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INTRODUCCION

Los alimentos en su mayorfa, estén constituidos por proteinas carbo
hidratos y grasas, y una de las causas que puede provocar la descom
posgicidén de los alimentos es la deterioracién de dichas grasas, de-
bido a una beta-oxidacidén, causada por las enzimas del grupo de las
hidrolasas y oxidasas que contiene el aceite vegetal. Estas origi-
nan una insaturacién en el carbono beta, introduciéndose luego una
molécula de ague y otra de oxigeno, produciendo un &cido con dos -
carbonos menos y &cido acdtico, ademis de un olor desagradable.

Esto es conocido como rencidez.



Muchos co%puestos quimicos en la.acfualidad son utilizados para ayu-
dar a la preservzcién de los elimentos, ya sea como proteccién al sa
bor, toxtura y algunas otras propiedades y como consecuencia, exige-
ten compnestos quimicos enpecificos, para ayudar a productos quo do=
bido a su procesemiento o a su contenido en grasa, sufran descomposi
cién por enranciamiento, Istos compusstos, son llamados antioxiden-
tes. Existen varios tipos difcrentes, uno de ellos son del tipo fo-
nélico como los orto o para difenoles o aquellos que posean una con-—
figuracién electrdnica similar, ejemnlo do ellos sons hidroxi anisol
butilado (BHA), propil galato, etc., Otro tipo de antioxidante son -
los compuestos del tipo no fonélico como por ejemplo, el &cido ascér
bico. Por Gltimo estén los compusstos que conjuntamente con el anti
oxidante mejoran la efectividad de éste, por ejemplo estéd el Scido -

citrico,

En éste trabajo se va a realizar la determinacién de un antioxidante,
el propil galato, el cual es utilizado esencialmente en aceites y gra
sas comestibles. Se determinarf ou pressncia al igual que su concen
tracién, utilizando productos que contengan dcidos grasos, y por lo
cual pudiera contener dicho antioxidanta, Loag productos escogidos -
fuerons: aceites comestiblen, enlatades ds atfin, pescado y productos

en escabeche,



MATURIALES Y METODOS

Se coleoca en un embudo de separacidén 10 gr de aceite con 25 ml de
metanol y se agita durante un minuto, se separa la capa metanélica
y se anade a la capa del aceite 20 ml de metancl haciendo lo mismo
que la extraccidn anterior, 8ste es para exitraer el propil galato -
del aceite, se juntan las dos capas metanSlicas y se llevan a bafic
de 45°C durante dos minutos aproximadamente, se afora a 50 ml y se
le afiade 1 gr de carbonato de calcio, para neutralizar la solucién,
luego se filtra y a2 10 ml del filtrado se le afiade 1 ml de acetona,

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



reaccidén, y 10 mg de sulfato ferrosoaménico, el cual reaccionarf - -

con el propil galato, se agita y se deja reposar durante 15 min, Si

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

lor azul intenso ( con tendencia a morado Js que se lleva al espec-

tofotémetro en este caso un Coleman Junior II-26,

Es necesario obtener una solucién criegtalina para poder llevarse al-
aparato y estar de acuerdo con la curva de calibracién que se descri
bird més adelante, por lo tanto, cuando no se forme una solucién cla
ra después de afiadir el carbonato de calcio y filtrarse, sino que -—-
aparezca opaca, serd necesario efectuar las extracciones con éter de
petrdleo, siguiendo la misma secuencia que ccn el metanol y después

seguir con las capas etéreas ¢l procedimiento ncrmal,

El blanco que se utilizaré para calibrar el aparato, se prepara si—-
guiendo el mismo método., S3 le hari la extraccién a una muestra y -
se le afiadird el metanol, el carbonato de calcio y la acetona segin
el precedimiento descrito anteriormente, pero sin afadir el sulfato

ferrosoaménico,

Es necesario hacer notar que el sulfato ferroscaménico es inestable,
ya que se oxide fdcilmente, y para evitar la oxidacién lo menos posi
ble, se pulverizas y se guarda en un pesafiltro en un desecador pre--

ferentemente.



