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Resumen
El presente trabajo de investigacion se realizé en los laboratorios de quimica

de la UTM e INIAP, con la utilizacion de semillas higuerilla en la determinacién de la
composicion quimica del aceite y biodiesel del Ricinus communis L. variedad INIAP 402.
La metodologia implementada es investigativa-practica en el area quimica, la
determinacion de los perfiles de los &cidos grasos, se realizé por comparacion de los
tiempos de retencion de los picos con sus respectivos estandares y la cuantificacion por
el método Villavicencio, 2001 y AOAC 996.06, el extracto organico que contiene los
esteres de acidos grasos se concentra a sequedad con corriente de nitrégeno, la
separacion se realiza en una columna capilar SUPELCO SP TM 2560 de 100
m*0,25mm*0,2um, utilizando una programacion de temperatura del horno de columna.
Los resultados se expresan como gramos de cada acido graso por cada 100 g de grasa
de la higuerilla variedad INIAP 402, el contenido de aceite es 52,2%, indice de acides
2,76 mg KOH*g-1, Viscosidad Cinematica 203,2 mm2*s-1, Densidad Relativa
957,6Kg*m-3, indice de Peréxidos 0.5sMeq de peroxido*Kg-1 muestra, Indice de lodo
87,98g I0DO*100g-1, Humedad 646,5 ppm, indice de Saponificacion 171,83 mmg
KOH*g-1, la determinacion acidos grasos del Ricinus communis L. variedad INIAP 402
fueron; Palmitico 1,52%, Esteérico 1,57%, Elaidico 31,29%, Oleico 3,7%, Linoleico
3,05%, Ricinoleico 84,1%, Palmitoleico 0,11%, Heptadecanoico 0,17%, Linolelaidico
0,67%, Araquidico 0,62%, linoleico 1,9%, Heneicosanoico 1,36%, Eicosadienoico
0,74%, Eruci 0,25%, Tricosanoico 0,24% y para el biodiesel no hay diferencias
significativas en los porcentajes.

Palabras claves: Ricinus communis L, aceites, acidos grasos, humedad.

Abstract

The present research work was carried out in the chemistry laboratories of the
UTM and INIAP, with the use of castor seeds in the determination of the chemical
composition of the oil and biodiesel of Ricinus communis L. variety INIAP 402. The
methodology implemented is investigative- practice in the chemical area, the
determination of the profiles of the fatty acids, was carried out by comparing the retention
times of the peaks with their respective standards and the quantification by the
Villavicencio, 2001 and AOAC 996.06 method, the organic extract that contains The fatty
acid esters are concentrated to dryness with a stream of nitrogen, the separation is
carried out in a 100 m*0.25mm*0.2pm SUPELCO SP TM 2560 capillary column, using a
column oven temperature setting. The results are expressed as grams of each fatty acid
per 100 g of fat from the castor variety INIAP 402, the oil content is 52.2%, acid value
2.76 mg KOH*g-1, Kinematic Viscosity 203, 2 mm2*s-1, Relative Density 957.6Kg*m-3,
Peroxide Index 0.5=Meq of peroxide*Kg-1 sample, lodine Index 87.98g 10D0O*100g-1,
Moisture 646.5 ppm, Index Saponification 171.83 mmg KOH*g-1, the determination of
fatty acids from Ricinus communis L. variety INIAP 402 were; Palmitic 1.52%, Stearic
1.57%, Elaidic 31.29%, Oleic 3.7%, Linoleic 3.05%, Ricinoleic 84.1%, Palmitoleic 0.11%,
Heptadecanoic 0.17%, Linolelaid 0 .67%, Arachidic 0.62%, linoleic 1.9%, Heneicosanoic
1.36%, Eicosadienoic 0.74%, Eruci 0.25%, Tricosanoic 0.24% and for biodiesel there are
no significant differences in the percentages .Keywords: Ricinus communis L, oils, fatty
acids, moisture.

