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RESUMEN

Las extracciones asistidas por ultrasonido, han permitido
aumentar la concentracién y mejorar las caracteristicas de
diversos compuestos. Para evaluar el efecto del ultrasonido
en la extraccion de aceite de semillas de neem (Azadirachta
indica A. juss.), las semillas se sometieron a un secado
convectivo a 70 °C por 8,7 horas. Se aplicé sonicacion a 40
kHz con temperaturas de 30 °C, 40 °C y 50 °C y tiempos de

20, 30 y 40 minutos en semillas de Neem (Azadirachta
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indica) con un 34,12 % de contenido de aceite. Se realizaron
extracciones por el método solido-liquido por lixiviacion con
solvente n- hexano y los datos obtenidos fueron analizados
mediante un disefio estadistico de dos factores con tres
niveles cada uno y una variable de respuesta dada por el
rendimiento que arroj6é 17,6 % en el mejor tratamiento con
una desviacion estandar a 0,405 un nivel de significancia de
0.05 %. ElI aceite obtenido fue caracterizado
fisicoquimicamente, asi como fue realizada la determinacién
de perfil de &cidos grasos por cromatografia, en la que se
pudo establecer que el ultrasonido presenta un efecto
significativo en la disminucién de los acidos grasos saturados
y un aumento en el porcentaje de acidos grasos insaturados,
mejorando el comportamiento fisico-quimico del aceite y

haciéndolo méas apto para la produccion de biodiesel.

Palabras claves: Aceite, Cromatografia, Extraccion, semillas

de Neem, Secado, Ultrasonido.
ABSTRACT

Extractions assisted by ultrasound, have allowed to increase
the concentration and to improve the characteristics of
diverse compounds. To evaluate the effect of ultrasound on
the extraction of neem oil (Azadirachta indica A. juss.), The
seeds were subjected to a convective drying at 70 ° C for 8.7
hours. Sonification was applied at 40 kHz with temperatures
of 30 ° C, 40 ° C and 50 ° C and times of 20, 30 and 40
minutes in seeds with a 34.12% oil content. Extractions were
carried out by the solid-liquid method by leaching with n-
hexane solvent and the data obtained were analyzed by a
two-factor statistical design with three levels each and a
response variable given by the yield that yielded 17.6% in

The best treatment with a standard deviation at 0,405 a
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INTRODUCCION

Las fracciones liquidas

volatiles que
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of 0.05 %. The oil obtained was

physicochemically, as well as the

significance level
characterized
determination of fatty acid profile by chromatography, in
which it was possible to establish that the ultrasound has a
significant effect on the decrease of the saturated fatty acids
and an increase in the percentage of acids Unsaturated fatty
acids, improving the physical-chemical behavior of the oil and

making it more suitable for the production of biodiesel.

Keywords: Oil, Chromatography, Extraction, Neem, Drying,

Ultrasound.

tiempos de operacion y el mejoramiento

de los atributos de calidad de las materias

constituyen la semilla de Neem (Azadirachta
indica) pueden ser extraidas mediante

varios meétodos como el prensado,
destilacion con vapor de agua, extraccion
con solventes volatiles y con fluidos
2001;

Barreto, 2015; Pua et al., 2016), pero en la

supercriticos, (Martinez, Pua vy

actualidad, estos métodos tradicionales
requieren ser complementados con otras
técnicas que optimicen y maximicen la

cantidad y la calidad del aceite extraido.

Entre las técnicas para el mejoramiento de
los procesos extractivos se encuentra el
ultrasonido, el cual se considera una
tecnologia limpia, que implica bajos costos
de inversion en su utilizacibn y cuyo
fundamento aplicado a la industria, es el de
asistir, modificar y mejorar los procesos

tradicionales mediante la reduccién de

primas tratadas, varios autores han

obtenido buenos resultados en su
aplicacion a diversos alimentos como los
hongos comestibles frescos empacados
Campo Yesenia y Gélvez Victor (2013 y
Romero Pedro y Gélvez Victor (2015) con
el estudio del efecto de los campos
magnéticos Yy el ultrasonido sobre la calidad
microbiologica y las propiedades
funcionales en una emulsion de carne de
bufalo (bubalus bubalis). De otra parte se
estan empleando nano tecnologias en el
control de microorganismos patdgenos

presentes en alimentos (Villamizar, 2015).

La presente investigacion busca emplear las
semillas de Neem (Azadirachta indica)
producidas en la ciudad de San José de
Clcuta

para ser pre-tratadas con
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ultrasonido y sometidas a un proceso de
extraccion  soélido-liquido, separando el
aceite que las constituye y determinando de
esta forma la incidencia de la aplicacion del
ultrasonido en la cantidad de aceite
extraido, evaluando ademas las
caracteristicas fisico-quimicas y el perfil de

acidos grasos por cromatografia del

MATRIALES Y METODOS
A. Pre-tratamiento de la muestra.

Las semillas fueron pesadas, desinfectadas
y despulpadas y se tom6 una muestra para
realizar una evaluacion fisica mediante la
medicion de sus dimensiones largo, ancho y
peso, de acuerdo a los parametros
establecidos por las normas ISTA para la

caracterizacion fisica de semilla.

Posterior al despulpado, las semillas fueron
sometidas a un proceso de trituracion, lo
gue permiti6 realizar una mezcla
homogénea de todas las muestras
recolectadas en las diferentes areas del
casco urbano de la ciudad de San José de

Cucuta.

