
Comparaciones multiples de medias para el porcentaje del rendimiento de extraccién de
aceite en las semillas de higuerilla (%), con un nivel de confianza del 95%, tratadas bajo

el criterio de comparacion con DMS tukey.

Variable dependiente: Porcentaje de rendimiento (%) a =005
Intervalo de confianza al 95%
®)] Diferencia de )
(1) Alcohol ) Desv. Error Sig. Limite Limite
Alcoholes  medias (1-J)

inferior superior
Hexano Etanol ,034962500° ,003822883 ,000 ,02315773 ,04676727
Metanol ,085018750° ,003822883 ,000 ,07321398 ,09682352
Isopropanol ,011562500 ,003822883 ,056  -,00024227 ,02336727
Butanol ,130475000 ,003822883 ,000 ,11867023 ,14227977
Etanol Hexano -,034962500" ,003822883 ,000  -,04676727 -,02315773
Metanol ,050056250 ,003822883 ,000 ,03825148 ,06186102
Isopropanol  -,023400000° ,003822883 ,000  -,03520477 -,01159523
Butanol ,095512500 ,003822883 ,000 ,08370773 ,10731727
Metanol Hexano -,085018750" ,003822883 ,000  -,09682352 -,07321398
Etanol -,050056250" ,003822883 ,000  -,06186102 -,03825148
Isopropanol  -,073456250° ,003822883 ,000  -,08526102 -,06165148
Butanol ,045456250 ,003822883 ,000 ,03365148 ,05726102
Isopropanol Hexano -,011562500 ,003822883 ,056  -,02336727 ,00024227
Etanol ,023400000 ,003822883 ,000 ,01159523 ,03520477
Metanol ,073456250° ,003822883 ,000 ,06165148 ,08526102
Butanol ,118912500° ,003822883 ,000 ,10710773 ,13071727
Butanol Hexano -,130475000" ,003822883 ,000  -,14227977 -,11867023
Etanol -,095512500" ,003822883 ,000  -,10731727 -,08370773
Metanol -,045456250" ,003822883 ,000  -,05726102 -,03365148
Isopropanol  -,118912500° ,003822883 ,000  -,13071727 -,10710773

*. La diferencia de medias es significativa en el nivel 0.05.
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4.6. Recuperacion de alcoholes por destilacion simple

En la tabla 14 y figura 10 se observan los porcentajes de recuperacion promedio
obtenidos a las mejores condiciones de operacion. La determinacion de las

recuperaciones se presenta en el anexo 11.

Tabla 14
Valores y porcentajes de las eficiencias en las recuperaciones de alcoholes
Eficiencia Coeficiente
Alcohol recuperado _ Desviacion
Alcohol . de Promedio vind de
coholes nsayo estandar
YO volumen peso (gr) recuperacion (%) +1) variacion
+/-
(m) (%) (%)
1 68.888  45.1081 35.00
2 68.949 45,1481 35.03
*Hexano 35.0462 0.0846 0.0024
3 69.213  45.3208 35.17
4 68.840  45.0763 34.98
1 55.471 43.7668 28.37
2 55.251 43.5932 28.26
Etanol 28.7660 0.6474 0.0225
3 58.040  45.7935 29.68
4 56.236 44,3704 28.76
1 55.539 43.9761 28.22
2 54,778 43.3729 27.83
Metanol 28.1753 0.2781 0.0099
3 56.111 44.4287 28.51
4 55.402 43.8671 28.15
1 56.762 44.6318 29.14
2 57.540 45.2434 29.54
Isopropanol 29.3394 0.2443 0.0083
3 56.685 44,5718 29.10
4 57.609  45.2982 29.58
1 54.878 44.4398 27.80
2 53.133 43.0273 26.91
Butanol 27.5646 0.4613 0.0167
3 53.211 44.09 27.58
4 53.974 44,708 27.97

Fuente: Elaboracion propia
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Figura 10. Eficiencia de recuperacion de los alcoholes por destilacion simple.

4.6.1. Analisis de recuperacion de alcoholes mediante destilacion simple en el soxhlet

Tabla 15
Analisis de recuperacion de alcoholes mediante destilacion simple en el soxhlet
) Costo Costo de
Aceite  Alcohol  Alcohol Alcohol
) ] de alcohol
Alcoholes  obtenido usado recuperado consumido
(m) (m) (m) (m) alcohol  recuperado
m m m m
(S1)) (S1)
*Hexano 43.066 800 280.32 519.68 80 57.57
Etanol 40.177 800 229.60 570.40 12 9.24
Metanol 36.04 800 225.36 574.64 70 54.22
Isopropanol  42.11 800 234.72 565.28 70 53.56
Butanol 35.283 800 220.48 579.52 70 54.57

Fuente: Elaboracién propia.

4.7. Andlisis fisico-quimico del aceite de higuerilla extraido

Las determinaciones de cada uno de los parametros evaluados se realizaron por duplicado

para asegurar la reproducibilidad de los analisis y siguiendo las normas correspondientes

para sus respectivas determinaciones, contemplando que los siguientes analisis

fisicoquimicos se realizaron Unicamente al aceite extraido con isopropanol quien fue el

gue mayor porcentaje de extraccion presento.
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Los resultados obtenidos del analisis del aceite de higuerilla, que se describen en la tabla
16:

Tabla 16

Cuadro resumen de los anélisis fisico-quimicos estudiados
Analisis fisicoquimico Valor Obtenido Rangos
indice de refraccién a 15-20°C 1.4745 1,460 - 1,500
indice de acidez (mg KOH/g de aceite) 0.4179 0.38 - 0.56
indice de saponificacion (mg KOH/g de aceite) 153.545 169 - 200
indice yodo (g 12/100 g de aceite) 83.21 60-120
indice de peroxido (meq) 0.475 <5

Fuente: Elaboracion propia.

4.7.1. Indice de peroxido

Tabla 17
Resultados del indice de perdxido para dos repeticiones
indice ... coeficiente
] gr ] _ desviacion
Especie gasto normalidad de promedio ] de
muestra o estandar o
peréxido variacion
Aceitede 5.0765 0.2  0.010552 0.51
higuerilla 0.475 0.0495 0.1042
5.0582 0.2  0.010552 0.44

silvestre

Fuente: Elaboracion propia
4.7.2. indice de acidez

Tabla 18
Resultados del porcentaje de acidos grasos libres-indice de Acidez para dos

repeticiones

_ ~ Indice Promedio _ . Coeficiente
. Promedio Desviacion o Desviacion
Especie  %AGL ) de indice de . de
% AGL estandar ) ) estandar o
acidez  acidez variacion
Aceite de 0.21 0.4179
higuerilla 0.21 0.00 0.4179 0.00 0.00
0.21 0.4179

silvestre

Fuente: Elaboracion propia
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4.7.3. indice de yodo

Tabla 19
Resultados del indice de Yodo para dos repeticiones
indice ... coeficiente
) ar ) ~ desviacion
Especie blanco gasto normalidad de promedio ] de
muestra estandar L
yodo variacion
Aceite de  45.6 0.2219 31.2 0.0997813 82.17
higuerilla 83.21 1.4708 0.0177

. 45.6 0.2552 28.3 0.0997813 84.25
silvestre

Fuente: Elaboracidn propia

4.7.4. Indice de saponificacion

Tabla 20
Resultados del indice de Saponificacion para dos repeticiones
] .., coeficiente
. ar . indice de ~ desviacion
Especie  blanco gasto normalidad .. .. promedio ] de
muestra saponificacion estandar o
variacion
Aceitede  53.8 5.0807 26.2 0.5 154.93
higuerilla 155.545 0.8697 0.0148
) 53.9 5.2809 25.5 0.5 156.16
silvestre
Fuente: Elaboracién Propia
4.7.5. Indice de Refraccion
Tabla 21
Resultados del indice de Refraccion a 25° C para dos repeticiones
indice de __ coeficiente
. , y desviacion
Especie Lecturas Refractometro  Refraccion 25° ) de
estandar o
C variacion
Aceite de 1.474
higuerilla 1.4745 0.00 0.00
. 1.475
silvestre

Fuente: Elaboracion propia
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V. DISCUSION

Las especies de higuerilla silvestres identificadas se encontraron distribuidas alrededor del
Centro Poblado San Miguel de las Naranjas del distrito de Jaén-Cajamarca, principalmente en
terrenos baldios, en el muestreo de las plantas de higuerilla del centro poblado antes
mencionado, se identificaron catorce plantas de higuerilla del genero R. Communis las cuales
se georreferenciaron los puntos de ubicacién (anexo 3) ademas, se recolectaron los frutos de
higuerilla donde se obtuvo un promedio de 61 semillas secas por planta, obteniendo un
promedio de 83.0393 g/planta. Asi mismo, la masa de veinticinco unidades de semilla tiene

un peso promedio de 0.696+0.020 g.