Keywords: Fiber, percentage, processing, waste..
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Introduccion

La higuerilla (Ricinus communis L.) es un cultivo tradicional en el Ecuador,
especialmente en la provincia de Manabi, donde se produce méas del 80% de total
nacional con rendimiento inferiores a 900 kg/ha. Esta baja productividad se debe al
desconocimiento de las técnicas mas adecuada para manejar el cultivo, al uso de
variedades no mejorada, a la siembra tardia o fuera de épocay a la utilizacién de semilla
gue posee caracteristica indeseable para servir como tales. (Cardenas , 2020),
(Dharajiya et al., 2020).

Actualmente los biocombustibles constituyen una opcién altamente competitiva contra
el petréleo y sus derivados en el area del transporte, por la variedad de alternativas con
las cuales se puede producir biodiésel usando las distintas tecnologias para conseguir
biocombustible las cuales son bien desarrolladas y disponibles en muchos paises. La
progresiva disminucién de las reservas de combustibles fésiles y los problemas
medioambientales asociados a su combustion, obligan a la busqueda de nuevas
alternativas energéticas el biodiesel es un combustible biodegradable derivado de los
aceites vegetales o grasas animales, obtenido industrialmente por la reaccién de
transesterificacion o esterificacion, (Kwong, et al 2016), (Saltos-Giler, et al. 2019)

El &cido ricinoleico es el acido graso mas caracteristico y abundante en el aceite de
ricino (Ricinus communis). Es un acido graso hidroxilado con una estructura Unica que lo
distingue de otros acidos grasos. El aceite de ricino se utiliza en diversas aplicaciones
industriales, como lubricantes, productos quimicos y cosméticos debido a sus
propiedades especiales o otros procesos industriales, (Dimian, 2017), (Baque, et al.

2022), (Sanchez-Alvarez et al., 2022), (Xu et al., 2023).
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La cromatografia del Ricinus communis L., también conocido como ricino o higuerilla,
se refiere a las técnicas analiticas que se utlizan para separar y analizar los
componentes quimicos presentes en esta planta. El ricino es conocido por contener
diversas sustancias quimicas, algunas de las cuales tienen propiedades medicinales y
otras pueden ser toxicas, (Wen et al., 2023)

La Cromatografia de Gases acoplada a Espectrometria de Masas (GC/MS, por sus
siglas en inglés) es una técnica analitica dedicada a la separacion, identificacion y
cuantificacion de mezclas de sustancias volatiles y semivolatiles. La separacion de
dichas sustancias depende de la diferente distribucion de las sustancias estudiadas entre
las fases mévil y estacionaria que conforman el sistema, (Pandey, 2013), (Han et al.,
2022), (Yang et al., 2023)

En el caso especifico del Ricinus communis L., estas técnicas de cromatografia
pueden utilizarse para identificar y cuantificar los compuestos quimicos presentes en sus
diferentes partes, como las semillas, el aceite y otros extractos. Algunos de los
compuestos de interés en el ricino incluyen acido ricinoleico (el principal componente del

aceite de ricino), lectinas y toxinas como la ricina, (Prasad & Rao, 2017).
Materiales y Métodos:

La metodologia implementada es investigativa practica en el area quimica, donde se
tomaron un universo de muestra de 60 kg de semillas de la variedad INIAP 402, para el
analisis quimico en los procesos de extraccibn de aceite y el proceso de
transesterificacion, se utilizé 6 kg en la cual se obtuvo aleatoriamente de la muestra

universal.
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La extraccion de aceite de higuerilla de la variedad INIAP-402 se realiz6 en la
Estacion Experimental Portoviejo del INIAP, el Laboratorio de Bromatologia y Calidad,
pesando 2 kg de semillas en la extractora de aceite a una temperatura 200 °C en la
resistencia. Se procedio a filtrar la importancia de la higuerilla radica en sus derivados,
como el aceite que se obtiene de la semilla, Unico en la naturaleza por ser soluble en
compuestos organicos, mas denso y viscoso en relacién con otros tipos de aceites, que
lo hacen importante para la produccion de biocombustibles, por tal motivo se utilizé papel
filtro con la bomba de vacio en la cual se agreg6é 100 ml de aceite con un 40 gramos de
tierra adiatomea este tipo de tierra pues es capaz de atrapar las impurezas que pasan a
través de ella. Se procede su aplicacion a una temperatura de 60 °C, por una media hora
la cual se centrifuga en un tubo falco de 15 ml 5 minutos a 500 rpm donde se obtendra
aceite filtrado.