El secado de las semillas de neem se
realiz6 a una temperatura de 70 °C, rango
establecido de acuerdo al estudio realizado
por el investigador Padoin et al., (2016) en

semillas de papaya. En esta investigacion

tratamiento que mayor efecto presente por
el ultrasonido aplicado. Estudios evidencian
la utilizacion de los aceites esenciales
extraido de productos naturales con efectos
antimicrobianos (Pérez et al., 2017), razén
por la cual se busca otra alternativa de

utilizacion industrial.

se estudi6 la influencia de las condiciones
de secado en la calidad y el rendimiento del
aceite de la semilla de papaya trabajando
distintos ensayos a temperaturas que
variaron entre los 40 a 100 °C. Alli se
demostr6 que se obtuvo un maximo
rendimiento de aceite y una optimizacion del

proceso secando las semillas a 70 °C.

El proceso de secado de semillas de Neem
(Azadirachta indica) se realiz6 en un
secador de charolas de la marca
Generatoris, serie GEN-0512-250 y modelo
PS- SE- 001 / PE que cuenta con un
ventilador con motor de velocidad variable y
potencia de 0.25 HP, un tanel de secado
fabricado en acero galvanizado con cubierta
aislante para evitar pérdidas por calor, un
juego de resistencias eléctricas con perilla
de regulacién de potencia con capacidad de
calentamiento de hasta 150 grados

centigrados y una balanza electrénica
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interconectada a las charolas para medir de
forma directa el peso de la muestra.

En el proceso se midi6 la temperatura a la
entrada del ducto de secado (Ti), a la
entrada de la cAmara de secado (T2) y a la
salida de la camara de secado (T3). Asi
mismo se midié la humedad relativa (HR), la
velocidad del aire (VA) y el peso de la
muestra (PM)

Posterior al secado, las muestras fueron
pesadas y empacadas para posteriormente
ser llevadas al bafio ultrasénico Bransonic
Series modelo M3800H que cuenta con una
potencia de sonicacion de 40 kHz de
transduccién industrial y un temporizador

mecanico con capacidad para 60 minutos.

Sobre las muestras, se aplicaron los
tratamientos dispuestos en la tabla 1, en la
que se propusieron nueve tratamientos en
los que la frecuencia sénica del ultrasonido
se mantuvo constante a 40 kHz, mientras
gue la temperatura y el tiempo de

exposicion variaron.

Tabla 1. Tratamiento y variables de la

aplicacion de ultrasonido.

Tratamientos Frecuencia | Temperatura | Tiempo
Khz °C Min
Control NA NA NA
1 40 20
= 40 40
4 40 20
5 40 40 30

6 40 40

7 40 20

8 40 50 30

9 40 40
B. Extraccion s6lido-liquido. Al

terminar los pre-tratamientos, las muestras
fueron llevadas al equipo de extraccion
sélido-liquido por lixiviacion empleando n-

hexano como disolvente organico.

Las extracciones fueron realizadas en el
equipo para estudio de extraccion sélido-
liquido modelo PS-SL-005/PE marca
Generatoris que cuenta con un hervidor
para solvente con capacidad de 5 litros, una
mantilla de calentamiento eléctrico en el
hervidor con control de temperatura, una
columna de evaporacién empacada y un
extractor solido liquido en cuyo interior se
encuentra una canastilla para el producto

solido.

C. Rotavaporacion y caracterizacion
de la muestra. Al retirar los productos
obtenidos del proceso extractivo, estos
fueron separados del disolvente mediante
un rotavapor marca Buchi de referencia R-
215 con una presién de separacion de 233

mbar y una rotacion de 100 rpm.

Los aceites extraidos fueron caracterizados
mediante la medicion de densidad, indice
de refraccién, indice de saponificacion,
indice de yodo, indice de acidez e indice de

peréxidos de cada muestra, aplicados por
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los métodos estandar de la Norma Técnica

colombiana.

D. Decantacién. Posterior al proceso
de rotavaporacion, cuando la muestra de
aceite de neem entra en reposo se da la
formacion de emulsiones de agua- aceite
conocidas como lodos, las cuales deben ser
separadas del aceite extraido mediante una
decantacién simple, en la que por gravedad
los lodos formados descienden a la base del
decantador y son retirados por una véalvula
esmerilada. Segun Bernal, (1991) los lodos
formados obedecen a la aparicion de
emulsiones que se encuentran estables
dentro del aceite obtenido y corresponde al

arrastre de almidones, pectinas, restos de

RESULTADOS Y DISCUSION

A. Caracterizacion fisico quimica de
las semillas de Neem (Azadirachta

indica)

En cuanto a la caracterizacion fisica, se
evidencio que la estructura externa del
fruto, varia con respecto a la de la semilla
en la medida en que al retirar la cascara y la
pulpa, el tamafio y peso de la semilla no es

proporcional al tamafio de la fruto completo.

De las semillas evaluadas, se determind
gue pueden alcanzar un peso maximo de

0.5429 g, un peso minimo de 0.2679 g. y un

semilla y cotiledon que por gravedad
descienden al fondo del recipiente que lo
contiene. Para evaluar las diferencias entre
los valores de las pruebas aplicadas se
realizara el analisis de varianza ANOVA de
un disefio de dos factores con tres niveles
cada uno, que permita establecer
estadisticamente el tratamiento que
presente una diferencia significativa por
medio del programa Statgraphics. Los datos
obtenidos seran representados
graficamente para establecer el
comportamiento de los tratamientos y
seleccionar de cada uno de ellos, la
muestra que evidencie el mayor efecto del

ultrasonido.

peso promedio de 0,3749 g. Se evidencio
una desviacion estandar de 0,05 dada la
variabilidad del peso de las semillas en el
total de semillas muestreadas aun cuando
se seleccionaron frutos homogéneos y de
calidad como se requeria en la

investigacion.