CURVA DE CALIBRACION.

Para cbtener la curva de calibracién, se eféctué un barrido con el -
espectrofotéme tro, para comprobar la longitud de onda éptima., Para
hacerlo se probd la solubilidad del propil galato en &cido oléico y
resulté experimentalmente muy baja, aunque tedricamente el propil ga
lato es soluble en aceite de un .5 a 1 por ciento a 77=122 °F, Por
lo tanto se hicieron soluciones metandlicas directamente.

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

con el procedimiento normal,

Se escogib ésta cantidad de propil galato, debido a que el peso per-
mitidc de éste en los alimentos, es de .02 por ciento en base al pe-
gso del aceite, y como la muwestra que se utilizard en el método seré

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

Se ley6 la muestra en el aparato y los resultados se muestran en la

tavla I y en 1¢ figura T,
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Por lo tanto, decpués de graficar, se ve claramente que la longitud

de onda 6ptima es de 580 ﬁm.

Para cbtener la curva de calibracidén se hicieron las siguientes - =

pruebas de estabilidad de reaccidn,

Se varid el tiempo y se leyd con dos muestras de diferente concen—

tracién., los resultados se muestran en la tabla 2,

TABLA 2,

RESULTADOS DE LA FRIMERA PRUEBA DE ESTABILIDAD.

Tiempo de
mg de propil galato
reaccién
.1 mg T 3 mg #T

T 20.5
30 min 82,1 10.9
45 min 81.9 9.5
1hr 81.5 9.1
1hr 15 min - 81.5 9.0
1hr 30 min | 83.0 20.0
1hr 45 min g 82.5 ) 19.0
2hrs I 80.5 18.0
2hrd 15 min 19.9 14720




Esto indic§ una eetabilidad aceptable desde los 15 min de reaccidn.
Para comprobacién se efectud otra prueba, pero ahora con una misma
concentracién y diferentes muestras., lLos resultados se muestran en

la tabla 3,

TABLA 3

RESULTADOS DE LA SEGUNDA PRUEBA DE ESTABILIDAD

o
Tiempo de 3 mg de propil galato % transmitancia
reaccidn
msta 1 msta 2 msta 3 msta 4
5 min 56 32 32 52
10 min 38.5 29.7 30.5 40
15 min 29.9 26,5 28 30

Comparando los resultadosy se ve una gran inestabilidad de la reac-
cién a los 5 y 10 minutos, mientras que la estabilidad comienza & -

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

das a este tienpo,

-TABLA DE RESULTADOS

Como se dijo antes, la concentracién permitida de propil galato es
de 2 mg, por lo tanto se escogieron las siguientes concentraciones
para obtener la curva de calibracidén en un rango de 20-90 %T —
aproximadamente. Los resultados se muestran en la tabla 4, y en -

la figura 2,



tiempo : 15 min

concentracién de propil galato en mg

Tootums . .3 .5 1 1.5 2 3
1 87 79 58.5- 65 52 39.5 29.9
% , 2 87.5 79 76 58 48 49 26,5
> 3 87 77.5 75.9 55 48 40 28
r
4 87 TTe1 75.5 55 59 55 30
2
5 93 79.5 75 50 56.5 38.5 19.5
n
s 6 93 87 68 52 47.5 29 40
m
" 7 94 86 68 49 45.9 38 27
t
8 95 87 68 53.2 50 33 16
a
n 3
5 9 87 86.5 68 54 47 35 19.1
. . S
Promedio 90.05 82,06 A7O.32 54+ 57 50..43 39,66 26,22
a
Absorbancia 20455 .0858 01529 +2630 22973 -4016 »5813
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Abs?rbancia Concentracidn x2 y2 5 :
yi (z) mg xy W =
(w)
. 0455 o .01 .00207 .00455 0001 .0010
.0858 o3 .05 00736 »02574 .0081 »027
.1529 5 25 | .02337 07645 .0625 .1250
« 2630 1 1 .06916 «25620 1 1
22973 1.5 2,25 .08838 «44595 | 5.0625 | 3.375
4016 2 4 .16128 .8032 16 8
.5813 3 9 +33790 1.7439 81 27
sumatorial| 1.8274 8.4 16.6 .68956 | 3.36279 | 103.1332| 39.5280
promedio .2610 P2 ’2.3714 B