Previo a la conversion de aceites vegetales en sus correspondientes ésteres para el
proceso de transesterificacién, se radica en hacer reaccionar un triglicérido con un
alcohol para producir tres moléculas de ésteres metilicos de &cidos grasos (FAME) mas
glicerol (Fukada &Kond, 2001). La reaccion se indica siguiente figura, como punto
importante para poder realizar la transesterificacion la acidez debe ser menor de 2,73y

para una esterificacion la acidez es mayor de 2,73, (Hincapié et al., 2011).

R—COOH+NaOH - R—COOH + H,0 (1)

Reac / Producto de reaccién de
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En la obtencién del biodiesel, se tomé en cuenta la cantidad de catalizador, agitacion,
tiempo y temperatura. Para ello, se mezclé 137 ml de metanol con 5g de hidroxido de
sodio como catalizador y se agregé 500 gramos de aceite de higuerilla con agitaciéon
constantemente con una temperatura entre 60 a 65 °C, durante 45 minutos, finalmente,
se dejo en reposo mezcla durante 24 horas para lograr la division de las dos fases en
donde se obtiene el biodiesel y glicerol, este proceso se lo repitid 5 veces.

En la determinacion de la Esterificacion Consiste en disminuir cierta cantidad
porcentual de acidos grasos libres del aceite (Kamel, 2018). En este sentido, se siguio6 la
experimentacion descrita por Garcia (2021) en factores limitantes en la produccion del
biodiesel, que consiste en mezclar en un vaso de precipitado 45.8 de metanol junto con
2.5 de acido sulfurico por un minuto. Posteriormente, se afiadio la mezcla etanol-acido a
100 gramos de aceite higuerilla en un balon de destilacion con calentamiento de 60 °C.
Se mantuvo agitaciéon constante a 240 rpm por 60 minutos hasta conseguir una
coloracién naranja. Finalmente, mediante un embudo de decantacion y en un lapso de
cinco minutos, se separ6 la fase ligera perteneciente al aceite esterificado y la fase
pesada al metanol en exceso.

El indice de Acidez se tom0 la técnica de valoracion o titulacién descrita por (Garcia-
Muentes et al., 2018) que consistio en utilizar 2 gramos de biodiesel a 10 mL de alcohol
etilico en un matraz Erlenmeyer; seguidamente, se afiadieron 3 gotas de fenolftaleina.
Se agitd constantemente hasta homogenizar la mezcla, y mediante valoracion se afiadio
NA OH 0.078 N gota a gota, hasta obtener un color rosado que permanecié por 30
segundos. Este parametro esta expresado en miligramos de Na oH necesarios para

neutralizar 1 g de biodiesel. Para los calculos respectivos, se siguio la siguiente ecuacion:
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cx*N*mEq

%AC = x100 (2)

Donde:
¢ = consumo de Na OH

N = normalidad de Na OH
mEq = mili-equivalente quimico del aceite

m = masa del aceite

En la determinacion de la humedad se utilizé la estufa donde se pesaron los crisoles
en la balanza y se afiadi0 la muestra analizar a una temperatura de 100°C.
posteriormente a este proceso, se volvid a pesar con la muestra y se lo llevo a la estufa
por 1 horas. Finalmente, se sac6 el crisol con la muestra de la estufa y se los colocé en
el desecador por 30 minutos. Por ultimo, se repitio el pesado de los crisoles y se tomaron
los datos respectivos, la formula utilizada para calcular la humedad se determina:

