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OBJETIVQ

El aceite de jojoba, es una cera liquida que presen-
ta caracteristicas finicas y especiales. Comparado con los
aceites vegetales comunes, es mis resistente a la rancidez,
oxidacién y a la mayoria de los cambios quimicos normales.
Debido a su estabilidad y a su alto peso molecular, hasta la
fecha se ha considerado un aceite muy resistente a la sapo -
nificacién directa. Asi pues, los métodos que se han
desarrollado para la obtencifn de alcoholes y 4cidos grasos
provenientes del aceite de jojoba, involucran métodos tarda-
dos, caros y sofisticadoes.

El propfsito principal de esta investigacitn, es tra
tar de mostrar que el aceite de jojoba puede ser saponificado
directamente con una solucifn acuosa de dlcali, con el fin"
de obtener los alcoholes., Si ésto se logra, se busca tam -
bién establecer las condiciones de saponificacién, asi como
separar los alcoholes del producto resultante de la saponifi

-

cacidn, cuantificarlos y caracterizarlos.
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RESUMEN

El desarrollo de éste método para la obtencifn de al
coholes grasos a partir del aceite de jojoba, involucra una
saponificacidén directa del aceite con una solucidn acuosa de
NaOH al 76% en peso, aplicando agitacién y temperatura cons-
tante.

El producto obtenido de esta saponificacidn, consiste
de sales de sodio de &cidos grasos y alcoholes grasos; don-
de ambos se encuentran perfectamente mezclados, Los
alcoholes son separados mediante una extracci®n por solventes,
en un soxhlet. La mezcla obtenida de esta separacifn (alco-
holes en su mayoria con rastros de jabones), es eluida
através de una columna empacada con silica gel, con el fin
de eliminar los rastros de jabones arrastrados en la extracl
cifn. Finalmente se evapora el solvente para obtener los
alcoholes libres.

Se obtuvieron alcoholes grasos con un rendimiento
que varid del 43 al 45% en peso. Ademis, estos alcoholes
presentaron caracteristicas quimicas tales como: Indice de
Iodo, 83; Indice de éapcnificaciﬁn, 1.1; Indice de Acidez,
0.07%; Indice de Oxhidrilo. 5.6%; y Materia Insavonifica-
ble, 98%. Estas caracteristicas quimicas muestran que el
enlace etilénico no se afectd y que la saponificacibn se lle

v6 a cabo totalmente. Los alcoholes obtenidos también se
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analizaron por espectrofotometria de infrarrojo, comprohindo
se en los espectros resultantes su identidad.

Las caracteristicas del producto obtenido por éste
método, fueron comparadas con las de los productos obtenidos
por otros métodos reportados por la bibliografia, resultando

ser muy similares.



INTRODUCCION

El desarrollo tecneoldgico ha provecado la necesidad de buscar
nuevas fuentes para producir alcoholes grasos de cadena larga, tanto
para productos terminados en la industria alimentaria, cosmética, mine-
ra y otras; asi como en la elaboracifn de materias primas como resinas,
plastificantes, surfactantes, antiespumantes, y otros,

Hasta hace poco tiempo, la produccifn de &stos alcoholes depen-
dia Gnicamente de fuentes naturales, como son el aceite de coco, de
babasfi, de paima; de donde se obtenian por hidrogenacibn de sus &cidos
grasos, Recientemente se han desarrcllado otros métodos para la obten-
cibn de &stos alcoholes, Sin embargo, para la obtencifn de alcoholes de
cadena larga, siempre se ha partido de otras fuentes como son la reduc-
cibn de &cidos grasos o polimerizacifn del etileno,

En el Desierto de Sonora se ha encontrado que existe una planta
silvestre Simmondsia chinensis (jojoba), cuyas semillas son ricas en una
cera liquida constituida esencialmente de esteres de alto peso molecular
donde un Acido graso de ;aﬁena larga se encuentra esterificado a un alco-
hol graso, ambos monoinsaturados, Esto, constituye una fuente de
obtencidn de alcoholes mry importante ya que pueden ser obtenidos en
forma natural, sin tener que recurrir a un procesc mis complicado, Ade-
mids, el aceite de jojoba proviene de fuentes renovables y contiene a

dichos alcoholes en un porcentaje bastante aceptable.



ANTECEDENTES

La Planta de Jojoba

La planta natural del desierto, jojoba (Simmondsia
chinensis también conocida como Simmondsia califdrnica), es
nativa del Desierto de Sonora, en donde se desarrolla desde
el norte de Guaymas, Son., recorre extensos tramos de la zo-
na costera sobre el Mar de Cortéz, se orienta con el rumbo a
Puerto Libertad para seguir al norte por Caborca y Sonoita
hasta cruzar las fronteras con los Estados Unidos y, exten -
derse por el sur de Arizona y suroeste de California, para
volver a entrar en la Repdblica Mexicana y recorrer la Penin
sula de Baja California por ambos litorales, No crece en
forma silvestre en ningua otra parte del mundo. En las re -
giones antes mencionadas, existe en forma densa y la mayoria
de las veces aisladas. Esto sucede en una frea de 100,000
km cuadrados de tierra 4rida, donde el suelo es usualmente
infértil y la lluvia -escasa,

Desde el punto de vista botdnico, la jojoba es un ar
busto que puede alcanzar 4.5 m de altura, Es de forma
aplanada, de color verde grisfceo y sus hojas, con una con -
sistencia de piel, estin adaptadas para resistir el calor y
lo drido del desierto, ademds tiene una rafz extensa ¥y pro -

funda que puede absorver toda la humedad disponible del



suelo, lo cual permite que las plantas de jojoba sobrevivan
Yy Crezcan donde la mayoria de las plantas se mueren.

El arbusto de jojoba, puede ser masculino o femenino.
El arbusto femenino, produce flores que cuando son polinadas,
se desarrollan en frutoes. Generalmente, el polen y las flo-
res femeninas se producen durante los Gltimos meses del
invierno; y la fruta se desarrolla durante la primavera.
Con el calor del verano, la fruta se seca; su cubierta se
encoge y se pierde, dejando expuesta una nuez de color café
del tamafio de una aceituna. En freas de poca lluvia y sue -
los de poca fertilidad, las plantas de jojoba alcanzan de
0.6 a 1.2 m de altura; en freas de mucha lluvia con suelos
de media fertilidad, la altura puede alcanzar, y en ocasio -
nes exceder a 10 m (16), En &reas costeras, la jojoba
adquiere un hibito de crecimiento que es pricticamente ras "
trera, aunque la jojoba en Areas mds adentradas son en
general muy ramificadas y de forma hemisférica (4)., Debido
a esto, es flAcil distinguir varios tipos de crecimiento en
relacién al niimero de brazos, asi como la longitud y diime -
tro de los mismos. Esta variabilidad es también obvia en
cuanto al tamafio, furha y color de sus hojas, nlimero de flo-
res por infloresencia, secuencia de brotes, forma y tamafio
de las nueces, fecha de floracidén y madurez de las nueces (13).

La produccidén de nueces de un arbusto individual,

fluctfia ampliamente de arbusto a arbusto y de afio con afio.



