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FECHA DE DEVOLUCION 

El último sello morco lo fecho tope poro ser devuelto 

este 1 ibro . 

Vencido el plazo, el lector pogorá .í'oo peso po r codo 

d ía que pose . !11-013) 
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INTRODUCCION 

Lo s al imentos en su mayoría, están constituidos por proteínas car bQ_ 

hidra tos y grasas, y una ele las causas que puede provocar la de sco!!l.. 

posic i ón de los alimen tos es la deterioración de di chas grasas, de­

bido a una beta-oxi dación, causada por las enzimas del grupo de las 

hidrolasas y oxidasas que contiene el aceite vege t al . Estas origi­

nan una insaturación e n el carbono beta, introduciéndose luego una 

molécula de ague y otra do oxígeno, produciendo un áci do con dos -

carbono s menos y ácido acético, además de un olor desagradable . 

Esto es conocido como rancidez .. 
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Muchos compuestos químico.s en la .Rctualida.d soYl utilizados para ayu-

dar a la preserva ción de l oo nlimentrm~ ya sea como protección al s~ 

bo=-1 toztura y alts-unas otrEts propi oc1n.nes y co!l'lo consecuencia, ex:i.s--

ten comp t!estos químicoo eopcc!fico o~ par n ayudar a productos quo do-

bido a su procesamiento o n ou cont e nido on gr asa, sufran descompooi 

ción por enranci amiento., Eotoo compuooto s , son llamados antioxide.n~ 

tes. Existen varios U.pos cUfcron t oo, uno de ellos son del tipo fo-

nólico como los orto o para di fono l o s o aquellos que posean una con-

figuración electrónica simila.~ 9 o j om,lo do ellos eon1 hiaroxi anisol 

bu tilado (BHA) 9 propil galnto, etc8 Otro tipo de antioxidante son -

loa compuestos de l tipo no fonólico como por ejemplo, el ácido aseó~ 

bico. Por último e stt!n l on compues to::> qw3 conjuntamente con el ant;!_ 

oxi dante me joran la e fectivi dad do óste, por ejempl o está el ácido -

c:ltrico . 

En és te trabajo se va a renli zar la determinación de un antioxidante, 

el propil galato D e l cual o s n t ili zado esencialmente en aceites y gr~ 

sas comesiible so Se dot.o:t'M:i.nar á cu proo·;ncia. al igual que su concen 

tración, utilizando proclunton qno contonfjan ácidos grasosp y por lo 

cual pudiera contener (lj_(1ho nntioxirlan't'J., r~o a productos escogidos -

fue r on : ace i tes comest~.hlonll enl n tn.don c1'3 a.tú.n~ paseado y productos 

en e sca.be cheo 



• 

. · 

Se coloca en un embudo de separación 10 gr de aceite con 25 ml de 

metanol y se agita durante un minuto, se separa la capa metanólica 

y se añade a la capa del aceite 20 ml de metanol haciendo lo mismo 

que la extracción anterior, éste es para extraer el propil galato -

del aceite, se juntan las élos capas metanólicas y se llevan a baño 

de 45°C durante do8 minutog aproximadamente, se afora a 50 ml y se 

le añade 1 gr de carbonato de calcio, para neutralizar la solución 9 

luego se fil tra y a 10 ml del filtrado se le añade 1 ml de acetona, 

para formar un solvente mixto en el cual se pueda llevar a cabo la 

• 1 
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reacci6n, y 10 mg de sulfato ferrosoamónico, el cual reaccionará 

con e 1 pro pi 1 gala to, se o.gi ta y se de ,ja reposar duran te 15 m in. Si 

se encuentra presente el propil galato, aparece en la solución un co 

lor azul intenso ( con tendencia a morado )~ que se lleva al espec­

tofotómetro en este caso un Coleman Junior II-26. 

Es necesario obtener ut1a soluci6n cristalina para poder llevarso al­

aparato y estar do acuerdo con la curvo. de calibración que se descr! 

birá más adelante, por lo tanto, cuando no se forme una solución el~ 

ra después de añadir el carbonato de calcio y filtrarse, sino que 

aparezca opaca, será necesario efectuar las extracciones con éter de 

petróleo, siguiendo la m~_sma secuencia que con el metanol y después 

seguir con las ca.pas etéreas el procedimiento normal. 

