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RESUMEN

Para el proyecto de grado “Extraccion de Capsaicinoides a partir de las especies Locoto
y Arivivi” se utiliza locoto proveniente de la region de Los Yungas, especificamente Nor
Yungas, con el cédigo [1664], el Arivivi usado con el codigo [581] proviene de la region

de La Recaja, Mapiri y San Buena Aventura, ambas en el Departamento de La Paz.

Las propiedades fisicas y quimicas para el Locoto son: Humedad 90,76%, Cenizas
0,54%, materia grasa 0,8 %, fibra cruda 2,60%, Proteinas 1,60 % e hidratos de carbono
3,70 %. Del mismo modo para el Arivivi son: Humedad 87,73%, Cenizas 0,67%, materia
grasa 0,5 %, fibra cruda 2,43%, Proteinas 2,07 % e hidratos de carbono 6,60 %.

Las variables de mayor influencia determinadas mediante pruebas preliminares en el
proceso son: Temperatura, Relacion: Disolvente/Soluto y Tiempo, con la velocidad de

agitacion y el tamafio de particula manteniéndose constantes.

A través del diseno experimental se determina las condiciones 6ptimas de operacion que
son, para Locoto: Temperatura (50°C), Relacién: Disolvente/Soluto (10/1) y un tiempo de
90 minutos y para Arivivi: Temperatura (50°C), Relacion: Disolvente/Soluto (10/1) y un

tiempo de 3 Hrs.

El aislamiento de capsaicinoides se realiza por Cromatografia en columna, utilizando
como fase movil éter de petréleo y acetato de etilo (60:40) y como fase estacionaria Gel
de Silice. La identificacion de capsaicinoides, mediante Cromatografia en capa fina

comparando con el patrén y la cuantificacion por espectrofotometria UV — VIS.

Por ultimo, para la obtencién de 20 [g] de capsaicinoides a partir de Locoto, se requiere
un equipo de extraccion con las siguientes caracteristicas: volumen de 54 [I], material de
acero inoxidable del tipo AISI — 304, Dt = 40,91 [cm], Ht = 72,12 [cm], agitado por un
agitador tipo turbina de 6 aspas planas con inclinacién de 45° con Da = 17,59 [cm], con

una potencia de 29 [W].

Un sistema de calefaccion: serpentin dentro del tanque, con vapor de agua a 90 [°C] y un

aislante de fibra de vidrio para el tanque con un espesor 6ptimo de 6 cm.



ABSTRACT

For the present project "Extraction of Capsaicinoids from Locoto and Arivivi species”
Locoto from Los Yungas region, specifically Nor Yungas, is used, with the code [1664],
the Arivivi used with the code [581] comes from the regions La Recaja, Mapiri and San

Buena Aventura, both in the Department of La Paz.

The physical and chemical properties for the Locoto are: Humidity 90.76%, Ash 0.54%,
fat content 0.8%, crude fiber 2.60%, Protein 1.60% and carbohydrates 3.70%. Similarly,
for the Arivivi are: humidity 87.73%, ash 0.67%, fat 0.5%, crude fiber 2.43%, protein 2.07%
and carbohydrates 6.60%.

The variables of greatest influence determined by preliminary tests in the process are:
Temperature, Ratio: Solvent/ Solute and Time, with the speed of agitation and the particle

size remaining constant.

Through the experimental design, the optimal operating conditions are determined, for
Locoto: Temperature (50 ° C), Ratio: Solvent / Solute (10/1) and a time of 90 minutes and

for Arivivi: Temperature (50 ° C) ), Relation: Solvent / Soluto (10/1) and a time of 3 Hrs.

The isolation of capsaicinoids is done by column chromatography, using as a mobile
phase petroleum ether and ethyl acetate (60:40) and as stationary phase Silica Gel. The
identification of capsaicinoids, by thin layer chromatography, comparing with the standard

and quantification by UV - VIS spectrophotometry.

Finally, to obtain 20 [g] of capsaicinoids from Locoto, an extraction equipment with the
following characteristics is required: volume of 54 [l], stainless steel material of type AlSI-
304, Dt = 40.91 [cm], Ht = 72.12 [cm], agitated by a turbine-type stirrer with 6 flat blades
inclined at 45 ° with Da = 17.59 [cm], with a power of 29 [W]. O

A heating system: coil inside the tank, with steam at 90 [° C] and a fiberglass insulation

for the tank with an optimum thickness of 6 cm.
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CAPITULO 1

1. INTRODUCCION
1.1. ANTECEDENTES Y DIAGNOSTICO

El aji picante, es uno de los frutos mas consumidas en el mundo, incluye muchas
especies con diferentes caracteristicas de aroma, color y tamafo, el nivel de pungencia

puede ser alto o bajo, dependiendo de las condiciones de cultivo, lugar y ecotipo.

Todas las especies del género, excepto la silvestre C. anomalum, son originarias de
América, y constituyen uno de los primeros grupos de plantas domesticados por el
hombre, algunos autores sugieren que el género Capsicum se origind en Bolivia sud-
central desde donde emigro a los Andes y a la Amazonia y, que, en esta primera
emigracion, fueron definiéndose diversas especies, fruto de la adaptacién a habitats
diversos (Mc.Leod, 1982). El cultivo de ajies en América data de la era precolombina,

encontrandose los registros arqueoldgicos mas antiguos en México.

La informacion a nivel mundial de ajies y pimientos esta disponible unicamente de manera
agregada, es decir no desagregan el cultivo por especies o variedades y la demanda de

ajies y pimientos ha aumentado en todo el mundo en las ultimas décadas.

Muchas especies y variedades de ajies tienen actualmente interés comercial en la
industria alimenticia, médica y quimica, no solo por su diversidad de colores, formas y
tamanos, sino también por su aroma, sabor y por la presencia de aceites esenciales y

variados principios activos (Krishna, 2003).

Wilson Scoville, al darse cuenta de la sensacion de picor como medio de defensa, que
contenian estos frutos, decidid crear un sistema en el cual pueda medirse el grado de
picor de los ajies, por lo tanto en 1912 se establecio la escala de picor en la unidad de
picor de Scoville (UPS), Scoville Heat Units en inglés (SHU), basada en diluciones de
extractos de diversos ajies y meétodos analiticos como la espectrofotometria vy
cromatografia de gases, actualmente también se usa la cromatografia liquida de alta
eficacia (HPLC), con estos métodos, los analisis del tipo y cantidad de estos alcaloides

SON Mas precisos



El consumo de aji, se debe en su mayoria a su sabor picante, este picor es causado por
los capsaicinoides, los cuales son alcaloides que se encuentran principalmente en la
placenta y semillas del aji, la produccidon de capsaicinoides se incrementa conforme la
maduracion del fruto, hasta llegar a un maximo que depende de cada especie,
posteriormente sufre cambios bruscos de degradacién hasta un 60%, diferentes niveles
de pungencia derivan de la diversidad genética y factores medioambientales durante el

crecimiento del fruto (Suzuki T., 1984).

Los capsaicinoides mas abundantes son la Capsaicina y la dihidrocapsaicina, ambas
responsables del 80 a 90% de pungencia en los ajies, el restante estd compuesto por
diferentes capsaicinoides: nordihidrocapsaicina, homocapsaicina y
Homodihidrocapsaicina. Al ser los capsaicinoides alcaloides potentes y estables pueden
ser detectados por humanos en las papilas gustativas en soluciones de diez partes por
millon

En Bolivia la mayor zona productora de ajies se encuentra en el departamento de
Chuquisaca, la cual representa cerca del 90% de la produccién total nacional, la cual esta
destinada especificamente al consumo con una diversidad de platillos y preparaciones.

En el pais los ajies nativos se consumen tanto en estado fresco como deshidratado.

Si bien las propiedades de los ajies nativos permiten también utilizarlos en la medicina 'y

la industria, en el pais estos usos no son muy conocidos o utilizados.
1.1. PLANTEAMIENTO DEL PROBLEMA

Los ajies han estado presentes en la vida de los bolivianos siendo utilizados en su
gastronomia durante mucho tiempo. En este sentido, Bolivia tiene la necesidad de
industrializar sus recursos naturales, ya que posee territorio apropiado para la produccion

de Ajies.

Los componentes activos que poseen estos ajies son la base o materia prima utilizada
para obtener, medicamentos analgésicos, antinflamatorios, anticancerigenos, cuyos usos

no son aplicados o conocidos en Bolivia.

El pais destina los ajies solamente al consumo humano, desechando la produccion que

no cumpla requisitos, como tamafio, variedad, por este motivo se pretende obtener


https://en.wikipedia.org/wiki/Homodihydrocapsaicin

capsaicinoides, a partir de ajies, valorizando asi un recurso natural, a través del presente
proyecto de grado titulado: Obtencion de capsaicinoides a partir de ajies de las

variedades locoto y Arivivi, con aplicabilidad en la medicina y la industria.

1.2. OBJETIVOS
1.2.1. OBJETIVO GENERAL

¢ Obtener capsaicinoides a partir de ajies de las variedades Locoto y Arivivi.

1.2.2. OBJETIVOS ESPECIFICOS

e Caracterizar la materia prima.

¢ |dentificar las variables de operacion para el proceso de extraccion.

e Establecer las mejores condiciones de operacion para la extraccion de
capsaicinoides.

e Caracterizar el producto obtenido.

e Disefo del extractor a nivel Bench Escala.

1.3. JUSTIFICACIONES
1.3.1. JUSTIFICACION TECNICA

La extraccion de capsaicinoides, tiene un amplio rango de aplicaciones industriales y
farmacéuticas, con este proyecto se pretende poner en practica habilidades obtenidas
en el transcurso de la carrera de ingenieria quimica. La experimentacion que se
desarrolla a nivel laboratorio pretende implementar una metodologia general para la

extraccidon capsaicinoides cuya complejidad sea minima.
1.3.2. JUSTIFICACION ECONOMICA

La materia prima al ser especies cultivadas en Bolivia, valorizara los recursos
naturales del pais, generando un mayor desarrollo productivo y mayores ingresos
econdémicos, provocando un impacto positivo en la region, ademas el costo de

adquisicion de esta materia prima, es bastante accesible.

1.3.3. JUSTIFICACION SOCIAL

Al incrementar la cadena de valor de los ajies en Bolivia, se proporcionara una

alternativa a los productores de incrementar sus recursos econémicos, aumentando



la produccién de ajies en el pais, lo que beneficiaria a las regiones que se dedican al

cultivo de este producto, mejorando la calidad de vida en estos sectores.

1.3.4. JUSTIFICACION ACADEMICA

Con el presente proyecto se pretende aplicar todo lo aprendido en la Universidad en
el transcurso del tiempo, estudios muy importantes en la Ingenieria Quimica como
son las Operaciones Unitarias enfocados al proceso de extraccion sélido — liquido, al
estudio de la transferencia de masa y transferencia de calor. Asi mismos métodos de
analisis cualitativos y cuantitativos como la Cromatografia de capa fina y la
Espectrofotometria UV. Ademas de originar nuevos proyectos de investigacion a

futuro en el campo de la aplicacién y aislamiento de capsaicinoides.

1.3.5. JUSTIFICACION AMBIENTAL

El presente proyecto, no pretende generar ningun tipo de impacto ambiental que pueda
resultar perjudicial a la o las comunidades productoras de ajies asi mismo el extracto

obtenido no es danino a nivel ambiental.
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CAPITULO 2

2. MARCO TEORICO

2.1. GENERO CAPSICUM

Capsicum (aji o pimiento) es un género de plantas angiospermas, dicotiledéneas
nativo de las regiones tropicales y subtropicales de América, que pertenecen a la
familia de las solanaceas. Comprende cuarenta especies aceptadas, de las casi 200
descritas, herbaceas o arbustivas, aunque las especies cultivadas, practicamente en

casi todo el mundo, se han convertido en perennes en condiciones favorables.
(Y.H.Yui, 2010).

2.2. COMPOSICION QUIMICA DEL GENERO CAPSICUM
Como todo vegetal, esta especie es eficiente en laboratorio donde se lleva a cabo la
sintesis de numerosos compuestos, denominados metabolitos primarios, como los

capsaicinoides y metabolitos secundarios, entre estos ultimos se encuentran:

e Aceites volatiles: limoneno, linalol, lupeol.

e Acidos organicos: ascorbico, caféico, citrico, clorogénico, oléico, linoléico y acido
pumarico.

e Alcaloides: solanina, solanidina, (3-caroteno, B-sitostero, cariofileno, eugenol,
escopoletina. Carotenoides con terminacion ciclopentanica (capsantina,
capsorubina, capsantinona, etc.). Heterosidos diterpénicos (capsiandsidos),
heterésidos diterpénicos (capsiandsidos), un heterésido del furostanol
(capsicosido), luteina, tocoferol, trigonelina, y zelaxantina.

e Otros: Entre otros componentes estan los tocoferoles (a-tocoferol), que son
precursores de la vitamina E, a la que se le atribuye la capacidad de reducir la
oxidacion enzimatica y de lipidos. Ademas, estan presentes vitaminas como: la
niacida, el retinol (vitamina A) y un alto contenido de acido ascérbico o vitamina C,
la que esta en ocasiones en cantidad de los (50 a 360) mg/100 g. Asi también se
tienen compuestos fendlicos y carotenoides como la capsantina y la capsorubina,
en este caso el fruto maduro posee mayor cantidad de carotenoides que el fruto
inmaduro. (Y.H.Yui, 2010)
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2.3. DISTRIBUCION GEOGRAFICA

El género Capsicum, se cultiva en los lugares templados, tropicales y subtropicales de
América, Europa, Asia y Africa y es muy importante desde el punto de vista econémico
y parece haber sido distribuido originalmente a través de tierras bajas tropicales de

América del Sur y Central. (Hernandez, 2009)

Su domesticacion primero ocurrié en Mesoamérica, y mas concretamente en México,
donde se han encontrado vestigios arqueoldgicos, donde se constata el cultivo de
calabazas, chile y amaranto. Los restos mas antiguos de la especie Capsicum se han
encontrado en México entre 6,500-5,500 A.C. Esta especie es, por tanto, también una

de las primeras plantas domesticadas en Mesoameérica. (Ettenberg, 2018).

Figura 1. Area de distribucién Geografica de ajies en América

Fuente: Recopilacion y Analisis de la informacion existente del género Capsicum
(Hernandez, 2009)
La figura 1, muestra la cantidad aproximada de variedades del género Capsicum en cada

pais en América.

La informacién sobre el mercado internacional de ajies y pimientos esta disponible

unicamente de manera agregada, es decir no desagregan el cultivo por especies o



variedades. China es el principal pais productor de ajies frescos en el mundo, con una
produccion de mas de 15 millones de toneladas, seguido de lejos por México con 2,3
millones de toneladas. Con respecto a ajies y pimientos secos o deshidratados, India
ocupa el primer puesto con una produccion de 1,2 millones de toneladas, ocupando Peru
el quinto puesto a nivel mundial. (FAOSTAT, 2012). Cabe resaltar que los principales
paises importadores de ajies en el mundo son: Estados Unidos, Reino Unido, Alemania,

Francia, Canada, Rusia y Espana. (Matthias Jagger, 2014).

Tabla 1y 2. Los cinco mayores productores mundiales de ajies y pimientos

frescos y secos o deshidratados en el ano 2010

AJIES Y PIMIENTOS FR &v m PIMIENTOS SECOS
| A . BES 9 N

PAIS Produccion (Ton) PAIS Produccion (Ton)
China 15023503 India 1223400

México 2335560 China 265000

Turquia 1986700 Pakistan 171700
Indonesia 1332360 Tailandia 158883

E.E.U.U. 932580 Peru 135791

Total, Mundial 29421327 Total, Mundial 3071177

Fuente : Food and Agriculture Organization of the United Nations (FAOSTAT, 2012)

2.4. CULTIVO DE AJi EN BOLIVIA

El departamento de Chuquisaca es el principal productor de ajies en Bolivia,
representando cerca del 90% de la produccion total nacional (3.600 ton/afio). En este
departamento, las provincias de Tomina (Padilla), Villa Serrano, Hernando Siles y Luis
Calvo, presentan los mas altos niveles de produccion, debido a que el suelo y el clima

favorecen el desarrollo de las diversas especies cultivadas. (Matthias Jagger, 2014)

En el pais se utilizan diversas especies tanto cultivadas como silvestres de ajies tanto
nativos como mas comerciales no nativos, distribuidos en diferentes regiones del pais.
A continuacion, se muestra en la figura 1 el mapa de Bolivia con la produccion a nivel

nacional de ajies en porcentajes:



Figura 2. Principales departamentos productores de Ajies en Bolivia

Pando

- b D

Fuente: Las cadenas de valor de los ajies nativos de Bolivia (Matthias Jagger, 2014)

En el 2010, el area cultivada con ajies representoé el 2,7% de la superficie sembrada con
hortalizas en Bolivia (FAOSTAT, 2012). La tabla 3 presenta el area total cultivada y la
produccion total de ajies y pimientos frescos y deshidratados entre 2005 y 2010; la
superficie cultivada tuvo un crecimiento del 9%, mientras que la producciéon de ajies
frescos tuvo un crecimiento del 32%. En el pais, en el departamento de Chuquisaca, el
cual aporta el 90% de la produccién nacional, los agricultores destinan entre el 45% vy el

50% de sus predios agricolas al cultivo del aji
Tabla 3. Superficie total cultivada y produccion de ajies en Bolivia

2005 2006 2007 2008 2009 2010

Superficie cultivada (Has) 2455 2508 2542 2577 2615 2700

Producciéon de ajies y
pimientos frescos y secos 3101 3299 3306 3389 3408 4100
(Ton)

Fuente : Food and Agriculture Organization of the United Nations (FAOSTAT, 2012)
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En la tabla 4 se pueden observar diferentes tipos de ajies cultivados y silvestres utilizados
en el pais, mencionando sus nombres comunes, las regiones donde se encuentran y si
son cultivados o silvestres.

Tabla 4. Ajies nativos de Bolivia tanto cultivados como silvestres, su nombre,

cientifico, nombre comun y regiones donde se encuentra.
Nombre Nombres Regiones donde se Cultivado o

Cientifico Comunes encuentra Silvestre
Capsicum Huacareteno, Valles mesotérmicos Cultivado
baccatum L. var. Asta de buey, y sub-andinos de
pendulum Asta de toro, Chuquisaca
(Willd.) Chicatillo,
Eshbaugh Aji amarillo
Aji Colorado Trépico y Subtrépico Cultivado
Capsicum Ulupica Valles mesotérmicos Silvestre
cardenasii y sub-andinos de
Heiser & P. G. Chuquisaca; Riveras
Sm. de los rios y
quebradas
Capsicum Q’omer uchu Valles interandinos Cultivado
chinense Jacq. humedos
Aji Verde Tropico y Subtrépico Cultivado
Capsicum Ulupica Valles mesotérmicos Silvestre
eximium Hunz. y sub-andinos de
Chuquisaca; Riveras
de los rios y
quebradas
Capsicum Garnicas Valles mesotérmicos Silvestre
frutescens L. y sub-andinos de
Chuquisaca
Cumbaros Valles mesotérmicos Silvestre

y sub- andinos de
Chuquisaca; Tropico

y Subtrdpico
Capsicum Arivivi Valles mesotérmicos Silvestre
Microcarpum y sub- andinos de
DC. Chuquisaca
Capsicum Locoto Valles interandinos Cultivado
pubescens Ruiz humedos

& Pav.
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Capsicum sp. Aji Putita Riveras de los rios y Silvestres
quebradas

Fuente: Variedad de ajies de ecotipos conservados en campos de agricultores (Ruben
Salas, 2007)
En Bolivia los ajies nativos se consumen tanto en estado fresco como deshidratado, pero

muchos tienen comercializacion marginal, ya que son cultivados o recolectados de
arbustos silvestres para autoconsumo o distribuidos ocasionalmente a nivel local. Por
ejemplo, se recolectan ulupicas y Arivivis que tienen unos niveles comerciales muy bajos
a nivel local y son, en ocasiones, intercambiados por otros productos de necesidades

primarias en forma de trueque o regalados.

2.5. LOCOTO (CAPSICUM PUBESCENS)
Pertenece a la familia Solanaceas, el fruto del locoto puede ser rojo, amarillo o marron, y
se distingue de los otros ajies por contener semillas de color negro. Tiene un sabor
picante, aunque también ligeramente dulzon. El Locoto germina mas lentamente que
otros ajies y cuando la planta estda madura es muy resistente a temperaturas bajas.
(Marleni Ramirez, 2014)

Fuente: Las cadenas de valor de los ajies nativos de Bolivia (Matthias Jagger, 2014)
2.5.1. CARACTERISTICAS GENERALES
e Caracteristicas de la planta: Tiene un habito de crecimiento erecto, y alcanza

una altura de hasta 70 cm, con un ancho de follaje de hasta 84 cm.

e Caracteristicas de la flor: El color de corola es blanco con manchas amarillas, el
color de las anteras es café con franjas blancas.
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e Caracteristicas del fruto: El fruto (Locoto), tiene forma casi redonda elongada,
de corrugacion lisa y varia de colores entre rojo, verde, amarillo o naranja,
dependiendo de la especie de Locoto.

e Caracteristicas de la semilla: El color de las semillas puede variar de un amairillo
blanquecino a café oscuro, dependiendo de la especie, y el peso de 1000 semillas
esta en un rango de 8,2 a 8,4 g. (Matthias Jagger, 2014)

2.6. ARIVIVI

El Arivivi o también llamado Cumbarito es una especie perteneciente a la familia

solanaceas, el fruto puede ser rojo o verde, tiene un sabor muy picante, mas que la

ulupica, de nombre Capsicum Microcarpum DC, es una especie no domesticada, el
color de sus semillas es un Amarillo Blanquecino, se la encuentra en las temporadas

de primavera y verano en los meses de noviembre a febrero. (Ruben Salas, 2007).