Se ha llegado a observar una produccibn de 5 kg de nueces
limpias y secas por arbusto (6),

La nuez de jojoba no atraviesa por un periodo de la-
tencia y puede germinar inmediatamente después de la cosecha.
La germinacifn se llevé a cabo a 25°C ° 2°C en menos de una
semana. Los brazos de jojoba y cortes de ellos, si se tra -
tan con un fungicida y una hormona para la raiz, pueden
producir raices dentro de un periode de ocho semanas, siem -
pre y cuando se mantengan en cfimaras de preparacifn, con
rocio y a una temperatura de 25°C - 2 °C (1)

Las nueces de jojoba, de color café rojizo y piel
delgada, son ovoides y triloculares, llegando a pesar
cada una 0.5 g (25). Estas nueces se han utilizado por mu -
cho tiempo como alimento por los indigenas del Desierto de
Sonora y también se han utilizado como medicina (5). La
nuez de jojoba normalmente tiene un contenido de aceite que
fluctfia entre el 42 y 60%. La produccidn de nueces y conte-
nido de aceite estdn fuertemente influenciados por los

factores ambientales (18).

Jojoba como fuente de Aceite

El aceite proveniente de la nuez de jojoba, no es
aceite sino una cera liquida. Las grasas, incluyendo los
aceites provenientes de las semillas de todas las plantas,
son triglicéridos (una molécula de glicerol esterificada
con dcidos grasos). Las ceras, como la de jojoba y el aceite

de esperma, son esteres de un dcido graso de alto peso



molecular con un alcohol también de alto peso molecular. E1l
aceite de jojoba es finico entre los aceites vegetales, asi
como el aceite de esperma es Qinico entre los aceites anima -
les,

El aceite de jojoba, de color amarillento claro e
inodoro, puede ser cobtenido por los métodos de prensado y ex
traccidn per solventes usados comercialmente en la obtencién
de aceites vegetales.

El aceite de jojoba es una cera liquida poli-insatu-
rada, que se ootiene de una fuente renovable, Quimicamente
el aceite de jojoba, est& compuesto casi enteramente de este
res de alto peso molecular, dcidos monoetilénicos de cadena
lineal y alcoholes monoetilénicos., Los &cidos insaturados
son una mezcla de Acidos cis-11-eicosenoico [CEH] y cis-ii;
docosenoico {CZEJ’ con pequefias cantidades de oleico [C1B] y
nervbnico {Ezd}' Los alcoholes insaturados son una mezcla
de alcoholes cis-11-gicosenol, cis-13-docosenol y cis-15-te-
tracosenol con pequefias cantidades de alcoholes de bajo peso
molecular (Tabla 1).

La posicidn écnvenciunal de la doble ligadura en una
grasa natural o aceite, compuesta de &cidos de 18 carbonos,
es g}g (entre carbdn 9 y carbdn 10 de cada dcido graso),

2 ¥ sz de los alco-

pero el aceite de jojoba la tiene en A
holes y dcidos. Esto es debido a la gran cantidad de

carbones en la cadena [CED y Lzz}.



Tabla 1. Alcoholes y Acidos Grasos Encontrados
en el Aceite de Jojoba,
enlaces enlaces
¥ ¥

dobles dobles

enlaces alcohol % enlaces Acido %

14:0 Tetradecanol Tr 12:0 Dodecanoico T

T&D Hexadecanol 0.1 14:0 Tetradecanoico tr

17:1 Heptadec-8-enol tr 15:0 Pentadecanoico tr

18:0 Octadecanol 0.2 16:0 Hexadecanoico 1.2

18:1 Octadec-9-enol Bad 16:1 Hexadec-9-enoico 0.2

18:1 Octadec-11-enol 0.4 16:1 Hexadec-7-enoico 0.1

20:0 Eicosanol tr 1721 Heptadecenoico tr

20:1 Eicos-11-enol 43.8 18:0 Octadecanoico 0.1

2111 Hencos-11-enol tr 1821 Octadec-9-enoico 10.1

22:0 Docosanol 1.8 18:1 Octadec-11-enoico 1.1

AL Dacos-13-enol 44 .9 18:2 0 ctadecadienoico 0.1

24:1 Tetracos-15-enol 8.9 18:3 O ctadecatrienoico tr
19:1 Nonadienoico tr
20:0 Eicosanoico 0.1
20:1 Eicos-11-enoico 71.3
20:2 Eicosadienoico £ty
gl Docosanoico 0.2
22:1 Docos-13-enoico 13.6
23:1 Tricosenoico b i g
24:0 Tetracosanoico £T

= 24:1 T etracos-15-enoico e

Tomado de: Fuente (19).



El aceite de jojoba, quimicamente, es mds puro que
la mayoria de los aceites naturales. El 97% son esteres de
cadena larga (Tabla 2).

La pureza natural y su simplicidad natural, asi como
su estabilidad, hacen del aceite de jojoba un producto muy
valioso. Ademés, otras propiedades que lo hacen valioso son:
el no ser un aceite secante, tiene una resistencia tal a 1a
oxidacidn que puede ser almacenado por varios afios sin que
presente rancidez; su capacidad de lubricante después de la
sulfurizacibn, su capacidad de ser usado como fuente de
compuestos quimicos de 20 y 22 dtomos de carbono Y sus insa-
turaciones que hacen de el un compuesto suceptible de ser

hidrogenado. E1 aceite de jojoba también tiene un rango res

4

tringido en cuanto a la cantidad de esteres de cera respecto
@ su estructura. Mds del 83% de los esteres presentes son

combinaciones de &dcidos y alcoholes de Czﬂ v sz (Tabla 3).

Propiedades Fisicas y Quimicas
del Aceite

El aceite de"jojoba es soluble en solventes orgini-
cos comunes como: benceno, eter de petréleo, cloroformo,
tetracloruro de carbono y disulfurec de carbono; pero es in-
misible en alcohol y acetona, Algunas de las propiedades
fisicas y quimicas del aceite se presentan en la Tabla 4.

La densidad, viscosidad, indice de refraccién, cons-
tante diel&ctrica y conductividad han sido medidas en un

amplio rango de temperatura (22). El alto indice de



Tabla 2. Composicifn del Aceite de Jojoba
Obtenida por Cromatografia de Ga
ses.
esteres B
del alcoholes
aceite % libres % %
=33 0.02 C-16 0.01 Composterol 0, 05
C-34 0.08 C-18 0.04 Estigmasterol 10.08
C-35 0.04 C-20 0.49 Sitosterol 0.21
C-36 1.16 C-22 0.49 otros 0.52
C-37 0.02 C-24 0.07
C-38 6.23 C-26 0.01
C-39 0.04 1.71
C-40 30.56
C-41 0.10 dcidos
C-42 49,50 libres %
C-43 0.06
C-44 8.12 C-16 0.08
C=-45 0.03 C-18 0.23
C-46 0.86 C-19 0.01
C-48 0.16 C=-20 0.60
C-50 0.06 R S 0.03
97.05 C-22 0.03
C-24 0.2
1.00
Tomado de: Fuente (14).