El blanco que se utiliza.rá para calibrar el aparato, se prepara si­

guiendo el mismo método. S9 le hará ln extracci6n a una muestra y -

se le añadirá el metanol, el carbonato de calcio y la acetona según 

el procedimiento descrito anteriormente, pero sin éfñadir el sulfato 

ferrosoamónico . 

Es necesario hacer notar quo el s11lfato forrosoamónico es inestable, 

ya que se oxida fácilmente, y para evitar la oxidacién lo menos pos1 

ble, se pulveri za y so guarda en un pesafiltro en un desecador pre­

ferentemente. 
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CURVA DE CALIBRACION. 

Para obtener la cur va de calibración, se efectuó un barrido con el -

espectrofotómetro, para comprobar la longitud de onda óptima. Para 

hacerlo se probó la solubilidad del propil galato en ácido ol~ico y 

resultó experimentalmente muy baja, aunque teóricamente el propil g~ 

lato es soluble en aceite de un .5 a 1 por ciento a 77-122 °F. Por 

lo tanto se hicieron soluciones metanólicas directamente. 

Se disolvieron 2 mg de propil galato en 25 ml de metanol y se siguió 

con el procedimiento normal. 

Se escogió ésta cantidad de propil galato, debido a que el peso per­

mitido de éste en los alimentos, es de e02 por ciento en base al pe­

so del aceite, y corno la muestra que se utilizará en el método será 

de 10 gr de aceite, el .02 por cJ.ento son 2 mg de propil galato. 

Se leyó la muestra en el aparato y los resultados se muestran en la 

tabla I y en l; f igura I • 

. 1 
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LONGITUD A~'JflORBANCIA 1 TRANSMITANCIA % DE ONDA (-log T ) 
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Por lo tanto, después de graficar, se ve claramente que la longitud 

de onda Óptima es de 580 nm~ 

Para obtener la curva de calibración se hicieron las siguientes - -

pruebas de estabilidad de reacción. 

Se varió el tiempo y se leyó con dos muestras de diferente concen--

tración. IJ()s resultados se muestran en J. a tabla 2. 

T A B L A 2. 

RESUL':'ADOS DE LA PP.DmRA PRUEBA DE ESTABILIDAD. 

i 

Tiempo de 
mg de propil galato 

reacción 
• 1 mg <;[T 3 mg foT 

--..-,.-lUi r • • r:: · 227Tt'" z-sxe .. 
~ -

-~= . 

15 min 83.1 20.5 

30 m in 82 .. 1 10.9 

45 min 81.9 9.5 

1hr 81.5 9.1 

1hr 15 m in 81e5 9.0 

1hr 30 m in 
1 

83o0 20.0 

li 
' 

1hr 45 m in 82e 5 19.0 
1 

2hrs i 80.5 18.0 

2hrd 15 m in 79e9 17.0 

/ 
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Esto indic.6 una estabilidad aceptable desde los 15 min de reacción. 

Para comprobación se ofectu6 otra prueba, pero ahora con una misma 

concentración y diferentes mue stras. Los resultados se muestran en 

la tabla 3. 

T A B L A 3 

RESULTAI.úS DE LA SEGUN1)A PRUEBA DE ESTABILIDAD 

Tiempo de 
3 mg de propil galato % transmi tancia 

reacción 
mata 1 mata 2 mata 3 mata 4 

5 min 56 32 32 52 

10 rnin 38.5 29.7 30.5 40 

15 m in 29e9 26.5 28 30 

Comparando los resultados, se ve una gran inestabilidad de la reac-

ción a los 5 y 10 minutos, mientras que la estabilidad comienza a -

los 15 minutos mínimo, por lo tanto todas las muestras fueron toma-

das a este tiempo . • 

TABLA DE RESULTADOS 

Como se dijo antes, la concentración permitida de propil galato es 

de 2 mg, por lo tanto se escogieron las siguientes concen traciones 

para obtener la curva de calibración en un rango de 20-90 %T - - -

aproximadamente. Los resultados se muestran en la tabla 4, y en -

la figU.ra 2. 