Este amplio rango de datos en esta
caracteristica fisica, no resulta
determinante en la calidad de la muestra y
la variabilidad no afecta los procesos
posteriores, pero si podemos establecer

que en el fruto del &rbol neem, las
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caracteristicas externas del mismo no son
precisamente un indicador confiable de las
condiciones internas de la semilla, sin
embargo los dafos causados en el fruto por
factores externos o madurez fisiologica, si
afectan la integridad, conservacion y
aprovechamiento de Ila semilla. Con
respecto a la longitud de la semilla, se
presentd una desviacion estandar de 0,418
con valores maximos y minimos de 3,98
mm y 2,09 mm respectivamente, mientras
gue la desviacion estandar del ancho es de
0,3376 con valores maximos y minimos de
1,34 mm y 0,11 mm respectivamente. Dada
la relacién largo y ancho de la semilla, esta
corresponde a la forma elipsoidal que
presenta, en la medida en que la longitud
tiende a ser muy amplia en relacion al

ancho.

Pese a la variabilidad de los datos se
considera que las semillas son consistentes
en esta caracteristica, sin embargo los
datos obtenidos no presentan una relacion
de proporcionalidad entre estas
dimensiones, es decir, que altos valores en
la longitud no necesariamente significan que
por ende haya altos valores en el ancho o

viceversa.

La tabla 2, se establece la caracterizacion
guimica de la semilla que presenta una
humedad promedio de 10,8 % con una

desviacion estandar de 0,3 lo que indica

@ @ LIMENTECH
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que puede ser almacenada bajo

condiciones controladas evitando

alteraciones  composicionales por la

presencia de microorganismos.

El contenido promedio de cenizas fue del
4,4 % lo que se asocia a un alto contenido
de minerales que de acuerdo a Romero y
Vargas, (2005), pueden ser macro
elementos como el cobre, zinc vy
manganeso O micro elementos como
potasio, calcio, magnesio, fosforo, azufre,

nitrégeno y hierro.

Tabla 2. Caracterizacion quimica de la

semilla
Composicion quimica de la semilla
) M1 ‘ M2 ‘ M3 ‘ M4 | Medi | DS
Parametro
Porcentaje a T
Carbohid 10,9 15, | 12, 11,7 127 | 1.8
rato 7 3
Cenizas 3,6 4,2 | 53 4,5 4.4 0,6
Extracto | 2 1 19 | 16| 1.7 | 17 |01
etéreo
Fibra 1 095 1 3L | 34 | 336 | 347 | 3.0
cruda 5
Humedad | 10,7 1:’ 121’ 10,9 10,8 0,3
Proteinas | 21,8 139’ Zg’ 20,9 | 20,7 | 0,9

El porcentaje promedio de proteina fue del
20,7 %, valor que muestra estar por debajo
de datos reportados por Kamalu y Uko,
(2008) en los que el porcentaje de proteina
alcanzo el 29,7 % en muestras obtenidos de
semillas de arboles de neem cultivados en
Nigeria. Asi mismo, los porcentajes de

proteina obtenidos son menores que los
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alcanzados en la investigacion de Romero y
Vargas, (2005), los cuales alcanzaron un
promedio del 21,8 % en semillas de arboles

de neem que crecen en Venezuela.

Por otra parte, el porcentaje promedio de
fibra cruda de la muestra analizada fue del
34,7 %, y el porcentaje promedio de
carbohidratos fue del 12,7 %, valores que
difieren de los obtenidos por Hidalgo, (2002)
en los que se alcanz6 un porcentaje de fibra
cruda del 26 % y un porcentaje promedio de
carbohidratos del 38 %. EI porcentaje
promedio de extracto etéreo fue del 1,7 %
muy similar a los datos reportados por

Romero y Vargas, 2005

B. Condiciones de secado para la

semilla de Neem

El secado de las semillas de neem se
realizé por un periodo de tiempo promedio
de 8,75 horas en las se realiz6 un control
del proceso cada 10 minutos para
establecer los datos de tiempo versus peso,
ademas de los valores registrados en la
tabla 3, donde se relacionan los promedios

obtenidos en las cuatro repeticiones.

Tabla 3. Datos promedio de las condiciones

de secado.
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Secado 2| 85 |[54,9|/69,4|59,4|12,6| 2,8

Secado 3 9 52,1|68,8(60,9|11,7| 2,7

Secado 4| 8,8 |52,7/70,3|62,4|93 | 2,8

Promedio| 8,75 |53,2(69,5|60,9| 9,0 | 2,8

Durante los ensayos de secado, se registro
una pérdida de peso promedio del 47 % que
se dio paulatinamente en la medida en que
el secado convectivo evaporaba el agua

presente en la semilla.

En el momento en que la disminucion de
peso se detuvo el proceso de secado se dio
por terminado. Asi mismo se registrd un
rendimiento promedio en peso del 53 % de

semilla seca.