De acuerdo con los resultados del dimensionamiento realizados a las veinticinco semillas de
higuerilla; se determinaron dimensiones con promedios de largo que oscilaron entre
1.273+0.037 cm, ancho 0.816+0.037 cm y grosor 0.670+0.035 cm, con una varianza del
0.001%. Los datos concuerdan con los resultados reportados por Ruiz (2012), quien evalud
ecotipos de higuerilla mexicanos fueron estadisticamente diferentes dos diametros y pesos de
las semillas evaluadas. De igual forma, Pita, Anadon, y Martinez (2014) reportaron promedios
entre 8 y 20 mm de largo y entre 4 y 12 mm de ancho para la variedad higuerilla mamona
negra. Ademas, los resultados de Correa (2014) mostraron medidas entre 0.742-0.848 cm de

ancho, 0.926-1.500 cm de alto y 0.500-0.588 cm para semillas autéctonas en Ecuador.

La desviacién estandar de los datos en la dimension de altura de las semillas de higuerilla del
Centro Poblado San Miguel de las Naranjas es de 0.037 puntos, es decir existe un 0.029% de
variabilidad de los datos alrededor de su media 1.273. Asi mismo, la desviacién estandar para
el ancho de las semillas nos muestra 0.037 puntos, indicando que existe un 0.046% de
variabilidad de los datos alrededor de su media 0.816. Por otra parte, la desviacion estandar
para el grosor de las semillas tiene 0.035 puntos, existe un 0.053% de variabilidad de sus
datos alrededor de su media 0.670, esto quiere decir que las semillas de higuerilla silvestre
recolectadas en el Centro Poblado San Miguel de las Naranjas muestra que sus dimensiones
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no se encuentran tan alejados de sus respectivos promedios y que los datos presentan un

tamafio uniforme u homogéneo con poca variabilidad en sus dimensionamientos.

Los pesos de veinticinco semillas, presenté un promedio de 0.696 g para colectas de del
Centro Poblado San Miguel de las Naranjas. Los resultados obtenidos concuerdan con los
resultados reportados por Correa (2014) quien demostré que los pesos de semillas de

higuerilla 0.506-0.724 g para semillas autoctonas en Ecuador.

La desviacién estandar de los datos sobre el peso de las semillas de higuerilla es de 0.020
puntos, es decir existe un 0.030% de variabilidad de los datos alrededor de su media 0.696,
estableciendo que las semillas de higuerilla silvestre recolectadas en el C.P San Miguel de las

Naranjas presentan pesos uniformes u homogéneos con poca variabilidad en sus datos.

Los resultados de morfométricos en las dimensiones axiales de las semillas muestra un
didmetro medio aritmético de 0.9020+0.028 cm, con una variabilidad de 0.030%, diametro
medio geométrico 0.7071+£0.017 cm, con una variabilidad de 0.022%, una area superficial
especifica 2.422+0.054 ¢m?, con una variabilidad de 0.022%, una esfericidad 0.606+0.019
cm3, con una variabilidad de 0.031% demostrando que no se encuentra tanta diferencia o
dispersion entre las dimensiones axiales de las semillas, por otra parte la relacion de aspecto
es 64.157+3.517, con una variabilidad de 0.055%, encontrandose una gradiente de dispersion

entre los datos de relacion de aspecto.

La densidad real de acuerdo a las tres pruebas que se realizaron, se obtuvo una media de 0.90
g/ml, calculandose un 0.0603 puntos de desviacion estandar demostrando que los resultados
son muy semejantes u homogéneos a la hora de calcular la densidad. Las tres pruebas para
determinar la densidad aparente indicaron un promedio de 0.56 g/ml, presentando similitudes

en los resultados obtenidos.

Por otro lado, la porosidad result6 afectada por la densidad real y aparente. Encontrandose un
promedio de 37.86%, ademéas de una dispersion de 4.4243 puntos entre los tres ensayos

realizados y una variacion del 0.1168 %.

La operacidn de secado de la muestra es vital ya que favorece la ruptura de las emulsiones

aceite — agua, garantizando que el aceite se disuelva facilmente en el solvente u alcohol usado.
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Al someter las semillas al proceso de secado se observa que las semillas de higuerilla R.
Communis se obtuvo una humedad de 21.7%, valores obtenidos mediante la condicion
establecida del secado de 24 horas a 105°C como se muestra en la figura 7, estableciendo
ademas que a las 20 y 24 horas del secado en estufa presentan un peso constante dentro del
rango de tiempo establecido para el secado, este valor es superior al reportado por Correa
(2014), quien de 100 muestras de semillas de higuerilla obtuvo entre 5.7410-5.7550% de
humedad. Es importante tener en cuenta que los porcentajes de humedad reportados en la
literatura fueron medidos experimentalmente antes, durante y después del proceso de secado,
cuantificando el contenido de humedad de la muestra previa a la extraccion, lo que demuestra

la importancia de los resultados que se obtienen en este trabajo.

De acuerdo a los resultados de la determinacion del porcentaje de aceite obtenido, estos se
pueden observar en la tabla 8 y en la figura 8. La determinacion del porcentaje de rendimiento
de aceite de higuerilla obtenidos de los céalculos del anexo 10 muestra los siguientes
resultados: el alcohol isopropanol, presenta mayor porcentaje de rendimiento a partir de 20
gramos de semilla de higuerilla silvestre, obteniendo un promedio de 50.95% equivalente a
40.763 gramos de aceite, mientras que los demas aceites mostraron menores cantidades de
porcentaje de rendimiento 48.61% extraido con Etanol equivalente a 38.891 gramos, 43.61%
extraido con Metanol equivalente a 34.8865 gramos y 39.06% extraido con Butanol
equivalente a 31.25 gramos, en comparacion con el solvente convencional n-Hexano que tiene
un porcentaje de rendimiento de 52.11% equivalente a 41.688 gramos de aceite. Resultados
que se asemejan a los reportados por Correa (2014) quien obtuvo una extraccion de aceite de
higuerilla de 40.3001-50.5121% de rendimiento empleando el método quimico, cabe indicar
que se utilizdé hexano como solvente organico. Asimismo, los resultados emitidos por Ruiz
(2012), reportan que obtuvo un 45% de rendimiento en la extraccion de aceite de higuerilla
empleando el método soélido-liquido mediante solventes acetona y hexano, mientras que Diaz
(2015), report6d extracciones de aceite de tres variedades de higuerilla encontradas en el
municipio de Tlaltenango, Zacatecas, dichas variedades las denominé “tallo verde con cera
fruto cenizo” quien obtuvo un rendimiento promedio de 44.5%, “tallo rojo con cera fruto
rojo” obtuvo un rendimiento promedio de 36.7% y “tallo verde con cera fruto cenizo”
obteniendo un rendimiento promedio de 51.7%. Estos valores son superiores al reportado por
Torres (2007), quien de una muestra de semilla de higuerilla obtuvo un equivalente a un
porcentaje de aceite 27.38%, no obstante Delgado (2012), reporta para la variedad negra 50%

y 48% para la variedad roja, no especifica el metodo de extraccion. Al comparar los
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porcentajes del rendimiento de los datos tabulados con los de la literatura revisada podemos
determinar que algunos de ellos son bastantes cercanos. Se debe considerar a los datos
consultados como referentes manejan variedades diferentes a las que se han analizado en este
estudio, asi como caracteristicas geogréaficas, bioclimaticas y agronomicas diferentes, ademas

de otros métodos de extraccion empleados.