- 9 -



1 

-

tiempo z 15 min concentraci6n de propil galato en mg 

-
Lectura • 1 .3 .5 1 1.5 2 3 

r-r 

1 1 87 
1 

79 58.5 · 65 52 39.5 29.9 

1 % 2 87.5 79 76 58 48 49 26.5 1 

- 1 75·9l 1 
1 

t 
3 87 77.5 55 48 40 28 

r 

1 
4 87 77.1 75.5 55 59 ; 55 30 

a -

1 

5 93 79.5 75 50 56.5 38.5 19.5 
n 

(ti 
' •J 

~ 
t-' 
r--5 
~ 

8 
Ul 

t:1 
w 
t-' 8 
> 

:> 
o e: b:1 
~ 
<: t-4 
:> 

> 
tj 
tr.l 

o ,:::,.. 

S 6 93 87 68 52 
1 

47.5 
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figura 2 

.075' CURVA DE CALIBRACION 
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Se saca.rá el coef:i.ciente · de cor.relacion (r) y quien se aproxime más 

a 1 será la relaci6n más cercana. 

Relaci6n lineal. 

SP.ry L 
r= "[Sc:x scy) 2 

SPxy= Sumxy- X 'Sum.y = 1.16991 

2 -
SCx- Sum.X - XSum.x = 6.52 

2 
SCya · Sum.y- ySurn.y = .2125041 

o 
o o r= .9939053 muy próxima a 1 

Relaci6n cuadrática. 

=S;;..Pw.;;.;:x-.. __ "~~"'­r=-
( SCw SCx)~ 

SPwx= Sum.wx - w Sum.x = 19.6082 

SCwc Sum.w2 - Ü Sum.w = 63.76796 

2 - 6 SCx= Sum.x - x Sum.x .. .52 

Sustituyendo r= .9616 

SP= suma de productos 

SC= suma de cuadrados 

o 
o o se concluye que la curva sigue una r elación lineal, ya que se 

aproxima más a 1. 

-13-
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Si~~iendo una relación lin?al se corregirán ahora los puntos de - -

:::·ansmi t.ancia de la curva de calibración original. 

b = .~l'EY = .179432 
SCx 

y e absorbancia 

x = conce ~tración de propil ~ 

lato. 

Entonces la ec~~ción de la recta queda de la siguie nte manera. 

Y = .04568 + ( .179432 ) X n n 

1:::-s pun tos corree.i<'l os se darán en la tabla 6 y en la figure. 3 

Tt.BLA 6 

Corrección de puntos de transmitancia. 

- ¡· Trar .. srr:i tancia % 
concentración 

e xperime nt al corregida (y) (x) 

90.05 86.37 • 1 

82.06 79.52 .3 

70.32 73.21 .5 

54.57 59.55 1 

50.43 48.43 1. 5 

39.66 39e39 2 

26.22 26., 06 3 



• figure::. 3 

CURVA DE CAlTBRACION 
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ERROR DE LA CURVA. 

El erro:- de l a 0urv-é.i. de calibración con las tranmni t ancias corregí-

~ae, e s e l s i guiente. 

2 2 
r = (SPr!~ ~ .987401 8145 x= concentración 

SCx SCy yc absorbancia 

En tonces , 

Variación to tal de t ranmitancia ~ SCy r. &212504 

o 
o o 

( 

a ) Debido a que va:de la concentx-ación. 

2 SCy (r ) = .209827 

b) A que haya error en lo demñs. 

0.00267 

el ranc o de error es el ·siguiente: 

error 

n-par6rr.etros 

part!illetros ::: 

n = 7 

.. 

' ..... 
) 2 '"' <.~:.002677 ) i: = 

¡¡. 

b, h r.: Y t• d e 3 es a.ma ::1. 

- 16 -
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Se efsct~a ahora el rango de e rro r de las absorbanci a s corregidas. 

Se acla~a que al decir, corregir transmi tancias se refiere a obtener 

una e stirr,ación de las mismas. Ver tabla 7 y f i gura 4 como e l sub se-

cu~nte ejemplo. 

T A BL A 7 

P..A:'GO m: ERROR DE U CURVA DE CA.LIBRACI ON. 

~------- ~ 

% de t.ransmitancia 

corregida ll .rango 

- ·---·,-

86.37 11 81.37- 91.67 ll 

79.52 74-92 - 84.40 
' 
1 

73.21 
1 

68.98- 77.70 

59-55 1 56.10- 63.20 
1 

1 

48. 43 11 45.63 - 51 .40 

39 .39 37.11- 41.81 

26.06 24.55- 27.66 

Se recuerda que las conve rsiones, cálculos y gráfi cas se e fe ctúan 

1 

po r ~edio de ab~crbancies. 