Al finalizar el secado se realizé una prueba
de humedad de las semillas para establecer
su porcentaje, datos que se registraron en
la tabla 4 y se compararon con los valores
iniciales de la humedad de la semilla en
cada secado. De alli se pudo establecer que

se perdié un 61 % de humedad promedio.

Tabla 4. Porcentaje de humedad de

semillas secas.

Prueba | S: Sy S3 Sa Pro Desv

m
Humeda | 10, 10, 11, 10,
d Inicial | 7 5 2 9 | 108 | 03
Humeda | 54 | 52 | 6,0 | 55 5.6 03

d final 5 6 6 9

Tiempo | T T2 Ts | HR | VA

Secado
Horas | °C | °C | °C % | mls

Humeda 58 55 68 61

0,
d perdida | % % % % 61%

Secado 1| 8,7 |53,3|69,4/60,8|11,6| 2,8
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C. Andlisis estadistico

De los tratamientos aplicados se establecié
gque el tratamiento 6, donde se aplica
ultrasonido a 40 °C por un periodo de
tiempo de 40 minutos se evidencia la
obtencion de mayor cantidad de aceite en
comparacion a los otros tratamientos
propuestos. De acuerdo a la tabla 5 se
cuantifican los ml de aceite extraido en cada

tratamiento.

Tabla 5. Cantidad de aceite extraido sin

lodos en cada tratamiento

@‘é;ﬁ LIMENTECH

un nivel de confianza del 95 %. Los datos
fueron ingresados al programa Statgraphics,
en el que se evalué el comportamiento de
los tratamientos frente a cantidad en ml de
aceite obtenido.

En la tabla 6 se relaciona el andlisis de
varianza para ml - suma de cuadrados tipo
lll en el que todas las razones-F se basan

en el cuadrado medio del error residual.

Tabla 6. Andlisis de varianza para ml -

suma de cuadrados tipo Ill.

Suma de Cuadra Razén | Valor
Fuente Cuadrado | Gl do
8 -F -P
S Medio
Efectos
Principales
A:tiempo 17,618 2 |8,80898 | 542 (0,0144

B:temperatura | 41,7229 2 | 20,8615 | 12,84 (0,0003

Interacciones

AB 21,8639 4 | 5,46596 3,36 |0,0319
Residuos 29,2445 18 | 1,6247
Total 110,449 | 26

(corregido)

Aplicacion de | cantidad en mL
. ultrasonido de
Tratamientos : . P
e Tiempo | aceite extraido en
Minutos mL
Control 0 0 0,99 | 1,49 | 0,58
1 20 1,81 1,1 2,31
2 30 30 2,71 | 3,89 | 1,05
3 40 1,35 | 2,36 | 4,81
4 20 5,36 1,35 3,93
5 40 30 2,37 | 6,67 | 4,32
6 40 7,87 | 8,73 | 8,18
7 20 3,5 3,98 3,97
8 50 30 3,76 | 3,76 | 3,98
9 40 3,86 | 3,76 | 3,74

Para realizar el andlisis estadistico de los
datos obtenidos en el desarrollo de la
investigacion, se estableci6 un disefio
experimental con una Anova en la que
intervienen dos factores incidentes en la
aplicacion del ultrasonido: temperatura y
tiempo. Este tipo de disefio se establecié
con el fin de determinar si se presentaba
una diferencia significativa entre los

tratamientos propuestos que representara

Los valores-P que se relacionan en la tabla
6, prueban la significancia estadistica de
cada uno de los factores, puesto que los
factores tiempo, temperatura y su
interaccion poseen un nivel de significancia
menor al 0.05; estos factores tienen un
efecto estadisticamente significativo sobre

los ml con un 95,0 % de nivel de confianza.

Asi mismo en la tabla 7, se evidencia que
en los tres grupos homogéneos en los que
se relaciond la variable tiempo igual a 20,

30 y 40 minutos de exposicion al
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ultrasonido, el factor que presenta diferencia
significativa es a 40 minutos, dado que los
evaluados son

otros dos niveles

estadisticamente no significativos.

Tabla 7. Pruebas de mudltiples rangos para
ml por tiempo. Método: 95,0 porcentaje LSD

@ @@ LIMENTECH
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Tabla 8. Pruebas de multiple rangos para

ml  por temperatura. Método: 95,0

porcentaje LSD

°T Casos|Media [Sigma |Grupos
LS LS Homogéneos
30 9 2,37667|0,424879 X
50 9 3,8122210,424879 X
40 9 5,42 10,424879 X

t (min) |Casos|{Media [Sigma
LS LS

Grupos
Homogéneos

*Indica una diferencia significativa

Contraste |Sig. [Diferencia |[+/- Limites
30 - 40 * -3,04333 1,26238
30 -50 * -1,43556 1,26238
40 - 50 * 1,60778 1,26238

20 9 3,0344410,424879|X

30 9 3,61222|0,424879|X

40 9 4,96222|0,424879| X
Contraste |Sig. |Diferencia |+/- Limites
20 -30 -0,577778 [1,26238
20 - 40 * -1,92778 1,26238
30 -40 * -1,35 1,26238

* indica una diferencia significativa.

En la casilla donde se sefiala con un
asterisco, indica que estos pares muestran
diferencias estadisticamente significativas

con un nivel del 95,0 % de confianza.