__B-C

% HUMEDAD ===+ 100 (3)

Donde:
A = muestra hUmeda
B = crisol + masa humeda

C = crisol + masa seca

En la determinacion de la densidad, se utilizé el método del picndmetro que consiste
en el calculo de la densidad a travez de la diferencia de peso entre la muestra y una
sustancia de referencia en este caso agua destilada y dividiéndolo entre su peso como

se muestra en la siguiente ecuacion:
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p= (m muestra—m p) " pHZO (3)

mH,0—-mp

Donde:

m muestra = Masa del picnémetro con el biodiesel la muestra.
m p= Masa del picnémetro vacio
m H,0= masa de picnémetro con agua destilada
Pu,0= Densidad del agua
En la determinacion de la viscosidad dinamica se realiz6 por medio de un viscosimetro

de Ostwald, el cual se obtiene la siguiente ecuacién

nHZO _ szo*tHzo (4)

Nfluido  PfluidoxtH,0

Donde:

u = viscosidad dinamica
p =Densidad

T= tiempo

Obtenida la viscosidad dindmica y la densidad del producto se obtiene la viscosidad

cinética por medio de la siguiente ecuacion:
¢:2 (5)
Donde:
@= Viscosidad cinematica
u= Viscosidad dinamica.

p= Densidad
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En la Determinacion del indice de yodo se toma en consideraciéon entre 0.13y 0.15 g
de la muestra problema en un Erlenmeyer de 250mL. Se afiade 20ml de cloroformo o
éter de petroleo para disolver la grasa. Agragar exactamente 15 mL. Del reactivo de Wijs,
tapar el matraz agitar el contenido y colocar el matraz al abrigo de la luz. (No debera
utilizarse la boca para pipetear el reactivo de Wijs).

Se preparo del mismo modo un ensayo en blanco con el disolvente y el reactivo, pero
sin la muestra problema. Se mantuvo los matraces en la oscuridad durante 1 hora en la
preparacion de la solucion de yoduro de potasio. Una vez transcurrido el tiempo
correspondiente, se agrega a cada uno de los matraces 20 ml de solucion de yoduro de
potasio y 50 ml de agua destilada con la solucién de bosulfato de sodio hasta que haya
desaparecido casi totalmente el color amarillo producido por el yodo y llegue al amarillo
luego afiadir una pizca de almiddén y continuar la valoracion hasta el momento proceso
en que desaparezca el color azul, la formula utilizada para calcular el indice de yodo se

determina:

_ (V1-V2)%C*12,69
- m

Iy (6)

Donde:
lY: indice de yodo (g de 12/100g de grasa)

V1: Volumen de tiosulfato de sodio consumido por el ensayo en blanco (mL)
V>: volumen de tiosulfato de sodio consumido por la muestra problema (mL)

C: concentracion promedio de la solucion de tiosulfato de sodio (mol/
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En la determinacion del indice de saponificacion se utilizd un matraz de 250 ml se
pesaron 1 gramos de aceite. Se agregaron 40 ml KaOH y se calentd hasta 60 °C. donde
se agito a 240 rpm por una hora hasta que saponifique. Se Prepard un ensayo en blanco
similar en todos los aspectos, pero sin la muestra problema. Una vez saponificada la
muestra se agregaron 4 gotas de indicador fenolftaleina. La formula del calculo esta dada

por:

Indice Saponifacion = w * Eq Ka OH (7

Donde:

B= Volumen de HCI consumido por el ensayo en blanco.
M= Volumen de HCI consumido por la muestra problema.
N= Normalidad de la solucién de HCI.
P= Peso de la muestra.
Eq Ka OH=56.1
Para la determinacién del perfil de acidos grasos se realizé el método AOAC 996.06
(2005), en el analisis se pesa 0,05 gramos de grasa o aceite en un tubo de ensayo tapa
rosca de 10 mL, se adiciona 1 mL de solucién de Hidroxido de potasio 0,5M en metanol
y se calienta en un bafio de agua a ebullicion por 10 minutos, posteriormente se enfria 'y
se adiciona 0,4 mL de solucién de Acido Clorhidrico 4:1 v/v en Metanol y se coloca en
un bafio de agua a ebullicion por 25 minutos.
Para el andlisis por cromatografia de gases (GC) acoplado a detector de ionizacion de
flama (FID). La separacidn se realiza en una columna capilar SUPELCO SP TM 2560 de