Analizando el valor de desviacion estandar el porcentaje de extraccion con isopropanol tiende
a variar por debajo o por encima de 0.0072 puntos del porcentaje de extraccion, mientras que
el coeficiente de variacion confirma que al tener un valor de 0.0142% los datos tienen una
variabilidad minima en el porcentaje de aceite presente en los 20 gramos de semilla.

Por lo anterior se puede sugerir que el alcohol isopropanol contiene un alto rendimiento en la
extraccion de aceite, dicho alcohol puede ser considerado como una alternativa de disolvente
para la obtencion de aceite a partir de cultivos energéticos oleaginosos, comparado con los
demas alcoholes propuestos: etanol, metanol y butanol; de tal manera que pueda reemplazar al
hexano en la aplicacion de procesos de extraccion al no encontrar un diferencia significativa
en los resultados, ademéas de ser segura social y ambientalmente; a su vez, la planta de
higuerilla R. Communis podria ser considerada también como una alternativa de cultivo o
fuente energética renovable y sostenible para la misma zona donde se realiz6 la presente
investigacion y otras zonas donde se requiera aprovechamiento de suelos improductivos, ya
que esta especie es de rapido crecimiento, ahorradores de agua y gran resistencia a suelos

pobres.

Para la realizacion del balance de materiales para procesos simples se confecciono el
diagrama de flujo (anexo 9) y se completo la planilla del balance (tabla 8), estableciéndose
una base de tiempo de 16 horas, donde se determind los pasos a seguir en base a su
continuidad del proceso, estableciendo que la unidad experimental nimero 2 presentd
superior rendimiento en la extraccion con isopropanol. En su etapa de limpieza de 1.5 horas
obtuvo una entrada: 56.7915 g, salida: 55.6557 g de frutos de higuerilla, en su etapa de
descascarillado de 4 horas obtuvo una entrada: 55.6557 g, salida: 30.0986 g cascara y 25.5571
g de semilla, en su etapa de secado 24 horas obtuvo una entrada: 25.5571 g, salida: 5.5571 g
agua y 20.007 g de semilla, en su etapa de trituracion de 1 hora obtuvo una entrada: 20.0 g,
salida: 20.0, en la etapa de lixiviacion obtuvo una entrada de muestra: 20 g de semilla y 200

ml de alcohol, salida: 13.8 g residuo y 163.46 g de miscela, en la etapa de destilacion se
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obtuvo entradas: miscela 163.46 g, salidas: 153.16 g alcohol empleado, y 10.3 gramos de

aceite equivalente al 50.75% de rendimiento.

Para cada experimento los valores del DCA se tomaron como criterio el rendimiento. Segun
Yepes (2014) el contraste de Levene sobre la igualdad de las varianzas, menciona que para
poder hacer un anova se necestita que las varianzas no sean iguales, en la tabla 9 podemos
determinar que el p-valor 0.042 es inferior al 0.05% lo cual nos dice que si existen razones

para mencionar que existen varianzas rendimientos.

La Tabla 10 muestra la descripcién de medias para cada porcentaje del rendimiento de
extraccion aceite de las semillas de higuerilla, por ejemplo para el tratamiento de hexano es de
52%, 48% para etanol, 43% para metanol, 51% para isopropanol y 39% para butanol, aqui
tendriamos el intervalo de confianza para cada una de ellas, podemos ver que entre el
tratamiento hexano e isopropanol muestran diferencias significanticas en comparaciéon con
etanol, metanol y butanol, en cuanto a la media muy pequefia se puede decir que es el mismo

tratamiento 50-53% Yy 49-52% respectivamente.

La Tabla 11 muestra el Andlisis de Varianza para el porcentaje aceite de las semillas de
higuerilla (extraccion quimica), establece el principio que ésta caracteristica depende de los
alcoholes que se utilizaron, aunque el Andlisis de Varianza en el modelo de efectos fijos para
el disefio de un factor, indica que al 5 % de significancia, la hipétesis nula es rechazada, es
decir que si existen diferencias estadisticas significativas en las extracciones de aceite de

higuerilla.

En la Tabla 12, encontramos subconjuntos homogéneos, vemos que existe 4 subconjuntos
formados por el tratamiento butanol, metanol, etanol y un subconjunto formado por el
tratamiento isopropanol y hexano, demostrando que entre éste Ultimo subconjunto no existe
diferencia significativa para los dos rendimientos de extraccién de aceite en semillas de

higuerilla silvestre.

En la tabla 13 encontramos comparaciones multiples, una forma de determinarlo es mediante
DHS de Tukey y podemos ver por ejemplo el tratamiento con hexano y con isopropanol, el
valor de P es mayor que 0.05% es decir no existe diferencias significativas, por lo contrario si

existen diferencias significativas entre hexano con etanol, metanol y butanol donde el valor de
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P es 0.00. Asi mismo el tratamiento con etanol muestra valores negativos contra hexano e
isopropanol indicando que su rendimiento es menor a dichos alcoholes, ademas el valor de P
es 0.00 menor a 0.05% indicando que si existen diferencias significativas entre tratamientos.
Para metanol muestra valores negativos contra hexano, etanol e isopropanol indicando que su
rendimiento obtenido es menor a dichos tratamientos, ademas el valor de P es 0.00 menor a
0.05% indicando que si existen diferencias significativas entre tratamientos. Por otro lado, el
isopropanol solo mostro un tratamiento por encima del suyo (hexano), teniendo un valor P de
0.56 mayor que 0.05% indicando que no existe diferencia significativas entre isopropanol con
hexano, por lo contrario isopropanol encuentra diferencias significativas frente a etanol,
metanol y butanol al encontrandose un valor P de 0.00 menor que 0.05%. Por ultimo el
tratamiento butanol muestra valores negativos frente a todos los tratamientos, indicando que
fue el tratamiento que obtuvo el menor rendimiento, ademas indica un valor P de 0.00 para

todos los tratamientos sefialando que si existen diferencias significativo entre tratamientos.

Los resultados del andlisis de eficiencia en la recuperacion de alcoholes por soxhlet se pueden
observar en la tabla 14 y en la figura 10, la eficiencia de recuperacion muestran los siguientes
resultados: indican que el hexano obtuvo un mayor porcentaje de recuperacion equivalente a
35.04%, de los cuatro alcoholes propuestos el isopropanol presentd mayor cantidad en
porcentaje de recuperacion obteniendo un valor de 29.33%, seguido del etanol con un 28.7%,
tercero el metanol con un 28.1% vy finalmente el butanol con un 27.5%. Las desviaciones
estandar de hexano, etanol, metanol, isopropanol y butanol fueron de 0.0846, 0.6474, 0.2781,
0.2443 y 0.4613 puntos respectivamente, indicando que la dispersion de cada valor de la
variable es minima respecto a un valor central. Por otra parte, el coeficiente de variacion de
hexano, etanol, metanol, isopropanol y butanol fueron 0.0024%, 0.0225%, 0.0099%, 0.0083%
y 0.0167% respectivamente indicando que las distribuciones de las variables medidas son

homogéneas.

La tabla 15 establece que para obtener 43.066 ml de aceite de ricino se usaron 800 ml de
hexano de los cuales se recuperan el 35.04% equivalente a 280.32 ml, por lo tanto se
consumio 519.68 ml. De igual forma, se obtuvo 40.177 ml de aceite usando 800 ml del
alcohol etanol, de los cuales se recuperan 28.7% equivalente a 229.60 ml, por tanto se
consumieron 570.40 ml de alcohol. Usando metanol de extrajo 36.04 ml de aceite usando 800
ml del alcohol, de los cuales se recuperan 28.17% equivalente a 225.36 ml, por lo tanto se

consumieron 574.64 ml del alcohol. Para obtener 42.11 ml de aceite de higuerilla se usaron
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800 ml del alcohol isopropanol, de los cuales se recuperan el 29.33% equivalente a 234.72 ml,
por tanto se consumieron 565.28 ml de alcohol. Por ultimo, para obtener 35.283 ml de aceite
de higuerilla se requiri6 800 ml del alcohol butanol, de los cuales se recuperan 27.56%
equivalente a 220.48 ml, por tanto se consumio 579.52 ml del alcohol. Para estimar el costo
de los materiales de produccién se calcula la cantidad de alcohol recuperado, para un litro de
hexano, etanol, metanol, isopropanol y butanol fueron S/80.00, S/12.00, S/70.00, S/70.00 y
S/70.00 respectivamente, teniendo en cuenta la recuperacion de los alcoholes es de S/57.57,
S/9.24, S/54.22, S/53.56 y S/54.57 soles.