El método empleado actualmente para
discriminar entre las medias es el

procedimiento de diferencia minima

significativa (LSD) de Fisher. Con este
método hay un riesgo del 5,0 % al decir que
cada par de medias es significativamente
diferente, cuando la diferencia real es igual

ao.

En la tabla 8, se evidencia que en los tres
grupos homogéneos en los que se relacion6
la variable temperatura igual a 30, 40 y 50
grados centigrados de exposicion al
ultrasonido se presenta una diferencia
significativa entre todos los niveles pero
para la temperatura de 40 °C se presenta la
mayor incidencia de la variable en la

extraccion de aceite.

Dispersion por Codigo de Nivel

ML

s B olim 7
]
[ ]
3 40 &)
TEMPERATURA
Figura 1. Dispersion por cédigo de nivel

para temperatura.
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En la figura 1 se presenta la dispersion por
codigo de nivel y se sugiere que hay una
diferencia de temperatura en la extraccion
de aceite, pero la temperatura de 40°C es

donde se presento la mayor extraccion.

Dispersian por Codigo de Nivel

mL
=
T TTTT T
]
1 i IR

. ] 30 40
TEMPO

Figura 2. Dispersion por codigo de nivel

para tiempo

En la figura 2 se presenta la dispersion por
cbdigo de nivel y se sugiere que hay una
diferencia de temperatura en la extraccion
de aceite, pero la temperatura de 40
minutos es donde se presentd la mayor

extraccion.

Medias y 85,0% de Ficher LSD

LIS 3
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;
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Figura 3. Medias de Fisher LSD en la

variable tiempo

ML

En la figura 3 se evidencia que el intervalo
para el tiempo de 40 minutos no se traslapa
con los intervalos de los otros tiempos
asignados a los tratamientos, lo que indica
gue es significativamente diferente de todos

los demas.

Medizs y 35,0% de Ficher LSD
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n
=
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4l

L1
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Figura 4. Medias de Fisher LSD en la

variable temperatura

En la figura 4 se evidencia que el intervalo
para la temperatura de 40 °C no se traslapa
con los intervalos de las otras temperaturas
asignadas a los tratamientos, lo que indica
gque es significativamente diferente de todas

las demas.

D. Caracterizacion del aceite

obtenido

El aceite obtenido del tratamiento 6, por
presentar mayor diferencia significativa en
el rendimiento de la extraccion, fue llevado
a la realizacion de pruebas de
caracterizacion que permitieron establecer
su comportamiento quimico evaluando los

parametros de densidad, indice de
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refraccion, indice de acidez, indice de
saponificacion, indice de yodo e indice de
peréxido determinando sus valores de

acuerdo a la tabla 9.

Tabla 9. Caracterizacion del aceite de

Neem

Propiedades Valor
Densidad a 20°C 0,87
indice de Refraccion 1,449
indice de Acidez 986
( mg KOH/g. muestra) '
indice de Saponificacion
( mg KOH/g. muestra) 171,32
indice de Peréxido 385
(megO2/ Kg muestra) '
indice de yodo 67

(9. yodo/100 g. muestra)

La densidad del aceite de nheem presenta un
valor de 0,87 g/lcm® frente a valores de
densidad registrados por Falasca y Bernabé
(2010), de 0,91 g/cm?®. La variabilidad en los
resultados obtenidos en la medicion de la
densidad puede obedecer a factores como

la temperatura.

El indice de acidez registrado fue de 9,86
Mg KOH/g aceite, frente a valores de 21,7
Mg KOH/g aceite registrados por Romero y
Vargas, 2005 en su investigacion, lo que
establece que el grado de descomposicion
lipolitica de la muestra de aceite de Neem
del tratamiento 6 es mas baja en
comparacion a los estudios realizados por
los autores citados. Sin embargo es claro
gue en la medida que transcurra del tiempo,

la acidez del aceite de neem tenderda a

@ @@ LIMENTECH
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aumentar por el deterioro natural de la

muestra, influenciada por  factores
ambientales como la humedad relativa y la
temperatura ambiente lo que
progresivamente produciran hidrolisis de los

acidos grasos libres.

El indice de saponificacion de la muestra de
aceite de neem evaluada presentd un valor
de 171,32Mg KOH/g aceite frente a los
valores promedio de 191,18 Mg KOH/g
aceite registrado por Ofate y Quintero
(2008). El indice de saponificacion nos
establece la cantidad en mg de KOH
necesaria para producir la hidrélisis alcalina
de un triglicérido de la muestra de aceite de
neem correspondiente al tratamiento 6. Esto
nos permite establecer que el bajo indice de
saponificacién del aceite de neem evaluado
lo hace susceptible a saponificar mas
rapidamente en presencia de un alcali
produciendo glicerol y sales de &cidos

grasos.

El indice de refraccion registrado en la
investigacion nos muestra valores promedio
de 1,449 a una temperatura de 20 °C. En la
investigacion realizada por Hidalgo, 2002,
se obtuvieron valores similares de 1.453
registrados a la misma temperatura. El
indice de refraccion de una sustancia dada
varia con la longitud de onda del rayo de luz
refractado y con la temperatura. Salvo

indicacidon contraria el indice de refraccion
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viene referido a la longitud de onda
correspondiente a la linea D 589,3 nm de la
luz del sodio, y a una temperatura de 20 °C.