100 m X 0,25 mm X 0,2 um, utilizando una programacion de temperatura del horno de
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columna de 140 °C x 5 minutos, incrementado la temperatura 4°C/minuto hasta 240°C,
utilizando helio como gas portador.

La identificacion se realiza por comparacion de los tiempos de retencion de los picos
con sus respectivos estandares; para lo cual se utiliza un estandar SIPELCO FAME MIX
de C4 a C24,y la cuantificacion se realiza por el método de estandar externo comparando
el area de la muestra con la de su respectivo estandar. El resultado se expresa como
gramos de cada acido graso por cada 100 gramos de grasa de higuerilla, con la
determinaciéon de la composicion quimica del aceite de Ricinus communis L. variedad

INIAP 402.

Andlisis de Resultados

El estudio investigativo nos arrojé datos en la extraccion de aceite en la cual se obtuvo
1 litro de aceite en 3 horas y 30 minutos con una temperatura de 200 °C, donde se
pesaron en total 15000 g de semillas donde se tuvo un total de volumen de 6426.90 ml
de aceite de higuerilla.

En la determinacion de las propiedades fisico quimicas del aceite de higuerilla de la
variedad INIAP 402, se observan parametros dentro de las nhormas ASTM D-5, ASTM D-
445, ASTM D-1980, ASTM D-5554, ASTM D-5558, con contenido de aceite es 52,2%,
indice de acides 2,76 mg KOH*g, Viscosidad Cinematica 203,2 mm?*s?, Densidad

Relativa 957,6Kg*m=3, indice de Perdxidos 0.5sMeq de perdxido*Kg™* muestra, indice de
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lodo 87,98g I0DO*100g?, Humedad 646,5 ppm, indice de Saponificacién 171,83 mmg
KOH*g
TablaN 1

Andlisis del aceite de higuerilla de la variedad INIAP 402

Caracteristicas Resultado Unidades
Contenido de aceite (Semilla) 52,2 %
indice de Acidez 2,76 mg KOH*g!
aceite
Humedad 646,5 ppm
Viscosidad Cinematica en 40°C 203,2 mm?'S*
Densidad Relativa a 20°C 957,6 Kg*m3
indice de Per6xidos 0.5< Meq

peréxido*Kg?

indice de Yodo 87,98 g 10D0/100g

indice de Saponificacion 171,83 Mmg KOH*g?

Nota: En la tabla se observan los resultados obtenidos del aceite de higuerilla.

Fuente: Elaboracién propia (2023)

Los resultados de los esteres de acidos grasos por medio de la cromatografia donde
claramente se observa que el &cido Ricinoleico tanto para el aceite como para el biodiesel

se encuentra en 84,1 %. Los demas acidos grasos se encuentran en los siguientes
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porcentajes: Palmitico 1,52%, Estearico 1,57%, Elaidico 31,29%, Oleico 3,7%, Linoleico
3,05%, Palmitoleico 0,11%, Heptadecanoico 0,17%, Linolelaidico 0,67%, Araquidico
0,62%, linoleico 1,9%, Heneicosanoico 1,36%, Eicosadienoico 0,74%, Eruci 0,25%,
Tricosanoico 0,24% y para el biodiesel en el analisis estadistico no hay diferencias
significativas entre los valores de los acidos grasos.

Tabla N 2

Acidos grasos del aceite y biodiesel del Ricinus communis L.