Figura 4. Planta de Arivivi y Fruto

Fuente: Las cadenas de valor de los ajies nativos de Bolivia (Matthias Jagger, 2014)
Generalmente las zonas donde florece son los valles andinos, aunque esta especie

es especifica de Bolivia, sobre todo en el departamento de Chuquisaca.

2.6.1. CARACTERISTICAS GENERALES

e Caracteristicas de la planta: Tiene un habito de crecimiento erecto, y alcanza
una altura de hasta 105 cm, con un ancho de follaje de hasta 300 cm.

e Caracteristicas de la flor: El color de corola es blanco con manchas amarillo
verdoso, el color de las anteras es café con franjas amarillas blanquecinas.

e Caracteristicas del fruto: El fruto (Arivivi), es pequefio, de forma alongada, de

corrugacion lisa y varia de colores entre rojo y verde.
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e Caracteristicas de la semilla: El color de las semillas es de un amarillo
blanquecinos, y el peso de 1000 semillas equivale a 5,3 g. (Ruben Salas, 2007)

2.7. CAPSAICINOIDES

Los capsaicinoides son un grupo de amidas acidas derivadas de la vainillilamina este
tipo de alcaloides tienen el atomo de nitrégeno originado en un grupo amino, pero no
presente en un anillo heterociclico. Las diferentes especies de capsicum pueden variar
en grado de picor, lo que se relaciona con la capacidad de acumular capsaicinoides.
El aji habanero (Capsicum chinense) es considerado el de mayor picor, sin embargo,
algunas variedades de Capsicum annuum pueden alcanzar niveles similares, en

funcion de las condiciones que se cultiven. (Cazares Sanchez, 2005)

Tabla 5. Capsaicinoides valor en la escala Scoville y estructura Quimica

Capsaicinoides Abreviatura SHU Estructura Quimica

| HO.

Capsaicina C 16,000,000 ‘.\;@JM

0

HO
=
Dihidrocapsaicina DHC 16,000,000 ---x.p\,ﬂ-\r«wwvi\
a

HO
Nordihidrocapsaicina NDHC = 9,100,000 H..UD\,HM

I
2]

HOL
Homocapsaicina HC 8,600,000 ~-.~_TQ~J“~T~\U-WJ\|/

Homodihidrocapsaicina HDHC 8,600,000 \‘;jm"\rvv\/\l/

¥}

Fuente: (Wikipedia la Enciclopedia Libre, 2018)

Otros estudios han demostrado que el contenido en capsaicinoides esta

genéticamente controlado, pero también se ve afectado por variables medio
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ambientales como la temperatura, luz y humedad del suelo o los niveles de

fertilizacion. (Maria Reyes, 2011)

Sin embargo, la capsaicina, es el compuesto mas picante del grupo de los
capsaicinoides, ésta purificada y diluida cien mil veces, sigue siendo tan activa que
aun es capaz de producir ampollas en la lengua. Estimula las secreciones gastricas vy,

Si se usa en exceso, ocasiona inflamacion.
2.7.1. PROPIEDADES FISICAS Y QUIMICAS

A continuacion, se muestran las propiedades quimicas y fisicas de la capsaicina y
dihidrocapsaicina, puesto que son los principales capsaicinoides responsables de la
pungencia, para los demas si bien estan presentes la nordihidrocapsaicina,
homocapsaicina y homodihidrocapsaicina, aun no se han realizado estudios acerca
de estos compuestos en estado puro, por lo cual muchas de sus propiedades se

desconocen.

Tabla 6. Propiedades Quimicas y fisicas de la Capsaicina

Capsaicina, Capsaicine, Capzaicina, trans-8-Methyl-N-
vanillyl-6-nonenamide, NGX-4010, Transacina.
Nombre IUPAC (E)-N-[(4-hydroxy-3-methoxyphenyl)methyl]-8-
methylnon-6-enamide

Nombres Quimicos

Férmula Molecular C1sH27NO3
Peso Molecular 305,42 g/mol
Punto de Fusion 65 °C

Punto de Ebullicién | 210 —220°C

Solubilidad Insoluble en agua, soluble en acetonitrilo, acetato de
etilo, éter, benceno.

Fuente: Extraido de PubChem. (U.S. National Library of Medicine, 2004)

Tabla 7. Propiedades Quimicas y fisicas de la Dihidrocapsaicina
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Nombres Quimicos

8-Methyl-N-vanillylnonanamide, 8-methyl
dihydrocapsaicin, 6,7-Dihydrocapsaicin

Nombre IUPAC

N-[(4-hydroxy-3-methoxyphenyl)methyl]-8-
methylnonanamide

Férmula Molecular C1sH20NO3

Peso Molecular 307,43 g/mol

Punto de Fusidn 65-66 °C

Punto de Ebullicién | 210 — 220°C

Solubilidad Insoluble en agua, soluble en acetonitrilo, acetato de

etilo, éter, benceno.

Fuente: Extraido de PubChem, (U.S. National Library of Medicine, 2004)

2.7.2. USOS Y APLICACIONES

Algunos estudios sobre los beneficios potenciales para la salud del uso de

capsaicinoides, indican que pueden ser usados como:

v' Analgésicos. — Los capsaicinoides pueden ayudar a aliviar el dolor, agotando

la cantidad de sustancia P, un quimico encontrado en células nerviosas que
ayuda a transmitir sefiales de dolor al cerebro. Al ser la capsaicina el
Capsaicinoide mas abundante, es usada como ingrediente activo en cremas y
unguentos para tratar dolores musculares y artritis.

Control de peso. - Estudios publicados en la Revista de Ciencia Nutricional Y
Vitaminologia, muestran que el cuerpo puede quemar 50 calorias extra por dia
si se consumen capsaicinoides en forma de comidas picantes.

Reducir el Apetito. — Varios estudios muestran que los capsaicinoides pueden
ayudar a reducir el apetito ayudando a prevenir el sobrepeso y comer en exceso,
ya que ayudan a reducir la produccion de ghrelina, la hormona responsable de
activar el apetito.

Mantenimiento de la presién arterial. — Los capsaicinoides pueden ayudar a
promover la salud del corazén a largo plazo, ayudando a disminuir la presion
arterial, por lo que pueden usarse en medicamentos para personas que sufren

de hipertension arterial.
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v' Aumentar la Salud Digestiva. — Ademas de reducir el apetito los
capsaicinoides pueden ayudar a promover el buen funcionamiento del tracto
digestivo ademas prevenir el dafio a la mucosa gastrica por consumo de
bebidas a base de etanol.

v" Disminuir el riesgo de Cancer. — Los capsaicinoides pueden tener la
capacidad de luchar contra el cancer, atacando vias en el crecimiento de células
cancerosas. (Y.H.Yui, 2010)

Ademas, la oleorresina extraida directamente y aun no purificada que proviene de ajies
picantes es utilizada en productos de autodefensa como un arma no letal y de efectos

inmediatos tanto para uso policial y de proteccion personal.

La exposicion al spray de capsaicinoides, produce respuestas fisioldgicas muy
intensas que se traducen en estornudos, desorientacion, eritemas, lagrimacion,

ceguera temporal y un intenso dolor.

Los capsaicinoides también se conocen por presentar unas propiedades
antimicrobianas y anti fungicas; los extractos obtenidos a partir de chiles picantes

inhiben el desarrollo en determinados patogenos. (Agarwald, 2017).
2.8. LAS OPERACIONES DE TRANSFERENCIA DE MASA

Una parte importante de las operaciones unitarias en Ingenieria Quimica esta
relacionada con el problema de modificar la composicion de soluciones y mezclas,
mediante métodos que no implican necesariamente reacciones quimicas. La
transferencia de masa se caracteriza por transferir una sustancia a través de otra u

otras a escala molecular. (Treybal, 1995).

2.8.1. CLASIFICACION DE LAS OPERACIONES DE TRANSFERENCIA DE MASA
Generalmente estas operaciones buscan separar las partes componentes de una

sustancia. Estos métodos se pueden clasificar de la siguiente forma:

a) CONTACTO DIRECTO DE DOS FASES INMISCIBLES
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e Gas — Gas: Esta categoria practicamente no se usa debido a la solubilidad de
los gases entre si.

e Gas - Liquido: Absorcién, Desorcién, Humidificacion, o Deshumidificacion.

e Gas — Solido: Sublimacion fraccionada, secado.

e Liquido - Liquido: Extraccion Liquida o fraccionada, destilacion.

e Solido - Liquido: Extraccién por disolventes, Lixiviacién, Cristalizaciéon
fraccionada y aductiva, sila operacion se realiza en sentido opuesto, se conoce
como adsorcion.

e Solido — Solido: Debido a las lentas velocidades de difusion entre fases
sélidas, no existen operaciones industriales de separacion dentro de esta
categoria. (Treybal, 1995)

b) FASES SEPARADAS POR UNA MEMBRANA

e Gas — Gas: Difusion gaseosa o efusion, Permeacion

e Gas - Liquido: Permeacion.

e Liquido - Liquido: Dialisis, electrodialisis y osmosis. (Treybal, 1995)

c) CONTACTO DIRECTO DE FASES MISCIBLES

Debido a la dificultad para mantener los gradientes de concentracion, sin mezclar

el fluido, las operaciones de esta categoria no son practicas desde el punto de

vista industrial, excepto en situaciones poco usuales como: Difusion Térmica,

Difusion de barrido, Atmdlisis y Centrifugacion. (Treybal, 1995)

2.8.2. EXTRACCION

La extraccion implica la transferencia de un soluto de una fase liquida o sélida a otra,
para separar uno o mas componentes de la mezcla original, este componente se debe
poner en contacto con otra fase, las dos fases se llevan a un contacto, de manera que
el soluto o los solutos puedan difundirse, el par de fases puede ser gas-liquido, gas

sélido, liquido, liquido o sélido-liquido.

2.8.2.1. EXTRACCION SOLIDO - LiQUIDO

Su finalidad es la separacion de uno o mas componentes de una fase solida, mediante
la utilizacién de una fase liquida o disolvente. Entre mas grande sea la superficie de
contacto entre la parte solida y el liquido que le atraviesa, aumenta la eficiencia de la

extraccion y para que se dé esto es necesario que a la parte sdlida sea sometida a un
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pretratamiento, que normalmente es el secado y la molienda de la muestra.
(Geankoplis, 1998)

Para llevar a cabo el proceso es necesario:

a) Contacto del disolvente con el sdlido a tratar, para disolver el soluto.

b) Separacion de la disolucion y el resto del sélido

La disolucion separada se denomina flujo superior o extracto, recibiendo el nombre
de refinado, flujo inferior o lodos el sdlido inerte.

2.8.2.2. EXTRACCION ACIDO - BASE

Una extraccion acida — base es un tipo de extraccion liquido-liquido. Tipicamente
involucra diferentes niveles de solubilidad en agua y un solvente organico. El
disolvente organico puede ser cualquier liquido a base de carbono que no se disuelva

muy bien en agua; los mas comunes son éter y acetato de etilo.

Este tipo de extraccion es normalmente usada para separar compuestos entre si en
funcién de sus propiedades acido — base. El método se basa en el supuesto de que
la mayoria de los compuestos organicos son mas solubles en solventes organicos que
en agua. Sin embargo, si el compuesto organico se vuelve ionico, se vuelve mas
soluble en agua que en el disolvente organico. Estos compuestos pueden convertirse
facilmente en iones agregando un protén (un ion H +), convirtiendo el compuesto en
un ion positivo, o eliminando un proton, convirtiendo el compuesto en un ion negativo.
(Schaller, 2013)

Figura 5. Estructura de la capsaicina

o | NH S \/W/Y
H

HO K 4{}
i GrupoEl"llazante Grupo
Vanillil Amida Hidrofobico

Fuente : World of Chemicals (Cazares Sanchez, 2005)

En el caso de los capsaicinoides al usar una solucion basica el grupo OH ataca al
grupo enlazante amida, con lo cual la estructura es forzada a ser soluble en la fase

acuosa, pasando a esta fase todos los compuestos que tengan esta estructura u otros
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qgue sean solubles en agua, conteniendo finalmente esta fase los capsaicinoides y la
fase organica, conteniendo todos los componentes insolubles en agua, como grasas,
betacarotenos, etc. Para ello se requiere formar una emulsién con ambas fases
insolubles para aumentar la superficie de contacto entre ambos, es comun usar un
agitador, durante un tiempo determinado, posteriormente al separar ambas fases, se

separan los compuestos.

Figura 6. Esquema de reaccion en Capsaicina

HO
+ NaOH —> Na
a \O N \
(0]

Fuente: Elaboracion Propia

Sin embargo, el compuesto basico esta atascado en el agua, y ya no es el mismo
compuesto, es un ion, ahora, si se quiere el compuesto original en forma pura, se
necesita eliminar ese protén, esto se puede hacer agregando un protéon mediante la
reaccion con un acido fuerte, es decir neutralizando la fase acuosa, asi el compuesto
organico no esta cargado y ya no es soluble en agua. (Schaller, 2013). Con lo que
puede ser recogido con un solvente organico como acetato de etilo en el caso de los

capsaicinoides.
2.8.3. METODOS DE EXTRACCION

La separacion de una mezcla de compuestos soélidos, se puede llevar a cabo
aprovechando diferencias de solubilidad en un determinado disolvente. En el caso
favorable, una mezcla de sélidos, en la cual uno de los compuestos, es soluble en un
determinado disolvente, normalmente un disolvente organico, mientras que los otros

son insolubles. Los métodos de extraccion se pueden dividir de la siguiente manera:

20



Figura 7. Métodos de Extraccion

Métodos de
Extraccion
Métodos Directos Destilacion Extraccion con
solventes
- Extrusion | _ Directa | .
i - Maceracion
- Exudacion - Arrastre con vapor L
de agua - Digestion
| - Destilacion - Infusion
¥y - ——— | - Decoccion
- Soxhlet
- Percolacion

Fuente: Introduccion a la industria de los aceites esenciales (SENA, 2009)

2.8.4. FACTORES QUE INFLUYEN EN EL PROCESO DE EXTRACCION
2.8.41. TAMANO DE PARTICULA

El tamafio de la particula, influye en el proceso de extraccion de diversas maneras.
Cuanto mas pequeno el tamafio mayor es el area de contacto entre el sdlido y el
liquido, por lo tanto, mas elevada es la velocidad de transferencia de materia. Ademas,
menor es la distancia que debe recorrer el soluto por el interior del sdélido, por otra
parte, la superficie puede no ser utilizada de una forma totalmente eficaz con un
material muy fino, por lo que tampoco es recomendable un tamano de particula
demasiado pequeno ya que dificultaria la circulacion del liquido y el posterior filtrado.
(Treybal, 1995)

2.8.4.2. DISOLVENTE

El disolvente debe ser selectivo, con una viscosidad suficientemente baja para que
pueda circular con facilidad. En general se utiliza un disolvente relativamente puro, y
a medida que la extraccién vaya teniendo lugar la concentracion del soluto aumentara

y la velocidad de extraccidon disminuira progresivamente, en primer lugar, debido a la
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disminucion del gradiente de concentracion, y, en segundo lugar, porque la disolucion

aumentara generalmente su viscosidad. (Geankoplis, 1998).

a) SELECCION DE SOLVENTES

Los compuestos organicos tienden a disolverse bien en solventes que tienen
propiedades similares a ellos mismos. Este principio a menudo se denomina
"disoluciones similares", lo que significa que las moléculas polares generalmente se
disolveran bien en solventes polares y las moléculas no polares generalmente se
disolveran en solventes no polares, asi mismo la estructura del compuesto que se
busca aislar ayuda en la identificacion del solvente adecuado, por ejemplo algunos
compuestos no polares pueden interactuar con solventes polares debido a que solo

una parte de su estructura es no polar, mientras que otra parte si lo es.

En la estructura de los capsaicinoides se observa que un extremo de la molécula esta
formado por una larga cola de hidrocarburos, sin embargo, las polaridades de los
enlaces individuales se organizan de tal manera que se anulan entre si, es por esto
que la estructura de los capsaicinoides termina siendo no polar, en general, debido a

su estructura molecular, especialmente la larga cola de hidrocarburo no polar.

Ademas de la estructura se debe tener en cuenta las normas referentes a los
solventes, de acuerdo a la FAO (Food and Agriculture Organization), Organizacién
para la alimentacion y la Agricultura de las Naciones Unidas, los solventes de
extraccion que pueden ser utilizados durante el procesamiento de materia prima de
productos que vayan a usarse para consumo humano son: Diéxido de Carbono, Oxido
nitroso, Etanol, Acetato de Etilo, Propano y Butano, estos solventes de extraccion
estan permitidos para todos los usos, de acuerdo con las buenas practicas de
fabricacion siempre que, todos los residuos o derivados resultantes estan presentes
solo técnicamente, en cantidades inevitables que no representen ningun peligro para

la salud humana.

Ademas de estos solventes existen otros que solo pueden usarse bajo condiciones

especificas: Hexano, Metanol y Acetato de Metilo.
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2.8.4.3. RELACION SOLUTO - SOLVENTE

Este factor evita la saturacién del disolvente, y la extremada disminucion de
concentraciones. Una saturacion, no permite solubilizar mayor soluto, y una baja
concentracion disminuye la difusion del soluto hacia el disolvente. La cantidad de
soluto que puede disolverse estara limitada por la saturacion de la disolucién.
(Geankoplis, 1998).

2.8.44. TEMPERATURA
Generalmente el rendimiento de la extraccion aumenta al elevar la temperatura de

operacion debido a que a mayores temperaturas:

e Aumenta la Solubilidad del Soluto

e Se incrementa la difusion

e Disminuye la viscosidad
Asi mismo, se eleva la velocidad de extraccion. El incremento de temperatura se
realiza dentro de un rango permisible para evitar transformaciones quimicas en la

estructura del soluto.

2.8.4.5. TIEMPO DE EXTRACCION
Se refiere al tiempo necesario para que el soluto pueda difundirse completamente en

el disolvente. Asi a mayores temperaturas el tiempo de extraccion disminuye.

2.8.4.6. AGITACION

La agitacion permite:

e Incrementar la trasferencia de masa de interfase, debido a que todos los
sélidos se encuentran en suspension.

e Disminuir el tiempo de extraccion.

e Mantiene la suspension de solidos en el liquido y evita la sedimentacién de

particulas.
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2.8.5. DISENO EXPERIMENTAL

El disefio experimental comprende una serie de pruebas en las que se realizan
cambios deliberados en las variables de entrada (factores) para identificar las razones

de cambios en las variables de salida o variables dependientes (respuesta).

El objetivo de la experimentacion es obtener informacion que permita comprender
mejor un sistema (un procedimiento analitico, por ejemplo) y tomar decisiones sobre
como optimizarlo, en este caso mejorar y optimizar el proceso de extraccién en base
a la variable respuesta. Por lo tanto, la experimentacion se debe planificar (disefiar)

cuidadosamente para que proporcione la informacion buscada. (Pulido, 2008)

Los principios basicos del disefio de experimentos son: la realizacion de réplicas, que
ayudan a estimar el error experimental, aleatorizacion que ayuda a obtener un
promedio de los efectos de los factores, y formacion de bloques, que son utilizados

para mejorar la precision de las comparaciones que se hacen entre factores de interés.

2.8.5.1. PUNTOS GENERALES PARA REALIZAR UN DISENO EXPERIMENTAL

e I|dentificacion y enunciado claro del problema.

e Seleccion de los factores, los niveles y los rangos, los factores potenciales o
factores perturbadores del disefio, son aquellos que se hacen variar en el
experimento.

e Seleccion de la variable respuesta, esta variable es la que proporciona informacién
util del proceso.

e Eleccion del disefio experimental, se debe tener en mente los objetivos
experimentales y estimar que factores causan cambios.

¢ Realizaciéon del experimento

e Analisis estadistico de los datos, se debe usar métodos estadisticos para analizar
los datos a fin de los resultados y conclusiones sean objetivos.

2.8.6. DISENO FACTORIAL 2K

Los disenos factoriales son utilizados en experimentos en los que intervienen varios

factores para estudiar el efecto conjunto de estos sobre una respuesta.
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El disefio experimental 2K es muy util en las primeras fases de trabajo experimental,
cuando es probable que haya muchos factores por investigar. Este disefio realiza
menor numero de corridas con las cuales puede estudiarse K factores en un diseio

factorial completo. (Pulido, 2008)

2.9. IDENTIFICACION Y CUANTIFIACION DE CAPSAICINOIDES
2.9.1. CROMATOGRAFIA EN COLUMNA

La cromatografia en columna es quizas el método mas general, utilizado para la
separacion, a la vez que, para la purificacion, de diferentes compuestos organicos que

se encuentren en estado sélido o liquido. (Skoog, 2008)

En este tipo de cromatografia, la fase estacionaria utilizada, se coloca en el interior
de una columna de vidrio, la cual finaliza con una llave para controlar el paso de
sustancias al exterior de la columna. La fase estacionaria se impregna con el eluyente
o fase mdévil, seguidamente la mezcla organica de interés para separar es depositada
por la parte superior de la fase estacionaria, y asi la fase mévil podra ir atravesando
el sistema.

Figura 8. Secuencia de la Columna Cromatografica

.
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Fuente: Cromatografia en Columna (Plangiero, 2015)

2.9.1.1. PROCEDIMIENTOS DE EMPAQUEAMIENTO

Las columnas pueden ser empaquetadas o de tubo abierto. Una columna
empaquetada se llena con particulas que contienen la fase estacionaria y los
materiales mas usados para los tubos de las columnas son de acero inoxidable y de

vidrio, siendo el primero preferido por la manipulacion mas facil. En estas columnas,
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el soporte debe ser un sdélido poroso con gran area superficial, inerte y con una buena
resistencia mecanica. Los compuestos empleados para empaquetamiento varian,
entre los cuales podemos encontrar: tierra de diatomeas (mas empleado en CG),
aluminas, resinas de intercambio iénico o compuestos de silice como SiO2 amorfo,

sin embargo, el mas usado es el gel de silice. (Sanchez, 2007)

2.9.1.2. APLICACION DE LA MUESTRA

Cuando se introduce en la columna cierta cantidad de muestra, ésta se queda en una
zona de cierta altura en la columna. Se debe introducir la muestra en la columna de
manera que quede homogénea. Si entonces se introduce el disolvente, comienza el

desplazamiento de la zona a lo largo de la columna.