El indice de peroxido alcanzado fue de 3,85
MeqO. / Kg de aceite, muy similar a los
resultados obtenidos por Romero y Vargas,
(2005) en los que se alcanzaron valores de
3,9 MeqO. / Kg de aceite. El indice de
peréxido present6 niveles relativamente
mas bajos que el registrado por los autores
citados los que nos indica un menor nivel de
rancidez oxidativa y un nivel inferior de
formacion de hidroperoxidos lo que nos
permite establecer que el proceso de
enranciamiento no ha iniciado en la
muestra analizada y que el aceite de neem
extraido presenta una frescura
caracteristica de un producto recién
obtenido que adun no presenta deterioro

composicional.

El indice de yodo en la muestra analizada
presentd valores de 67 g yodo/100 g aceite,
valor igual al registrado por los autores
Romero y Vargas, 2005, los cuales resultan
congruentes en relacién a la densidad y el
indice de refraccion registrados, datos que
dan cuenta del grado insaturacion de los
acidos grasos presentes en la muestra de

aceite de neem analizada.

El grado de insaturaciébn del aceite es

importante, en primer lugar, porque esta

relacionado con el punto de fusién del
aceite. A mayor cantidad de insaturaciones,
el punto de fusién del aceite ser4d menor.
Sin embargo, como los aceites naturales
estan compuestos por diversos &cidos
grasos (saturados e insaturados) con
distintos puntos de fusion, ellos solidifican
en realidad en un rango amplio de
temperaturas, (Castro et al., 2007).

E. Cromatografia de perfil de &cidos

grasos

El perfil de acidos grasos del aceite de
Neem, permitié establecer la forma en como
el contenido de acidos grasos saturados,
insaturados, mono insaturados y
poliinsaturados podria inferir en un posible
proceso de transformacion de biodiesel y la
forma en como estos porcentajes de acidos

grasos incidirian en su calidad.

El aceite de neem resultante del tratamiento
ultrasénico numero 6, en el que se
combinaron las variables temperatura y
tempo a 40 °C por 40 minutos
respectivamente, fue llevado a un andlisis

de cromatografia de gases.

La prueba para establecer el perfil de 4cidos
grasos fue realizada en el laboratorio de
analisis instrumental y fisico-quimico Aval
quimicos S.A.S de la ciudad de Cali,
analisis realizados bajo los protocolos

establecidos por la AOCS (American Oil
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Chemists Society) en el método CE 1-62
aplicable a ésteres metilicos de &cidos
grasos que tienen atomos de carbono de 8
a 24, caracteristicos en grasas animales,
aceites vegetales, aceite marinos y acidos
grasos después de su conversion a metil
ésteres. Los protocolos aplicados
permitieron identificar el tipo de acidos
grasos presentes en el aceite y el
porcentaje en el que se encuentran,
informacion que se detalla en la tabla 10
donde se evidencian los datos arrojados por
la cromatografia y se puede establecer
cuales acidos grasos especificos hacen

parte de la muestra analizada.

Tabla 10. Cromatografia de perfil de cidos

EBE<umenTECH
’ a —.-:"'.'..:-\ a v Kooy

Estearico C18:0 % 16.92 A.0.C.S.
CE 1-62
Oleico C18:1n-9 % 43.89 A.O.C.S.
CE 1-62
Linoleico % 17.35 A.O.C.S.
C18:1n-9 CE 1-62
Linolenico % 0.88 A.O.C.S.
C18:3n-3 CE 1-62
Heneicosanoico % 0.00 A.O0.C.S.
C21:.0 CE 1-62
Araquidico % 1.33 A.O.C.S.
C20:0 CE 1-62
Gadoleico % 0.39 A.O0.C.S.
C20:1n-9 CE 1-62
Behenico C22:0 % 0.12 A.O.C.S.
CE 1-62
Euricico % 0.00 A.O0.C.S.
C22:1n-9 CE 1-62
Lignocerico % 0.00 A.O.C.S.
C24.0 CE 1-62
Otros % 0.00 A.O.C.S.
CE 1-62
Grasa % 62.65 A.O.C.S.
insaturada CE 1-62
Grasa saturada % 37.35 A.O0.C.S.
CE 1-62
Grasa mono % 44.42 A.O.C.S.
insaturada CE 1-62
Grasa poli % 18.23 A.O0.C.S.
insaturada CE 1-62
Omega 3 % 0.88 A.O.C.S.
CE 1-62
Omega 6 % 17.35 A.O.C.S.
CE 1-62
Omega 9 % 44.27 A.O0.C.S.
CE 1-62

grasos
Andlisis Unidad Resultados Método
Butirico c4:0 % 0.00 A.O.CS.
CE 1-62

Caproico C6:0 % 0.00 A.0.C.S.
CE 1-62

Caprilico C8:0 % 0.00 A.0.C.S.
CE 1-62

Caprico C10:0 % 0.00 A.O.C.S.
CE 1-62

Laurico C12:0 % 0.02 A.O.C.S.
CE 1-62

Miristico C14:0 % 0.08 A.O.C.S.
CE 1-62

Pentadecanoico % 0.01 A.O.C.S.
C15:0 CE 1-62
Palmitico C16:0 % 18.74 A.O.C.S.
CE 1-62

Palmitoleico % 0.12 A.O.C.S.
C16:1n-7 CE 1-62
Heptadecanoico % 0.13 A.0.CS.
C17:1n-7 CE 1-62
Heptadecenoico % 0.02 A.O.CS.
C17:1N-7 CE 1-62