ACIDOS GRASOS Aceite Biodiesel
% %
Acido Palmitico 1,52 1,47
Acido. Palmitoleico 0,11 0,09
Acido Heptadecanoico 0,17 0,14
Acido Estéarico 1,57 1,53
Acido Ricinoleico 84,1 84,1
Acido Oleico 3,7 3,44
Acido Linolelaidico 0,67 0,67
Acido Linoléico 3,05 3,06
Acido Araquidico 0,62 0,57
Acido ¥-linoleico 1,9 1,85
Acido Heneicosanoico 1,36 1,53
Acido cis-11-14- 0,74 0,76
Eicosadienoico
Acido Erucico 0,25 0,24
Acido cis-11,14,17- ND 0,33
Eicosatrienoico
Acido Tricosanoico 0,24 0,22

Nota: En esta tabla se establece los porcentajes de acidos grasos que contiene el aceite
y biodiesel de higuerilla.

Fuente: (Elaboracion propia, 2023)
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El andlisis cualitativo de muestras del aceite de higuerilla y de biodiesel se analizaron
individualmente por cada pico del cromatograma, en la cual se extraen los espectros de
masas de cada componente y se comprueba su identidad, buscando en la libreria NIST
MS el compuesto que mas probabilidades tiene de producir ese espectro de masas,
como se puede observar en la figura 1y 2

Figura 1

Cromatografia del aceite de higuerilla (Ricinus communis L.)

Cromatograma muestra 23-0227 (Aceite de Higuerilla)

Response_

650000 Signal: 02-03-2023-2 D\WFID1Ach

600000 o,

550000 28335

500000

450000

400000

350000

300000

24074 27288
250000
200000 FWABO | o
| | 31236
150000 | u L —
18.00 20.00 2200 24.00 26.00 28.00 30.00 32,00 34.00 36.00 38.00 40.00 42.00

Time

Nota: En esta figura se observa el cromatograma del aceite higuerilla realizado en los
laboratorios de INIAP Quito.
Fuente: (Elaboracion propia, 2023)

Figura 2
Cromatografia del biodiesel de higuerilla (Ricinus communis L.)
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Cromatograma muestra 23-0228 (Biodiesel)

Response_
Signal: 02-03-2023-4.D\FID1A.ch
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Nota: En esta figura se observa el cromatograma del aceite higuerilla realizado en los
laboratorios de INIAP Quito.
Fuente: (Elaboracién propia, 2023)

Conclusiones

En nuestra investigacion se determinaron de las propiedades fisico quimicas del aceite
de higuerilla de la variedad INIAP 402, se observan parametros dentro de las normas
ASTM D-5, ASTM D-445, ASTM D-1980, ASTM D-5554, ASTM D-5558, con contenido
de aceite es 52,2%, indice de acides 2,76 mg KOH*g?, Viscosidad Cinematica 203,2
mm2*s1, Densidad Relativa 957,6Kg*m-3, indice de Perdxidos 0.5sMeq de perdxido*Kg"
! muestra, indice de lodo 87,98g IODO*100g?, Humedad 646,5 ppm, indice de
Saponificacion 171,83 mmg KOH*g!

La espectrometria del aceite de Ricinus communis L de la variedad INIAP 402, ha
demostrado ser una herramienta esencial en el estudio de sus perfiles de acidos grasos

como evaluacion en el proceso quimico. Esta técnica proporciona informacion detallada
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sobre la composicion quimica del aceite, incluyendo la presencia de acido Ricinoleico,
que es su componente principal y responsable de muchas de sus propiedades Unicas, y
demas componentes en porcentajes de la variedad analizada. Ademas, la
espectrometria también permite detectar la presencia de impurezas o contaminantes que
podrian afectar la calidad del aceite.

La espectrometria del aceite de ricino es fundamental en diversas aplicaciones, desde
la produccion de aceite de ricino de alta calidad para finos industriales y farmacéuticos
hasta la autenticacion y control de calidad de los productos derivados de este aceite.
Ademas, la técnica también se utiliza en la investigacién cientifica para comprender

mejor las propiedades y usos medicinales del aceite de ricino.
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