2.9.1.3. PROCEDIMIENTO DE LA ELUCION

Los compuestos que se encuentran disueltos en la fase movil, son recogidos en
fracciones. Las fracciones menos polares, que son por lo general las que se retienen
poco o nada en el absorbente, seran las primeras en salir de la columna. En cambio,
las sustancias mas polares, quedan retenidas por mas tiempo en el absorbente, y a
menudo es necesario el uso de diferentes disolventes con la finalidad de incrementar

su polaridad para que sean arrastradas por estos. (Skoog, 2008)

El tiempo que se necesita para hacer fluir un compuesto por la columna, se conoce
con el nombre de tiempo de retencion. Este tiempo varia, siendo caracteristico de
cada compuesto en unas condiciones cromatograficas determinadas, que varian
segun el absorbente usado, el disolvente, la presion, el diametro que tenga la columna

utilizada, etc.

2.9.2. CROMATOGRAFIA CAPA FINA (CCF O TLC)

La CCF es una técnica analitica y tiene como objetivo el analisis de una mezcla de
componentes. Debido a su simplicidad y velocidad, la CCF se utiliza a menudo para
monitorizar las reacciones quimicas y también para el analisis cualitativo de los
compuestos, de esta forma permite conocer de manera rapida y sencilla cuantos

componentes hay en una mezcla.
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Figura 9. Placa TLC

a. Procedimiento. - Se deposita una pequeha
cantidad de la muestra problema en disolucién en
un punto en la parte inferior de la placa. Entonces
la placa se introduce en una cubeta
cromatografica, de forma que sdlo la parte inferior
de la placa queda sumergida en el liquido. Luego
la fase movil asciende por la placa. (Plangiero,
2015)

Ry i
Fuente: (Plangiero, 2015)

b. Visualizaciéon de las manchas. - Si los compuestos son coloreados se pueden
observar las manchas a simple vista. Si no es asi, hay varios métodos para
visualizar las manchas correspondientes a cada componente de la mezcla: Utilizar
luz ultravioleta (UV254) para observar la placa. (Plangiero, 2015). Ultilizar
reveladores, por ejemplo, vapores de yodo que es un reactivo inespecifico.

Emplear reactivos especificos para desarrollar coloracion en las manchas.

2.9.3. ESPECTROFOTOMETRIA ULTRAVIOLETA VISIBLE UV - VIS

La técnica del espectro de absorcion UV-VIS posee una ventaja principal que es la
selectividad. Donde los grupos caracteristicos pueden reconocerse en moléculas de
complejidad ampliamente variable. Una gran parte de una molécula relativamente
compleja puede resultar transparente en el UV-VIS de modo que existe la posibilidad
de obtener un espectro similar al de una molécula mas simple. (Silvertein R.M. Morril.
T.C))

2.9.3.1. ESPECTRO DE ABSORCION

El espectro de absorcidon es una representacion grafica que indica la cantidad de luz
absorbida (¢) a diferentes valores de A. A partir de una solucion diluida de un
compuesto, cuya absorbancia maxima entra dentro del rango de medida del
espectrofotometro, se vera el valor de absorbancia a diferentes longitudes de onda
frente a un blanco que contenga el disolvente de la solucion de la muestra a
caracterizar. A partir del espectro de absorcion se obtendra el valor de A al que el

compuesto presenta la mayor absorbancia (Amax). Dicho A se utilizara a la hora de
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hacer determinaciones cualitativas y cuantitativas del compuesto. El espectro de
absorcion de un cromoforo depende, fundamentalmente, de la estructura quimica de

la molécula. (Underwood, 1989)
2.10. DISENO DEL EXTRACTOR

2.10.1. TANQUE AGITADO

Los liquidos se agitan con mas frecuencia en tanques o recipientes de forma cilindrica,
la parte superior puede estar abierta o cerrada al aire, las proporciones del tanque
varian bastante dependiendo de la naturaleza del problema de agitacion. Sin
embargo, en muchas situaciones se utiliza un disefio estandarizado con el fondo del
tanque redondeado y no plano, con el fin de eliminar las regiones donde no

penetrarian las corrientes de fluido. (Geankoplis, 1998).
Figura 10. Tanque tipico de proceso con agitaciéon

< N
Motor — — . \limentacion
»

Impulsore

s S3lida de la mazcia

Fuente: Agitacion y Mezclado (Uribe A. , 2012)

La altura del liquido es aproximadamente igual al diametro del tanque. El rodete esta
instalado sobre un eje suspendido, es decir un eje soportado en la parte superior y
esta accionado por un motor a veces directamente conectado al eje. Usualmente los
tanques de extraccion también llevan incorporados accesorios serpentines o

chaquetas u otros instrumentos de medida de la temperatura.
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2.10.2. IMPULSORES

Los tres principales tipos de impulsores son de palas, turbinas y hélices. Si bien
existen otros tipos, los mencionados solucionan entre un 95 y 100% de todos los
problemas de agitacion. Cerca del impulsor se produce una zona de corrientes

rapidas, una elevada turbulencia y un intenso esfuerzo de corte.

El impulsor se compone generalmente de aspas, que giran a velocidades altas o
medias sobre un eje montado centralmente en el estanque, este puede ser abierto,
semicerrado o cerrado y el diametro puede variar entre un 30 y un 50 % del diametro
del estanque. Los impulsores de turbina son eficaces para un amplio intervalo de
viscosidades, en liquidos de baja viscosidad estos impulsores generan fuertes
corrientes que se distribuyen por todo el estanque, destruyendo bolsas de fluido
estancado. (Uribe, 2013)

Para el tipo de turbina que se usa se puede usar el siguiente diagrama en el que de

acuerdo a la viscosidad y el volumen es posible seleccionar el tipo de agitador:

Figura 11. Seleccion del agitador

100 — e e———eee —— —e
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109 \; s s B ———

Viscosidad del Liquido N/s*m?

w* 20

Volumen m3 '

Fuente : Guide to trouble free mixers (Penny, 1970)

A continuacion, se muestran distintos tipos de agitadores de turbina
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Figura 12. Tipos de agitadores de Turbina
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Fuente: Manual del Ingeniero Quimico (Perry, 1999)

Considerando bajas viscosidades en sistemas con deflectores, (deflectores en las

paredes del sistema). Se tiene que las turbinas de la figura 10 son:

e 1y 3: Turbina de tipo hoja planas y disco o Turbina de Rushton (Radial)

e 2y4: Turbina abierta de tipo hojas planas (Radial)

e 5: Turbina abierta de tipo hojas curvas (Axial)

e 6: Turbina de tipo hojas inclinadas (Axial)
Lo ideal para una extraccion en la cual el solvente tiene baja viscosidad, es una turbina
plana con hojas inclinadas que genera flujo axial y particulas en suspensién, que es lo
que se requiere para una extraccion solido liquido. Lo mas comun para este tipo de
turbina viene a ser una inclinacion de cuarenta y cinco grados como lo es la turbina 6 de

la figura 12.

2.10.3. CONSUMO DE POTENCIA EN TAQUES AGITADOS
Con frecuencia la turbulencia de la corriente, en operaciones de mezcla, controla la
eficacia de la operacion. La turbulencia es una consecuencia de que las corrientes estén
adecuadamente dirigidas y de que se generen grandes gradientes de velocidad en el

liquido, pero tanto la circulacion como la generacion de turbulencia consumen energia.

Aun cuando tanto la velocidad de flujo como la disipacion de potencia aumentan con la
velocidad del agitador, la seleccion del tipo y tamafio del agitador influye sobre estos. En
general se utilizan grandes agitadores que se mueven a velocidades medias para
promover el flujo y agitadores mas pequefos a velocidad elevada cuando lo que se

requiere es una elevada turbulencia interna.
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2.10.4. DISENO DEL TANQUE DE AGITACION
Varios tipos de recipientes y tanques de diferentes formas y tamafos geométricos se

utilizan para el mezclado de fluidos. Las proporciones geométricas del sistema de

agitacion que se considera como el disefio “normal” tipico son:

Figura 13. Proporciones Geométricas para un sistema de agitacion Normal

J 1 Dy 2 c 1
D, 12 D, 3 D, 3
L 1 o1 H_1
D, 4 A D,
W 1 QR
Pt 3 &3

Fuente: Procesos de Transporte y Operaciones Unitarias (Geankoplis, 1998)

En algunos casos, para las correlaciones del agitador, W/Da = 1/8. El numero de

deflectores en la mayoria de los usos es 4. El claro o brecha entre los deflectores y la

pared suele ser de 0.10 a 0.15 J para asegurar que el liquido no forme bolsas cerca de
esa zona. (Geankoplis, 1998)

Figura 14. Parametros del Tanque

A/

— ,Brecha
Ak
H
kT | 2
¥ 1, ] T
&5
JL.*. \k ““ _.’ /i
p— O ——

Fuente: Procesos de Transporte y Operaciones Unitarias (Geankoplis, 1998)
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Estas proporciones relativas son la base de las correlaciones principales del desempefio
de los agitadores como se observa en la figura 11. En pocas correlaciones la relaciéon

entre el deflector y el diametro del tanque es J/Dt= 1/10 en lugar de 1/12.

2.10.5. PARAMETROS CARACTERISTICOS EN AGITADORES
2.10.5.1. NUMERO DE POTENCIA

El consumo de potencia se relaciona con la densidad del fluido, su viscosidad, la

velocidad de rotacion y el diametro impulsor Da. EI numero de potencia es:

(I - V. 5
B p-N3 'Das
Donde:
N = Velocidad de agitacion [T€V/g] D, = Didmetro Implusor [m]
p = Densidad de la mezcla [Kg/mg] P = Potencia [W] o []/5]

2.10.5.2. NUMERO DE REYNOLDS
Con diversos estudios se ha demostrado que la transicion del flujo laminar al turbulento
en tuberias no esta solo en la funcién de la velocidad, sino, también de la densidad y
viscosidad de fluido y del diametro del tubo. Estas variables se combinan en la expresién

del numero de Reynolds, que es adimensional:

N-D%-p
Nge = e, 4
Dénde:
N = Velocidad de Agitacién [T€V/] u = Viscosidad [Kg/m : s]
p = Densidad del fluido [Kg/m3] D, = Diametro del agitador [m]

El valor del numero de Reynolds define si el caracter del fluido es turbulento o laminar.
Ademas, se considera que el paso entre el régimen laminar y el turbulento no es
inmediato, pasando por una zona de transicion. Se define de la siguiente manera:

- Régimen laminar: Nre < 10

- Régimen transitorio: 300 < Nre < 10000

- Régimen turbulento: Nre > 10000
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2.10.6. ESCALA BENCH
En las industrias de procesos los datos experimentales suelen estar disponibles a partir
de un sistema de agitacion de tamano de laboratorio, y se desea aumentar la escala de
los resultados para replicar resultados, obtenidos en el laboratorio, a mayor escala. El
principal problema en el disefio de un agitador es el cambio de escala desde un agitador

de laboratorio hasta una escala Bench para una posterior escala Piloto y escala Industrial.

Existen varias formas de escalar un agitador, la semejanza geométrica, por ejemplo, es
importante y la mas facil de lograr, la semejanza cinematica puede definirse en términos
de razones de velocidades o de tiempos, la semejanza dinamica requiere proporciones
fijas de fuerzas viscosas inerciales o gravitatorias. Aun si se logra la semejanza
geomeétrica, dindmica y cinematica, no siempre se pueden obtener al mismo tiempo. Por
consiguiente, a veces lo que el disefiador debe hacer es confiar en su buen juicio y

experiencia para hacer el aumento de escala

Para el aumento de escala se sugiere un procedimiento paso a paso para aumentar de
escala desde las condiciones iniciales, donde los tamanos geométricos son: Da1, D1, Hi,
W1, y de la misma forma todos los datos con la misma nomenclatura, hasta las

condiciones finales de Da2, Di2, etc.

La razdn de aumento de escala R, suponiendo que el recipiente original es un cilindro
estandar con Dw1 = H1, ya que esto facilita el escalamiento y obtencién de una relacion de

escala, el volumen V1 es:

Vlzz'Dtlz'Hl = V1:_'D1:13
4 4
Por consiguiente, la relacion de volumenes es:
v_"/abe Vo Dy
Vi Ty Der? Vi Dy’

Entonces la relacién sera:

1 1
R = <E> /3 = <Dt23> ’ - R = —th
V1 Dt13 Dfl
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El valor de R se aplica a todas las dimensiones:
Dgy; = R Dgq

Después se elige una regla de aumento de escala y se aplica para determinar la rapidez
del agitador N2, que debe usarse para replicar los resultados a pequefia escala obtenidos
usando N1:
R T A e
R Dy,

Donde:

n = 1 para igual movimiento de liquidos.

n = 3/4 para igual suspension de solidos.

n = 2/3 para iguales tasas de transferencia de masa.

Este valor de n se basa en consideraciones empiricas y teodricas. Al conocer N2z, la
potencia necesaria puede determinarse usando la ecuacion del Numero de potencia y la

grafica 1

Grafica 1: Correlaciones de potencia para diversos impulsores y deflectores

Fuente: Manual del Ingeniero Quimico (Perry, 1999)

De esta manera se conoce el numero de potencia con lo cual se puede hacer el calculo

de los datos necesarios para el disefo del extractor.

34



2.10.7. CALCULO DEL DIAMETRO DEL EJE CONECTADO AL AGITADOR
Tanto las tensiones como las desviaciones deben considerarse en el disefio de ejes. Un
eje generalmente se disefia primero con consideraciones de tension y deflexiones una
vez que la geometria esta completamente definida, los calculos de deflexién requieren

que antes se defina toda la geometria del eje. (Norton, 2010)

La ANSI/ASME ha definido un enfoque estandar para el disefio de ejes de transmision,
este estandar presenta un enfoque simplificado, asume que la carga tiene un componente
de flexibn media cero y torque estable a un nivel que crea tensiones por debajo de la
resistencia a la torsién del material, el estandar establece que muchos ejes de maquinas
se encuentran en esta categoria. (Norton, 2010) . Con lo que se tiene la siguiente

ecuacion:

Donde:

De = Diametro del eje del impulsor [pulg.]

n = Factor de disefio

Kt = Valores de disefio para la flexion

M = Momento flexionante [Ib — pulg.]

Sn = Resistencia a la fatiga [PSI]

Tm = Momento de torsién del eje [Ib — pulg.]
Sy = Resistencia de la fluencia [PSI]

No se necesita factor de concentracion de esfuerzos en el término de esfuerzo constante
torsional, ya que se supone constante y las concentraciones de esfuerzo tienen poco o
ningun efecto sobre el potencial de falla. En el caso del eje para el agitador no existen
aplicadas fuerzas transversales que causen flexion, por tanto, la ecuacion para el calculo

del eje se reduce a:
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Para el calculo de T se usa la ecuacion:

P Potencia

= [lb — pulg]

T, = — =
LT n "~ velocidad angular

2.11. DISENO DEL SISTEMA DE CALENTAMIENTO
En la actualidad se utilizan tres tipos de sistemas de intercambio de calor:

e Chaquetas de enfriamiento o calentamiento.

e Serpentines de tuberia.

e Calentadores eléctricos de inmersion

211.1. CHAQUETA
Se denomina chaqueta al doble fondo o encamisado de un recipiente. El propdsito de
este equipo generalmente es calentar el contenido del recipiente. Son bastante menos
eficientes que los serpentines, tienen mayor costo y resultan bastante dificiles de limpiar
mecanicamente porque el acceso al interior de la camisa es complicado. Un serpentin de
la misma superficie tiene un intercambio de calor bastante mayor. (Kayode, 2001)

2.11.2. SERPENTIN
Un intercambiador de serpentin es un simple tubo que se dobla en forma helicoidal y se
sumerge en el liquido. Se una normalmente para tanques y puede operar por conveccion
natural o forzada. Debido a su bajo costo y rapida construccion se improvisa facilmente

con materiales abundantes en cualquier taller de mantenimiento. (Kayode, 2001)

Figura 15. Serpentin Helicoidal

Fuente: Modeling of Chemical kinetics and Reactor Design (Kayode, 2001)
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El disefo térmico del serpentin del tanque consiste en la determinacion del area de
transferencia de calor requerida para subir o bajar la temperatura del contenido en un
intervalo de tiempo.

2.11.3. CALENTADOR ELECTRICO DE INMERSION
Es un dispositivo que se instala mediante pernos a una brida coincidente soldada a la
pared del tanque. Consiste de un haz de resistencias eléctricas tubulares en forma de U,
soldadas a la brida. Los elementos de calentamiento pueden estar hechos de cobre,

acero, acero inoxidable, o aleaciones de niquel-cromo.

2.12. RADIO DE AISLAMEINTO

Entre mas grueso sea el aislamiento, mas baja es la razon de la transferencia de calor,
ya que el area de la transferencia de calor es constante y agregar aislamiento siempre
incrementa la resistencia térmica de la pared sin incrementar la resistencia a la
conveccion, sin embargo, agregar aislamiento a un tubo cilindrico o a una capa esférica
es un asunto diferente. El aislamiento adicional incrementa la resistencia a la conduccion
de la capa de aislamiento, pero disminuye la resistencia a la conveccion de la superficie
debido al incremento en el area exterior. La transferencia de calor del cilindro puede
aumentar o disminuir, dependiendo de cudl sea el efecto que domine. (Cengel, 2007).
Para ello se calcula el radio critico de aislamiento:

Te =+

h

La razén de la transferencia de calor del cilindro:

¢ Aumenta con la adicién de aislamiento parar < re.

e Alcanza un maximo cuando r = rc

e Decrece con la adicién de aislamiento parar > rc

2.12.1. NUMERO DE RAYLEIGH
El nuimero de Rayleigh puede interpretarse conceptualmente como el parametro
adimensional que mide la importancia relativa entre los efectos de las fuerzas de
flotabilidad y los efectos de las fuerzas de viscosidad y de la conduccion térmica. Asi
mismo es el producto de los numeros de Grashof y de Prandtl (Cengel, 2007):
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g B (T,—Tn)-d*
_ -

Ra Pr

1.1.1. NUMERO DE NUSSELT
El ndmero de Nusselt (Nu) es un numero adimensional que mide el aumento de la
transmision de calor desde una superficie por la que un fluido discurre, comparada con
la transferencia de calor si ésta ocurriera solamente por conduccion (Cengel, 2007).
( ) 2
1

0,387 - Ra6
Nu=40,6+

8
97127
0,559)16
B2

: 1+

La ecuacion es dada para una placa vertical, sin embargo, al tratarse de un cilindro
vertical, este puede tratarse con la ecuacion para placa vertical, si se tratase de un cilindro

horizontal, la ecuacion seria por completo diferente. (Cengel, 2007)
Con el numero de Nusselt puede hallarse el coeficiente externo de transferencia de calor:

Nu-k
h:l
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CAPITULO 3

3. METODOLOGIA EXPERIMENTAL
3.1. CARACTERIZACION DE LA MATERIA PRIMA
3.1.1. RECOLECCION DE LA MATERIA PRIMA

El locoto utilizado en el presente proyecto de grado proviene de la region de Los
Yungas, especificamente Nor Yungas, con el cédigo [1664], el Arivivi usado con el
codigo [581] proviene de la region de La Recaja, Mapiri y San Buena Aventura, ambas

en el Departamento de La Paz.

3.1.2. TRATAMIENO DE LA MATERIA PRIMA
Los locotos y Arivivi reciben un tratamiento previo que se sigue de igual forma en

ambos y consiste en lo siguiente:

Figura 16. Tratamiento de la materia Prima (locoto)

Secar la muestra, incluyendo
las semillas

Molienda y tamizado

Fuente: Elaboracion Propia
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3.1.3. CARACTERITICAS FiSICAS Y AGRONOMICAS
Se tienen las caracteristicas fisicas y morfolégicas de cada especie utilizada, gracias
al catalogo de ajies provisto por la fundacién PROINPA.
3.1.4. CARACTERISTICAS QUIMICAS
Se utiliza normas bolivianas que se adecuan al presente proyecto debido a que estas
dan procedimientos para caracterizacién que podemos adaptar para tratar Locoto y
Arivivi, estos procedimientos son generales para materia sélida organica, el detalle
para el procedimiento esta en el Anexo A:

e NB 312026 — Determinacion de Humedad.

e NB 312027 — Determinacion de Materia Grasa.

e NB 312028 — Determinacion de Fibra Cruda.

e NB 312029 — Determinacion de Proteinas Totales.

e NB 312030 — Determinacion de Cenizas.

e NB 312031 — Determinacion de Hidratos de Carbono.
3.1.5. PRUEBAS FITOQUIMICAS CUALTIATIVAS ESPECIFICAS

Se hacen pruebas fitoquimicas, para determinar la presencia de alcaloides,
saponinas, esteroles, azucares, ftriterpenos, glicésidos cardicos, fendlicos y
flavonoides en los extractos de locoto y Arivivi. En el anexo B se detalla el

procedimiento de cada prueba.

Tabla 8. Pruebas Fitoquimicas cualitativas especificas a realizar en extractos

de locoto y Arivivi.

Compuesto Test
Alcaloides e Mayer
Azucares e Fehling
Saponinas e Testde Espuma
Triterpenos e Lieberman
Bouchard
Glicosidos cardicos e Kedde
o Bajlet
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Keller-Killiani
Fendlicos Cloruro Férrico
Taninos Acetato de Plomo
Gelatina
Flavonoides Shinoda
Proteinas Ninhidrina
Cumarinas Fluorescencia
Aceites no volatiles Test de punto

Fuente: Elaboracion Propia

3.2. METODOLOGIA PARA IDENTIFICAR LAS VARIABLES DEL PROCESO
Se necesita de pruebas preliminares que permitan identificar las variables mas

influyentes en el proceso de extraccion.
Para la identificacion de las variables de extraccion, se considera lo siguiente:

Figura 17. Diagrama de Ishikawa

i Temperatura
Relacion ‘%/L 4 2,
Soluto - of), o
Q Agitacién
solvente
i
>
Tamafio de
Particula
Ariviviy v »
£
Locoto N
o > N
Q o Q@
N S 2
& &
C <

Fuente: Elaboracion Propia
Las variables que influyen en el proceso de extraccién de acuerdo al diagrama de

Ishikawa son:
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Tiempo de extraccion
Temperatura.