Tabla 3, Diferentes Esteres Analizados del
Aceite de Jojoba Determinados por
Cromatografia y Espectrofotometria

de Masa.

niimero
de

esteres carbonos %

Octadecenil Hexadecanoato C-34 0.1
Eicosenil Hexadecanoato G=36 j JiF%:
Octadecenil Octadecanoato C-36 0.3
Eicosenil Octadecenoato C-38 5.9
Octadecenil Eicosenoato C-38 150
Eicosenil Eicosenoato C-40 30.9
Docosenil Eicosenoato C-42 43.9
Eicosenil Docosenoato C-42 7.6
Tetracosenil Eicosenoato C-44 6.2
Docosenil Docosenoato C-44 1.8
Eicosenil Tetracosencato C-44 0.8
Tetracosenil Docosenoato C-46 0.9
Tetracosenil Tetracosencato C-48 0.2
Hexacosenil Tetracosenoato €-50 tr

Tomado de: Fuente (16).



Tabla 4. 'Propiedades Fisicas y Quimicas

del Aceite de Jojoba.

propiedades unidades
Punto de Congelacién 10, 6-—7.0°C
Punto de Fusién 6. E—7.0°%
Punto de Ebullicifn 757 mm Hg 398°C

Punto de Humeo 195°C

Punto de Flama 295°C

Punto de Ignicibn 338°C
Constante Dieléctrica 27°C 2.680 13

Conductividad Especifica 27°C
Gravedad Especifica 25°0
Indice de Refraccién 570
Indice de Iodo

Indice de Saponificacibn
Valor de Acido

Valor de Acetilo

Viscosidad

Materia Insaponificable

Peso Molecular de los
Esteres Céridos

8.86 x 10 '"MHO/cm
0.860
1.4650
82
92
2
2
37 CP
51%

606

10

Tomado de: Fuente (13).
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viscosidad del aceite, sus altos puntos de flama e ignicién,
su baja constante dieléctrica y su alta pureza son propieda-

des claves para usos industriales selectos.

Usos Potenciales del Aceite

El aceite y las ceras son usadas en muchas industrias
en una amplia variedad de aplicaciones. E1l principal uso
del aceite de esperma ha sido en lubricantes debido a su
resistencia a altas presiones. El aceite de jojoba ha demos
trado que puede duplicar las propiedades lubricantes del
aceite de esperma. Muchas otras pruebas demuestran que tie-
ne un gran uso potencial en otras industrias como en las de
pieles, de cosméticos (20), textiles y en la produccidn de
penicilina y otros antibifticos (17).

El aceite de jojoba puede ser hidrogenado, bajo con
diciones relativamente suaves, para producir una cera sBlida
blanca y cristalina (24). La cera sbélida es muy parecida a
espermacety, a4 la cera de carnauba y a la cera de abejas,en
cuanto a estructura quimica y propiedades. Ademds esta cera
asi obtenida tiene un alto nunto de fusién de 70°C y una du-
reza que se aproxima.a la de carnauba la cual, debido a esta
propiedad ha llegado a ser la mis importante.

El aceite de jojoba puede hacerse reaccionar con azu
fre para dar un producto estable, que podria servir muy bien
como lubricante o como aditivo para lubricantes (23)., La
composicibn y propiedades fisicas del aceite de jojoba son

tan cercanas a las del aceite de esperma, que sugieren el
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uso del aceite de jojoba como un sustituto para la mayoria
de los usos del aceite de esperma (2).

El aceite de jojoba tiene algunas ventajas sobre el
producto similar del esperma de ballena: tiene un olor me-
nos fuerte y mds agradable, no contiene glicéridos, requiere
de poco o nada de refinacién en su preparacién para propdési-
tos de lubricacidn y es un producto vegetal que puede ser

producido en paises con pocos recursos.

Aceite como Fuente de Acidos y Alcocholes

El aceite proveniente de las nueces de jojoba puede
llegar a ser una fuente importante de alccholes y 4dcidos mo-
noinsaturados de cadena lineal. No existen otra fuentes
renovables para estos dcidos y alcoholes. En el aceite de
jojoba, &stos estdn presentes en una concentracién relativa-
mente alta, ademis, de que pueden ser aislados casi sin
contaminaci6n de cualquier impureza, Estos compuestos pueden
ser usados en la elaboracifn de muchos productos (Figura 1).

Como se dijo antes el aceite de jojoba es finico en
el sentido de que es hna cera liquida, en lugar de los acei-
tes glicéridos usualmente encontrados en materiales vegetales
y tambi€n Gnico en el sentido de que es una fuente excelente
de &cidos y alcoholes monoinsaturados de cadena lineal (Ezu
y C,,). Estos componentes moncetilénicos de cadena lineal

estdn presentes como esteres y comprenden el 93% de los este

res del aceite de jojoba. De éstos, el 45% son &cidos y



Nuez de Jojoba

Pasta
Alimento

para
animales

13

i

acidos

Detergentes
Recubridores
Emulsificantes
Fibras
Lubricantes
Plastificantes
Resinas

alcoholes

Cremas y
Emulsificantes
Lubricantes
Plastificantes
Resinas
Surfactantes
Ceras

3

Reemplazo para
ceras vegetales
importadas, Aceite
de Esperma de Ba-
llena, Plastifican
tes secundarios y
Lubricantes.

Figura 1. Productos Obtenidos a Partir de Jojoba.

Tomado de: Fuente(8).



14

alcoholes de CZU (eicosenoico y eicosenol), y el 48% son &ci

dos y alcoholes de sz (docosenoico y docosenol).

Métodos Estudiados para
la Obtencifn de Alcocholes

Se han probado muchos métodos Yy algunos de ellos han
sido usados en planta piloto, para producir alcoholes a par-
tir de la cera liquida de jojoba,

Desde 1903 la reduccibn con sodio de esteres ha side
un método clédsico para la obtencifn de alcoholes (21). En
el reporte de Kastens y Peddicord (9), se reporté que los
mejores resultados para obtener alcoholes grasos a partir
del aceite de coco, por medio de una reduccin con sodio a
escala comercial, era utilizando sodio disperso en tolueno
siendo también necesaric un alcohol secundario, metil isobu-
til carbinol, como alcochol reductor.

La aplicacifn del método de reduccién con sodio en
aceite de jojoba fué primeramente investigado por Molaison y
otros (15). Ellos pensaron utilizar este método, debido al
alto rendimiento de alcoholes aue obtendrian a partir de los
esteres de jojoba, basindose en que el rendimiento de alcoho
les a partir de los esteres de glicérido reportado en otros
trabajos (7, 9), era bastante aceptable. También decidieron
utilizar este método debido a que en el proceso, la insatura
cibn etilénica no era afectada.

Molaison y colaboradores (15), utilizaron el mismo

aparato para la planta piloto empleado por Hansley (7).
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Después de extraer el aceite a partir de las nueces de jojo-
ba por medio de un prensado hidr8ulico en frfo, el mismo fué
calentado a 220°C por 20 min al vacio (27 pulg de Hg). Este
tratamiento era con el fin de remover cualquier traza de hu-
medad presente, condicién necesaria en la materia prima para
usar el método de reduccién con sodio. En el procesamiento
se considera tefricamente, que cuatro 4tomos de sodio y dos
moléculas de alcohol reductor ( metil isobutil carbinol), se
requieren para cada molécula de ester (aceite de jojoba).