G VIV

'S0TANODTVD

*®0T}

*300T7}5Ue}BN SOTNO[HO SO Iep © upIezodus o8 SBIQE} SBY Uy

-pIpENO O TBOUTT UQTOBTET BUN ondTs BAINO B[ 18 Jouwtxd preqoxdwod eg

*YOILLVAYLVA NOIOOHYHOD



Se sacaré 2l coeficienter de correlacion (r) y quien se aproxime més

a 1 serd la relscién més cercana,

Relacidén lineal.

-

SP .
= TsCx sty )~

SPxy= Sumxy - X ‘Sum.y = 1.16991
SCx= Sum.X2 - XSum.x = 6.52

SCy-~Sum.y2- ySum.y = .2125041
[+]
©° r=,9939053 muy préxima a 1

Relacidén cuadritica.

SPwx
r:—ﬁ

(scw scx)?

SPwx= Sum.wx - W Sum.x = 19,6082
SCw= Sum.w2 - W Sum.w = 63,76796

SCx= Sum.12 - X Sum.x = 6,52

Sustituyendo re= ,9616

SP= suma de productos

SC= suma de cuadrados

(]
© © go concluye que la curva sigue una relacidén lineal, ya que se

aproxima mis a 1.



Siguiendo ura relacidén lineal se corregirén zhora los puntos de - -

transmitancia de la curva de calibracidén original,

¥y =b, + bx ¥y = absorbancia
x = concentracién de propil ga
lato.

(oo
]

SCx

o = ¥ = bX = ,04568

Entonces la eccumzcién de la recta queda de la siguiente manera,

y, = «04568 + ( 179432 ) x
Los puntos corregidos se dardn en la table g 7 en la figurs 3

Corrzccidn de puntos de transmitancia,

Transritancia %
concentracidn
experimental corregida (y) (x)
90.05 86.37 o1
82.06 79.52 w3
70.32 73.21 .5
5457 59.55 1
50.43 48,43 1.5
39.66 39.39 2
26.22 26,06 3

- 14 -



figure 3
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ERROR DE LA CURVA,

El error de la curva de calibracidn con las transwitancias corregi-

das, es el siguviente,

2 2
r= (SPxy )_ = .9874018145 x= concentracién
cn "
S5Cx SCy v= absorbancia
Entonces,

Variacidén total de tranmitancia = SCy = ,212504
a) Debido a que varfe la concentracidn.
0y (%) = .209827
~b) 4 que haya error en lo demis.

0.00267

0
00 2l rango de error es el siguienio:

error )_; 2
2 = .002677 il £
n-paréiretros (~"""7“““—) B % SDESGE00

=3

2 + <r
rarfmetros = b, b.. ¥ :
E B ? et Yagtimada

n=17

- 16 -



&

Se efectda azhora el rango de error de las absorbancias corregidas,
Se &clara que al decir, corregir transmitancias se refiere a obtener
una estimacién de las mismas., Ver tabla 7 y figura 4 como el subse-

cusnte ejemplo.

TABLA 7

RAVUGO DE ERROR DE 1A CURVA DE CALIBRACION.

% de transmitancia
corregida rango
86.37 81.37 - 91.67
79.52 74.92 ~ 84.40
73.21 68.98 - 77.70 |
59.55 ‘ 56,10 ~ 63.20
48.43 45.63 ~ 51.40
39.39 37.11 - 41.81
26.0€ 24.55 - 27.66

Se recuerda que las conversiones, célculos y gréfices se efectian

% |
por medio de absorbancias.