Relacién soluto — solvente.

<N X X

Nivel de Agitacion.

v' Tamafho de Particula.
3.2.1. REDUCCION Y SELECCION DEL TAMANO
Los tamices de la serie ASTM permiten clasificar de acuerdo al tamafio de particula,
segun el numero de malla, desde una malla N° 20 (0,841 mm) hasta una malla N° 100
(0.149 mm).
Tabla 9. Cuadro de series de Tamices ASTM

Tamiz N° de Malla 240 de
Particula (mm)
ASTM 20 0,841
ASTM 30 0,595
ASTM 40 0,420
ASTM 50 0,297
ASTM 60 0,250
ASTM 70 0,210
ASTM 100 0,149

Fuente: Elaboracion Propia

3.2.2. SELECCION DE SOLVENTES

Para la seleccion de solventes se toman en cuenta 3 solventes: etanol, éter de
petréleo (60 - 80) y acetato de etilo, se utilizan estos debido a las normas de la FAO
para solventes de extraccidon utilizados o destinados al uso en la produccion de
productos alimenticios, ingredientes alimentarios, o algun producto que vaya tenga
contacto a nivel fisioldgico con el ser humano. El éter de petréleo puede reemplazar
al hexano debido a que tienen la misma polaridad y dado que la estructura en los
capsaicinoides tiene una cola de hidrocarburo altamente no polar se usa este

solvente.

Figura 18. Procedimiento para seleccion de Solvente
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( INICIO ’
Masa de muestra
secay molida

»l
hl

Macerado

Anélisis de
Capsaicinoides

No

.

Utilizar otro solvente

Si

Fuente: Elaboracion Propia
3.3. IDENTIFICACION Y CUANTIFICACION DE CAPSAICINOIDES
3.3.1. CROMATOGRAFIA EN CAPA FINA TLC

La cromatografia de capa fina permite identificar compuestos fendlicos como los

capsaicinoides de manera facil mediante el uso de una placa de silica gel.

Figura 19. Placas cromatograficas sembradas bajo luz UV

Fuente: Elaboracion Propia

Figura 20. Procedimiento para la identificacion de capsaicinoides por TLC
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Preparacion de la
placa silica gel:

INICIO

Coger la muestra con un capilar
de vidrio

Trazar una linea base sobre como
referencia para marcar los puntos

v

Sembrar sobre la

placa de Silica gel

v

Colocar en una cubeta de Eter de Petrdleo [20-60]-
TLC, con el eluyente Acetato de Etilo (60-40)

/

v

Dejar que se desarrolle durante
un tiempo determinado

v

Sacar de la cubeta

v

Secar

v

Utilizar revelador, o
visualizar bajo luz UV -254

Fuente: Elaboracion Propia

3.3.2. ESPECTROFOMETRIA UV-VIS
Para la determinacion espectrofotométrica se hara uso de un espectrofotdmetro

(Spectroquant Pharo 300).

Figura 21. Espectrofotometro Pharo 300

Fuente: Elaboracion Propia

Figura 22: Procedimiento para la lectura en el espectrofotémetro UV-VIS
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INICIO
Diluir la muestra en un volumen Solvente:
conocido Acetato de Etilo

v

Determinar la
concentracion

v

Colocar la muestra en una
cubeta de cuarzo

Calibrar el rango del espectrofotometro Leer el blanco

Utilizar revelador, o
visualizar bajo luz UV -254

Fuente: Elaboracion Propia

3.4. PROCEDIMIENTO PARA OBTENCION DE EXTRACTO
Figura 23. Procedimiento para obtencion de extracto Acetato de Etilo

‘ INICIO ’

Pesar la muestra seca

Introducir en un
matraz Erlenmeyer

Tapar con papel . Disolvente:
Aluminio Anadir disolvente Acetato de Etilo

v

Colocar en el agitador magnético

v
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Y

—»  Regular velocidad y temperatura

Y

Controlar el tiempo

v

Filtrar

Retirar la muestra del
agitador

Y Y
Sélido Liquido
ey y

Secary Pesar Concentrar
" (Rotovapor)

Fuente: Elaboracion Propia
3.5. VARIABLES DE MAYOR INFLUENCIA
Para la determinacion e identificacion de las variables mas influentes en el proceso

de extraccion de capsaicinoides se hara uso del Software Design Expert.

Se hara uso del disefio experimental 2K en el trabajo experimental, en donde se
analiza k factores cada uno con solo dos niveles suponiendo que la respuesta es
aproximadamente lineal, de ser necesario se optara por la adiciéon de puntos centrales
en el disefo 2K, que permitan un mejor ajuste en la curvatura reduciendo asi el
tamano y la complejidad del diseno, y al mismo tiempo obtener cierta proteccion contra

la curvatura.

3.6. OBTENCION DE CAPSAICINOIDES

En este proceso se estudian dos metodologias, la primera por la cual se extrae la
muestra usando una columna cromatografica y la segunda basificando el extracto

para luego realizar un extraccion liquido-liquido de 2 fases.

3.6.1. CROMATOGRAFIA DE COLUMNA DEL EXTRACTO
Para este método se usara una columna de silica gel, para determinar la fase liquida

correcta se usan placas TLC y observa el solvente que obtenga la mejor separacion.
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Figura 24: Procedimiento para cromatografia en Columna Silica Gel

/ Columna Cromatografica

/

Empaquetar la
columna (evitar la
formacién de
burbujas de aire)

Embalar la Columna

-

Verter el extracto (Locoto,

Arivivi en cada caso)

/

>
l

la polaridad de a poco)

Drenar con el disolvente (subir .

v

Recoger los componentes en
tubos de ensayo

v

Identificar y unir de acuerdo
a placas TLC

3y

Concentrar (Rotovapor) I

Y

Analizar mediante

espectrofotometria UV-VIS

Fuente: Elaboracion Propia

3.6.2. EXTRACCION LIQUIDO-LIQUIDO DEL EXTRACTO

Para este método se utilizan soluciones de NaOH y HCI, el proceso se describe a

continuacion:

Fase movil: Eter de Petrdleo
(20°-60°) — Acetato de Etilo
[60-40]

Fase estacionaria: Silica Gel

Figura 25: Procedimiento para extraccion liquido-liquido

Preparar

soluciones 0,05 N
de NaOHy 0,5N

Extracto (Locoto, Arivivi)
Completamente seco

de HCI

¢
®
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Disolver en un matraz el extracto
con la solucién de NaOH

Y

Agregar éter de petréleo (60-80)

Y

Llevar las dos fases a
agitacion por una hora

Y

Separar ambas fases
I

v Y

Fase Acuosa Fase Organica

Neutralizar con la solucién Concentrar (Rotovapor)
acida de HCI

Y

Extraer con Acetato de Etilo

Concentrar (Rotovapor)

Y

Analizar mediante
espectrofotometria UV- FIN
VIS y cuantificar

Fuente: Elaboracion Propia

Lo que se busca es que los capsaicinoides sean ionicos, si el compuesto organico se
vuelve ionico, se vuelve mas soluble en agua que en el disolvente organico, ya que la

base de una extraccion liquido-liquido es la diferencia de solubilidades.

3.7. PROCEDIMIENTO GENERAL
Cada uno de los diagramas anteriores muestra el procedimiento a detalle, a
continuacion, se muestra el procedimiento en general que se utiliza para la

metodologia experimental:
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Figura 26: Procedimiento Experimental

Pruebas Fitoquimicas
Cualitativas

/

Recepcién de Locoto y Arivivi

/

- Determinacién de Humedad

- Determinacion de Materia Grasa

- Determinacion de Fibra Cruda

- Determinacién de Proteinas Totales

- Determinacion de Cenizas

- Determinacién de Hidratos de Carbono

v

Secado

v

Muestra secay

Molida

Molienda

I

Caracterizacion de la

Colocar en Agitador Magnético

materia prima

Extraccion Solido - Liquido

Ordenar las mallas ASTM de
forma decreciente segun el
numero de Malla (20 — 100)

v

Filtracion

Extracto

y

Materia Particulada
(Desecho)

Concentracion de la muestra

[

Extraccion Liquido - Liquido

I

Cromatografia en Columna

Y

Separar ambas fases

[

Separacion de Compuestos

y

v

Fase Acuosa

Fase Orgénica

Concentrar
(Rotovapor)

y .

Pesar extractos

!

Cuantificacion

I

Tamizar

I

Pesary almacenar
de acuerdo al
numero de Malla

—

Fuente: Elaboracion Propia
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CAPITULO 4

4. RESULTADOS DE LA METODOLOGIA EXPERIMENTAL

Se estudia las variables mas influyentes en el proceso de extracciéon y los valores

maximos y minimos, mediante graficas en Excel, cada una de estas variables se analiza

través del disefio experimental, introduciendo los datos obtenidos en el laboratorio al

programa Design Expert, para el analisis de varianza y superficie de respuesta.

4.1. CARATERISTICAS FISICAS

4.1.1. ARIVIVI

Se mencionan caracteristicas Agronémicas y Fisicas:

Tabla 10. Caracteristicas Agrondmicas

Habito de Crecimiento

Compacto

Pubescencia del Tallo

Intermedio

Color del Tallo

Verdes con estrias Purpuras

Pubescencia de la Hoja Intermedia
indice, anchollargo de la hoja 0,43 - 0,66
Color de la corola Blanco

Manchas de la Corola

Verde Amarillento, Amarillo

Color de anteras

Purpura

Fuente: Catalogo de Ajies

Tabla 11. Caracteristicas Fisicas

Color del Fruto Rojo Claro
Forma del Fruto Casi Redonda, elongada
Ancho del Fruto (cm) 0,50 - 0,61

Largo del fruto (cm) 0,75-1,28
indice, anchol/largo del fruto 0,57 - 0,66

Peso del fruto (g) 0,39 -0,47
Tamaiio del Fruto Muy Pequefio
Numero de semillas por fruto 13-18

Fuente: Catalogo de Ajies
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4.1.2. LOCOTO
Se mencionan caracteristicas Agronémicas y Fisicas:

Tabla 12. Caracteristicas Agronémicas

Habito de Crecimiento Compacto
Pubescencia del Tallo Denso
Color del Tallo Parpura
Pubescencia de la Hoja Intermedia
Indice, anchol/largo de la hoja 0,55 -0,60
Color de la corola Amarillo Verdoso
Manchas de la Corola Sin Manchas
Color de anteras Azul

Fuente: Catalogo de ajies (Matthias Jagger, 2014)

Tabla 13. Caracteristicas Fisicas

Color del Fruto Amarillo Anaranjado,
Rojo Claro, Verde

Forma del Fruto Bloque, campanulada
Ancho del Fruto (cm) 1,97 — 2,03
Largo del fruto (cm) 2,30 - 3,77
indice, anchol/largo del fruto 0,80 — 0,92
Peso del fruto (g) 3,05-4,43
Tamano del Fruto Pequefio
Numero de semillas por fruto 39 -45
Rendimiento fruto (g/planta) 175 - 250

Fuente: Catalogo de ajies (Matthias Jagger, 2014)

4.2, CARACTERISTICAS FISICOQUIMICAS
Los resultados de los ensayos fisicoquimicos cuantitativos, se muestran en la

siguiente tabla:
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Tabla 14. Valores en ensayos fisico-quimicos cuantitativos de control

Hidratos
Materia Fibra Proteinas
Cenizas | Humedad de
Especie Grasa Cruda Totales
(%) (%) Carbono
(%) (%)

(%)

Locoto 0,54 90,76 0,80 2,60 1,60 3,70

Arivivi 0,67 87,73 0,50 2,43 2,07 6,60

Fuente: Elaboracion Propia
4.3. PRUEBAS FITOQUIMICAS

Se determiné en los extractos de locoto y Arivivi diferentes cantidades de

alcaloides, etc., difiriendo los resultados con el tipo de solvente usado, a

continuacioén, se muestran los resultados obtenidos:

Los detalles para el procedimiento respecto a los ensayos fitoquimicos se encuentran

en el Anexo B.

Tabla 15. Resultados de Pruebas Fitoquimicas de la especie Capsicum

Metabolito Ensayo Extracto Locoto Arivivi
Acetato de
Alcaloides ) 75 Etilo i i
Dragendorff Etandlico +++ +++
Acetato de i )
Azlcares Fehling Etilo
Etandlico + ++
. Test de Acetato de
Saponinas . - -
espuma Etilo
_ Acetato de
, Lieberman Etilo + +
Triterpenos
Bouchard .
Etandlico - -
Kedde Acetgto de i i
L Etilo
Glicosidos - .
_— Bajlet Etandlico - +
Cardicos
... | Acetato de
Keller- Killiani . - -
etilo
cl Acetato de i i
Fendlicos : ;:fgg etilo
Etandlico + +
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(+)

(+4)

Acetato de Acetato de i )
Taninos Plomo Etilo
Gelatina Etanolico + +
Acetato de
. + +
Flavonoides Shinoda Etilo
Etandlico - -
Proteinas Ninhidrina Aceta_lto de - -
etilo
Cumarinas | Fluorescencia Aceetﬁitg de + +
) Acetato de i ]
A\?ngifego Test de Punto etilo
Etandlico +++ F++

Respuesta Positiva de poca Cantidad para este metabolito en el extracto.
Respuesta Positiva de Mediana Cantidad para este metabolito en el extracto.

(+++) Respuesta Positiva de Mayor Cantidad para este Metabolito en el extracto.

()

Respuesta Negativa para este Metabolito en el Extracto.

Fuente: Elaboracion Propia
4.4. DETERMINACION DE LAS CONDICIONES DE OPERACION:
EXTRACCION SOLIDO LIQUIDO
4.4.1. SELECCION DE SOLVENTES
Inicialmente se trabaja con 3 solventes diferentes: Etanol, Acetato de etilo y éter de
Petrdleo, las condiciones de operacion usadas son:
Tabla 16: Valores de las variables en las pruebas preliminares para seleccion

de solvente

Variable Valores Constantes

Temperatura 18°C
1:10 (1g de soluto 10

ml de solvente)

Relacién Soluto — Solvente

Tiempo de Maceracion 24 Hrs.

Fuente: Elaboracion Propia
En el anexo C se detalla el procedimiento para tratar los datos obtenidos del usando
la curva de calibracion. Se trabaja a temperatura ambiente, con la relacidén 1:10 y un

tiempo de maceraciéon de 24 Hrs por recomendacion de Enkelejda,(2013).
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Rendimiento de Cap. respecto al solvente
16
14
12
10

Rendimiento %

o N B O ©

I
ETANOL ACETATO DE ETILQ ETER DE PETROLEO

Solventes

Grafica 2: Rendimiento de Cap. en cada solvente en Locoto

Fuente: Elaboracion Propia
Interpretacion:

Como se observa en la grafica 2, se puede observar que el acetato de etilo obtiene
un mejor rendimiento en el caso del locoto, con un 13,9% en capsaicinoides, aunque
el etanol se acerca, este arrastra otros compuestos y el acetato de etilo es mas

selectivo con los capsaicinoides. En el Anexo D se observan las placas TLC.

Rendimiento de cap. respecto al solvente
25

20
15

10

Rendimiento %

|
Q ETER DE PETROLEO

ETANOL

Solventes

Grafica 3: Rendimiento de Cap. en cada solvente en Arivivi

Fuente: Elaboracién Propia
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Interpretacion:

Como se observa en la gréfica 3, se puede observar que el acetato de etilo obtiene
rendimiento de 22.97% en capsaicinoides, si bien se tiene menos cantidad de extracto
comparada con el etanol, este solvente logra obtener un extracto concentrado en
capsaicinoides, por lo cual se hacen las extracciones usando acetato de etilo.

4.4.2. TAMANO DE PARTICULA
Las condiciones de operacion en las pruebas preliminares para la determinacién del

tamano de particula se muestran en la tabla 17, se usa acetato de etilo como
disolvente y se trabaja a temperatura ambiente y tiempo de maceracion de 24 Hrs.
(Enkelejda, 2013).

Tabla 17: Valores de las variables en las pruebas preliminares para
determinacién del tamano de particula
Variable Valores Constantes

Temperatura 18°C

Relacion Soluto — Solvente | 1:10 (1g de soluto 10
ml de solvente)

Tiempo de Maceracion 24 Hrs

Fuente: Elaboracion Propia
En los graficos 4 y 5 se observa el comportamiento del rendimiento respecto al

extracto obtenidos con cada uno de los tamices.

Concentracion Capaicinoides

28

- S,
24 =

22
20

18

Rendimiento (%)

16
14

12
10 20 30 40 50 60 70 80 90 100 110

Numero de Malla

Grafico 4: Tamano de particula respecto al rendimiento en Locoto

Fuente: Elaboracion Propia
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Interpretacion:

En la grafica 4, se observa que cuanto mas pequefio es el tamafio de particula, mayor
es la superficie interfacial, incrementando el rendimiento desde la malla ASTM N° 20
(0.841 mm) hasta una malla ASTM N° 70, sin embargo, se debe notar que los tamarios
excesivamente pequefos hacen que las particulas se apelmacen dificultando la
extracciéon apreciandose una disminucion en el Rendimiento de en la malla ASTM N°

100 (0.158 mm).

Figura 27. Muestra tamizada (Arivivi)

Malla 70 ' Malla 60 Malla 50

Fuente: Elaboracion Propia

Concentracion Capsaicinoides
30

28
26
24
22

20

Rendimiento (%)

18

16
10 20 30 40 50 60 70 80 90 100 110

Numero de malla

Grafico 5: Tamano de particula respecto al rendimiento en Arivivi
Fuente: Elaboracion Propia
Interpretacién:
Se observa que a menor tamafo de particula se obtiene un mayor rendimiento de

capsaicinoides, ademas se pueden tener problemas con la filtracion usando particulas
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muy pequefias, como se observa en la malla ASTM N°100 (0,158 mm), como el mejor
rendimiento se obtiene con el tamafno de particula de malla 70 (0,210mm), se usa este

como constante a lo largo del proceso.

4.4.3. TIEMPO DE EXTRACCION

Las condiciones de extraccidn en las pruebas preliminares para la determinacion de
tiempo se muestran en la tabla 18, las mismas condiciones se usan tanto en Locoto

como en Arivivi

Tabla 18: Valores de las variables en las pruebas preliminares para tiempo de
extraccion

Variable Valores Constantes

Temperatura 18°C

1:10 (1g de soluto en
10 ml de solvente)
Agitacién 150 RPM

Tamano de particula 0,210 mm ASTM

Relacién Soluto — Solvente

Fuente: Elaboracion Propia
A esta velocidad se tiene a todos los sélidos en suspension en el disolvente, que es
lo requerido en una extraccion sélido liquido. En los graficos 6 y 7 se observa el

comportamiento del rendimiento respecto al extracto obtenidos en diferentes tiempos.

Rendimiento vs. Tiempo

Rendimiento (%)
o = N w H (6] (o)} ~ (0] (o)

0 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12 13 14 15 16
Tiempo (Hrs)

Grafico 6: Tiempo respecto al rendimiento en Locoto

Fuente: Elaboracion Propia
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Interpretacion:

En el grafico 6 se observa que el rendimiento incrementa conforme transcurre el
tiempo en un lapso de 4 [Hrs], para tiempos mayores a este el Rendimiento tiende a
ser constante, por este motivo esta es una variable a tomar en cuenta para el disefio
experimental.

Rendimiento vs. Tiempo
16
14
12
10

Rendimiento (%)
(o]

0 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10
Tiempo (Hrs)

Grafico 7: Tiempo respecto al rendimiento en Arivivi
Fuente: Elaboracion Propia
Interpretacién:
En el grafico 7 se observa que existe una variacion al transcurrir el tiempo en un lapso
de 4 [Hrs], para tiempos superiores a este el rendimiento tiene tendencia constante,

por lo cual se tomara en cuenta como una variable en el disefio experimental.

En ambos casos, locoto y arivivi, se logra un rendimiento constante en 4 horas, sin
embargo, en el caso del locoto arriba de los 90 minutos, el rendimiento aumenta en
0,6%, después de 90 min. Del mismo modo en el caso del Arivivi arriba de las 3 horas
el rendimiento incrementa en 0,9%, después de 3 horas. En ambos casos el tiempo
es prolongado para incrementar el rendimiento en 0,6 y 0,9, respectivamente, por esta

razon, se toma para Locoto 90 min y para arivivi 3 horas como tiempo de extraccion
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4.4.4. VELOCIDAD DE AGITACION
Las condiciones de extraccion en las pruebas preliminares para la determinacion de
velocidad de agitacion se muestran en la tabla 19:

Tabla 19: Valores de las variables en las pruebas preliminares para Velocidad

de agitacion.

Variable Valores Constantes

Temperatura 18°C

1:10 (1g de soluto 10
ml de solvente)

Tamano de particula 0,210 mm, malla 70

90 minutos (locoto), 3
horas (Arivivi)
Fuente: Elaboracion Propia

Relacién Soluto — Solvente

Tiempo

En los graficos 8 y 9 se muestra el comportamiento del rendimiento respecto al

extracto obtenido, a diferentes velocidades, tanto el Locoto como en Arivivi.

Rendimiento de Cap. vs Velocidad

20
18 Q’—\”—
16
14

12 w1

Rendimiento (%)

10

0 50 100 150 200 250 300 350 400
Velocidad de Agitacion (RPM)

Grafico 8: Velocidad respecto al rendimiento en Locoto
Fuente: Elaboracion Propia
Interpretacion:
En el grafico 8 se observa que la velocidad de agitacién favorece la transferencia de
materia en la interfase solido-liquido, incrementando el rendimiento de capsaicinoides

hasta los 200 [RPM], considerandose como un punto maximo, observandose una

61



disminucién en velocidades superiores, esto debido a la formacion de voértices que

introduce aire en el mezclado.