Las propiedades fisicoquimicas son los indices mas comunes para evaluar la calidad de los
aceites de semilla, no obstante, la caracterizacion del aceite son necesarios para juzgar la
idoneidad de aceite para una aplicacion particular (Bwade, Aliyu, y Kwaji, 2013). Las
determinaciones de los indices evaluados del aceite extraido por alcohol isopropanol se
ilustran en la tabla 16 donde también indica los estandares permitidos para su calidad.

En la tabla 17 puede observarse que el valor promedio obtenido para el indice de perdxido del
aceite de higuerilla fue de 0.475 meq O2/kg aceite. Cuanto mas alto sea el indice de perdxido,
mas propensa a la ranciedad sera la grasa o el aceite. Los resultados obtenidos para este
parametro son confiables ya que su desviacion estandar fue de 0.0495 y su coeficiente de
variacion de 0.1042% por lo que se puede decir que las mediciones presentaron una baja
dispersion y que los datos son homogéneos en la distribucion de la variable medida y que el
método empleado es reproducible. En una investigacion realizada por Valderrama J. (2014),
se analizaron tres muestras de aceite obtenidas de semillas de tres variedades higuerilla:
variedad enana, sanguinea y silvestre, obteniendo resultados 0.6, 0.6 y 0.2 meq

respectivamente.

El aceite de higuerilla silvestre presentd un AGL igual a 0.33 y un IA de 0.4899 como
muestran los resultados en la tabla 18, este valor obtenido resulta ser inferior a los indices
obtenidos en investigaciones previas, como el trabajo realizado por Diaz (2015), quien
establecio un resultado de 0.9, asi mismo SAGARPA (2011) determino un resultado de 1.8,
también Benavides, Benjumea, y Pashova (2007), sefiala un indice de acidez de 2.1; en ese
sentido el indice de acidez es idonea, ya que Martinez, Zamarripa, Solis, y Lopez (2011), han
concluido que in valor elevado del indice de acidez en el aceite (>5 mg KOH/g aceite) indica

que éste contiene una alta cantidad de acidos grasos libres, los cuales pueden reaccionar con

55



algun tipo de catalizador, reduciendo el rendimiento de algun tipo de producto que se desee
producir. La desviacion estandar de los resultados para este pardmetro fue de 0.00, mientras
que el coeficiente de variacion fue de 0.00% por lo cual se puede concluir que las mediciones
presentaron cero dispersion y que los datos son homogéneos en la distribucion de la variable
medida con lo cual se puede decir que el método empleado es reproducible y los resultados
son confiables.

Los resultados del indice de yodo son presentados en la tabla 19, especificando un resultado
promedio de 83.21 g 1,/100 g aceite para el aceite de higuerilla. Dicho indice esta relacionado
con el contenido de dobles enlaces e inversamente con el peso molecular del aceite, se ha
encontrado que a mayores indices de yodo (>120 g I,/100 g aceite) el aceite tiende a
descomponerse con relativa facilidad, ya que hace referencia al nimero de insaturaciones de
los &cidos grasos presentes en el aceite, serd tanto mayor cuanto mayor sea el nimero de
enlaces dobles por unidad de grasa (Martinez et al., 2011). El valor promedio hallado en esta
investigacion esta dentro de esos rangos (82-120 g 1,/100 g aceite). Este valor obtenido
concuerda con los reportados por Mirasierra (2000), quien obtiene un valor de indice de yodo
para aceite de higuerilla de 83, ademas SAGARPA (2011) reporta un indice de yodo igual a
78.8, Martinez et al. (2011), reportd un indice de yodo equivalente a 65.9, asi también
tenemos a Benavides et al. (2007) quien reporté un indice de yodo igual a 84.3. Resultando
que el valor encontrado en este estudio demuestra que el indice de yodo para el aceite de
higuerilla obtenido es 6ptimo, lo cual en largos periodos de almacenamiento, no representa un
problema en condiciones herméticas. Este parametro influye directamente en la calidad del
aceite obtenido, puesto que altos valores de indice de yodo en la materia prima de partida,
pueden traducirse en una mayor tendencia a la oxidacién (menor estabilidad oxidativa),
contribuir a la formacion de gomas (polimerizacion) y a la disminucion en la lubricidad del
mismo. La desviacion estandar de los resultados para este parametro fue de 1.4708, mientras
que el coeficiente de variacion fue 0.0177% por lo cual se puede concluir que los datos son
confiables dado que presentan homogeneidad en la distribucién de la variable medida y que el

método empleado es reproducible.

El valor promedio encontrado en este estudio para el indice de saponificaciéon del aceite de
higuerilla se encuentra en la tabla 20, resultando 155.545 mg KOH/g de aceite. En
comparacion con otras investigaciones realizadas como lo reporta Miller S. (2003), nos

muestra un valor de 180.3, asi mismo Kauffman y Ziejewski (1984), reportan un indice de
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195.4, ademéds SAGARPA (2011) obtuvo un indice de saponificacion igual a 131.5; Diaz
(2015) obtuvo un indice equivalente 171.6 mg KOH/g aceite. El indice de saponificacion es la
cantidad de base requerida para neutralizar los acidos grasos libres resultantes de la hidrolisis
completa de una muestra, este pardmetro es directamente proporcional a la masa molecular
media de los acidos grasos presentes en el aceite (Matissec, Schenepel y Steiner, 1992). Al
observar estos valores se puede apreciar que el indice de saponificacion del aceite estudiado
se encuentra por debajo de tales rangos, lo que conlleva a determinar que en las muestras de
aceite obtenidas existen menor cantidad de acidos grasos libres que pueden reaccionar con el
hidréxido de sodio, formando menos jabdn disminuyendo el rendimiento en la produccion. El
indice de Saponificacion de la mayoria de aceites tradicionales incluyendo el ricino, es
aproximadamente semejante y oscila entre 169-200 mg KOH/g muestra, por lo cual este
indice seria poco efectivo a la hora de identificar un aceite en particular (Montoya, 2009). La
desviacion estandar de los resultados para este parametro fue de 0.8697 puntos, mientras que
el coeficiente de variacion fue de 0.0148% por lo cual se puede concluir que las mediciones
presentaron una baja dispersién y que los datos son homogéneos en la distribucion de la
variable medida con lo cual se puede decir que el método empleado es reproducible y los

resultados son confiables.

El indice de refraccion de las muestras de aceite obtenidas de las semillas de higuerilla
silvestre fue haciendo el uso del refractometro. En la tabla 21 se presenta el indice de
refraccion determinado a 25°C, en la que el valor promedio obtenido para este parametro fue
de 1.4745. Mirasierra (2000) reportd un su investigacion un indice de refraccion igual 1.4766
a una temperatura de 20°C, Naughton (1979) reporta un indice de refraccion comprendido
entre valores 1.473-1.477. En general los indices de refraccion de las sustancias grasas oscilan
entre 1.460 y 1.500 a una temperatura de 15-20°C. Bajos indices de yodo y refraccion indican
que el aceite es preponderantemente saturado. Su desviacién estandar de 0,00 y un coeficiente
de correlacién de 0.00, lo que indica que los resultados son confiables y reproducibles. Estos

presentan O dispersion entre ellos y homogeneidad en la distribucién de la variable medida.
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VI. CONCLUSIONES Y RECOMENDACIONES

Las conclusiones extraidas del presente Trabajo Fin de Grado son:

6.1. Conclusiones

1. Se logr6 el objetivo principal planteado en el presente trabajo ya que los cuatro
alcoholes propuestos presentaron extracciones de aceite de higuerilla R. Communis
mediante el proceso solido-liquido (soxhlet) a nivel de laboratorio, para el caso del
metanol fue de 43.61%, para el alcohol etanol fue de 48.61%, para isopropanol fue de
50.95% y para butanol fue de 39.06%.