El solvente orgénico tolueno, se utiliza como medio inerte
para la reacci6n y para dispersar el sedio, con este fin se
mezcla por separado, con aplicacién de temperatura y agita-
€idn, para asi obtener una buena dispersién, También por
separado, el aceite de jojoba y el alcohol reductor fueron
agregados lentamente y con agitacifn a la mezcla de tolueno
Yy sodio. La adicifn de la mezcla de aceite mis alcohol re-
ductor toma aproximadamente 30 min Y se lleva a cabo a
reflujo. Un tiempo extra de 40 min es dado para asegurar
que la reaccidn de reduccibn es total.

Despues de la reduccibn total, la mezcla caliente se
transfiere a otro recipiente conteniendo agua para llevar a
cabo la hidrélisis to}al. También se efectfian unos lavados
con agua destilada para remover el NaOH y facilitar el rom-
pimiento de la emulsifn. Enseguida se agrega un cierto
volimen de alcohol reductor y se calienta la mezcla a 100°C.

La fase acuosa y los lavades se evaporan a sequedad,
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encontrindose que estaban libres de alcoholes de cadena lar-
ga. Los alcoholes asi obtenidos fueron caracterizados e
identificados por espectrofotometria de infrarrojo.

En los resultados, se reporta que los alcocholes obte
nidos tuvieron un valor de Iodo entre 81 y 83, Esto indica
que la insaturacidén etilénica no fué afectada por el proceso.
El rendimiento de alcoholes de cadena larga fué de 91% en el
experimento a nivel laboratorio, siendo un noco més bajo a
nivel de planta piloto., La pureza de los alcoholes de cade-
na larga tuvo un promedic de 98%, mismos que se reportaron
estar libres de jabones. Los diferentes espectros obtenidos
por infrarrojo para los alcoholes y el aceite de jojoba fue-
ron comparados, obteniéndose, por medio de ellos, una
evidencia de que los esteres fueron convertidos a alcoholes
Y que la reaccidn se 1llevé a cabo totalmente. Esto filtimo
tomando en cuenta la pureza de los alcoholes resultantes.

Como podemos observar, el método antes descrito re-
quiere de condiciones anhidras de operacifn muy controladas
en la reaccibn de reduccibn. Estas condiciones hacen del
método hasta cierto punto incenveniente, en cuanto a facili-
dad de operacidén. Sin embargo, el rendimiento cobtenido es
bastante aceptable a nivel de planta piloto y laboratorio.

En otras investigaciones llevadas a cabo a partir
del aceite de jojoba para separar y purificar alcoholes, se
lleva a cabo una saponificacifn utilizando una solucién de

KOH alcb6heolica, precedida de una etanflisis (13). Este
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método ha sido elaborade (nicamente a nivel laboratorio.
Donde la muestra de aceite se hace reaccionar con etanol anhi
dro, que contiene HC1 en bajo porcentaje., Esto se lleva a
cabo en condicicnes de reflujo. Aunque la reaccifn, o sea
la conversidn a etil esteres y alcoholes grasos, parece com-
pletarse en una hora, se permite un tiempo extra de ocho
horas a reflujo para tener un indice de seguridad,

Después de que la reaccifn se ha completado, se agre
ga eter etilico y agua lentamente formindose dos fases. En
la fase acuosa estarin contenidos el etanol y el agua sin
rastros de esteres. Esto se lleva a cabo agitindose suave-
mente para evitar que la fase acuosa, atraiga los alcoholes
grasos. (Aqui la fase orgdnica libre de dcido y etanol, se
seca en un horno al vacio. Despufs, la muestra se pesa Y se
analiza por cromatografia de gases para determinar su compd-
sicidn de etil esteres y alcoholes grasos)., La combinacién
de etil esteres y alcoholes grasos se saponifican de una ma-
nera normal, con una solucifn de KOH 1N, durante toda la
noche. Después de i; saponificacifn, la mezcla conteniendo
las sales de potasio y los alcoholes grasos se transfieren a
un embudo de separacifn.

La separacidn de las sales de potasio de los alcoho-
les grasos es el paso mis dificil en la obtencifn de
alcoholes por este mEtodo. Esto se lleva a cabo por medio

de lavados sucesivos con agua y eter. Después de una serie

de lavados, en la fase acuosa se extraen las sales de dcido
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graso (96%) y en la fase orginica, después de otra serie de
lavados, se obtienen los alcoholes grasos (90%) libres de sa
les de acido graso.

Usualmente, un proceso de cromatografia simple y
bien aplicado de los productos de la etanélisis, es suficien
te para determinar la composicifn de los dcidos grasos y
alcoholes grasos que constituven al aceite de jojoba. Por
cromatografia de gases, se observd que la mezcla de alcoholes
obtenidos fueron idénticos a los alcoholes del aceite de lu-
naria, una cera liquida sintética. Se observé también que
en la mezcla de los alcoholes obtenidos por este método de
saponificacidn alcohblica, predominé el eicosenol [Czﬂ].
Aunque tambi&n existian cantidades considerables de docose-
nol [EZE}.

En el m&todo anterior, el principal inconveniente es
el tiempo de operacifn asi los pasos necesarios para llevar
a cabo la separacidn de las sales de Acidos grasos de los
alcoholes por medio de lavados. También es necesario, antes
de la saponificacifn alcohflica, una etanblisis. Este méto
do también es hasta cierto punto inconveniente en cuanto a
la cantidad de equipo utilizado para su desarrollo, aunque
el rendimiento reportado es alto.

Como podemos observar, por medio de la discusifn de
los métodos anteriores, las t&cnicas empleadas a la fecha

para la separacidn de los alccholes a partir del aceite de
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jojoba,son en general, sofisticadas aparte de utilizar mu -
cho tiempo en el proceso.

El aceite de jojoba es considerado, Y por todos acep
tado, como uno de los mis resistentes a la oxidacién,
rancidez y en general a la mayoria de los cambios quimicos
normales que sufre un aceite. También se pensaba que una
saponificacidn acuosa convencional del aceite no podria lle-
varse a cabo directamente, basidndose en que el alto peso
molecular de los esteres en la cera (11, 12), 1o hacian muy
resistente a la saponificacibn directa. Asi pues, también
se pensd que la separacibn de los alcoholes deberia de par-
tir de un paso adicional, que es la reduccién o hidr6lisis

de los esteres para llegar a obtener los alcoholes.



MATERIALES Y METODOS

Materia Prima Utilizada

La materia prima utilizada para esta investigacién
fué aceite de jojoba. Este fué obtenido por medio de extrac
cibn mecinica, la cual consta de tres pasos principales: un
cocimiento de la nuez, extraccifn por expeller y un filtrado
posterior. En el cocimiento de 1la semilla, Esta se calienta
utilizando vapor a presifn, a una temperatura de 90°C. Des-
pués de un secado previo, también llevado a cabo con presibn
la nuez se somete a un prensado en expeller (Marca Hander mo
delo Ex-100). Después de haber sido pasada la semilla por
el expeller, el aceite producto de 1la extraccién, es pasadﬁ
a un filtro prensa.