Rendimiento

Interpretacion:

Rendimiento vs. Velocidad

29
28
27
26
25
24

23 /
22 =

21

20
0 50 100 150 200 250 300 350 400

Velocidad de Agitacion (RPM)

Grafico 9: Velocidad respecto al rendimiento en Arivivi

Fuente: Elaboracion Propia

En el grafico 9 se observa que a 200 RPM se mantiene un rendimiento constante, por lo

cual la velocidad sera tomada como una constante desde ese punto. Se debe tener en

cuenta que altas revoluciones hacen que el fluido gire como un ciclén lo cual, algunas

veces reduce el contacto o el tiempo de residencia de los elementos y no da la posibilidad

de que se produzca la reaccion, por lo que se necesita un movimiento turbulento, no un

movimiento de ciclén del liquido. (Atiemo-Obeng, 2004)

Figura 28. Muestras concentradas a) Arivivi, b) Locoto

Fuente: Elaboracion Propia
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4.4.5. RELACION SOLUTO SOLVENTE

Las condiciones de extraccién en las pruebas preliminares para la determinacion de
relacion soluto-solvente se muestran en la tabla 20:

Tabla 20: Valores de las variables en las pruebas preliminares para relacion

soluto solvente.

Variable Valores Constantes
Temperatura 18°C
Velocidad 200 RPM
Tamano de particula 0,210 mm, malla 70
Tiemnfl 90 min (Ioc_ot_o), 3
horas (Arivivi)

Fuente: Elaboracion Propia

Rendimiento vs. Relacion Soluto-Solvente

18 1:30

- o ——¢ 1:50

1:40

16

14

12

10

Rendimiento (%)

0:57 64 : 1519 1:26 1:33 1:40 1:48 1:55

Relacion soluto - solvente

Grafico 10: Relacién soluto solvente respecto al rendimiento en Locoto
Fuente: Elaboracion Propia
Interpretacion:
Se observa en la grafica 10 que para una relacién soluto-solvente de 1: 20, existe un
incremento en el rendimiento de capsaicinoides, pero para relaciones mayores el

rendimiento tiende a ser constante, por esta razon se tomara en cuenta en el disefo
experimental.
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Rendimiento vs. Relacion Soluto-solvente

35
1:20 1:30 1:40

30 1:50

25

20

Rendimiento (%)

15

10

0:57 1:04 1:12 i59.9 1:26 1:33 1:40 1:48 1:55

Relacion Soluto-Solvente

Grafico 11: Relacion soluto-solvente respecto al rendimiento en Arivivi
Fuente: Elaboracion Propia
Interpretacién:
En la grafica 11 se observa que el rendimiento incrementa de manera considerable
con una relacion 1:20, pero a relaciones superiores a esta el rendimiento tiene una
tendencia constante, por lo que esta variable se analizara en el posterior disefio
experimental.
4.4.6. TEMPERATURA
Las condiciones de extraccion en las pruebas preliminares para la determinacion de
relacion soluto-solvente se muestran en la tabla 21.
Tabla 21: Valores de las variables en las pruebas preliminares para

determinacion de temperatura.

Variable Valores Constantes
Relacién soluto-solvente 1:20
Velocidad 200 RPM
Tamano de particula 0,210 mm, malla 70
Tiempo 9(:1min (Iocpt.o}, 3
oras (Arivivi)

Fuente: Elaboracion Propia
En los graficos 12 y 13 se muestra el comportamiento del rendimiento respecto al

extracto obtenidos a diferentes temperaturas, tanto en Locoto como en Arivivi.
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Rendimiento vs. Temperatura
23
22
21
20
19

18

Rendimiento (%)

17
16

15
20 30 40 50 60 70 80

Temperatura °C

Grafico 12: Temperatura respecto al rendimiento en Locoto

Fuente: Elaboracion Propia
Interpretacion:

En el grafico 12, se observa que el aumento de |la temperatura favorece la solubilidad
de las sustancias en el solvente apreciandose el incremento en el rendimiento

capsaicinoides entre 25°C y 50°C. se debe considerar que a mayor temperatura el
solvente se evapora al ser volatil.

Temperatura vs. Rendimiento
34
A —
32
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Grafico 13: Temperatura respecto al rendimiento en Arivivi

Fuente: Elaboracion Propia
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Interpretacion:

En el grafico 13, se aprecia un incremento en el rendimiento capsaicinoides entre
25°C y 50°C, considerando que a mayor temperatura el solvente se evapora y se
compromete la termo-estabilidad de los capsaicinoides.

4.5. VARIABLES PARA EL DISENO EXPERIMENTAL

Tabla 22: Variables Independientes y Constantes en el proceso de extraccion Para

Locoto
VARIABLES INDEPENDIENTES
Variable Unidades = Simbolo Minimo Maximo
Temperatura e y 25 50
Relacién:
Disolvente/Soluto 2 \ > 201
Tiempo min t 30 90
VARIABLES CONSTANTES
Variable Unidades  Simbolo Valor
Tamaho de Particula mm ¢ 0,212
Velocidad de Agitacion RPM V 200

Fuente: Elaboracién Propia

Tabla 23: Variables Independientes y Constantes en el proceso de extraccion para

Arivivi
VARIABLES INDEPENDIENTES
Variable Unidades Simbolo Minimo Maximo
Temperatura ol T 25 50
DisolventelSolute ™3 R | & | 2
Tiempo Hrs. t 1 3
VARIABLES CONSTANTES
Variable Unidades  Simbolo Valor
Tamanho de Particula mm ¢ 0,212
Velocidad de Agitaciéon RPM V 200

Fuente: Elaboracion Propia
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4.6. DISENO EXPERIMENTAL

Los factores influyentes en el disefio experimental son: Temperatura, Tamafo de

Particula y Relacién (soluto/solvente) de acuerdo a las pruebas preliminares, por

tanto, el disefio experimental factorial es: 2% = 23 = 8 en la cual tendra 8 corridas

experimentales. Sin embargo, para este tipo de disefio se recomienda 2 repeticiones

(Pulido, 2008), lo que generaria un total de 16 corridas.

NUmero
de

Corridas

1 25

2 50

3 28

4 50

5 &

6 50

7 25

8 50

Namero DISENO
de Temperatura Tiempo
Corridas (°C) (Min.)

1 25 30
2 50 30
3 25 90
4 50 90
5 25 30
6 50 30
7 25 90
8 50 90

Tabla 24: Corridas Experimentales Locoto

DISENO

Temperatura (°C) Tiempo (Min.)

30
30
90
90
30
30
90
90

Fuente: Elaboracion Propia

solvente
1:5

1:5

1:5

1:5
1:20
1:20
1:20
1:20

Relacion soluto-

Tabla 25: Resultados del Diseno Experimental Locoto

Fuente: Elaboracion Propia

Rendimiento (%)

Relacion
soluto-solvente
1ES

1:5

1:5

1:5
1:20
1:20
1:20
1:20

Prueba
15.6938
18.9717
20.9952
24,7132
26.7419
24.7589
28.6439
27.7142

A continuacion, se muestran los resultados obtenidos para el Arivivi:

Réplica
17.7981
20.9143
22.8568
23.7876
28.0369
26.1296
25.3659
26.2615
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Tabla 26: Corridas Experimentales Arivivi

Namero DISENO
de o . Relacién soluto-
Corridas Temperatura (°C) Tiempo (Hrs.) solvente

1 25 1 1:5

2 50 1 1:5

3 25 3 1:5

4 50 3 1:5

5 25 1 1:20

6 50 1 1:20

7 25 3 1:20

8 50 3 1:20

Fuente: Elaboracion Propia
Tabla 27: Resultados del Diseno Experimental Arivivi
. DISENO Rendimiento (%)
Numero —
! Relacién
de TemperaturaB LIS soluto- Prueba Réplica
Corridas (°C) (Hrs.) P
solvente

1 25 1 -, 27.8428 26.5781
2 50 1 1:5 28.9810 28.0198
3 25 1 =5 28.3992 29.7398
4 50 1 1:5 28.3252 30.3442
5 25 3 1. 20 28.3486 29.5293
6 50 3 120 27.4183 28.2339
7 25 3 1:20 38.1698 35.9169
8 50 3 1:20 40.0342 43.6512

4.7.

Fuente: Elaboracion Propia

DISENO DESIGN EXPERT

El Programa Design Expert 7.0 proporciona una tabla de datos en funcién a los

parametros introducidos, esta tabla permite evaluar los efectos de los factores, el
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diagrama de Pareto, la grafica media normal, las interacciones, los resultados del

ANOVA vy la superficie de respuesta.

4.7.1. DISENO EN DESIGN EXPERT DEL LOCOTO

ANOVA for selected factorial model

Analy=siz of variance table [Partial sum of squares - Type ]

Source
Model
A-Temperatura

B-Tiemp

C-Relacion soluto-solvente

AC
=

Residual

Cor Total

Sid. Dev.
Mean
CWV. %
PRESS

Factor
Intercept
A-Temperatura
B-Tiemp
C-Relacion solut
AL

BC

Lack of Fit

Pure Error

1.25
2371
3.45

4277

Coefficient
Estimate
23T

0.44

1.33

3.00

-0.94

-1.04

Sum of
Squares
206.38
317
2834
156.58
14.00
17.34
16.71
2.24

14 47
223.09

Mean

df Square

2 41.28

1 397

1 2834

1 156.58

1 14.00

1 17.34

10 1.67

2 1.12

B 1.81

L5

[ R-Squared T D.EE
Adj R-Squared 0.2877
Pred R-Squared 0.8083
| Adeq Precision 13.284
Standard 95% Cl
df Error Low
1 0.32 2289
1 0.32 -0.28
1 0.32 0.51
1 0.32 228
1 0.32 -1.88
1 0.32 -1.78

95% Cl
High
24.43
1.16
2.05
3.72
022
-0.32

VIF

1.00
1.00
1.00
1.00
1.00
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Final Equation in Terms of Coded Factors:

Rendimiento de capsaicinoidez =

+23.71

44 *A

+1.33 *B

+3.00 *C

054 *A*C

-1.04 *B*C
Final Equation in Terms of Actual Factors:

Rendimiento de capsaicinoides =
+5 57580
+1.16032 * Temperatura
+0. 10220 * Tiemp
+1.05114 * Relacion soluto-solvente
-5.97820E-002 *Temperatura * Relacion soluto-zolvente

-4 62686E-002 * Tiemp * Relacion soluto-zolvente

4.7.1.1. ANALISIS DEL EFECTO DE LOS FACTORES

El efecto de los factores respecto a la variable de respuesta se muestra a

continuacion:

Tabla 28: Efecto de los factores (Locoto)

Estimacion Suma de Contribucion

Factor
del efecto cuadrados Porcentual
A: Temperatura 0,53 ol 7 1,34
B: Tiempo 2,66 28,34 12,00
C: Relacion
3,75 156,58 64,34
soluto-solvente
AB 0,16 0,28 0,12
AC -1,12 14,00 5,93
BC -1,25 17,34 7,34
ABC 0,42 1,96 0,83

Fuente: Elaboracion Propia en el programa Design Expert

70



Interpretacion:

En el ANOVA del Locoto, los efectos A (Temperatura), B (Tiempo),C (Relacion
disolvente-soluto) son positivos, lo que indica que al aumentar la temperatura, Relacion
Disolvente/Soluto y el tiempo desde un nivel bajo hasta un nivel alto incrementa el
rendimiento, siendo los factores mas significativos en el proceso de extraccion de
capsaicinoides el Tiempo (B=12.7) relacion soluto-disolvente (C=64.34). Esto se puede

observar tanto en el diagrama de Pareto como en la grafica de media normal.

4.7.1.2. ANALISIS DE LA GRAFICA MEDIA NORMAL

Half-Normal Plot

= e
an
90 [l 1} B
#o = BC
8 AC
70 | N
(]
50 : 4 Error from replicates
A Temperatura
10 t; B: Tiemp

20
10
0

f C: Relacion soluto-solvente
]

m Negative Effects

TR VR |

| | [ |

Grafica 14: Grafica de media Normal (Locoto)
Fuente: Elaboracion propia en el programa Design Expert 7.0

Interpretacion:

La grafica media normal permite identificar el comportamiento de los efectos en el
proceso. Los efectos mas significativos tienden a ir hacia la derecha y los menos
significativos tienden a ir hacia la izquierda. Se observa que los efectos, B, C y las
interacciones BC y AC tienden hacia la derecha siendo los mas influyentes en el proceso,
en cambio la interaccion ABC, AB y el efecto A tienden hacia la izquierda siendo si

influencia minima en el proceso de extraccion.
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4.7.1.3. ANALISIS DEL DIAGRAMA DE PARETO

Pareta Chart
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Grafica 15: Diagrama de Pareto (Locoto)

Fuente: Elaboracion propia en el programa Design Expert 7.0
Interpretacion:
El Diagrama de Pareto representa la influencia de los factores y las interacciones en el
proceso de extraccion del Licopeno. En la grafica 15 se observa que los efectos de color
naranja son directamente proporcionales a la variable de respuesta (Rendimiento de
Cap.), en cambio los efectos de color celeste son inversamente proporcionales a la
variable de respuesta. Los factores mas influyentes segun el grafico son C, BC, B, AC en
tanto que las interacciones ABC, AB vy el efecto A no tienen mucho efecto en el proceso
de extraccion.

Figura 29. Muestra de Locoto concentrandose en Rotavapor

Fuente: Elaboracion Propia
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4.7.1.4. ANALISIS DE LAS INTERACCIONES

a)

C. Relacion soluto-soivente

Rendimiento de Capsaicinoides
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Grafica 16: a) Interaccion AC, b) Interacciéon AB, c) Interaccion BC
Fuente: Elaboracion propia en el programa Design Expert 7.0
Interpretacion:
Se observa que la interaccion A (Temperatura) y C (Relaciéon: Disolvente/Soluto)
interactian de forma que para una relacion soluto-solvente minima, al aumentar la
temperatura, se incrementa el rendimiento. Mientras que la interaccion B (Tiempo) y C

(Relacién Disolvente/Soluto), interactuan de manera que al incrementar el tiempo para
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una relacion soluto-solvente minima el rendimiento aumenta. Asi mismo se observa en

la interaccién A (Temperatura) y B (Tiempo) rectas paralelas, lo cual indica que esta

interaccion no influye de manera significativa en el proceso de extraccion de

capsaicinoides.

4.7.2. DISENO EN DESIGN EXPERT DEL ARIVIVI

ANOVA for selected factorial model

Analysis of variance table [Partial sum of sguares - Type ]

Sum of
Source Squares
Model 390.25
A-Temperatura 687
E-Tiemp 153.94
C-Relacion soluto-solvente 115.95
AB 5897
AC 1.14
EC 94 36
ABC 12.03
Pure Error 14.31
Cor Total 404.58
Sid. Dev. 1.34
Mean 3.2
CW. % 42
PRESS 7.2
Coefficient
Factor Estimate
Intercept 31.22
A-Temperatura 0.656
B-Tiemp 310
C-Relacion soluto-sohente 269
AB 0.51
AC 027
BC 243
ABC 0.587

df

df

Mean
Square
55.75
6.87
153.94
115.895
5.97
1.14
94 36
12.03
1.79

{ H—Squafed
‘ Ad] B-Sguared
i Pred R-Squared

 Adeq Precizion

Standard
Error
0.33

0.33

0.33

0.33

0.33

0.33

0.33

0.33

0.9545
0.9337
0.8585
15.474

95% C1
Low
30.45
-1z
233
192
-8
-0.50
1.66
0.096

95% Cl
High
31.99
1.43
3.87
3.45
1.38
1.04
3.20
1.64

VIF
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Final Equation in Terms of Coded Factors:

Rendimiento de Capszaicin

+

oides
.22
+).66
+3.10
+2. 69
+0.61
+0.27
+2.43
+0.87

* A

*B

*C
*A*H
*ATC
*B*C
*AFBEC

Final Equation in Terms of Actual Factors:

Rendimiento de Capsaicinoides =

+23.50529

+0.12813 * Temperatura

+1.03811
+0.29079
-0.044494
-0.012574
-0.015369
+6.16618E-003

4.7.21.

* Tiemp

continuacion tanto para locoto como para Arivivi:

* Belacion soluto-solvente

* Temperatura * Tiemp

* Temperatura * Relacion soluto-sohvente
* Tiemp * Relacion soluto-solvente

* Temperatura * Tiemp * Relacion soluto-sohvente

ANALISIS DEL EFECTO DE LOS FACTORES

Los efectos de los factores respecto a la variable de respuesta se muestran a

Tabla 29: Analisis del efecto de los factores (Arivivi)

Estimacion del Suma de Contribucion
Factor
efecto cuadrados Porcentual
A: Temperatura 1,31 6,87 1,70
B: Tiempo 6,20 153,94 38,05
C: Relacion 5,38 115,95 28,66
soluto-solvente
AB 1,22 5,97 1,48
AC 0,53 1,14 0,28
BC 4.86 94,36 23,32
ABC 1,73 12,03 2,97

Fuente: Elaboracion Propia
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Interpretacion de los datos (Arivivi):

En el ANOVA del Arivivi, los efectos A (Temperatura), B (Tiempo), C (Relacion
disolvente-soluto) son positivos, lo que indica que, al aumentar la temperatura, Relacion
Disolvente/Soluto y el tiempo desde un nivel bajo hasta un nivel alto incrementa el
rendimiento en capsaicinoides, siendo los factores mas significativos en el proceso de

extracciéon de capsaicinoides el Tiempo, relaciéon soluto-disolvente.

4.7.2.2. ANALISIS DE LA GRAFICA MEDIA NORMAL

Half-Normal Plot

99 —

_ B
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= ABC
70 A
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50 o AC A: Temperatura
s B: Tiemp

30 A C: Relacion soluto-solvente
20 5]
18 f m Negative Effects

I I I I I
0.00 1.55 3.10 4.65 §.20

Grafica 17: Grafica de media Normal (Arivivi)
Fuente: Elaboracion propia en el Programa Design Expert 7.0
Interpretacion:
La grafica media normal permite identificar el comportamiento de los efectos en el
proceso. Los efectos mas significativos tienden a ir hacia la derecha y los menos
significativos tienden a ir hacia la izquierda. Se observa que los efectos B, C y las

interacciones BC y ABC, tienden hacia la derecha por tanto son influyentes en el proceso.
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4.7.2.3. ANALISIS DEL DIAGRAMA DE PARETO

Pareto Chart

|

“" , — m—
i 00

Grafica 18: Diagrama de Pareto (Arivivi)

Fuente: Elaboracion propia en el Programa Design Expert 7.0

Interpretacion:

El Diagrama de Pareto representa la influencia de los factores y las interacciones en el
proceso de extraccion del Licopeno. En la grafica 18 se observa que los efectos son
directamente proporcionales a la variable de respuesta (Rendimiento de capsaicinoides).
Los factores mas influentes segun el grafico son BC, B, C, AC y ABC en tanto que Ay
AB, no tienen efecto en el proceso de extraccion.

4.7.2.4. ANALISIS DE LAS INTERACCIONES
a)

T8 Temp

Rendimiento de Capsaicinoides
1
»

T T T T
= = 37.50 e

A: Tembératura
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b) c)

C Rnicion solin-soherts C Reacion scluts-soherts

Rendimiento de Capsaicinoides ,
.

Rendimiento de Capsaicin_oides

A: Temperatur‘a B: Tiempo
Grafica 19: a) Interaccion AB, b) Interaccion AC, c) Interaccion BC en Arivivi

Fuente: Elaboracion propia en el programa Design Expert 7.0

Interpretacion:

Se observa que la interaccién A (Temperatura) y B (Tiempo), interactuan de forma que,
para un tiempo minimo al incrementar la temperatura, aumenta el rendimiento de
capsaicinoides. Mientras que la interaccion A (Temperatura) y C (Relacion
soluto/solvente), para una relacion soluto solvente maxima al incrementar la temperatura,
el rendimiento de capsaicinoides incrementa. Asi mismo se observa en la interaccion B
(Tiempo) y C (Relacién soluto/solvente) que para una relacion soluto solvente maxima el
rendimiento de capsaicinoides incrementa de manera significativa.

Figura 30. Muestra en agitador magnético con temperatura (Arivivi)

Fuente: Elaboracion Propia
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4.8. ANALISIS DE LA TABLA ANOVA

Se realiza el analisis tanto para Locoto como para Arivivi

4.8.1. ANALISIS DEL ANOVA PARA EL LOCOTO

Tabla 30: Analisis de Varianza (Locoto)

Grados
Suma de Cuadrado
Fuente e
cuadrados " (=e [To)
Libertad
A (Temperatura) 3,17 1 1 3,17 1,9 0,1986
APRRR S "W e T
B (Tiempo) 2834 1 2834 16,96 0,0021
C (Relacién N 4 ’
156,58 1 156,58 93,72 0,0001
Disolvente/Soluto)
AC 14,00 1 14,00 8,38 0,0160
BC | ¥e Y 1 B4 10,38  0,0091
Error 14,47 8 14,47
Total 233,9 15

Fuente: Elaboracion Froﬁié en el Programa Design Expert
Interpretacion:
La tabla de Analisis de Varianza indica si los efectos del modelo son significativos
comparando el valor de la probabilidad “Prob” con el valor de significancia “F” (F =
0.0500).

En este proceso los efectos, B (Tiempo), C (Relacion: Disolvente/Soluto) asi como las
interacciones AC y BC son significativos debido a que los valores de la “Prob” son

menores a 0.0500, A debe incluirse debido a la jerarquia.

Las interacciones AB y ABC, no fueron tomados en cuenta debido a que su contribucion

porcentual era minima por lo cual no son significativos.
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4.8.1.1. ANALISIS DE LA SUPERFICIE DE RESPUESTA

a
Rendimiento de ():apsaicinoides
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Grafica 20: a) Interaccion AC superficie de contorno, b) Interaccion BC en grafica
3D
Fuente: Elaboracion propia en el programa Design Expert 7.0
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Interpretacion:
Se observa en a) la interaccion, A (Temperatura) en el eje “x”, C (Relacion:

Disolvente/Soluto) en el eje “y”, con un rendimiento en capsaicinoides que va desde 15,69
hasta 29,13 %.