- 17 -
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figura 4 

RAr.GO DE ERROR DE LA CURVA DE CALIBRACION 
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~js r:1:plo. 

Se r:!i:le alguna muestra ( irta&;inarin ) , y como resultado dá una lec­

tura de 50 ?'di' . Para sab9r la concentración de propil galato se ha­

ce lo sicuiente: 

A "' -log T 

.3010 

Ar:: absorbancia 

Se efectúa la extrapolación según la figura 4, determinando una con­

ce ntraciór. , 1.3125 - 1.6875 mg con un pro me dio de 1.5 mg. 

Esto es la cantidad de propil galato esti~ado o aproximado~ que pu­

ciera estar pre sen te en dicha muestra imaginaria. 

J.TIESTHAS ESCOGIDAS. 

Somo ya se dijo antes, se escogieron los siguientes productos por 

su contenido en grasa y ~ceite, exi giendo por lo t an to el uso de un 

an tio:d C.ante. 

El mue s tre o realizado se m~estra en la tabla 8 • 

. . 
- 19 -



T A B L A 8. 

MUESTREO RF.ALI ZAJX) 

WJF.STRA NUl>lERO 'DE 
IWESTRAS RESULTADO 
DI FEREJJTES 

- aceite de maíz 1 negativo 

-aceite de algodón 3 negativo 

- aceite de cártamo 3 negativo 

-aceite de soya 1 negativo 

- aceite de oliva 2 negativo 

- aceite vegetal 

en atún 8 negativo 

- aceite vegetal en 
sardina 4 negativo 

- aceite vegetal en 
sardina en tol'!late 3 negativo 

- aceite vegetal en 
pescado 1 negativo 

. 
-aceite vegetal en 

anchoas 1 negativo 

-aceite vegetal de 
chiles en escabeche 

serranos 4 negativo· 

jalapeños 2 -· negativo 

largos 1 negativo 

chipotle 1 negativo 



/ 

Se hicieron pruebas como comprobación del rnó-todo, para ver su efec­

tivid-9-do Consisti6 en J'o s:i..BUi.~nte& 

Se util i zarorJ do A cla.ee s Cle ace ite, c1e ol:\.va y de sardina, las cua-

les habían sido analizadas anteriormente, unndo resultados negnti-

vos. Ahora se con taminaron las mue stras, añadiendo 200 mg de3 propil 
o 

gala to en cada uml~ calentando a 30 F aproximadamente~ se fi ltraron 

al vacío para separa.:r o" pr.opil ealnto no d.isuel to y se hizo la do-

terminactón cor: el procedimiento norr.1aL 

Estas pruebas dieron positivas, llevándose al eapectofotómetro, 

dando 20~T la muestra éle oJ.iva y 25~T la de sardina.. 

Dieron un r~lsul tado J ógico, l o quA d:i..ó confiai:ilj.dad al procedimien-

to efectuado. 

21 
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DI SC:UC!ON. 

El procedimiento llevado e. cabo para cot1ocor la cantidad de propil 

galato que pudieran con te!1er algunos productos de venta en el mer­

cado, fué muy satisfactorio; ya que sin mucha dificultad, se pue­

den obterJer en la mayoría de los casos, tma determinaci6n con re­

sultados bastante aproxirnndo s8 

En este trabajo, los result.aclos negativos obtenidos en el muestreo, 

s6lo indica ur.a total fe.lta de uso c1e éste antioxidante, en éste­

ramo de la industria alimenticin., 

- 22 -



C:OJ\'CLtTSION 

De los resultados anterioreo, se infiero que el procedimiento para 

la determinaciór. de] propil galato on aceites y productos grasos, 

es exac to y dá r esul tadon f'1Ícilmente reprodncibles. 

También se de sprende qvo • in~lno de los Recites o productos grasos­

que se cncuentra11 actua.lm8nt~ on ol comercio, está usando propil ga­

lato o cualquiera de lo8 ealatos8 

- ?.3 -



HF.SHHF.N 

S') co u:prob6 un método para clotermio1 r.ción rlcl propil galato en - .,.,. -

2ce i tes 9 y se hi cieron con é l comprol~ar.:i.o !'los en aceites y pr oductos 

grasos del mercado ~ 
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