Al aceite asi obtenido, se le determinaron las si -
gulentes caracteristicas quimicas: Indice de Iodo, Indice de
Saponificacifn, Materia Insaponificable e Indice de Acidez,
De este aceite, se tomaron las cantidades necesarias para

probar el método de Saponificaci6n directa con NaOH acuoso,

Saponificacifn Directa con NaOH Acuoso

Se tomaron 100 g de aceite de jojoba, sin ning@in tra
tamiento previo, y se calentaron directamente en un vaso de
precipitado, sobre una parrilla convencional. Mientras el

aceite se calentaba, por separado, en el vaso de reacciédn
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(vaso de precipitado de 600 ml), se prepararon 10,5 g de so-
lucidén acuosa de NaOH, a una concentracién del 76% en peso,
usando para ello agitacibn y temperatura, hasta lograr una
solucidén homogenea,

Una vez obtenida la solucién homogenea de NaOH acuo-
sa y el aceite a una temperatura de 70°C, se mezcla una
porcidn de #ste filtimo en el vaso de reaccibén, que contiene
el NaOH acuoso. Esto, con el propbsito de iniciar la reac-
cién mds rapidamente. Cuando la reaccién se ha iniciado,
lo cual sucede en el transcurso de los primeros 15 min, se
agrega el resto de la muestra de aceite de jojoba. Se pro-
sigue la reaccifn aplicando agitacifn hasta saponificacién
completa. Aqui la saponificacién completa de la muestra se
1levé a cabo a los 120 min y a una temperatura de 180°C,

Cuando el tiempo de reaccibn requerido ha transcu--
rrido, se retira la agitacifn y temperatura., La mezcla
resultante de la saponificacién se deja enfriar a temperatu-
ra ambiente. A medida que esta mezcla se enfria, adquiere
una consistencia séTida, lo que facilita su manejo para ope-
raciones subsecuentes, Esta mezcla s6lida, producto de 1la
saponificacifn directa, consta de sales de sodio de los &ci-
dos grasos y de alcoholes grasos liquidos. Ambos se

encuentran intimamente mezclados.



Separacién de los Alcoholes,
Producto de la Saponificacién

Los alcoholes contenidos en la mezcla antes descrita,
seé separaron de las sales de 4cidos grasos por medio de una
extraccidbn per solventes. Para llevar a cabo esta separa-
cidn, el producto de la saponificacibn se pasa a un filtro
de tela de algodén. Este filtro, es colocado en la cimara
de extraccifén de un aparato soxhlet, Se lleva a cabo la
extraccidn usando eter etilico como solvente. En esta ex-
traccifn, la temperatura se reguld de acuerdo a la temperatura
de ebullicién del solvente (40°C), hasta lograr una extrac-
cibn exahustiva (esto se consigue en 24 horas). La mezcla
asi obtenida, después de la extraccién, contiene ademis del
solvente y alcoholes grasos, cantidades cuantificables de ja

bones. Estos jabones son arrastrados por el solvente durante

la extraccibn.

Remosién de Trazas de Jabones

Los jabones arrastrados por el solvente en el proce-
so de extraccibn, pueden ser removidos fdcilmente, eluyendo
la mezcla obtenida, através de una columna que tiene las si-
guientes caracteristi;as: €5 una columna de vidrio, de 7 cm
de difmetro y 50 cm de altura empacada con silica gel (60-80
mesh, grado cromatogridfico) como adsorbente y utilizando
eter etilico como eluyente,

Una vez eluida la mezcla, se lava la columna con el

eluyente, para asegurar que no hayan quedado rastros de

22
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alcoholes atrapados también en la columna. La mezcla asfi
eluida, compuesta de alcoholes grasos y solvente, no contie-
ne jabones. Esto se demostrd mediante una prueba cualitativa,
que consiste en mezclar una porcibn de la mezcla eluida en
la columna, en una solucidn de acetona al 98%, usando azul
de bromofenol como indicador. Cuando se obtiene una colora-
cidn amarilla, indica que los jabones han sido totalmente
removidos. Esta prueba puede hacerse cuantitativa si se de-
sed, pero para el propdsito se trata solo de detectar rastros
de jabones; asi que, se busca la coloracién antes menciona-
das para proseguir. Si la coloraci6n resultante es azul, in
dica que afin existen rastros de jabones, entonces se vuelve

a pasar una vez mis la mezcla elufda a través de la columna.

Obtencidn de los Alcoholes Libres de Solvente

Para separar los alcoholes grasos del solvente, se
pasa la mezcla eluida, libre de jabones a un evaporador rota
torio (Rotavapor-R, mod. Brinkman Instruments, tipo W-240)
donde se lleva a cabo dicha separacién, usando un bafoc de
agua (40-50°C). Después de la evaporacién y separacidn de
la mayor parte del solvente, la solucién se coloca en una es
tufa a una temperatura aproximada de 100°C: esto, para
asegurar que la eliminacidn del solvente fué completa. Una
vez libres de solvente los alcoholes grasos, se cuantifican:
haciendo una relacifn entre la cantidad en gramos de materia
prima o aceite de jojoba utilizado y la cantidad en gramos -

de alcoholes grasos obtenidos. En la Figura 2, se puede
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apreciar una representacifn esquemitica del proceso utiliza-
do en esta investigacién.

Caracterizacibn e Identificacién
de los Alcoholes Obtenidos

Los alcoholes obtenidos, se analizaron DOT espectro-
fotometria de infrarrojo, en un espectrofotbmetro de
infrarrojo (Perkin-Elmer modelo 267), bajo las siguientes
condiciones de operacifn: Aplicacifn directa de la muestra
en una celda de cloruro de sodio; Scan Mode, F: Slit, N; ¥
Time Constant, 1. Los mismos alcoholes fueron analizados
quimicamente, determinindoseles las caracteristicas mis
significativas, tales como: Indice de Oxhidrilo, Indice de
Iodo, Indice de Saponificacifn, Indice de Acidez y Materia
[nsaponificable. Las té&cnicas utilizadas para estas deterﬁl

naciones, son las recomendadas por la AOCS (10).
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OBSERVACIONES Y RESULTADOS

Caracteristicas de la Materia Prima

La materia prima utilizada, aceite de jojoba, se re-
cibid en un recipiente de 20 litros. Este aceite, obtenido
por extraccifbn mec@nica en los laboratorios del Centro de In
vestigaciones Cientificas y Tecnolbgicas de la Universidad
de Sonora (C.I1.C,T.U.S), para el propbsito de esta investiga
cidn no sufrif ningln pre-tratamiento antes de ser usado.

Se determinaron sus propiedades quimicas més significativas
como son: Indice de lodo, 83; Indice de Saponificacibn, 92;
Indice de Acidez, 0.2; y Materia Insaponificable, 49%.

Con este aceite de jojoba, conteniendo las caracte -

risticas antes descritas, se 1llevd a cabo todo el proceso de

investigacién.