En b), la interaccion B (Tiempo) en el eje “x”, C (Relacion disolvente/soluto) en el eje “y”,

el Rendimiento de Capsaicinoides en el eje “2” muestran como la variable respuesta
(Rendimiento de Capsaicinoides) incrementa proporcionalmente conforme va
aumentando el tiempo y la Relacion Disolvente/Soluto desde la zona celeste hasta la

zona naranja.
4.8.1.2. ECUACION DEL MODELO AJUSTADO
Considerando que los factores mas influyentes en el proceso de extraccion de
Capsaicinoides son B (Relacién disolvente /Soluto), C (Tiempo) asi como las
interacciones BC y AC, se obtiene la ecuacion del modelo ajustado, sin embargo, se toma
en cuenta el factor A debido a la jerarquia.
de Cavommiento= 6,57+ 0,16 A+ 0,10-B+1.05-C—99:1073-4-C—4,6-10"%-B-C

Ecuacion en funcién de las variables:

nCap.= 6,57 +0,16-T+0,10-t+1,05-R—99-1073-T-R—4,6-10"3-t-R

Donde:
e T = Temperatura
e t=Tiempo
¢ R = Relacién Disolvente/soluto
4.8.1.3. OPTIMIZACION DEL PROCESO
Mediante el programa Design Expert se determina que los parametros 6ptimos de
operaciéon determinados son:

Tabla 31: Parametros 6ptimos de Operacién para Locoto

Variable Valor Unidad
Temperatura 50  (°C)
Tiempo 90 (min)
Relacion Disolvente-soluto 10/1 (ml/g)

Fuente: Elaboracion Propia
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De acuerdo a las condiciones de operacion que se muestra en la Tabla 30, se obtiene

un Rendimiento de capsaicinoides de 25,15%.

4.8.2. ANALISIS DEL ANOVA PARA EL ARIVIVI

Tabla 32: Analisis de Varianza (Arivivi)

Grados
Suma de Cuadrado
Fuente e
cuadrados Medio
Libertad
A (Temperatura) 6,87 i 1 6,87 31,17 0,0857
F_. VA~ Y
B (Tiempo) 153 00," o ) 153,94 3,84  0,0001
C (Relacién N 4
115,95 1 11595 86,08 0,0001

Disolvente/Soluto)

AB 5,97 1 5,97 64,83 0,1051
AC agl4 1 | =T 3,34 0,4485
BC 94,36 1 94,36 0,64 0,0001
ABC 12,03 1 12,03 52,76 0,0319
Error 1431 8 1431

Total 39025 1507/
L L

Fuente: Elaboracion Propia en el Programa Design Expert

Interpretacion:
En este proceso los efectos, B (Tiempo), C (Relacion: Disolvente/Soluto) asi como las
interacciones ABC y BC son significativos debido a que los valores de la “Prob” son

menores a 0.0500.

Las interacciones AB, A y AC, tienen valores mayores a 0,05 sin embargo se los toma en

cuenta debido a la jerarquia.
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4.8.2.1. ANALISIS DE LA SUPERFICIE DE RESPUESTA

b)

Iz edw cezmmi vl ns

Furadrninn

Rendimiento de Capsaicinoides

C: Refacion souto-soivente ' — -~ " B: Tiemp

Grafica 21: a) Interaccion AB, b) Interaccion AC, c) Interaccion BC, todos en
grafica 3D
Fuente: Elaboracion propia en el programa Design Expert 7.0
Interpretacion:

Se observa en a) la interaccion, A (Temperatura) en el eje “x”, B (Tiempo) en el eje “y”, el
Rendimiento de Capsaicinoides en el eje z, se observa que, para un tiempo y una

temperatura maximos, el rendimiento en capsaicinoides incrementa proporcionalmente.

En b), la interaccién A (Temperatura) en el eje “x”, C (Relacion disolvente/soluto) en el
eje “y”, el Rendimiento de Capsaicinoides en el eje “z” muestran como la variable
respuesta incrementa conforme va aumentando la Temperatura y la Relacion

Disolvente/Soluto.
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En c), la interaccion B (Tiempo) en el eje “x”, C (Relacion disolvente/soluto) en el gje “y”,

({7}

el Rendimiento de Capsaicinoides en el eje “2” muestran como la variable respuesta

incrementa conforme va aumentando el tiempo y la Relacion Disolvente/Soluto.

4.8.2.2. ECUACION DEL MODELO AJUSTADO
Considerando que los factores mas influyentes en el proceso de extraccion de
Capsaicinoides son B (Relacién disolvente /Soluto), C (Tiempo) asi como las
interacciones BC y AC, y ABC se obtiene la ecuacion del modelo ajustado, sin embargo,

se toma en cuenta el factor A y la relacion AB debido a la jerarquia.

de caendimiento— 23,50 + 0,13 A+ 1,04+ B + 0,29+ C — 0,044+ A-B—0,012-A-C
—0,015-B-C+62-103-4-B-C

Ecuacion en funcién de las variables:

nCap.=2350+0,13-T+104-t+029-R—-0,044-T-t—-0,012-T-R—-0,015-t-R
+6,2-1073-T-t-R

Donde:
e T = Temperatura
e t=Tiempo
¢ R = Relacién Disolvente/soluto
4.8.2.3. OPTIMIZACION DEL PROCESO
Mediante el programa Design Expert se determina que los parametros 6ptimos de
operacion son:

Tabla 33: Parametros 6ptimos de Operacion para Arivivi

Temperatura 50 (°C)
Tiempo 3 (Hrs)
Relacion Disolvente-soluto 10/1 (ml/g)

Fuente: Elaboracion Propia
De acuerdo a las condiciones de operacion que se muestra en la Tabla 32, se obtiene

un Rendimiento de capsaicinoides de 34,21 %.
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4.9. OBTENCION DE CAPSAICINOIDES
Para la obtencion de Capsaicinoides, se realizd una extraccion de capsaicinoides
utilizando acetato de etilo, el solvente seleccionado en ambos casos (locoto, Arivivi),
utilizando las condiciones de operacidon dadas por el programa Design Expert, se obtuvo
un rendimiento de 25,15 % en Locoto y de 34,21 % en Arivivi, a partir de estos extractos

es que se realizan columnas cromatograficas para la obtencién de capsaicinoides.

4.9.1. CROMATOGRAFIA EN COLUMNA
4.9.1.1. SELECCION DEL ELUYENTE PARA LA COLUMNA

Se hacen placas TLC de control con los extractos para determinar el eluyente adecuado
a usar en la cromatografia en columna. Los eluyentes se los selecciona debido a su
polaridad (Enkelejda, 2013)

Para desarrollar las placas, se prueba primero con una solucion de A acetato de etilo y
éter de petréleo (20-60) en una proporcion (30:70), B acetato de etilo y éter de petréleo
(20-60) en una proporcién (50:50) y C acetato de etilo y éter de petroleo (20-60) en una
proporcion (40:60), de acuerdo a las placas el mejor eluyente, el que consigue una mejor
separacion es el C, en todos los casos se compara con el patrén de capsaicina.

Figura 31. Placas cromatograficas en eluyentes usando diferentes éteres

a) b) c) a) b) c)

Fuente: Elaboracion Propia
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Interpretacion:

Para verificar si el éter usado es el correcto se hacen pruebas usando la proporcién C,
con éter de petroleo a) (20-40), b) (40-60) y c) (20-60), para ver con cual de todos se
hace una mejor separacion, comparando con el patron el punto en el cual se encuentran

los capsaicinoides.

Los resultados obtenidos muestran que el mejor eluyente, es el C, puesto que con este
se logra una mejor separacion, en todos los casos se compara con el patrén de

capsaicina para verificar el punto en el cual se encuentran los capsaicinoides.

Se utiliza estos eluyentes debido a que en los capsaicinoides las polaridades de los
enlaces individuales, estan arregladas de tal forma que se cancelan entre si, entonces
las moléculas terminan siendo en su mayoria no polares, especialmente la larga cola de
hidrocarburo no polar, aunque no asi en el resto de la estructura, por esta razon se usa
éter que arrastrara los componentes altamente no polares y se agrega acetato de etilo
para incrementar la polaridad de forma que los Capsaicinoides no sean arrastrados con

todo el conjunto y asi lograr una mejor separacion.
4.9.1.2. PREPARACION Y EJECUCION DE LA COLUMNA CROMATOGRAFICA

Para el aislamiento de capsaicinoides se hace una cromatografia en columna utilizando
como fase estacionaria un absorbente (gel de silice) y como fase mévil un eluyente liquido
[acetato de etilo, éter de petrdleo (20-60) en proporcion 40:60]. En general la cantidad de
gel de silice debe pesar al menos 30 veces mas que la muestra, en el Anexo E se muestra

el calculo para la cantidad de gel de silice a usarse.

Una vez bien empaquetada la columna, se hace un lavado con éter de petroleo (20-60),
preparando el gel de silice para la siembra de la muestra, luego se vierte la muestra en
la columna procurando derramar por las paredes de la columna con una pipeta Pasteur,
se realiza de este modo para que la muestra corra de forma homogénea a lo largo de
toda la columna. Se debe tener en cuenta antes de sembrar que no debe haber formacién

de burbujas a lo largo de la columna.
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Figura 32. Columnas con muestras a) Arivivi, b) Locoto, Muestras recogidas de

las columnas c) Arivivi, d) Locoto

Fuente: Elaboracion Propia

87



Interpretacion:

Primeramente, se anade éter de petroleo (20-60) 100% mientras se recoge las muestras
de acuerdo a cada color hasta que sea casi transparente, luego se aumenta la polaridad
utilizando una mezcla de acetato de etilo, éter de petrdleo (20:80) de igual forma hasta
que las muestras recogidas sean casi transparentes por ultimo, se sube la polaridad con
una mezcla (40:60) en acetato y éter, de forma que se separen los capsaicinoides del
resto de los componentes, se continua hasta que la muestra saliente sea completamente
transparente. En el anexo E se muestran las placas de todas las muestras obtenidas, asi

como el peso de estas una vez concentradas.
4.9.1.3. IDENTIFICACION DE CAPSAICINOIDES POR CROMATOGRAFIA TLC

En el caso del Arivivi se recolectaron 66 muestras y en el caso del Locoto se recolectaron
61 muestras, las placas se realizan de manera intercalada en cada caso, a continuacion,

se muestran las imagenes, pero solo de aquellas en que aparecen los capsaicinoides.

Figura 33. Placas TLC a) Locoto, b) Arivivi

a)

Fuente: Elaboracién Propia
Interpretacién:
Se comprueba que las muestras obtenidas de la cromatografia son capsaicinoides,
comparando los valores de Rf de las muestras con el Rf del patron. Sin embargo, se
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observa que la muestra no esta pura por lo que se unen todas las muestras que contienen

capsaicinoides y se realiza una columna Sephadex

El Sephadex es un tipico ejemplo de tamiz molecular, separa las moléculas de acuerdo
a su forma y tamafio. No debe existir ninguna interaccion del material tamizador con las
moléculas que pasan por este. Por tanto, se usa el Sephadex como fase estacionaria y
etanol como fase movil. Es con esta columna que finalmente se logra aislar los
capsaicinoides de otros compuestos. De la misma forma que la anterior columna se

colecta las muestras y se realiza una placa TLC para identificar capsaicinoides.

Figura 34. a) Columna Sephadex, b) Placa bajo luz UV 254nm c) Placa revelada

a b) )

Fuente: Elaboracion Propia
Interpretacion
Las primeras muestras que salen de la columna no contienen capsaicinoides, pero

mediante se va desarrollando la columna y se realizan placas TLC, se observa que van
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apareciendo. Las muestras que contienen capsaicinoides se unen en una sola que

posteriormente se lleva a concentracién (rotavapor).

Habiendo pesado los extractos y después de las columnas pesando los componentes
separados y concentrados se tiene:
e De 9,5 g de arivivi molido y seco se obtienen 63,8 mg de capsaicinoides:

63,8 My capsaicinoides

100 g4rv seco motido * = 671,5 mg

9'5 Y ARV seco molido

e De 10,25 g de locoto molido y seco se obtienen 38,1 mg de capsaicinoides:

38,1 MY capsaicinoides

100 groc seco motido ° = 371,7mg = 372 mg

10'25 dLoc seco molido
El desarrollo completo se tiene en el Anexo E. Las muestras de capsaicinoides son

llevadas a RMN para obtencion de su espectro de resonancia y posteriormente se lleva

a cuantificacion.

4.9.2. EXTRACCION LIQUIDO-LIQUIDO
Para este método se usa una solucién de NaOH, con lo cual se basifica el extracto, el
grupo OH atacara al grupo enlazante amida, con lo cual la fase acuosa contendra los
capsaicinoides, lo que se quiere es que los capsaicinoides sean solubles en agua, con lo
cual se separan la fase acuosa y la fase organica, la liquida conteniendo los
capsaicinoides y la organica conteniendo todos los componentes insolubles en agua,
como grasas, betacarotenos, etc.

Figura 35. Separacion de 2 fases acuosa y organica y fase acuosa neutralizada

Fuente: Elaboracion Propia
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Después de separar ambas fases, se neutraliza la solucién acuosa con la solucion acida,
hasta llegar a un pH=7 y se concentra la solucion acuosa. La muestra ya concentrada se
extrae con el mismo solvente usado en la extraccion inicial y se procede al posterior
analisis, para determinar la concentracion de capsaicinoides. En la figura 35 se muestra
la separacion de fases para una muestra pequefia y otra grande en Arivivi, asi también
se observa 2 muestras la muestra A, Arivivi fase acuosa y la muestra B, Locoto fase
acuosa, ambas neutralizadas. El desarrollo con las cantidades usadas de solvente y

extracto se encuentra en el Anexo F.

Figura 36. a) Extractos de capsaicinoides y residuos organicos b) Placas de los

extractos (Locoto)
a) b)

2 3

-

-
©~
2,

Fuente: Elaboracion Propia

Interpretacion:

Las placas corresponden a una muestra de Locoto 1, siendo 2 la réplica, puesto que
coinciden en el mismo punto del patron de capsaicina, son capsaicinoides, y siendo 1’y
2’, las muestras de los residuos organicos. Que como se observa no contienen rastros

de capsaicinoides.

49.21. ESPECTROFOTOMETRIA UV-VIS
Se realiza un espectro de capsaicinoides de la muestra para obtener la longitud de onda
y asi hacer la comparacién con el rango de longitud de onda bibliografica para

capsaicinoides que debe oscilar de entre 279 y 285 nm.
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Figura 37. Espectro de muestra concentrada capsaicinoides (Arivivi)

Fuente: Elaboracion Propia

Interpretacion:

Se observa que la longitud de onda, corresponde con los datos bibliograficos, ademas se
tiene una alta concentraciéon. Lo cual indica que los capsaicinoides han sido separados
de forma satisfactoria durante la extraccion liquido-liquido. Con la absorbancia se puede
leer en la curva de calibracion la concentracion final. Al analizar el residuo de la fase
organica que es lo que se obtuvo después de la separacion de ambas fases organica y
acuosa se tiene lo siguiente:

Figura 38. Espectro de muestra residuos de fase organica (Arivivi)

Fuente: Elaboracion Propia
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Interpretacion:
Lo que se observa es que la fase organica no contiene capsaicinoides, ya que de existir
estos en la fase organica, indicaria que no hubo una buena separacion, lo cual no ocurre
con lo que los resultados son satisfactorios.

Figura 39. Muestra neutralizada, extraida con acetato

Fuente: Elaboracion Propia

Figura 40. Espectro de muestra concentrada capsaicinoides (Locoto)

Fuente: Elaboracion Propia

Interpretacion: Se
observa que la longitud de onda corresponde con los datos bibliograficos, ademas se
observa una alta absorbancia. Lo cual indica que los capsaicinoides se han separado de
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forma satisfactoria durante la extraccion liquido-liquido. Analizando la fase organica se
tiene el siguiente espectro:

Figura 41: Espectro de muestra residuos de fase organica (Locoto)

Fuente: Elaboracion Propia

Interpretacion:
Se observa en la fase organica que, no contiene capsaicinoides, de existir estos saldria
reflejado en la longitud de onda, lo cual no ocurre, entonces los resultados son

satisfactorios.

Si bien el método de extraccion acido base es mas econdmico que el método
cromatografico, al observar las placas TLC de la figura 36, se puede ver que, aunque se
logra separar los capsaicinoides con la extraccion acido base, éstos no se encuentran
puros en su totalidad, por lo que los extractos resultantes de esta son extractos

purificados del extracto inicial, con alta concentracion en capsaicinoides.
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CAPITULO 5
5. DISENO DEL EXTRACTOR

Mediante el disefio experimental se identifica las caracteristicas para el disefio del equipo

de extraccién. Se determina la viscosidad con un viscosimetro de Ubbelohde y la

densidad del fluido con la ayuda de un picnémetro.

Suponiendo que el recipiente original es un cilindro estandar con Dt = H+, ya que esto

facilita el escalamiento y obtencién de una relacion de escala

Las caracteristicas y dimensiones para el equipo de extraccion son:

Tabla 33: Datos a nivel laboratorio

Variables Valor
Densidad 0,95551 [g/cm?]
Viscosidad 0,49 [cP]
Velocidad del Agitador 200 [RPM]
Temperatura 50 [°C]
Tamano de Particula 60 [0,250 mm]
Relacién soluto-disolvente 1il0
Tiempo 90 [min]
H tanque 6,7 [cm]
H liquido 3,8 [cm]
D tanque 3,8 [cm]

Fuente: Elaboracion Propia

Este es un arreglo estandar para tanques agitados, donde la altura del liquido es

Valor S.I.
955,51 [Kg/m3]
4,9 *10* [Pa-s]

3,3333 [rev/s]

50 [°C]

2,510 [m]

1:10
5400 [s]
0,067 [m]
0,038 [m]
0,038 [m]

aproximadamente igual al diametro del tanque. (Kayode, 2001)

5.1. CALCULO DE LA MASA DE MATERIA PRIMA NECESARIA

Para este diseno del extractor a nivel Bench:

1000 mJcap ) 100 grocoto
1 Icap 372 mg

V= ZOgCap'

= 5376,34 g = 5,37 kg locoto

Se determina que para obtener 20 g de capsaicinoides, la masa necesaria de materia

prima es de 5,37 kg recomendada para una escala Bench.
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5.2. CALCULO DEL NUMERO DE REYNOLDS Y POTENCIA
- Numero Nre: Para el Numero de Reynolds a nivel laboratorio se tiene el
diametro del agitador:

D, = 0,0127 [m]
Se ha definido experimentalmente que las suspensiones con una fraccion de volumen

del solido de (¢ = Vso/Viwta) hasta 25-30% todavia muestran comportamiento
newtoniano (Elena Barge, 2012). Para este régimen se calcula la viscosidad de la

siguiente manera:

Ususp = Hriq " (1+25-¢)

Vsot z z 0,091
= = = — — =
T Vrdi g 10~ 22 =0

Reemplazando datos:
(e, = 0,49 - (1 + 2.5 16,08 )
Hsusp = 0,6014 [cP] = 6,01 -10~*[Pa — s]

Es necesario sustituir y por el valor efectivo u susp de la suspension solido — liquido,

reemplazando se tiene:

iz 2. kg
. _N_Dz_p_(3,33 =)+ (0,0127 m) <955,51m3)
Re™ u % 6,01 - 10-* (Pa — s)
Nge = 854,76

Se aprecia que el Numero de Reynolds es 854,76 y es mayor a 300 por lo que se
encuentra en un régimen turbulento. Para el disefio se decide utilizar un impulsor de
turbina de hoja inclinada para flujo axial, ya que este tiene las caracteristicas de

mantener los sélidos en suspension, esto corresponde con la curva 6 de la grafica 22.

- Numero de Potencia: Con el numero de Reynolds se puede determinar el nimero

de potencia de acuerdo a la siguiente figura:
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Grafica 22: Diagrama de Relacion entre numero de Reynolds y niumero de
Potencia
Fuente: Manual para el Ingeniero Quimico (Rober Perry , 1999)

Donde:
= 1%8
5.3. DIMENSIONES DEL EQUIPO A NIVEL BENCH
Segun el Cédigo ASME, se recomienda usar acero inoxidable del tipo AISI — 304, por
su alta resistencia a la corrosion y por sus condiciones de esterilizacion. (ASME,
2001).

1000 mgcap 100 grocoro 10ml 11
19cap 372 mg 1g 1000ml

V =20 gcap - =53,761 = 541

Se determina que para obtener 20 g de capsaicinoides, el volumen necesario es de
54 [L], recomendada para una escala Bench. Por otro lado, se necesitan 5,37 kg de
locoto para obtener esta cantidad de capsaicinoides.

5.3.1. DIMENSIONES DEL TANQUE EXTRACTOR

El agitador elegido usa como agitador una turbina de 6 aspas tipo hoja inclinada por
las siguientes caracteristicas:

e La viscosidad del fluido esta dentro del rango (<100000 cp).
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e Recomendable para so6lidos en suspension.