2. La morfologia y propiedades gravimétricas de las semillas de higuerilla recolectadas
en el centro poblado San Miguel de las Naranjas en la provincia de Jaén, establece
analogias entre semillas y buenas condiciones para el desarrollo 6ptimo de la planta al

no depender la zona donde sean recolectadas las semillas.

3. El porcentaje de humedad si es influenciado por la zona donde crecio la higuerilla al
presentar un 21.7% de humedad en semillas de higuerilla durante la condicién
establecida del secado de 24 horas a 105C.

4. Al extraer el aceite de higuerilla los rendimientos de aceite son similares en
comparacion con otros resultados revisados en la literatura, por lo que se concluye que
la adaptacion de esta especie a diferentes zonas es alta, logrando desarrollarse a

altitudes que van desde el nivel del mar hasta los 1800 m.s.n.m.

5. Se demostro que el alcohol Isopropanol posee un mayor rendimiento de extraccion
50.95+0.0072% en comparacion con los alcoholes etanol 48.61+0.0055%, metanol
43.61+0.0015% y butanol 39.06+0.0024%.
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10.

11.

12.

De lo anterior, se concluye que el resultado promedio obtenido por isopropanol es
reproducible y confiable, debido a que la desviacion estdndar y el coeficiente de
variacion determinan que no existe una variabilidad estadistica considerable entre las
cuatro repeticiones ejecutadas al presentar valores de 49.92%, 51.50%, 51.01% y
51.39% .

. De los anélisis estadisticos se concluye que el isopropanol con 50.95% de rendimiento

puede sustituir al disolvente n-hexano que presenta un rendimiento de 52.11%, debido
a su aproximacion de rendimientos y mejores ventajas ambientales y efectos a la salud

en comparacion con los hidrocarburos alifaticos como el n-hexano.

Respecto a la informacién brindada del balance de materiales que se realizo en el
presente trabajo, se concluye que el método solido-liquido es un proceso apropiado
para la extraccién de aceite, ya que el proceso presento eficiencias en los procesos del
método; ademas, se establece que se demanda recolectar 56.7915 g de frutos de
higuerilla silvestre R. Communis y se requiere usar 137.24 ml de alcohol para obtener

10.3 gramos aceite.

. El proceso de destilacion simple fue deficiente no logrando alcanzar una alta eficiencia

de recuperacion del alcohol, mostrando los siguientes resultados: metanol 28.1%,
etanol 28.7%, isopropanol 29.33%, butanol 27.5% y hexano con 35.04%, por otro
lado, la recuperacion demuestra que permite reutilizar los alcoholes en el proceso de

extraccion de aceite reduciendo los costos de produccion.

El aceite de higuerilla silvestre present6 un bajo contenido de acidos grasos libres, lo
que es una caracteristica favorable ya que una cantidad alta de AGL provoca
problemas de formacion de gomas y un acelerado grado de deterioro del aceite.

El aceite de higuerilla tuvo un valor bajo en el indice de saponificacion (155.545 mg

KOH/qg aceite) concluyendo que se producira menos formacion de jabones y glicerina.

Los valores obtenidos en el analisis fisicoquimico del aceite de higuerilla silvestre de
esta investigacion tales como indice de yodo (83.21 g 1,/100 g aceite), indice de acidez
(0.4179 mg KOH/qg aceite), indice de refraccién (1.4745 a 25° C) e indice de perdxido
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(0.475 meq O2/g de aceite) reinen las caracteristicas para ser consideradas como una

opcion en la produccion de aceite de calidad.

13. En el caso del aceite de ricino el indice de refraccion indica que es un acido graso
saturado, lo que concuerda con el indice de yodo hallado, concluyendo que presenta

minimos enlaces dobles en su estructura.

14. Finalmente, podemos concluir que la variedad de higuerilla silvestre encontrada en el
centro poblado de San Miguel de las Naranjas en la provincia de Jaén-Cajamarca,
retne las caracteristicas morfologicas, de rendimiento y cualidades fisicoquimicas
béasicas, para ser considerada como una opcion de energia renovable en la produccion

de aceite y su conversion a multiples usos.

6.2. Recomendaciones

Ante los resultados obtenidos en esta investigacion, se proponen las siguientes

recomendaciones:

1. Realizar estudios experimentales de los acidos grasos contenidos en el aceite de

semilla de higuerilla del presente trabajo a través de un método cromatografico.

2. Controlar cuidadosamente las condiciones de trabajo durante la etapa de extraccion en
soxhlet, como el tiempo a emplear y la temperatura del proceso, las dos variables
mencionadas ejercen una gran influencia sobre el rendimiento en la extraccion del

aceite.

3. Comparar rendimiento de aceite con otras variedades y elecciones de semilla de
higuerilla de nuestro pais Perd, y analizar sus caracteristicas morfoldgicas,
propiedades fisicas, quimicas y termicas.

4. Aprovechar la torta de semilla de higuerilla como sub producto para fertilizacién de

suelos.

60



. Extraer aceite de higuerilla con equipo soxhlet sin dejar de usar como minimo 3

burbujas de ebullicion en el balén de extraccion.

. Establecer la factibilidad de siembra, de la higuerilla, ya que es una buena opcién para
cultivar en zonas con caracteristicas extremas como suelo pobre y sequias, causando
un impacto positivo en el campo ambiental, ecolégico y econémico ya que se puede

aprovechar cada una de sus partes.

. Establecer el mercado al que iria dirigido los productos y subproductos, al establecer a la

higuerilla como un cultivo energético productivo, en el Per.

. Usar los equipos de proteccion personal para la caracterizacion del aceite de higuerilla

silvestre en laboratorio.
. Realizar investigaciones sobre el rendimiento de aceite de higuerilla obtenido en la

produccion de biodiesel, biolubricantes, biosidas, biopolimeros, etc; de este producto

en su desempefio como fuente de energia limpia y renovable.
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ANEXQOS

Anexo N°1. Certificacion de la especie (R. Communis), a utilizar en la investigacion por un
especialista en Dendrologia.

= UNIVERSIDAD NACIONAL DE CAJAMARCA C—
| _ FACULTAD DE CIENCIAS AGRARIAS £ \
. ESCUELA ACADEMICO mm DE INGENIERIA FORESTAL l.

LABORATORIO DE DENDROLOGIA e ¢

El que suscribe, responsable del Laboratorio de Dendrologia de a
Universidad Nacional de Cajamarca - Sede Jaén, deja:

CONSTANCIA

Que, el Sr. Jham Carlos Villegas Ramirez, solicité la ikdentificacion de una
mmmam«wummlaupmmmnnﬁm-oomomus
conmunis L, conocida en la zona como “higuerilla®; la especie se clasificd segun
el Sistemna de Clasificacidn de Cronquist.

Division | Clase Subclase | Orden Familia Género
Magnoliophyts | Magnoliopsida | Rosidss | Euphorbiales | Euphorblaceaee | Ricinus

SoomidelapmaMasoﬁdede!alnmdapmlosﬁmsquees&ne
por conveniente,

Jaén, 06 de junio de 2018,

/IW Fiores
TA BN DENDROLOGIA

Cea
Canstancio N° 01-2018
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Anexo N°2. Ubicacion de las semillas de higuerilla silvestre obtenidas en terrenos baldios.

738600 738800

MAPA DE UBICACION:
PERU

9365000

MAPA DE UBICACION:
CAJAMARCA

ECUADGH

MAPA DE UBICACION:
JAEN

9364400

MAPA DE UBICACION:
PUNTOS
GEORREFERENCIADOS

LEYENDA , PROYECCION ¥ DATUM

— Sistema de Coordenodas UTM
ESCALA GRAFICA DATUM W55-84
50 100 Zona 17 SUR

é? Individuo Forestal

ESCALA: FECHA:
JUNIO DEL
1:4,000
IMAGEN SATELITAL £ 2019

FUENTE: Esri, DigitalGlobe, GeoEye, Earthstar Geographics, ]| -*ECRADO POR:
CNES/Airbus DS, USDA, USGS, AeroGRID, IGN, and the e rom corts 50
GIS User Community R LJ Villegos Romirez e 4§

738800 739000
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Anexo N°3. Inventario de plantas encontradas de higuerilla silvestre del centro poblado San Miguel de Las Naranjas, Jaén — Cajamarca.