Establecimiento de las Condiciones

de Saponificacién

Alcali y Concentracibn

Para saponificar directamente el aceite de jojoba,
solo se contaba con dos agentes saponificantes: NaOH y KOH.
Con ambos dlcalis se hicieron pruebas de saponificacién, a
diferentes concentraciones para determinar que dlcali propor
cionaria las mejores caracteristicas en cuanto a facilidad
de manejo, forma de los productos obtenidos, separacibn de

los productes y rendimientos del producto deseado.
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Para llevar a cabo las determinaciones anteriores,
se tombd como base una muestra de 100 g de aceite de jojoba.
De acuerdo al Indice de Saponificacién del aceite, 92; se
determind la cantidad en gramos necesarios de cada &lcali pa
ra saponificar dicha cantidad de aceite. Asf, para KOH
fueron 11 g y para NaOH 8 g. Para ambos dlcalis se da un
exceso en cantidad, como indice de confiabilidad, para asegu
rar una reaccibn completa. La reaccibn de saponificacidn es
necesario llevarla a cabo en una solucibn acuosa y concentra
da del &dlcali. Para ésto, se probaron diferentes vol(imenes
de agua para disolver las diferentes cantidades de Zlcalis.
Se busc8 el volfimen menor posible que disolviera dichas can-
tidades; y a la vez, obtener una solucién homogenea sin
cristalizar. Esto se logré aplicando calentamiento. Los vo
lamenes de agua escogidos fueron de 2.0, 2.5, 2By 3,5y 440
ml: los cuales correspondian a las concentraciones siguien-
tes: 80%, 76%, 69% y 66% en peso para NaOH respectivamente,
Para el KOH las concentraciones resultantes fueron de 84%,
81%, 78% y 73% en peso respectivamente, usando las mismas
cantidades de agua. Lasconcentraciones para ambos fAlcalis
fueron diferentes, débido a que las cantidades requeridas de
dlcalis para el propbsito de saponificacién son diferentes.
Ademds, también se trataba de observar la influencia que
ejercian las distintas cantidades de agua sobre la reaccién,

Una vez determinadas las concentraciones de dlcalis,

se procedid a saponificar las muestras de aceite de jojoba
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con cada una de las concentraciones de 4lcalis antes mencio-
nadas. Como no se tenfa una relacién de tiemno, para
determinar cuando la reaccidn de saponificacibn se completa-
ba se procedif de la manera siguiente: se tomé la solucibn
de concentracidn més baja de KOH, colocindose en el vaso de
reaccidn y se procedif a 1la saponificacién de la muestra co-
mo se indicd en materiales y métodos (pag. 21). A medida
que el aceite se va saponificando, adquiere un aspecto lecho
50 y denso de tal forma que la agitacifn se torna mis dificil,
siendo necesario aumentarla gradualmente. Cuando la agita -
cion se tornd mis dificil v la mezcla adquirié un aspecto
semis6lido y de color blanquecino, la reaccién de saponifica
cidn se did por terminada. Esto se llev6 a cabo retirando
agitacidn y temperatura. Hasta este punto habian transcurri
do 100 min, tiempo que se tomé patrbn para llevar a cabo
todas las saponificaciones subsecuentes, para las concentra-
ciones restantes tanto de KOH como de NaOH.

Las reacciones de saponificacidn anteriores se 1leva
ron a cabo como se dijo antes, durante un tiempo de 100 min
a 180°C y con agitacifn constante. Llevéndolas a cabo desde
una concentracién menor a una mayor, A medida que la concen
tracibn del &dlcali aumentaba, la reaccifn de saponificacién
era mds ridpida (esta fu@ una observacifn visual, de acuerdo
a la apariencia de la muestra). Por consiguiente, se obser-
v6 que la cantidad de agua influye en el tiempo de reaccién.

También se observd que la saponificacifn llevada a cabo con
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KOH di6 como resultado jabones bastantes blandos. Esto vie-
ne a ocasionar una dificultad en el manejo de los productos
obtenidos, en el momento de ser pasados al filtro para lle-
var a cabo la separacién. En cambio, los jabones obtenidos

por saponificacibn con NaOH, presentaron una apariencia méis

s6lida lo que facilita su manejo en el momento de separarlos.

Ya saponificadas las muestras, se procedid a separar
los productos de la reaccién de la manera ya descrita para
obtener los alcoholes libres de las sales de los Acidos gra-
sos. Para las muestras saponificadas con KOH, al estar en
proceso de separacibn, el solvente arrastr6 tanto los alcoho
les como los jabones. Esto es indeseable, ya que el
propbsito de esta separacibn es recuperar solamente los alco
holes lo mds libres de jabones posible.

El producto de estas extracciones, sales de sodio de
los &cidos grasos, alcoholes grasos y solvente, presentan un
aspecto bastante viscoso. Esta propiedad se la dan las gran
des cantidades de jabones arrastrados, mismos que hacen
dificil 1la separaciéﬁ; ya que es necesario despufs de la ex
traccibn, filtrar para obtener solamente los alcoholes
mezclados con el solvente, Este inconveniencia hace que el
rendimiento obtenido para los alcoholes baje bastante ya que
no es posible separarlos totalmente en los filtrados, ademis
de que se utiliza bastante solvente para los filtrados.

Durante las extracciones llevadas a cabo para las sa

ponificaciones con NaOH, el solvente separd muy bien los
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alcoholes de los jabones, sin que existiera un gran arrastre
de &stos. Esto hizo que fuera posible después de la extrac-
cibn, remover mis fdcilmente las trazas de jabones y se obtu
viera un rendimiento mfs alto.

Cuando la extraccifn de los alcoholes se llevd a ca-
bo en forma exahustiva, para cada muestra saponificada, el
solvente fué separado de los alcoholes, utilizando para esto
un evaporador rotatorio. Asegurindose después que el total
del solvente fué removido.

Habiendo obtenido los alcoholes de las diferentes
muestras, que correspondieron a cinco muestras por saponifi-
cacibn con NaOH y cinco muestras por saponificacién con KOH,
se les determind caracteristicas quimicas como: Indice de Sa
ponificacifn, para dar una idea del total de aceite que fué
saponificado y Materia Insaponificable, para saber la canti-
dad aproximada de alcoholes presentes en el producto obtenido.
Los valores resultantes para éstas determinaciones se pueden
observar en la Tabla 5,

Debido a lus‘prchlemas antes descritos para las sapo
nificaciones llevadas a cabo con KOH, se elimind a éste como
posible agente saponificable y se prefirid al NaOH. La elec
cidn del NaOH como agente saponificante, se basd también en
los resultados obtenidos de las caracteristicas quimicas rea
lizadas (Tabla 5), de donde es posible observar el bajo
porcentaje de Materia Insaponificable obtenida para la sapo-

nificacién con KOH, afin y cuando la solucidn es mis



Tabla 5. Indices de Saponificacién y Materia
Insaponificable para Alcoholes Obte
nidos por Saponificacidn del aceite
de Jojoba con KOH y NaOH a Diferen-
tes Concentraciones.

B Indice Materia =

Solucién de Insaponificable

Saponificacifn %
2.0 3.9 95..3
25 =D 94.1
NaOH
Jxl 6.7 931
8 g2
< P 20.8 91.8
4.0 352 85.0
2.0 26.6 87.0
A 29.7 88.0
KOH
3.0 - 36.5 82.5
11 g
3.5 41.6 82.0
4.0 43.3 80.0
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concentrada. [E1 alto Indice de .Saponificacién obtenido, re-
velé también que qued6 una buena cantidad de aceite sin
reaccionar. En cambio, con NaOH se obtuvieron resultados
mis satisfactorios en cuanto a caracteristicas quimicas, ob-
servindose aue hay una mayor cantidad de conversién de aceite
de jojoba a alcoholes durante la savponificacién.