Figura 42. Esquema de diseio del tanque de extracciéon

Dt

Da

Fuente: Elaboracion Propia
a. CALCULO DEL AUMENTO DE ESCALA

Se calcula el volumen a nivel Laboratorio para calcular el aumento de escala “R” con

la ecuacion:
T - D 12
m-0,0382
y =—, 0038 - V; = 4,3096 - 10~5[m?3]

Por lo tanto, la relacion a escala sera:
R (V2)1/3 (—53’76 LL] )1/3 R =10,7650
= | — = e d =
2 0,04309 [L] ’
b. CALCULO DEL DIAMETRO DEL TANQUE

. <E>1/3 _ thg 1/3
41 D¢y’

Dtz = R "Dy
D;» = 10,7650- 0,038 - D¢, = 0,4091[m]
c. CALCULO DE LA ALTURA DEL TANQUE
Hep; =R Hy

H,, = 10,7650 - 0,067 > H,, = 0,7212 [m]
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d. CALCULO DEL ESPESOR DE LOS DEFLECTORES
J 1
D, 12
D, 04091
/=127 "12
e. CALCULO DEL DIAMETRO TOTAL DEL AGITADOR

Para un impulsor de turbina de hoja inclinada para flujo axial la relacion entre el

- ] =0,0340 [m]

diametro del agitador y el diametro del tanque es 0,48 (Doran, 2013)

Daz _ o458
A
Da2 = 0,4‘8 F th

D,, = 0,48-0,4091 — Dy, = 0,1963 [m]
f. CALCULO DE LA ALTURA DE LAS ASPAS DEL AGITADOR
Para un flujo turbulento, una turbina PBT, la relacion entre la altura y el didmetro
del agitador es 0,1. (Doran, 2013)

W .
T 0,1
W =Dg,-0,1 =0,1963 - 0,1 - W = 0,0196 [m]
g. CALCULO DE LA ALTURA DEL AGITADOR SOBRE EL FONDO DEL TANQUE
Il |
D B
D,  0,4091
E=—=—8 - E = 0,1363 [m]
h. CALCULO DEL ESPACIO ENTRE PLACA Y TANQUE
Ty o ol
Dy 50
_ Dz 04091 0,0082 [m]
50 50

5.3.2. NUMERO DE REYNOLDS PARA EL EQUIPO DE EXTRACCION

revy 2. kg
N-DZp (333 =57)- (0,1963 m) (955,51m3)

uo 6,01 - 10~% (Pa — s)
Ng, = 204211,46

Nge =
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5.3.3. POTENCIA PARA EL EQUIPO DE EXTRACCION
El numero de potencia se obtiene con el numero de Reynolds y la curva del grafico.
Calculando la potencia se tiene:

P= N, p-N*-D,°

De la grafica con el numero de Reynolds dado se tiene que:

N, = 1,33

P=N,- -N3-D5—133-95551K—g- 3333ﬂ3-(01963 )5

- p ,0 a - ) ) m3 (r S) ) m
P = 15,062 [W]

5.3.4. CALCULO DE LA POTENCIA DEL MOTOR ELECTRICO REQUERIDA
La potencia requerida del motor eléctrico debe considerar la eficiencia de sus
elementos (n), ademas de las pérdidas por friccion por lo que tiene las siguientes
consideraciones:

Eficiencia del motor = 0,7

Pérdidas por friccion= 35%

Bab
Pm e T
1 5,062g8Iy3H
JNT 7
P, = 29,05 [W]

Considerando que este tipo de motor no esta disponible en el mercado, se encuentra
potencias de agitadores desde 1/8 hp — 1 hp, trifasico, regulado por un variador de
frecuencia.

5.3.5. DIAMETRO DEL EJE PARA EL AGITADOR

Se usa la ecuacion para el diametro de un eje sometido a torque constante y flexién

completamente reversible (Norton, 2010)

1

32 - N M\> 3 (T 2]?
f a m
D — . K - —_— _|__. —_
€ T <f Sf> 4 (Sy>

En este caso no existen fuerzas transversales aplicadas que causen Flexion por lo

tanto Ma = 0 y la ecuacién se reduce a:
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Wl

e

320 (3 (T’
s 4 \S

y

Con la siguiente ecuacion se calcula el diametro del eje:

La resistencia del material y de las cargas para disefios tipicos de ejes es Nf=2y Sy

es 3625,94 psi para el acero inoxidable AlISI-304, la potencia en unidades HP. Se

calcula Tm, con la siguiente ecuacion:

P
T =7 = 63000+ =05

Por lo tanto, se tiene:

0,0389

1

13

T 4

= 12,27 [lb — pulg]

132 - 2813 12,27 [1b _pulg])z .
T I \/ < 3625,95 [psi] = 0,391 [pulg]

D, = 0,00993 [m] ~ 0,01 [m]

Por tanto, los datos para el disefio del extractor a nivel Bench se muestra en la

siguiente tabla:

Tabla 34. Dimensiones para el disefio del extractor escala Bench (Locoto)

Dato
D: (Diametro del Tanque)
H: (Altura del Tanque)
J (Espesor de los deflectores) |

D. (Diametro del Agitador)

W (Altura de las Aspas) A

E (Altura Agitador sobre el Fondo)

D. (Diametro del Eje)

Espacio (Placa — Tanque)

Valor SI
10,4091 [m]
10,7212 [m]

0,0340 [m]
0,1963 [m]
0,0196 [m]
0,1363 [m]
0,01 [m]
0,0082 [m]
204211,96
29,05 [W]

Fuente: Elaboracion Propia

Valor

40,91 [cm]

72,12 [cm]
3,40 [cm]
19,63 [cm]
1,96 [cm]
13,63 [cm]
1 [em]
0,82 [cm]
20421,96
29,05 [W]
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Se realiza un calculo general para la especie de Arivivi y se obtienen los siguientes
resultados:

Tabla 35. Dimensiones para el diseio del extractor escala Bench (Arivivi)

Dato Valor SI Valor
“ 180966,33 18096,33

Fuente: Elaboracién Propia

Debido al parecido en estos datos se concluye que una sola configuracion sirve para

la extraccidon en ambos
5.4. SISTEMA DE CALEFACCION PARA EL TANQUE
5.4.1. BALANCE DE ENERGIA

Para el calculo se tomaron las siguientes asunciones:

a. El coeficiente global de transferencia de calor (U) es constante para el proceso y
sobre toda la superficie.

El caudal del fluido de calentamiento es constante.

Los calores especificos de los fluidos son constantes a una temperatura promedio.
El medio de calentamiento tiene temperatura constante.

La agitacion produce que la temperatura del fluido en el tanque sea uniforme.

-~ o oo T

Los cambios de energia cinética y potencial son despreciables

El disefio sera conforme al siguiente esquema:
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Figura 43. Esquema

Wi mv, h'l

Fuente: Elaboracion Propia

Se aplica la Primera Ley de la Termodinamica, para realizar el balance de energia en el

fluido de producto, que corresponde a la masa de control en color naranja.

digs,
Eentrada — Esalida = W

Uiz 'Uiz dECU
Q—W+ml-- hi+_+g'zi il 1" hi+_+glzi =

s i dt
dUu
Win + Qin — Qout = E
Pero se tiene que:
Qout =0 ; dUSglim Op/<dT |, Qi =U-A-AT
Entonces:
ot thub
Win+U-A-AT—m-Cp-—dt
thub

Win+U-ATsqe=Te)=m:Cp-——

Se hace el siguiente cambio de variables:

0= (Tsat - Tc)
do = —dT,
Reemplazando en la ecuacion:
Win+U-A-9=m-Cp-%
(LAY g Mo 0
m-Cp m-Cp dt
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Se integra entre los limites superior e inferior

dt_f
mef 6; 6 +

A
lTL
in
A

U-A ‘= U
m-Cp
l
Reemplazando los valores de 6:
W:
U-A Tsat_TC‘I'U.H;l
T o t=1In W
p Tsat iy TC,i - U—”114
Win,
2 U-t | Tsor — Tc + VAN A (¢)
= — 1n
m-Cp s, — o Win_
sat C U-A

5.4.2. CALCULO DEL COEFICIENTE GLOBAL DE TRANSFERENCIA DE CALOR
Para el diseno se tiene la ecuacion:

il
_hy- D, (C-u)‘§ (u)“"“
qw i ST

Del grafico 21 se obtiene el valor de “j” con el nUmero de Reynolds del tanque y se calcula
“hi”.

600 —— """"’*‘3—, 2
500 > =
100 ——1— —p4

™

—

A

L ulll 1000 2000 l.' 5579qﬂ 2 3 ;l } T8 &WO 300000

RCJ= ™

Grafica 23: Coeficientes de transferencia de calor para chaquetas y serpentines

Fuente: Procesos de Transferencia de Calor (Kern, 1999)
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Con el numero de Reynolds se obtiene un valor J=1750; posteriormente se calcula el

coeficiente convectivo interno de transferencia de calor, sea la ecuacion:

et e (G ()
i_] Dt k Hw

Donde para una temperatura de 50°C:

p=49-10"*[Pa—s] ; D,=04091[m]

k—0140[W]- C—O49[Cal]—205016[ J ]
- m-K| ’ el -°Cl " lkg-K

Se asume que pw = 4, ademas k es la conductividad térmica (Rober Perry , 1999) y C es

la capacidad calorifica (Geankoplis, 1998). Reemplazando en la ecuacion:

1
. L’ _4 3
0,140 <2050,16 4,9 -10 )3_(1)0,14

hy = 175057001 0,140
w
LE AN [mZ_K

Para el vapor de agua en la tuberia se tiene:

%
3

he - D, a_<Ds'v'p>b_(Cv'ﬂ)

)

k 18 k
Donde:
e Co 1 2
Pr = k (Namero de Prandtl)
b= : : =0,14
= 3 ) ik = )

Para el valor de “a” se utiliza la siguiente figura:

Figura 44. Constantes de transferencia de calor para impulsores

Impeller A B
Propeller 0.46 1.4
45" wurbine 0.61 .4
Disc turbine 0.87 1.4
Retreat curve 0.33 0.87
Anchor 0.33

Intermig 0.54

Fuente: Manual de diserio de procesos por lotes, Agitacion (Sharrat, 1997)
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Para la transferencia de calor desde un serpentin interno, la constante usada sera B,
dependiendo del tipo de impulsor, en este caso usamos una turbina inclinada a 45°, por

lo que “a@”, seria 1,4. Reemplazando los valores de las constantes, (Geankoplis, 1998),

se tiene:

2
3

k D.-v- 1 0,14
h, = v 1,4 - (S—p> - (Pr)3 - (i)
D Hy Hw

Ademas, se tiene los siguientes datos del diametro externo y vapor de agua a 90°C
(Cengel, 2007).
D, = 0,0267[m]
k = 0,0240 [ & ]
y m-K
kg
p = 04235 [ﬁ]
Cp = 1993 [L]
kg-K
pu=1193-10"5
127 =1l

=

< 1]
AH, = 2283 [kg

Reemplazamos todos los datos en la ecuacion asumiendo v = 0,5 m/s y se tiene:

2
_0,0240 (0,0267 0,5-0,4235\3

1
(13 - (1)014
¢ 0 0267 PG aiiel) > ) s- M)

he —30797[ 7

El coeficiente de transferencia global sin obstrucciones:
1 1 1
- = +

hi ' he

h, + h,
1155,11 - 30,797

Uso = 115511 + 30,797

Usp =

U50—2999[ o

Calculando el coeficiente global con obstruccion:
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UCO USO
USO
U =
co 1 + USO " RD

Para vapor de agua el valor de obstruccion a altas temperaturas (>40°C) es 0,00025 [m?
K/W], entonces:

29,99

w
~1+2999-000025 Uco = 29,77 [m2 ‘K

UC (0]

Calculo de la masa total de carga:

m = Mycp + My
m=p-V+myg
m = 0,902 - 54 + 5,37

m = 54,08 kg
Reemplazando en la ecuacion (®):
W:
4 m'Cpl Tsat_Tf‘l'U.”;l
— ' 3 Win
Tsat T TO it U-A
29,05
_ _5408-2050,16 (0”30 75657,
ST 772869-900 29,05
90 - 18 + 28’69 . AS

Con lo cual el area del serpentin sera:

Aserpentin = 2,388 [mz]

El calor necesario para calentar la carga es:

Q=U-A-AT,
Ty — T

(T . —T:\
1 ( sat l)
" Tsar — Tf
50— 18

ln(90——18) N AT, = 54,44 [K]

ATL =

ATL =

90 — 50
La transferencia de calor es:
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Q=U-A-AT,
Q =28,69-1,893-54,44 - Q =3870,79 [W]
Pero el calor también se calcula:
Q=p-v-A-AH,
o Q 3870,79
p-A-AH, 0,4235-2,388-2283

v

m
v=161—
s

Que es diferente a la velocidad de vapor dada, por lo tanto, se varia hasta que ambas

velocidades sean iguales (v = 7,1 m/s), entonces se tiene:

r—— —

| A=0,391m?
5.4.3. DIMENSIONES DEL SERPENTIN
El material sera acero inoxidable calibre 80 ASTM A-53, tomando un diametro de %

I-—l

pulgadas, con lo cual el diametro externo es: d = 26,7 [mm]. Con el area se puede calcular
la longitud que debera tener el serpentin:
Ad=<gry V1dk
_ A Teondl
m-d w-0,0267

Lq Lg = 4,661 [m]

Ademas, se tienen otros parametros:

Figura 45. Dimensiones de un serpentin helicoidal

_ T d
3 'i ’4 Ds ﬁ
| + + &
‘:%fk or iy
d.=0.02T @ @)
S.r
H§=':.'"|I:.5T @l Se @ Ze
ZC= Bh ©T @ 7 PE'-S':'J B ZS
D.=.75T © ©
& —/— 1 ©
© ©
SIS
D, Y

Cail &Angle
"

Fuente: Handbook of Industrial Mixing Science and Practice (Atiemo-Obeng, 2004)
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Por lo tanto:
Z,=0,65-Z=0,65-0,4091 - Zs = 0,2659 [m]
D; =0,75D; = 0,75-(0,4091 —2-0,0082 —2-0,034) — D; = 0,243 [m]

Ademas
w-D-N=1L
V== 20l _ (09 = 6 espiral
Pero:
N = Numero de espirales
p = paso del serpentin
d = diametro de la tuberia
Z,—d 02659 —0,0267
p= N - p=0,0398[m]

N 6
Para calcular el angulo:

0,0342
PE 7§ (n pDS> = tan=. (m)
=29 8°
Las dimensiones finales para el serpentin son:
Tabla 36. Dimensiones finales del Serpentin Helicoidal

~ Numero de esplrales [N]

Paso del Serpentin [p] 0,0398 [m]
Altura del Serpentin [Zs] 0,2659 [m]
Diametro del Serpentin [Ds] 0,2430 [m]
Angulo de espirales 2,98°
Longitud del serpentin [Ls] 4,661 [m]

Fuente: Elaboracion Propia
5.5. RECOMENDACION DEL MATERIAL DE CONSTRUCCION
Para la construccion del taque agitado y sus componentes se recomienda utilizar acero
inoxidable 304, que se utiliza comunmente en equipos quimicos de procesos, asi como

también equipos de proceso en el manejo de alimentos e intercambiadores de calor.
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Tabla 37. Datos técnicos Acero Inoxidable 304
Tipo ASTM (AISI) 304

C% 0,08 Max.
Mn % 2,00 Max.
Composicion Quimica Si % 1,00 Max
Cr % 18,00 — 20,00
Ni % 8,00 — 10,50

Conductividad térmica 19
Resistencia Maxima a la
12545,52
tension (psi)
Temperatura de operaciéon °C 20 -400
Tasa de corrosion (mm/aino) Resistente

Fuente: Handbook of corrosion — Craig D, Anderson
Tablas del acero inoxidable- Irestal Group

Calculo del espesor de las paredes y base del tanque agitado se utiliza la siguiente
ecuacioén extraida del codigo ASME para carcasas cilindricas:

A Pd'T' 4
~(S-E)-06-P

e o,

Donde:

P4 = Presion del disefio en PSI

r = Radio interno en pulgadas

S = Tensién maxima admisible en psi.

E = Factor de soldadura = 0,85

C1 = Sobre espesor de corrosion y construccion (0,5)

Se utilizan valores de presion atmosférica y gravedad en la ciudad de La Paz, la presion
de disefio resulta:

Py = Patm + Phiar

Priar = Priuiao"H " 9
N
Paiar = 955,51-0,4091- 9,78 = 3822,99— = 28,67 mmHg

P, = 495 + 28,67 = 523,67 mmHg
P, = 10,12 psi
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A este valor se aplica un 20% por seguridad:
P;=10,12-1,2
P; = 12,15 psi
Calculando el espesor, r = 8,053 in:

~ 12,15 - 8,053
© = (1254552 -0,85) — 0,6 - 12,15

e =0,00918 in + 0,5 mm
e =0,2332+0,5

+ 0,5 (mm)

e = 0,733 [mm] = 1 mm
5.6. CALCULO PARA EL ESPESOR DEL AISLANTE
Para determinar el comportamiento del aislante en la chaqueta se calcula el radio critico

con la siguiente ecuacion para una pérdida maxima de calor (Kern, 1999):

Donde:
k = conductividad térmica del aislante [W/m?°C]
h = coeficiente externo de transferencia de calor por conveccién [W/m°C]

El tipo de aislante térmico a utilizar es fibra de vidrio, cuya conductividad térmica (Cengel,
2007) es:

k = 0,038 [ L
By m—°C
Calculando el coeficiente de conveccion externa se tiene:
i = haire 2@
kaire
Para calcular el Nomero de Nusselt se tiene:
( \ 2
1
0,387 - Ras
Nu=<0,6+ T (
0,559 126 7
L 1+ ( Pr ) ] J

Se calcula el numero de Rayleigh con la siguiente ecuacion:
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_g'.B'(Ts_TOO)'ch_

Pr
)

Ra

Donde:

T~ = Temperatura del fluido en reposo alejado de la pared
Ts = Temperatura de la superficie (se asume 40°C)
Lc=0,7212 m

Y las propiedades del aire deben evaluarse a la temperatura de pelicula:

Ty = % (Ts — Tew) = % (40 + 15) = 27,5°C
4
k = 0,0257 [m O
Pr = 0,7289

A
= 1,585-107"° [Tl

1
g el - 273,15 000338 [K]

Reemplazando los datos se tiene:

~9,81-0,00327172 - (313,15 — 288,15) 0,72123

Ra > -0,7275
ey
Ra = 22490648,99
Reemplazando en la ecuacion de Nu:
\ 2
1
0,387 - 224906485,996
Nu=+<0,6+ T
0,559 % 7
g 1
1+ (5%755) ]
\ J
Nu=7291
Calculando el haire:
Nu-kyre 72,91-0,0257 w
haire = =3~ = 42111 haire = 4,558 [mZK
k 0,038
T, = 7. = 0,00833 [m] = 8,738 [mm]

~h 4558
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Como el radio critico es menor que el radio del tanque la transferencia de calor disminuira
al implementar el aislante. Sin embargo, para encontrar el radio del aislante se debe

conocer la temperatura en la superficie del tanque (Kacero = 16,3 W/m - K)

)

1
App=2"T T L=2"-m" +0,7212 > Ay = 0,9269 m?

0,4091 + 0,001

Appt =2 T Tope L=2"1 +0,7212 > Agy = 0,9314m?

2
R, = ! =934 10—4[K] . R, = ! —02355[K]
t71155,11-0,9269 w ’ ¢ 4558-0,9314 w
Tint 0,4111
In (rext) In (0,4091)

K
R R, =6,602-1075 [—]
1 1 W

“2-mk-L, 2-m-163-0,7212
Tes —Tez (50 +273,15) — (15 + 273,15)
Rior _ 9,34-10*+ 0,2355 + 6,602 - 10~5

Para la temperatura en la Superficie:

Q= Q = 135,28 [W]

_Toun — TN o Toup BRI 273,15)

R, + R, 6,602 - 105 + 0,2355
8. =3229K=4970G

Se vuelve a reemplazar usando la temperatura de superficie, hasta que ambas sean

iguales, entonces se obtiene:

w
m2K

Ra = 114579450091 ; Nu=12127 ; hyyre = 7,699 [

Teup = 3229 K = 49,7 °C

Para la transferencia de calor se varia el radio del aislante en la siguiente ecuacion:

B e oA
Q - In (Taislante)
T e 1

2-m-l-k "2l h-Thigante

Donde:
T, = Temperatura de la carga en el tanque (49,7°C)
T, = Temperatura del ambiente (aire a 15 °C)
Taistante = Radio del aislante (Superior al radio del tanque)
1; = Radio del tanque
l = altura del tanque de extraccion

w
k = conducividad del aislante (fibra dev.= 0,038 [m"C )
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W
h = coeficiente convectivo del aire [m]

[IP

Para el calculo del espesor del aislante “e”:
€ = Taislante — Tt
Calculando se tiene:
Tabla 38. Calculo para el espesor del aislante

Rais Espesor[m] Q[W] Rais Espesor[m] Q[W]

0,211 0,005 71,392 0,261 0,055 13,237
0,216 0,01 48,144 0,266 0,06 12,339
0,221 0,015 AT : U 0,065 11,567
0,226 0,02 29,541 0,276 0,07 11,499
0,231 0,025 24,888 0,281 0,075 11,313
0,236 0,03 21,563 | 0,286 0,08 11,276
0,241 0,035 19,068 0,291 0,085 11,135
0,246 0,04 17,126 | 0,296 0,09 11,123
0,251 0,045 552 540,801 0,095 11,052
0,256 0,05 14,299 0,306 0,1 10,909
Fuente: Elaboracion Propia
Graficando:
Qvs. e
80
70
60
50
E 40
o

30
20

10

0 0,01 002 003 004 005 0,06 0,07 0,08 0,0 0,1 0,11
e[m]

Grafica 24. Transferencia de calor respecto al espesor del aislante
Fuente: Elaboracion Propia
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Se observa que para para un espesor del aislante mayor a 0,06 [m], no existe un cambio
significativo en el flujo de calor.
eqis = 6 [cm]
5.7. CANTIDAD DE MATERIA PRIMA REQUERIDA
Se realizan calculos tanto para locoto como para arivivi:
- Para Locoto:

1000 MYcap 100 grocoto seco ) 1kg
1 gcap 372 mg 1000 g

V=20 Icap* = 5,376 kGiocoto seco
100 YJlocoto fresco ) il kg

5376,34 ]
Giocoto seco P YJiocoto seco 1000 g

= 58,18 Kgiocoto fresco

La cantidad de locoto requerida es:

1 locoto
58185;54 Jlocoto fresco ’ 374 g1 5 = 15557,63 locotos
Y ocoto fresco

[# locotos = 15558

- Para Arivivi

1000 mgCap . 100 9 Arivivi Seco ; 1 kg
1 gcap 672,5mg 1000 g

V=209cap" = 2,974 kgarivivi seco

100 9 Arivivi fresco . 1 kg
12,27 9 Arivivi seco 1000 9

La cantidad de arivivi requerida es:

2973,98 g arivivi - = 24,24 k9 arivivi fresco

1 Arivivi o
24237,79 g arivivi fresco " WE P = 56366,96 Arivivis
) Tl Jresco

# Arivivis = 56367
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CAPITULO 6

6. CONCLUSIONES Y RESULTADOS
6.1. CONCLUSIONES

En el presente proyecto en base a los resultados obtenidos, y objetivos propuestos se

concluye que:

De la caracterizacion de la materia prima se determina que:

Ambas especies poseen:

Locoto (Humedad 90,76%, Cenizas 0,54%, materia grasa 0,8 %, fibra cruda 2,60%,
Proteinas 1,60 % e hidratos de carbono 3,70 %).