Ademas en el andlisis de cromatografia de
gases, se destaca la presencia de los
acidos grasos oleico con el 43,89 %,
palmitico con 18,74 %, linoleico con el 17,35
%, esteéarico con el 16,92 % y araquidico
con un 1,33 %. Asimismo se evidencia el
bajo porcentaje de acidos grasos saturados
que alcanza el 37.35 % en el aceite de

neem, al igual que el alto porcentaje de
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acidos grasos insaturados que fue del 62.65
%. Estos porcentajes tienen un efecto
directo en la calidad del biodiesel dado que
determinan su comportamiento quimico,
estabilidad en altas y bajas temperaturas,
condiciones de manipulacion,
almacenamiento y  operaciones de
mezclado con otras sustancias necesarias
para optimizar su uso, sin embargo no hay
una regla general que permita determinar
cuales deben ser los porcentajes de acidos
grasos saturados e insaturados en un aceite
gue piense destinarse a la produccion de
biodiesel puesto que hay una contradiccion
entre las dos propiedades mas importantes
de la calidad del biodiesel que son la
estabilidad oxidativa y las propiedades de
baja temperatura. De acuerdo a Santos,
(2012) los acidos grasos, principales
responsables de influir en estas
propiedades, se relacionan inversamente.
Los acidos grasos saturados contribuyen
para un biodiesel con buena estabilidad
oxidativa, mientras que empeoran las
propiedades a bajas temperaturas,
mediante el aumento de los puntos de

obstruccién del filtro frio, la nube vy fluidez.

En la tabla 11, se hace una comparacién
entre el perfil de acidos grasos del aceite de
neem obtenido con pre-tratamiento con
ultrasonido en la presente investigacion,

frente a las realizadas por los Romero y
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Vargas (2005) y Lépez, 2012,
investigaciones en las que se realizo la
extraccion de aceite de Neem con hexano
como solvente pero sin la aplicacién de

ultrasonido.

Tabla 11. Analisis comparativo de perfil de
acidos grasos con y sin ultrasonido.

Sin
ultrasoni Sin
u(I:t?:s do (%) ultrasonido
Analisis . Romero (%)
onido p
(%) y Lépez,
Vargas, 2012
2005
Butirico c4:0 0.00 - -
Caproico C6:0 0.00 - -
Caprilico C8:0 0.00 - -
Caprico C10:0 0.00 - -
Laurico C12:0 0.02 - -
Miristico C14:0 0.08 0.12 -
Pentadeé:%nmcoCl 0.01 1.45 )
Palmitico C16:0 18.74 19.70 18.81
Palmitoleico
C16:1n-7 0.12 0.17 -
Heptadecanoico
C17:1n-7 0.13 - -
Heptadecenoico
C17:1N-7 0.02 - -
Estearico C18:0 16.92 20.44 17.69
Oleico C18:1n-9 43.89 36.96 40.80
Linoleico C18:1n-9 | 17.35 14.02 21.19
L|nolen|c?c: C18:3n- 0.88 0.39 151
Heneicosanoico
C21:0 0.00 - -
Araquidico C20:0 1.33 1.50 0.00
Gadolelcg C20:1n- | 45 ) )
Behenico C22:0 0.12 0.21 -
Euricico C22:1n-9 0.00 - -
Lignocerico C24:0 0.00 - -
Otros 0.00 - -
Acidos grasos | o7 35 | 49 93 36.5
saturados
Acidos grasos
insaturados 62.65 56.79 63.5

En la tabla 11, se puede evidenciar que el

uso del ultrasonido disminuye el porcentaje
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en la obtencion de acidos grasos miristico,
pentadecanoico, palmitico, palmitoleico,
araquidico y behenico que pertenecen al
grupo de acidos grasos saturados. Asi
mismo, el ultrasonido aumenta el porcentaje
en los acidos grasos oleico que pertenece al
subgrupo de los &cidos grasos mono
insaturados y los acidos grasos linoleico y
linolénico que pertenecen al subgrupo de

acidos grasos poliinsaturados.

En la investigacion realizada por Loépez,
(2012), se puede evidenciar que los &cidos
grasos palmitico, estearico, oleico, linoleico
y linolenico pertenecientes al grupo de
grasas saturadas, registran un mayor
porcentaje en la obtencién en comparacion
con el extraido con pretratamiento con
ultrasonido. El acido graso araquidico,
presenta un porcentaje inferior al obtenido
en el tratamiento en el que se aplicé el

ultrasonido.

El aceite de neem pre-tratado con
ultrasonido y extraido con hexano por
método  sélido-liquido  por lixiviacion,
presenta caracteristicas que favorecen su
utilizacién para la produccion de biodiesel
en cuanto a que posee un porcentaje de
acidos grasos saturados e insaturados en
equilibrio de acuerdo a sus propiedades
fisico-quimicas y composicionales. El uso
de ultrasonido no presenta incidencia en

estos aspectos por cuanto la condicién de

calidad del aceite de neem para la
produccion de biodiesel seria la misma si se
elaborara a partir de aceite de neem con o

sin pre-tratamiento con ultrasonido.

La composiciébn de los acidos grasos en
aceites de origen vegetal para la obtencion
de un biodiesel ideal que satisfaga las
propiedades de estabilidad oxidativa y que
tenga propiedades quimicas Optimas a baja
temperatura, se encuentra en funcion del
perfil de acidos grasos del aceite
empleando para su elaboracion, de tal
manera que la actualidad se estan
estudiando los parametros que permitirian
establecer cuales son los factores mas
importantes que inciden en la obtencién de

un biodiesel de buena calidad.