- 17 =
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figura 4

RAYGC DE ERROR DE LA CURVA DE CALIBRACION

16

R

.— T .—u. .I_1A||._.I
Wi ==
et I - . s
! | 1 !
: y ! i i
; sh dis i ledantl sl oot
; | !
| ~ -
6 T i =
i Il '
] { i b |
( ETE S
i i ! !
‘ : - = .
i | Ty = - =
| = R daa 1hen
i min rvoe | [l gt e
o - su
) [ L et e ]
et o=} — ~— -
-
) === [=E (e ) ) (SR S (PR (e
= oo el iy
—t
|

DA SR (MW EN TN 0107 DO T

REEATELT

(]
TS S
|

.
SES o
-
O 0 O O
e

:..1 i e o e

T

e

e

5

1 X1 CHCLES

Oo 375

7 RITERIC

CONCENTRACION
FROPIL GALATO

( mg)



Zjenplo.

Se mide alguna muestra ( imaginaria ), y como rssultado d4 una lec-

tura de 50 %0, Para saber la concentracidn de propil galato se ha-

ce lo siguiente:
L= log T A= absordancia ‘
= +3010
Se efectia la extrapolacidn segliin la figura 4, determinando una con-

csntraciér,1,3125 - 1.6875 mg con un promedio de 1.5 ng.

Esto es la cantidad de propil galato estimado o aproximado, que pu-

diera ecstar presente en dicha muestra imaginaria,

I'UESTRAS ESCOGIDAS.

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

su contenido en grasa y aceite, exigiendo por lo tanto el uso de un
antioxicante,

&

¥l muestreo realizado se muestira en la tabla 8,

s 1 o



MUESTREO REALIZADO

TABLA 8,

NUESTRA NUMERO DE
KUESTRAS RESULTADO
DIFERENTES
- aceite de maiz 1 negativo
- aceite de algoddn 3 negativo
- aceite de cértamo 3 negativo
- aceite de soya 1 negativo
- aceite de oliva 2 negativo
- aceite vegetal
en atin 8 negativo
- aceite vegetal en
sardina 4 negativo
- aceite vegetal en
sardina en tomate 3 negativo
- aceite vegetal en
pescado 1 negativo
~ aceite vegetal en
anchoas 1 negativo
~-aceite vegetal de
chiles en escabeche
serranos 4 negativo
jalapefios 2 , negativo
largos 1 negativo
chipotle 1 negativo




;
Se hicieron pruebas como cemprobacién del mé+odo, para ver su efec-

tividad, Consistid en jo siguients:

Se utilizaroun dos clases de acelte, de oliva y de sardina, las cua-
les habian sido analizadas anteriormente, dando resultados negatl -
vos. Ahora se contaminaron las muestras, afiadiendo 200 mg de propil
galato en cada una, calentando a BOOF aproximadamente, se filtraron

al vacio para separar o! propil galato no disuelto y se hizo la de-

terninacidn cor el procedimiento normal.,

Estas pruehas diercn positivas, llevdndose al espectofotémetro, -« -

dando 207T la nuestra de oliva y 254T la de sardina.

Diercn un resultado 18gico, lo que dié confiakbilidad al procedimien-~

to efectuado,

21
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DISCUCION,

El procedimiento llevade 2 cabo para conocer la cantidad de propil
galato que pudieran contener algunos productos de venta en el mer-
cado, fué muy satisfactorioc; ya que sin mucha dificultad, se pue—-—
den obterer en la mayoria de los casos, una determinacién con re—-

sultados bastante aproximados.

En este trabajo, los resultados negativos obtenidos en el muestreo,
s6lo indica una total falta de uso de 8ste antioxidante, en éste —-

ramo de la industria alimenticia.



CORCLUSTION

De los resultados anteriores, se infiere que el procedimiento para -
la determinacidén del propil galato on aceites y productos grasos, -

es exacto y dd resultados fdcilmente reproducibles.

Tambidén se desprende que ninguno de los aceites o productos grasos -
que se encuentran actualmente en el comercio, estéd usando propil ga-

lato o cualquiera de los galatos,



RESUMEN

S2 comprobbé un método para determinacidn del propil galato en = - -
aceites, y se hicieron con &1 comprohaciones en aceites y productos

grasos del mercado.
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