Una vez elegido al NaOH como agente saponificante,
de los mismos resultados de la Tabla 5, se escogié la concen
tracifn méds aprepiada para llevar a cabo las reacciones de
saponificacidn subsecuentes. Para &sto, se eligif 1a concen
tracion del 76% en peso, por las caracterfsticas quimicas
que presentan los productos obtenidos de ella, tales como In
dice de Saponificacifn, Materia Insaponificable y principal-
mente por su facilidad de disolucibn, ya que, la solucifn al
80% presenta caracteristicas quimicas parecidas pero preparar
esa solucibn es mds dificil,

Una vez que 3e escogid la concentracifn del 4lcali
con lo que se trabajd en pruebas posteriores, los andlisis
quimicos realizados (Tabla 5), revelaron también que la reac
cifn de saponificacifn no fué completa. Para demostrar ésto,
dicha muestra se analizd por espectrofotometria de infrarro-
jo, obteniéndose un espectro con bandas de absorcién
caracteristicas para alcoholes a 2.85y y a 9.5-9,.8u, Tam -
bién se presentaron pequefias bandas de absorcifn a 5.8y, que
indicaron la presencia de esteres en la muestra (Figura 3).

Este espectro, junto con las caracteristicas quimicas
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realizadas, se compararon con un espectro de aceite de jojo-
ba (Figura 4) y con sus caracteristicas quimicas. Asi se
obtuvo una relacifn aproximada del grado de conversidén de es
teres a alcoholes, en &ste proceso de saponificacién. Por
lo que reveld el espectro realizado, indicd que la saponifi-
cacibn no fué completa, por lo cual, fu€ necesario aumentar

el tiempo de reaccibn.

Tiempo y Temperatura

En las reacciones anteriores se habia fijado una tem

peratura aproximada de 180°C considerindose apropiada
respecto al tipo de reaccidn a realizar, Aunque también fué
necesario observar la influencia de la temperatura durante
la reaccitn. Para esto, sabiendo que a 100 min y 180°C 1la
reaccidn era casi completa, se probaron diferentes tiempos

y temperaturas a los ya empleados anteriormente. La variabi
lidad de tiempo y temperatura escogidos para cada muestra,
seglin las condiciones de trabajo, fueron de 30, 60, 90 y 120
min; a 130, 180 y 230°C. Una vez saponificadas todas las
muestras, bajo las condiciones de tiempo y temperaturas espe
cificadas, se separaron los alcoholes de los jabones por
extraccidén en el soxhlet. Después se elimind totalmente el
solvente y a los alcoholes asi obtenidos, se les determinb
Indice de Saponificacifn, con el fin de observar el curso
que v8 siguiendo la reaccifn debido a los diferentes trata -
mientos de tiempo y temperatura, Los resultados asi obtenidos,

se muestran en la Tabla 6.
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Tabla 6. Indices de Saponificacitn de Alco-
holes Obtenidos del Aceite de
Jojoba por Saponificacifn Acuosa
de NaOH al 76% en peso,

Temperatura °C

Tiempo 130 180 210
min
30 26.5 14.6 Z6.0
60 25.2 12.0 16.4
90 12.0 10.4 15.5

120 10.2 ) 10.0
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De los resultados obtenidos en l1la Tabla 6, se esco-
gidé la muegtra que presentd el menor Indice de Saponificacién.
Esta correspondi6é a un tiempo de 120 min Yy a una temperatura
de 180°C. La misma muestra fué analizada por espectrofotome
tria de infrarrojo, revelando espectros con bandas de
absorcidn caracteristicas para alcoholes a 2.85p y a 9.5u -
9.8u. Se observé tambifn una ausencia total de bandas de ab-
sorcién 5.8y, caracteristices del grupo ester, Esto indich
que la muestra de aceite de jojoba fué totalmente saponifica
da (Figura 5). Con la determinacifn de los parimetros antes
descritos, se estableci6 que las condiciones més apropiadas
para llevar a cabo la reaccifn de saponificacifn directa del
aceite de jojoba, fué a una concentracidn de NaOH al 76% en
peso, un tiempo de reaccifn de 120 min y a una temperatura

de 180°C.



‘opeatyruodes sjuswielo], Bqolop
ap 931Tady 8p BIJSINK BUN Sp SOPIUILIQD
sa1oyoo1y eied oforxexjul ap oxildadsy ¢ eIndTg

e ga £ e s, oA, ot L ol ' i, 0 Gy G R 6 e e )8 B B Tt 106 200 1O o s TR BT VS ML I hHWa B
I = ST U00E U SAd . F= e ) g A
A i tz_ ”_._ws.._u il TPty ﬂ.rna._.”m“_ B i e .
_ £ = pEivD| 4 GRENmwa pd 1| KRR VR AT Eeree nnvl\ 4 VA LPHANET D Taw -1p
_ A e E g FOE0 - B e | o il L BORIE .lc.m_ i )r_w. e.#..cﬂ.ﬂ._ﬂ T
: _ 5 i i
|
]

= ....“ ||..|. ..l.... |... ||..|.
1 LG : T _.:__.113111_|r-_...1~:\‘
W 0FSC ® i Bl

- e = —] i a-a

8L

oMLl



Eleccidn del Solvente para
la Extraccidn de Alcoholes

En el establecimiento de las condiciones de saponi-
ficacibn, la separacién de los alcoholes se habia llevado a
cabo usando solamente eter etilico como solvente, durante to
das las extracciones., Tomando en cuenta el alto costo del
eter etilico, se probaron otros solventes como sor hexano y
eter de petrbleo, solventes con que Se contaba en ese momen-
to,

A las mezclas, producto de la saponificacifn, se
les aplicd una extraccibn exahustiva con los tres solventes.
Después, se separaron los alcoholes de los solventes., Se ob
servd, que las muestras tratadas con eter etilico y hexano,
dieron un rendimiento bastante aceptable, aue varib entre el
43 y 45%.

Se determinaron cantidades de jabones en los alcoho
les que pudieron ser arrastrados durante las extracciones.
Para €sto, se utilizé la prueba antes descrita (pag. 23);
obteniéndose que, en los alcoholes provenientes de 1la separa
cibn por eter etilico, la cantidad de jabén residual fué diez
veces menor (1000 ppm) que en los alcoholes separados por
hexano (10,000 ppm). En la separacifn por eter de petréleo,
no fué posible cuantificar los alcoholes, ya que aqui, todo
el producto de la saponificacién fu€ arrastrado por este sol
vente, obtenifndose una sola mezcla de alcoholes, jabones y

solvente. Esto, para el propbsito no es deseable; por
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tanto, se elimina el eter de petrdleo como posible solvente

para llevar a cabo la separacifn de los alcoholes.