Asi mismo el aceite de neem analizado
durante la investigacién disminuy6 el indice
de yodo caracteristico para este tipo de
aceite, efecto atribuido al wuso del
ultrasonido, aspecto que daria mayor
estabilidad al biodiesel permitiendo que este
sea almacenado por un mayor periodo de
tiempo sin sufrir alteraciones en sus
caracteristicas  fisico-quimicas 'y su

comportamiento como combustible.
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CONCLUSIONES

El proceso de secado convectivo que se llevo
a cabo en la semilla de neem permitié
establecer que para alcanzar la reduccion de
entre el 55 % al 68 % de humedad en la
semilla, se debe realizar un secado a una
temperatura promedio de 70 °C con una
velocidad del aire de 2,8 m/seg por un tiempo
de secado de aproximadamente de 8,7 horas,
periodo después del cual la muestra conserva
un peso constante en el que se detiene la

pérdida de humedad.

En el proceso de obtencién de aceite de neem,
se evidencia la formacién de lodos 24 horas
después de la extraccion, donde el tratamiento
control en la etapa de decantacion presentd la
cantidad de lodos mas bajo de un 7 %, con
respecto a los tratamientos a los que se aplico
ultrasonido con variaciones ente el 11 % al 56
%, lo que evidencia que al aplicar ultrasonido
se da una interaccion entre las propiedades
fisicas y quimicas dentro de la semilla
favoreciendo la liberacibn de compuestos,
dado que se determiné teéricamente que lodos
correspondian a almidones y pectinas que por
gravedad descienden al fondo del recipiente

gue lo contiene.

La aplicacion de la tecnologia emergente como
el ultrasonido demostrd que tiene un efecto en
las semillas de Neen para obtener mayor

rendimiento en la extraccion de aceite por

lixiviacion, debido a que los datos de
rendimientos consultados sin utilizar una
técnica que favoreciera la extraccion se
encontraron en un rango de 10,31 % - 12,24
%, pero en el desarrollo de esta investigacion
se logré llevar la cantidad de aceite extraido
hasta un 17,6 % combinando las variables
temperatura y tiempo en la aplicacion de
ultrasonido. Con lo anterior se logra determinar
gue se cumple la hipotesis alternativa
planteada en la investigacion, dado que se
estableci6 que varios de los pre-tratamientos
con ultrasonido  aplicados  presentaron
incidencia en la cantidad de aceite extraido,
pero solo el tratamiento seis presentd una
diferencia significativa entre los grupos de

estudio.

El perfil lipidico del aceite que presentd
diferencia significativa en la extracciébn por
lixiviacion, mostré la obtencion de porcentajes
de &cidos grasos saturados e insaturados
similares a la de aceites obtenidos sin haber
pre-tratado la semilla con ultrasonido, lo que
establece que se encuentran dentro de los
rangos normales para aceites obtenidos de la
semilla de neem y a su vez demuestra que el
uso del ultrasonido no tiene incidencia en la
aptitud del aceite para la producciéon de
biodiesel pero si mejora de manera sustancial

el rendimiento del mismo.
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RECOMENDACIONES

El secado convectivo resulto ser un método
eficiente para el secado de las semillas de
neem, pero el largo periodo de tiempo de
secado requerido no lo hace rentable, por lo
consiguiente se recomienda la realizacion de
un secado por radiacion solar para disminuir

costos y obtener resultados similares.

Es recomendable que en procesos extractivos
se conozca todos los aspectos relacionados
con las caracteristicas y comportamiento
guimico de las sustancias y solventes a
emplear, esto con el fin de buscar estrategias
gue permitan minimizar su uso y por ende los
dafios ambientales derivados del manejo y
vertimiento de sustancias quimicas. Para
convertir las extracciones en procesos

amigables con el medio ambiente.

Se recomienda evaluar la eficiencia del método
de extraccion por lixiviacién utilizado diferentes
solventes extractores, bajo la metodologia
tratada en estudio y de esta manera poder
establecer si presente un solvente que puede
extraer mas cantidad de aceite de las semillas

de neem.

Para futuras investigaciones en las que se
evalle el efecto del ultrasonido en un proceso
de transformacion de biomasa vegetal, se
recomienda emplear un programa estadistico

gque permita la aleatorizacibn de la

combinacion de las variables a evaluar para
establecer los tratamientos, de modo tal que
se establezca de forma mas clara la relacion

causa-efecto entre variables y procesos.

En extracciones donde se utiliza semilla de
Neem se recomienda tener en cuenta la
formacion de lodos para el porcentaje de
rendimiento de aceite, ademas de que
determine con pruebas de laboratorio su
composicién, para poder continuar con
estudios que permiten obtener metabolitos
secundarios que sean materia prima base para

otros procesos.

Se recomienda que el aceite obtenido
mediante pre-tratamientos con ultrasonido y
bajo las condiciones de  extraccion
implementadas en la presente investigacion,
sea evaluado mas profundamente después de
la obtencion, con el fin de determinar
parametros que determinen su estabilidad,
vida util, condiciones de almacenamiento y

conservacion.

Seria importante estudiar las propiedades de
otras partes del arbol Neem con el fin de
ampliar la investigacion, buscando
compuestos quimicos extractivos que permitan
potencializar e industrializar el uso de este

arbol en Colombia.
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