Coordenadas UTM Altitud Nombre Altura  Diametro

Ne Cddigo Fecha Sector/ccpp Genero/Especie

Este Norte (msnm) Comtun Total (m) (cm)
1 HP1 30/11/2018 738806 9364495 1337 Las Naranjas Ricinus communis Higuerilla 2.10 8
2 HP2 30/11/2018 738811 9364493 1337 Las Naranjas Ricinus communis Higuerilla 1.95 7.43
3 HP3 30/11/2018 738810 9364507 1338 Las Naranjas Ricinus communis Higuerilla 1.90 7.24
4 HP4 30/11/2018 738810 9364511 1336 Las Naranjas Ricinus communis Higuerilla 2.07 7.89
5 HP5 30/11/2018 738806 9364539 1335 Las Naranjas Ricinus communis Higuerilla 2.10 7.9
6 HP6 30/11/2018 738734 9364512 1331 Las Naranjas Ricinus communis Higuerilla 1.89 7.2
7 HP7 30/11/2018 738716 9364455 1327 Las Naranjas Ricinus communis Higuerilla 213 8.11
8 HP8 01/12/2018 738710 9364456 1327 Las Naranjas Ricinus communis Higuerilla 2.07 7.88
9 HP9 01/12/2018 738703 9364445 1320 Las Naranjas Ricinus communis Higuerilla 2.04 7.78
10 HP10  01/12/2018 738707 9364420 1311 Las Naranjas Ricinus communis Higuerilla 1.94 7.4
11  HP11  01/12/2018 738708 9364421 1311 Las Naranjas Ricinus communis Higuerilla 1.98 7.54
12 HP12  01/12/2018 738726 9364409 1320 Las Naranjas Ricinus communis Higuerilla 211 35.44
13 HP13  01/12/2018 738727 9364425 1321 Las Naranjas Ricinus communis Higuerilla 2.08 7.92
14 HP14  01/12/2018 738719 9364457 1322 Las Naranjas Ricinus communis Higuerilla 2.10 8
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Anexo N°4. Diagrama de flujo del procedimiento experimental.

Frutos en mal estado

Frutos de higuerilla

v

Agua potable Impurezas
Frutos de higuerilla Semillas de higuerilla
T:105°C
t:24h Humedad
Torta

v

Alcoholes




Anexo N°. Dimensiones axiales y peso de las semillas de higuerilla.

No  Largo Ancho Grosor Peso (g) Diametro medio Diametro medio  Area superficial Esfericidad Relacion de
(cm) (cm) (cm) aritmético (cm) geométrico (cm)  especifica (cm?) (cm?3) aspecto (%)
1 1.300 0.850 0.700 0.7124 0.9500 0.7716 2.4241 0.5935 65.3846
2 1.200 0.800 0.600 0.6594 0.8667 0.7646 2.4021 0.6372 66.6667
3 1.250 0.775 0.650 0.6880 0.8917 0.7683 2.4137 0.6146 62.0000
4 1.300 0.850 0.700 0.7121 0.9500 0.7608 2.3901 0.5852 65.3846
5 1.250 0.775 0.650 0.6879 0.8917 0.7921 2.4885 0.6337 62.0000
6 1.300 0.850 0.700 0.7130 0.9500 0.7759 2.4376 0.5968 65.3846
7 1.300 0.850 0.700 0.7128 0.9500 0.7556 2.3738 0.5812 65.3846
8 1.250 0.775 0.650 0.6880 0.8917 0.8032 25233 0.6426 62.0000
9 1.257 0.775 0.650 0.6875 0.8940 0.7537 2.3678 0.5996 61.6547
10 1.300 0.850 0.700 0.7129 0.9500 0.7539 2.3685 0.5799 65.3846
11 1.200 0.800 0.600 0.6591 0.8667 0.7512 2.3600 0.6260 66.6667
12 1.300 0.850 0.700 0.7132 0.9500 0.7782 2.4448 0.5986 65.3846
13 1.258 0.775 0.650 0.6883 0.8943 0.7559 2.3747 0.6009 61.6057
14 1.300 0.850 0.700 0.7123 0.9500 0.7619 2.3936 0.5861 65.3846
15 1.289 0.775 0.650 0.6876 0.9047 0.7930 2.4913 0.6152 60.1241
16 1.300 0.850 0.700 0.7127 0.9500 0.7673 2.4105 0.5902 65.3846
17 1.200 0.750 0.650 0.6594 0.8667 0.7796 2.4492 0.6497 62.5000
18  1.300 0.850 0.700 0.7123 0.9500 0.7760 2.4379 0.5969 65.3846
19 1.291 0.775 0.650 0.6880 0.9053 0.7518 2.3619 0.5823 60.0310
20 1.300 0.850 0.700 0.7131 0.9500 0.7501 2.3565 0.5770 65.3846
21 1.300 0.850 0.700 0.7132 0.9500 0.8007 25155 0.6159 65.3846
22 1.200 0.800 0.600 0.6594 0.8667 0.7782 2.4448 0.6485 66.6667
23 1.300 0.850 0.700 0.7132 0.9500 0.8045 2.5274 0.6188 65.3846
24 1.300 0.850 0.700 0.7123 0.9500 0.7514 2.3606 0.5780 65.3846
25 1.279 0.775 0.650 0.6887 0.9013 0.7769 2.4407 0.6074 60.5942
Pr 1.273 0.816 0.670 0.696 0.920 0.771 2.422 0.606 64.100

72



Anexo N°. Determinacion de propiedades gravimétricas y porosidad de semillas de
higuerilla.

Densidad Real
Repeticién Masa (Q) Volumen (ml)  Densidad (g/ml)

1 10 10.5 0.95 Minimo 0.8300
2 10 12 0.83 Maxima 0.9500
3 10 11 0.91 Mediana 0.9091
TOTAL 30 Promedio 0.90 Varianza 0.0036
Coeficiente de
o 0.0603 ., 0.0671
Desviacion variacion

Densidad Aparente

Repeticion Masa (Q) Volumen (ml)  Densidad g/ml

1 10.8938 20 0.54 Minimo 0.5400

2 11.3216 20 0.57 Maxima 0.5700

3 11.1432 20 0.56 Mediana 0.5572

TOTAL 33.3586 Promedio 0.56 Varianza 0.0001
Desviacién 0.0107 Coef|(-:|er-1fe de 0.0193

variacion
Porosidad

Repeticion  Porosidad (%)

1 42 81 Minimo 32.0700
2 32.07 Maéxima 42.8100
3 38.71 Mediana 38.7124
Promedio 37.86 Varianza 29.3621
Coeficiente de
Desviacion 4.4243 o 0.1168
variacion
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Anexo N°7. Determinacion de % humedad en semilla.

Donde:

P; = peso de capsula

P, = peso de capsula + peso de muestra

P; = Peso de muestra

P, = peso de capsula + peso de muestra después del secado

Ps = peso seco de la muestra

P3:P2_P1 ............. (Al) P5:P4-_P1 """"""" (A2)
P; =41.4911 — 15.934 Ps = 35.941 — 15.934
P, = 25.5571 P, = 20.007

Para calcular el % humedad se utiliza la siguiente formula sustituyendo P3 y P5

en la ecuacion (A3):

Yohumedad = 100 — (=% 100) ............. (A3)
3

20.007
%humedad =100 — (m * 100)

%humedad = 21.716

Semilla de Tiempo Peso Humedad
Higuerilla (h) (0) (%)
0 25.5571 0.00
4 25.0462 1.999
. 8 24.2678 5.045
Semilla
12 23.4531 8.233
Seca
16 21.5465 15.693
20 20.007 21.716
24 20.007 21.716
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Anexo N°8. Metodologia desarrollada en las extracciones sélido-liquido.