Remosidn de Trazas de Jabones

Como se puede observar, an usando eter etfilico co-
mo solvente durante la separacifn de los alcoholes, se
obtienen durante esta separacibn, restos de jabones. Para
eliminar estos jabones de los alcoholes obtenidos, tanto por
eter etilico como por hexano, se probaron columnas de separa
cifn de diferentes didmetros y de una misma altura, empacadas
con silica gel. La primera columna que se nrobd fué de
50 cm de difmetro de altura y un cm de didmetro, la cual
presentd problemas, pues la elucién fué muy lenta. Ensegui-
da, se prob& una columna de la misma altura y con un difmetro
de 3 cm y los problemas, aunque menores, segufan siendo los
mismos. La columna que presentf los mejores resultados fué
una de 50 cm de altura y 7 cm de didmetro. Aqui, la elucién
de la muestra se llevd a cabo sin ningfin problema y en un
corto tiempo. 5

La columna empacada con silica gel como adsorbente,
se humedecif con el solvente que se utilizé como eluyente,
para posteriormente éluir la muestra, Después de haber elui
do dos veces los alcoholes con eter etilico se lavé la
columna con el solvente para asegurar que toda la muestra
fué eluida. Enseguida se determind si afin existian rastros
de jabones, observdndose que estos rastros habian sido total

mente removidos. Esto no sucede cuando la elucién se llevd
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a cabo para los alcoholes extraidos con hexano ya que afin
S¢ presentaron restos de jabones. Estos, pueden ser elimi-

nados eluyendo la muestra dos o tres veces mis.

Eliminacién del Solvente

Cuando los restos de jabones son totalmente removi-
dos, la mezcla eluida junto con los lavados Se pasaron a un
evaporador rotatorio, para separar el solvente de los alco-
holes. Se demostrd que este método de senaracidn es el mas
adecuado, pues se probaron métodos de separacibn convencio-
nales (destilaci6én), y el tiempo requerido para esto fué
mucho mayor. Esto se hace a una temperatura adecuada segflin
el solvente utilizado (40-50°C para eter etilico y 70-80°C
para hexano), Despufs, se asegurd que el solvente fué to--
talmente eliminado,

Una vez que se obtuvieron los alccholes, libres
del solvente, fueron cuantificados obteniéndose un rendimien

to del 43 al 45% en peso,.

Caracterizacibn y Comparacibn

de ics Alcoholes Obtenidos

A los alcoholes obtenidos de las muestras tratadas
con eter etilico y hexano, se les determinaron las caracte-
risticas quimicas mas significativas, recomendadas por los
métodos AOCS (10)., Las pruebas quimicas realizadas fueron:
Indice de Iodo, Indice de Saponificacidén, Indice de Oxhidri-

lo, Indice de Acidez y Materia Insaponificable.
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En la Tabla 7, se observan los resultados obtenidos’
de los andlisis quimicos realizados. Estos anflisis se obtu
vieron de muestras repetitivas tantc para los productos de
extraccidn con eter etilico, como para los alcoholes extrafi-
dos por hexano.

Como podemos observar, las pruebas quimicas realizadas
para los productos de ambas extracciones, presentan entre si
una gran semejanza. Debido a esto, podemos concluir, que la
reaccidn de saponificacibn se llevd a cabo completamente y
las caracteristicas quimicas de los alcoholes obtenidos fue-
ron constantes.

El valor de Indice de Iodo resultante de los alco -
holes, varif de 81 a 83, Esto indicd que el enlace etilénico
de la muestra no fué afectado durante el proceso de saponifi
cacifin; pues se mantuvo igual al valor obtenido para la
muestra de aceite de jojoba, que fué& de 83,

El Indice de Saponificacitn obtenido, fué bajo y va-
ri6 de 1.1 a 2,2. Esto indic6é la ausencia total de materia
saponificable, en este caso aceite de jojoba.

Un contenido de Oxhidrilo de 5.3 a 5.6%, junto con
un alto contenido de Materia Insaponificable del 93 al 98%,
ademds de un bajo valor de icidos grasos libres, indicaron
que los alcoholes fueron de alta pureza y calidad,

Todas las determinaciones quimicas, antes descritas,

se compararon con la de los alcoholes cobtenidos por
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reduccién con sodio (15): observéndose, que los valores re
sultantes fueron bastantes parecidos,

Los alcoholes obtenidos también se analizaron por
espectrofotometria de infrarrojo. Los espectros obtenidos,
mostraron las bandas de absorcibén para los grupos OH a 2.85
# ¥y para el enlace C-0O-H a 9.5-9 py (Figura 5). En la regién
de absorcién para el grupo ester a 5,8 yu, no aparece ninguna
banda; &sto indicé, que la muestra fué totalmente saponifi-
cada. Un espectro obtenido del aceite de joejoba (Figura 4),
reveld una ausencia total de bandas de absorcifn en las re--
giones de 2,85 p y 9.5-9.8 u; ambas, caracteristicas del
grupo alcohol. En cambio, aparecid una extensa banda de ab-
sorcidn en la regidn de 5.8 p, la cual pertenece al grupo
ester.

Los espectros antes mencionados, se compararon con
los espectros de alcoholes producidos por reduccién con 55-
dio del aceite de jojoba (15): mismos que se compararon
con. una muestra pura de alcohol euricil (13-docosenol-1-01).
Se observ0 que los espectros de los alcoholes obtenidos,
fueron bastante parecidos a los obtenidos por Molaison y
otros (15). Confirmidndose de €sta manera, que los alcoholes
cbtenidos de una saﬁonificaciﬁn directa con NaOH acuoso, fue-
ron alcoholes monoinsaturados y de cadena larga, ademis de

ser de una pureza considerable,



RECOMENDACIONES

Por los resultados obtenidos de &ste trabajo se com-
prob0 que es posible llevar a cabo 1la saponificacién directa
del aceite de jojoba, con una solucidn acuosa de NaOH. Una
vez demostrado lo anterior, se pueden hacer las siguientes
recomendaciones para llevar a cabo el proceso.

En el primer paso de la saponificacibn, deben mante-
nerse ambos reactantes en las condiciones fptimas de reaccién
que son: el NaOH completamente en solucibn y el aceite de jo
joba caliente, para lograr asi mis rdpidamente el inicio de
la reaccidén. Ademds de mantener todo el curso de la reaccién
4 una temperatura y agitacidn constante.

En la separacidn de los vroductos de saponificacitn

por extraccidn con solventes, se recomienda el uso de hexano.
Esto es en base a las implicaciones econfmicas,

Para la limpieza de los alcoholes para remover el
resto de los jabonesy en ésta investigacifn se utilizb una
columna empacada con silica gel. Pero, para la aplicacidn
de &ste método a diferente escala se recomienda la bfisqueda
de otros métodos de limpieza,

Para llevar a cabo la caracterizacibn de los alcoho-
les, se efectuaron solamente andlisis en los alcoholes

obtenidos, tanto espectrofotométricos come quimicos, compa -

rando los resultados con los reportados por la bibliografia

45
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denotando gran semejanza., Para tener un mayor indice de
seguridad, se sugiere comparar &stos resultados con una mues
tra estandar de alcoholes puros.

Una vez desarrollada la saponificacifn directa del
aceite de jojoba a nivel laboratorio, para llevarla a cabo
a otra escala, se sugiere un estudio del proceso para ver la

posibilidad de su 8xito.
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