Acondicionamiento . Peso inerte (g) Destilacion Extraccion
n
Prueba Solvente Ensayo Vs Ds Ps (g) pes  Pso Pb (g) Pp Pbe iol Pe@)  Pi) © t@) Psr (9) © Da Pae Vae
s (g g ciclos c(g i(9 o(g g sr (g w (g
(ml)  (g/ml) S @) () (ml) gml) (9 (ml)
1 1 93.552 3.034 0.834 19 15566 12532 236.8912 150.125 86.7662 132.508 104.664 096  10.278 10.706
2 2 93.304 3215 0.834 19 15357 12142 2357852 149.892 85.8932 131.175 104458  0.96 10.32  10.750
hexano 200 0.6548 130.96 69 20
3 3 93.537 3318 0.834 19 16.533 13.215 236.8838 149.563 87.3208 133.355 104.971  0.96 10.6 11.042
4 4 93475 3172 0.834 19 15934 12,762 236.7893 150.213 86.5763 132.218 104.799  0.96 1049 10.927
5 1 93.536 3.304 0.834 5 16.499 14.749 2456537 150.464 951897 120.646 104.041  0.96 9.671 10.074
6 2 93.631 3.008 0.834 5 16.005 12.997 2452352 150.642 945932 119.890 104.065  0.96 9.6 10.000
etanol 200 0.789 157.8 78 20
7 3 93.652 3.454 0.834 5 14952 11498 2479535 15216 95.7935 121411 104.336  0.96 9.85 10.260
8 4 93.656 3.293 0.834 5 15524 12.231 2454944 150.124 953704 120.875 104.260  0.96 9.77 10.177
9 1 93.553 3491 0.834 5 16.675 13.184 2458521 149.876 959761 121.213 103.092  0.96 8.705  9.068
10 2 93.574 3341 0.834 5 16.024 12.683 2495179 153.145 96.3729 121.714 103.098  0.96 8.69 9.052
metanol 200 0.7918 15836 67 20
11 3 93.747 3.453 0.834 5 16.307 12.854 247.8517 151.423 96.4287 121.784 103.319  0.96 8.738  9.102
12 4 93.642 3281 0.834 5 16.503 13.222 246.8991 150.132 96.7671 122.212 103230 096 8.7535 9.118
13 1 93.523 2954 0.834 5 16.334  13.38  247.0568 151.425 95.6318 121.623 104.341  0.96 9.984  10.400
14 . 2 93.323 3472 0.834 5 17272  13.80 247.6794 151.786 95.8934 121.955 104.457  0.96 10.3 10.729
isopropanol 200 0.7863 157.26 82 20
15 3 93.502 3.052 0.834 5 16.722  13.67 2434688 147.897 955718 121546 104537 096  10.201 10.626
16 4 93.549 3723 0.834 5 17.493  13.77  246.2622 150564 95.6982 121.707 104.661 096  10.278 10.706
17 1 93.524 3.006 0.834 3 16.938 13.932 252.1068 153.667 98.4398 121.561 102.179  0.96 7.821  8.147
18 2 93.806 3.037 0.834 3 17.282 14.245 2523513 152.324 100.027 123,521 102.487  0.96 7.847 8174
butanol 200 0.8098 16196 119 20
19 3 92.957 3213 0.834 3 17.365 14.152 250414  150.324  100.09 123598 101.630  0.96 7.839  8.166
20 4 93.572 3177 0.834 3 16.945 13.768 251.491 151.783 99.708  123.127 102.149  0.96 7.743  8.066

Nota: Volumen del solvente (Vs), Densidad del solvente (Ds), peso solvente (Ps), punto ebullicién del solvente (pes), Peso del soluto (Pso), Peso del balén (Pb), Peso del papel (Pp), peso burbujas de ebullicién (Pbe),
numero de ciclos (n°), peso de capsula (Pc), peso del inerte (Pi), Peso del recipiente sin tapa (t), peso total (t+solvente) (0), volumen del solvente recuperado (Vsr), peso del solvente recuperado (Psr), Peso total (balon
+burbujas de ebullicién +aceite) (w), Densidad del aceite (Da), Volumen del aceite extraido (Vae), Peso del aceite extraido (Pae).
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Anexo N°9. Balances de materia para obtencion del aceite.

9.1. Limpieza de la materia prima

Se requiere hacer una limpieza inicial de la materia prima que contiene

56.7915 gramos, de la experimentacion se obtuvo 1.1358 gramos de

impurezas.
FRUTO DE HIGUERILLA IMPUREZAS
F L 2@
F;=56.7915¢g F; =1.1358 g
Xfr=0.98
xim =0.02
FRUTO DE HIGUERILLA LIMPIA
F, = 55.6557 g
X3 = 0.4592
XE® =0.5408
Donde:

F, = Materia prima (fruto de higuerilla).

F, = Fruto de higuerilla limpia.

F5; = Impurezas.

XET = Fraccién masica del fruto de higuerilla.
XE% = Fraccion masica de la cascara del fruto.
X5 = Fraccion mésica de la semilla de higuerilla.

XIm = Fraccion masica de impurezas.

Eso implica que para el flujo mésico de impurezas en el fruto XI™ resulta:

XM = Fca/F,
XM= 1.1358/56.7915
XIM=0.029 = e (B1)
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A partir de lo expresado con anterioridad implica que para el flujo masico
del fruto de la semilla tenemos:

X + X5 =
XEr=1-0.02
XfF=098 L (B2)

Por lo tanto haciendo un balance global en esta parte del proceso obtenemos
F,:

F, =F, +F,
56.7915 = F, + 1.1358
Fy = 55.65570 oo, (B3)

9.2. Balance de materia de descascarillado

El descascarillado de la semilla se lleva a cabo para liberar la semilla de
las cascaras del fruto de higuerilla que la compone. De la experimentacion

se obtuvo 30.0986 gramos de céscaras.

FRUTO DE HIGUERILLA SEMILLA DE HIGUERILLA
F > D *{ g
F, = 55.6557 g F,=25.5571 g
X5 =0.4592
X§* =0.5408 CASCARA

F5 =30.0986 g

Donde:
F, = Fruto de higuerilla limpia.
F, = Semilla de higuerilla.

F. = Céscara.
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X3 = Fraccion masica de la semilla de higuerilla.

XE% = Fraccion masica de la cascara del fruto.

Eso implica que para el flujo masico de las cascaras en el fruto X5 resulta
XE% =Fca/F,

X£*=30.0986/55.6557

XE4=05408g e, (B4)

A partir de lo expresado con anterioridad implica que para el flujo masico

de la semilla de higuerilla tenemos:

X§* +Xg =1

X3 =1-0.5408

XEr=04592 (B5)

A partir de lo mencionado con anterioridad F< resulta de:
F, (Xg*) = Fs

55.6557 (0.5408) = F5

Fs =30.0986 e, (B6)

Por lo tanto haciendo un balance global en esta parte del proceso obtenemos
Fs:

Fo=F,+Fs i (B7)

Despejando F4 de la Ecuacion B7 vy sustituyendo F¢ de la Ecuacion B6

obtenemos:

F,=F,-F;

F, =55.6557 — 30.0986
F, =25.5571

78



9.3. Balance de materia de secado

El secado de las semillas despulpadas se sometio a un secado en estufa de
flujo convectivo a una temperatura de 105 °C por un tiempo de 24 horas.

Del secado se obtuvo 20 gramos de semilla de higuerilla.

SEMILLA DE HIGUERILLA SEMILLA SECA DE HIGUERILLA

F,=25.5571 g

X5 =0.7826 F7=20.007g
X439 =0.2174
AGUA
Fg=5.5571 g
Donde:

F, = Semilla de higuerilla.
F¢ = Agua contenida en la semilla.
F, = Semilla de higuerilla limpia después del secado.

X7 = Fraccion masica de la semilla de higuerilla.

X9 = Fraccién masica del agua.

A partir de lo mencionado con anterioridad F resulta de un balance global:

Fu=Fs+F;, i, (B8)
25.5571 = F, + 20
Fs = 5.5571

De forma anéloga de F4 es posible obtener los flujos masico para la semilla,

por lo tanto:

F, (X,:S) =F;
25.5571 (X3) =20
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X$=0.7826 (B9)
Eso implica que para el flujo masico del agua tenemos:
Xgd+Xg =1
X823 =1-0.7826
XA =02174 (B10)
9.4. Balance de materia de trituracion
En este proceso se llevara a cabo la trituracion de la semilla hasta llegar al

tamafo de particula deseada, cabe notar que en ésta parte del proceso no se

consideran pérdidas, porque la formacion de polvo es una cantidad muy

pequefa.
SEMILLA DE HIGUERILLA SEMILLA DE HIGUERILLA
TRITURADA
S >
T v s
F;,=20g
Fg=20g

De acuerdo al balance general:

Fo=Fy e, (B11)

Donde: F, = Semilla de higuerilla

Fg = Semilla de higuerilla triturada

9.5. Balance de materia del proceso de extraccion

La extraccion se realizO a una temperatura de 82 °C (temperatura de
ebullicion del isopropanol) por un tiempo de 5 horas.
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ISOPROPANOL

Fg=157.26 g

Densidad = Masa/VVolumen
0.7863 g/ml = M /200 ml

M = 157.2
SEMILLA DE HIGUERILLA 57.26 ¢
E
ACEITE + ISOPROPANOL
F,=20 g |
X4 =0.53
X =0.47 i Miscela
R
F,o = 163.46
RESIDUO X%; 0,937 9
Fo= 13.8g X4, = 0.0630
XL =0.2972
X =0.6811
X4 =0.0217

Donde:

F, = Semilla de higuerilla

Fg = Isopropanol

Fy = Residuo

F;o, = Miscela (aceite + Isopropanol)

X4 = Fraccion masica del aceite en semilla.

XI™ = Fraccion masica del inerte en semilla.

XL = Fraccion masica del isopropanol en el residuo.
X = Fraccion masica del inerte en el residuo.

X# = Fraccion masica del aceite en el residuo.

Xy, = Fraccion masica del isopropanol en la miscela.

Xy = Fraccion masica del aceite en la miscela.

Las fracciones obtenidas experimentalmente son: del residuo, el inerte del

residuo y del aceite extraido:

Peso del residuo: 13.80 g.
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Peso del inerte en el residuo: 9.3991 g. (se obtuvo después de secar en

estufa el residuo)

Peso del aceite en el residuo: 0.3 g.

Eso implica que para el flujo masico del inerte en el residuo:
X =Fca/ Fy

X=9.3991/13.80

xih=06811 ... (B12)

Ademas del flujo masico del aceite en el residuo:

X4 =Fcal Fy,

X{ =0.3 /13.80

X4 =0.0217 (B13)

Eso implica que para el flujo masico del residuo tenemos:
XP+Xg+Xh=1

XL =1-(0.6811+0.0217)

XL =02972 ... (B14)

A partir de lo expresado con anterioridad implica que para el flujo masico

del inerte de la semilla tenemos:

F; (X5") = Fo (X"

20 (Xi™) =13.80 (0.6811)

Xn=047 (B15)

Eso implica que para el flujo masico de la semilla sera:
X¢+x"=1
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X4 =1-047
X4 =053 . (B16)

Balance General:

F7 + F8 = Fg + F10 .............. (Bl?)

20 +157.26 = 13.80 + Fy,

Fyo = 163.46 g

Balance del componente aceite:

F, (X&) = Fy (X3) + Fio (X8) oo (B18)

20 (0.53) = 13.8 (0.0217) + 163.46(X1)

Xi; =0.0630 ¢

Eso implica que para el flujo masico de la miscela sera:

XL+ X4 =1 (B19)

Despejando X}, de la Ecuacion (B17) y sustituyendo el valor de Xjj,

obtenemos:

X!, =1-0.0630
XM =0.9370
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9.6. Balance de materia de recuperacion del alcohol por destilacion simple

Después de la lixiviacion, la micela obtenida pasa por un proceso de

destilacion simple para separar el isopropanol del aceite.

MISCELA ALCOHOL ISOPROPANOL
<|\> > R-D-S »{ D

Fip =163.46 g Fy; =153.160 g

X}, =0.9370 XY =0.7046

X4 = 0.0630 XR =0.2954

ACEITE DE HIGUERILLA

F12 =10.3 g

Donde:

F;, = Miscela (Aceite + Isopropanol).

F;1 = Alcohol isopropanol.

F;, = Aceite crudo de higuerilla.

Xy, = Fraccion masica del isopropanol en la mezcla.
Xj; = Fraccion masica del aceite en la mezcla.

Xp = Fraccién masica del isopropanol usado.

X5 = Fraccion masica del isopropanol recuperado.

Las fracciones obtenidas experimentalmente son:

Aceite extraido: 10.3 gramos.

Alcohol recuperado: 45.2534 gramos.

Del Balance General obtenemos:
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FlO = Fll + F12 ............ (BZO)
163.46 = Fy, + 10.3
Fll = 153-160 g

Eso implica que para el flujo masico del alcohol recuperado es:
XB=FcalF,
Xpy =45.2534/153.160

XR=02954 ... (B21)

Eso implica que para el flujo masico del alcohol usado tenemos:

XB+xy=1
XY =1-0.2954
XY =07046 ...l (B22)

Balance de Masa del Isopropanol utilizado:
U=F;—X&

U = 157.26 — 45.2534
U=112.0066g=142.447ml ..., (B23).
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Anexo N° 10. Metodologia de determinacion de rendimientos de las extracciones de aceite.

10.1. Calculo del rendimiento de extraccion para el alcohol Isopropanol:

o » aceite obtenido
%Rendimiento de extraccion = — X100
muestra con aceite

0.3

%Rendimiento de extraccion = ﬁXlOO

%Rendimiento de extraccion = 51.5 %

10.2. Calculo del rendimiento de extraccion para el alcohol metanol:

8.7535

X100
20

%Rendimiento de extraccion =

%Rendimiento de extraccion = 43.7 %

10.3. Calculo del rendimiento de extraccion para el alcohol etanol:

9.671

%Rendimiento de extraccion = TXlOO

%Rendimiento de extraccion = 48.3 %

10.4. Caélculo del rendimiento de extraccién para el alcohol butanol:

. » 7.847
%Rendimiento de extraccion = TXlOO

%Rendimiento de extraccion = 39.2 %

10.5. Célculo del rendimiento de extraccion para el hexano:

0.6

%Rendimiento de extraccion = TXlOO

%Rendimiento de extraccion = 53 %
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Anexo N° 11. Metodologia para determinacion de eficiencia en recuperacion de alcoholes.

11.1. Calculo de la eficiencia de recuperacion en el soxhlet para Isopropanol:

o alcohol recuperado
eficiencia % = — - —x100
miscela — aceite esencial

45.2534

16346 — 103100

eficiencia % =

eficiencia % = 29.55 %

11.2. Célculo de la eficiencia de recuperacién en el soxhlet para Metanol:

iencia O — 43.8671 100
eficiencia % = 164.6033 — 8.7535

eficiencia % = 28.15 %

11.3. Calculo de la eficiencia de recuperacion en el soxhlet para Etanol:

iomeiq s = 157935
efictencia™ = 163 9527 — 9.671 "

eficiencia % = 29.68 %

11.4. Calculo de la eficiencia de recuperacion en el soxhlet para Butanol:

43.0273

1677124 — 7.847 * 10V

eficiencia % =

eficiencia % = 26.91 %

11.5. Caélculo de la eficiencia de recuperacién en el soxhlet para Hexano:

iomeiq yp — 153208
eficiencia ™ = 135 4679 — 106"

eficiencia % = 35.17 %
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Anexo N° 12. Panel fotografico.

12.1. Levantamiento de informacion en fase campo San Miguel de las Naranjas

—Jaén.

88



12.2. Experimentacion en fase laboratorio para la extraccion de aceite.

Dimensionamiento de las semillas

Pesaje de semillas

Secado de semillas en estufa

Semillas acondicionadas para trituracion

[ TT——— Ay

S—— =N

Extraccion con Equipo soxhlet
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Secado de los residuos de la extraccion Recuperacion del alcohol

Pesaje del aceite extraido Reactivos para caracterizacion del aceite
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