Arivivi (Humedad 87,73%, Cenizas 0,67%, materia grasa 0,5 %, fibra cruda 2,43%,
Proteinas 2,07 % e hidratos de carbono 6,60 %)

En el screening fitoquimico, se tiene un alto contenido de alcaloides
(capsaicinoides), asi como también compuestos fendlicos, taninos, triterpenos,

flavonoides, cumarinas y aceites no volatiles.

De las pruebas preliminares:

Se observa que el disolvente mas adecuado es acetato de etilo por su alto
rendimiento en la extraccion de capsaicinoides.

Se determina que las variables mas influyentes en el proceso de extraccion de
capsaicinoides son: Temperatura (25°C — 50°C), Relacion: Disolvente/Soluto (5/1 —
20/1), Tamanfo de particula (0.210 mm), Tiempo (30min - 90 min) en Locoto y de (1
—4) Hrs. en Arivivi, ademas, la Velocidad de agitacion es (200 rpm).

De las variables de mayor influencia:

Se observa mediante el Design Expert que el disefio experimental factorial es 23 con
una correlacion R — Squared de 0,96 de ajuste lineal en Arivivi y 0,92 en Locoto.

Se establecen las condiciones 6ptimas de operacion para el proceso de extraccion
de capsaicinoides:

Para Locoto: Temperatura (50°C), Relacion: Disolvente/Soluto (10/1) y un tiempo de
90 minutos y 372 mg /100 g MS.

Para Arivivi: Temperatura (50°C), Relacién: Disolvente/Soluto (10/1) y un tiempo de
3 Hrsy 671 mg/ 100 g MS.
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La ecuacion ajustada para la determinacion del rendimiento en condiciones 6ptimas es:

Para Locoto:

nCap.= 6,57 +0,16-T+0,10-t+1,05-R—99-102-T-R—4,6-10"3-¢t-R

Para Arivivi:

nCap.= 2350+0,13-T+104-t+029-R—-0,044-T-t—-0,012-T-R—-0,015-¢t-R

+6,2-1073-T-t-R

De la caracterizacion del producto

e Se realiza la separacion de los capsaicinoides mediante Cromatografia de columna,

utilizando como fase movil éter de petrdleo (20-60) y acetato de etilo, en una

proporcion (60:40) y la fase estacionaria Gel de Silice.

e Se identifican los capsaicinoides por Cromatografia de capa Fina (TLC) y por

espectrofotometria UV — Vis. A una longitud de onda con un rango de 279 - 284 nm.

Del diseno del equipo:

e Se establece que para la obtencién de 20 g de capsaicinoides, se requiere en el caso

del locoto un tanque de 54 [l] de volumen y 5,37 kg de Locoto, el mismo disefio se

puede usar para el Arivivi, con la diferencia que se necesitan 2,97 kg de materia prima

seca y molida. El tanque tiene las siguientes caracteristicas:

D¢ (Diametro del Tanque) 0,4091 [m]

H: (Altura del Tanque) 0,7212 [m]

J (Espesor de los deflectores) 0,0340 [m]

Da (Diametro del Agitador) 0,1963 [m]

W (Altura de las Aspas) 0,0196 [m]

E (Altura Agitador sobre el Fondo) | 0,1363 [m]
De (Diametro del Eje) 0,01 [m]

Espacio (Placa — Tanque) 0,0082 [m]

NRe 204211,96

P 29,05 [W]

e Como sistema de calefaccién se hizo el disefio de un serpentin vertical a lo largo de

la columna con las siguientes caracteristicas:
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Numero de espirales [N] 6
Paso del Serpentin [p] 0,0398 [m]
Altura del Serpentin [Zs] 0,2659 [m]
Diametro del Serpentin [Ds] 0,2430 [m]
Angulo de espirales 2,98°
Longitud del serpentin [Ls] 4,661 [m]

6.2. RECOMENDACIONES
Se recomienda realizar un estudio fenomenolégico, para identificar y cuantificar otros

principios activos, teniendo en cuenta que existe la presencia de varios compuestos
ademas de los capsaicinoides.

Realizar mas estudios para una separacion completa de cada Capsaicinoide.
Realizar una investigacion en la produccion a gran escala para el proceso de

extraccion en sus diferentes etapas a nivel Bench y planta piloto.

120






Agarwald, P. (2017). Antimicrobial property of capsaicin. International Research
Journal of Biological Sciences, 7 -11.

Atiemo-Obeng, K. (2004). Handbook of industrial mixing Science and Practice .
Hoboken, New Jersey: Wiley.

ASME. (2001). Disefio Mecanico de recipientes a presion, seccion VIl . New York.

Atiemo-Obeng, K. (2004). Handbook of industrial mixing Science and Practice .
Hoboken, New Jersey: Wiley.

Calle C., M. J. (2012). EI Aji y ElI Mani: Su Contribucion en la Generaciéon de
Ingresos en Padilla, Chuquisaca. Fundacion PROINPA. Sucre.

Cazares Sanchez, R. V. (2005). Capsaicinoids and preference of use in different
morph types of chili peppers. Agrociencia, 627 - 638.

Cengel. (2007). Transferencia de calor y masa. Mexico: McGraw Hill.

Data Research Analyst, Worldofchemicals.com. (2017). World of Chemicals.
Obtenido de Word of Chemicals:
https://www.worldofchemicals.com/162/chemistry-articles/chemistry-of-superhot-
chillies.html

Doran, P. (2013). Bioprocess Engineering Principles. New York: Elsevier Ltd.

Elena Barge, S. A. (08 de octubre de 2012). Etudio Tedrico Experimental de la
Agitacion. Obtenido de Scribd:

Enkelejda, E. C. (2013). Application and Comparison of three extraction methods
of capsaicin from capsicum fruits. Albanian Journal of Pharmaceutical Sciences

Ettenberg, J. (19 de Julio de 2018). LEGAL NOMADS. Obtenido de
https://www.legalnomads.com/history-chili-peppers/

FAO, J. E. (2008). World Helath Organization. Obtenido de
http://apps.who.int/food-additives-contaminants-jecfa-
database/chemical.aspx?chemID=5866

FAOSTAT. (2012). FAOSTAT. Obtenido de Food and Agriculture Organization of
the United Nations : http://faostat.fao.org/site/339/default.aspx

Geankoplis, C. (1998). Procesos de Transporte y Operacions Unitarias. México:
Continental S.A. de C. V. México.

Hernandez, D. S. (2009). Recopilacion y analisis existente de las especies del
género Capsicum. Sinaloa, México: INIFAP.

Kayode, C. (2001). Modeling of Chemical Kinetics and Reactor Design. Houston,
Texas: Gulf Professional Publishing.

Kern. (1999). Procesos de Transferecnia de Calor. México: Continental S.A.

122



KNOW. Enciclopédia Tematica. (s.f.). Obtenido de KNOW. Enciclopedia Tematica:
http://knoow.net/es/ciencias-tierra-vida/biologia-es/espectro-de-absorcion/

Krishna, A. (2003). The Genus Capsicum. New York: Taylor & Francis.

Maria Reyes, E. G. (2011). Chemical and Pharmacological Aspects of Capsaicin.
Molecules, 1253-1270.

Marleni Ramirez, C. M. (2014). Catalogo de ajies nativos. Biodiversity
International, 43-51.

Matthias Jagger, A. J. (2014). La cadenas de valor en los ajies nativos de Bolivia.
Sucre, Bolivia: Biodiversity International.

Mc.Leod. (1982). Early evolution of chili peppers (Capsicum). York .

McCabe, & Smith. (1968). Operaciones Basicas de Ingenieria Quimica. Malaga,
Espafia: Reverte.

MERCOLA. (12 de 2 de 2012). MERCOLA Take control of your Health. Obtenido
de MERCOLA Take control of your Health: https://articles.mercola.com/vitamins-
supplements/capsaicin.aspx

Norton. (2010). Machine design an Integrated Aproach. New Jersey, United States:
Pearson.

Penny, W. R. (1970). Guide to trouble free mixers. Washington.
Perry, R. (1999). Manual del Ingeniero Quimico. Kansas: McGraw-Hill.

Plantas y  Hortalizas. (31 de 08 de 2009). Obtenido de
http://plantasyhortalizas.blogspot.com/2009/08/rocoto-o-locoto-capsicum-
pubescens.html

Pulido, H. G. (2008). Analisis y Diserio de experimentos . Mexico: McGraw - Hill.

Plangiero, F. (2015). BIOMODEL. Obtenido de BIOMODEL.:
http://biomodel.uah.es/tecnicas/crom/inicio.htm

PROINPA. (2007). Fundacién para la promocion e Investigacion de Productos
Andinos. Catalogo de ajies de ecotipos conservados en campos de agricultores.
Obtenido de PROINPA.

Ruben Salas, M. v. (2007). Fundacion para la promocion e Investigacion de
Productos Andinos. Catalogo de ajies de ecotipos conservados en campos de
agricultores. Obtenido de PROINPA.

Sanchez. (2007). Tecnicas Cromatograficas. Universidad Nacional Autonoma de
México.

Schaller, C. (18 de 12 de 2013). LibreTexts. Obtenido de Chemistry:
https://chem.libretexts.org/Ancillary_Materials/Demos%2C_Techniques%2C_and
_Experiments/General_Lab_Techniques/Acid-Base_Extraction

123



Sharrat. (1997). Handbook of batch process Design. Manchester U.K.: Champan
& Hall.

SENA. (2009). Introduccion a la Industria de los Aceites Esenciales. Bogota,
Colombia: Incubar.

Silvertein R.M. Morril. T.C. (s.f.).
Skoog. (2008). Principios de Analisis Instrumental. México D.F.: CENGAGE.

Suzuki T., I. K. (1984). Constituents of red pepper spices: Chemistry, biochemistry,
pharmacology and food science of the pungent principles of Capsicum Species.
En The alkaloids: Chemistry ad Pharmacology VOL XXIII (pags. 227-229). New
York.

Treybal. (1995). Operaciones de Transferencia de Masa. México: McGraw Hill.

U.S. National Library of Medicine. (2004). PubChem. Obtenido de PubChem:
https://pubchem.ncbi.nim.nih.gov/compound/Capsaicin#section=Information-
Sources

Underwood, D. (1989). Quimica Analitica Cuantitativa. México D.F.: Englewood
Cliffs.

Uribe, A. (2012). Agitacion y Mezclado. Revista enlace Quimico, 22 - 29.
Uribe, V. (2013). Disefio y Célculo de un Agitador de fluidos. Santiago.

Wikipedia la Enciclopedia Libre. (26 de junio de 2018). Obtenido de
https://en.wikipedia.org/wiki/Capsaicin

Y.H.Yui. (2010). Handbook of fruit and vegetable flavors. Hoboken, new Jersey:
Wiley.

124



125



ANEXO A - NORMAS BOLIVIANAS

CEREALES - QUINUA EN GRANO - DETERMINACION DE HUMEDAD

NB 312026

1. OBJETO

Esta norma tiene por objeto determinar el contenido de los granos de quinua.
2. DEFINICION

Se entiende por contenido por contenido de humedad a la pérdida de masa sufrida por

el producto cuando es elevado al equilibrio con una atmésfera que tiene una presion de

vapor de agua nula y condiciones tales que no ocurran reacciones interferentes.
3. METODO DE ENSAYO

3.1.

Aparatos

Pesafiltros con tapadera

Balanza analitica de precision con sensibilidad al 0,1 mg.
Estufa con regulador de temperatura.

Desecador.

4. PROCEDIMIENTO

El pesafiltros y su tapa se calientan a 130 °C £ 3°C durante 30 min. Se enfria en
el desecador y se pesa.

En el pesafiltros tarado, se pesan 5 a 10 g de la muestra y se coloca destapado
dentro de la estufa, asi como la tapa del mismo.

Se eleva la temperatura de la estufa 130°C + 3°C, manteniéndola alli una hora.
Antes de sacar el pesafiltros de la estufa, se coloca su tapa, se lo transfiere al
desecador y se pesa tan pronto como hay alcanzado la temperatura ambiente.
Para repetir el proceso se calienta de nuevo el pesafiltros, conteniendo la muestra

durante media hora, se deja enfriar y se pesa tal como se indicé anteriormente.

5. EXPRESION DE RESULTADOS

El contenido de humedad en la muestra se expresa en porcentaje y se obtiene de acuerdo

a la formula siguiente:

="M 00
M, - M,

126



Los resultados para locoto son:

Masa de caja Petri

Masa de caja Petri +

Masa de caja Petri

+ masa locoto seco| Humedad
(9) masa de locoto (g)
(9)
(M1) (M2) (M) %
38,268 43,329 38,76 90,279
37,004 42,089 37,434 91,544
36,675 41,759 37,16 90,460
Se saca un promedio de las pruebas realizadas obteniendo:
Porcentaje de humedad = 90,761 %
Los resultados para arivivi son:
. _ _ _ Masa de caja Petri
Masa de caja Petri | Masa de caja Petri +
+ masa locoto seco| Humedad
(9) masa de locoto (g)
(9)
(M1) (M2) (M) %
103,3502 108,4304 103,9472 88,248
102,1092 107,7339 102,7339 87,717
97,6833 102,7634 98,3325 87,221

Se saca un promedio de las pruebas realizadas obteniendo:

Porcentaje de humedad = 87,73 %
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CEREALES - QUINUA EN GRANO - DETERMINACION DE MATERIA GRASA
NB 313027
1. OBJETO
Esta norma establece el método de ensayo para determinar el contenido de aceite. El
meétodo descrito en esta norma, es aplicable a ala determinacién de otras sustancias
extraidas por éter de petroleo
2. METODO DE ENSAYO
El método descrito en esta norma consiste en extraer el aceite o materia grasa, utilizando
éter de petr6leo como solvente
3. APARATOS
- Extractor tipo soxhlet de una capacidad de 200 cm?® a 250 cm?.
- Balanza analitica.
- Estufa con regulador de temperatura.
- Desecador.
- Molino o mortero
- Papel filtro
- Pipetas y matraces graduados en ml.
- Vidrio reloj.
- Rallador mecanico o manual para reducir de tamafo las muestras.
- Estufa de fumigacion provista de extractor de aire.
4. REACTIVOS
- Eter de petréleo calidad p.a. que destilado entre 50 y 60°C o hexano.
5. PROCEDIMIENTO
e Homogeneizar y pesar aproximadamente (30 g) de muestra libre de cuerpos
extrafos
e Moler en el molinillo de cuchilla horizontal, de manera tal que no menos del (99%)
pase a través de un tamiz que posea orificios circulares de (2 mm) de diametro.
e Homogeneizar y pesar de 5 a 15 g del material molido.
e Pasar cuantitativamente a una hoja de papel de filtro y hacer el cartucho segun

especificacion.
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e Colocar el cartucho en el conjunto extractor Soxhlet, cuyo matraz ha sido
previamente tarado. Agregar aproximadamente (50 ml) de éter de petréleo normal
y extraer durante el tiempo indicado, segun el grano.
¢ Finalizada la extraccion, evaporar hasta que la mayor parte del solvente haya sido
eliminada. Concentrar en rotavapor. Enfriar a temperatura ambiente y pesar.
6. EXPRESION DE RESULTADOS

La férmula para determinar la cantidad de materia grasa contenida es la siguiente:

gmc =2=M 00
M
Los resultados para locoto son:
Masa de balén +
Masa de balén vacio Masa de la muestra
masa de materia EMG
(9) (9)
grasa (Q9)
(M1) (M2) (M) %
130,8 130,920 15,01 0,799
130,8 130,932 15,09 0,808
130,8 130,926 15,04 0,804

Se saca un promedio de las pruebas realizadas obteniendo:
Materia grasa = 0,8041 %

Los resultados para arivivi son:

Masa de balén +
Masa de balén vacio Masa de la muestra
masa de materia EMG
(9) (9)
grasa (9)
(M+1) (M2) (M) %
130,25 130,323 15,30 0,487
130,25 130,330 15,45 0,514
130,25 130,329 15,34 0,503

Se saca un promedio de las pruebas realizadas obteniendo:

Materia grasa = 0,503 %
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CEREALES - QUINUA EN GRANO - DETERMINACION DE FIBRA CRUDA
NB 313028
1. OBJETO
Esta norma tiene por objeto determinar la fibra cruda de los granos de quinua.
2. CAMPO DE APLICACION
Esta norma aplica a todas las variedades de los granos quinua bruta, quinua beneficiada,
harina y sus derivados.
3. DEFINICION
Para todos los fines consiguientes de esta norma se aplica la siguiente definicion: Fibra
cruda es un residuo insoluble obtenido después de someter la muestra a una hidrolisis
acida y posteriormente a una hidrdlisis basica.
4. METODO DE ENSAYO
Es la pérdida de masa que corresponde a la incineracidn del residuo organico que queda
después de la digestion con soluciones acido sulfurico e hidréxido de sodio en
condiciones especificas.
5. EQUIPOS Y REACTIVOS
Equipos: Los equipos y materiales necesarios son detallados a continuacion:
- Balanza analitica.
- Molino de cereales.
- Sistema de reflujo.
- Hornilla eléctrica.
- Bomba de vacio
- Crisoles de gooch y embudo buchner
- Estufa de secado.
- Desecador.
- Mufla.
- Pinzas
- Papel pH.
Reactivos: Los reactivos a utilizar se detallan a continuacién

- Silicona antiespumante.
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Solucion de acido sulfurico. (0,255 N preparada a partir de acido sulfurico
concentrado p.a.

Solucién de hidroxido de sodio (0,313 N preparado a partir de hidréxido de sodio
p.a. libre de carbonatos.

Alcohol etilico 95 a 96% en volumen.

6. PREPARACION DE LA MUESTRA

Una vez obtenida la muestra se debe realizar la molienda rapidamente para evitar

cambios apreciables en el contenido de humedad. La muestra debe molerse hasta

alcanzar una harina de granulometria uniforme que pase por la malla de 1 mm.

Desengrasar la muestra de ensayo segun NB 312029 o en su defecto pesar 0,1 a
2 g de muestra proveniente de residuos de extraccion de grasas segun la NB
312029.

Se trasfiere la muestra con 0,5 g de asbesto procesado a un matraz Erlenmeyer,
agregar 200 ml de solucién de acido sulfurico, unas gotas de antiespumante y
perlas de ebullicion.

Proceder a la digestion a temperatura de ebullicion durante 30 min.

Transcurridos los 30 minutos tratar el residuo filtrado con agua destilada caliente
hasta que el agua proveniente de los lavados no presente reaccion acida.
Colocar el residuo filtrado en un matraz con 200 ml de solucion de hidréxido de
sodio dejando en digestion nuevamente durante 30 minutos a temperatura de
ebullicion

Transcurridos los 30 minutos filtrar, y lavar nuevamente con agua destilada
caliente hasta que los lavados no presenten reaccion basica.

El residuo debe ser lavado con etanol en el mismo sistema de filtracion

Secar los crisoles gooch en la estufa a 130 °C durante 2 horas, retirar y dejar
enfriar a temperatura ambiente en un desecador, luego pesar.

Colocar los crisoles en la mufla e incinerar, hasta la eliminacion total de particulas
carbonosas.

Retirar los crisoles de la mufla dejar enfriar a temperatura ambiente en el

desecador y pesar.
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7. EXPRESION DE RESULTADOS
El contenido de fibra cruda presente en la muestra se expresa en porcentaje de la

muestra seca y se calcula mediante la férmula:
M, — M,

FC o 100
Los resultados para locoto son:
Masa de crisol vacio | Masa de crisol + masa | Masa de la muestra FC
(9) muestra calcinada (g) (9)
(M1) (M2) (M) %
38,64 38,71 2,45 2,596
37,79 37,86 2,64 2,607
Se saca un promedio de las pruebas realizadas obteniendo:
Contenido fibra cruda = 2,603 %
Los resultados para arivivi son:
Masa de crisol vacio | Masa de crisol + masa | Masa de la muestra FC
(9) muestra calcinada (Q) (9)
(M1) (M2) (M) %
38,64 38,69 2,013 2,439
37,79 37,84 2,032 2,416

Se saca un promedio de las pruebas realizadas obteniendo:

Contenido fibra cruda = 2,42 %
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CEREALES - QUINUA EN GRANO - DETERMINACION DE PROTEINAS TOTALES
NB 313029
1. OBJETO
Esta norma establece el método para determinar el contenido de proteinas, y se puede
aplicar también a harinas y productos derivados.
2. PRINCIPIOS DEL METODO
El método descrito en esta norma se basa en la conversion de nitrégeno presente en la
semilla en sulfato de amonio por digestién con acido sulfurico concentrado en presencia
de un catalizador, produciéndose luego a una destilacion y titulacion del amoniaco
liberado con hidroxido de sodio o de potasio.
3. EQUIPOS Y REACTIVOS
Equipos: Los equipos y materiales necesarios son detallados a continuacion:

- Aparato de Kjeldahl de digestion y destilacion completo con fuente de calor,

trampas y tubos de condensadores.

- Balones Kjeldahl de 600 a 800 ml.

- Erlenmeyer de capacidades adecuadas para recibir destilado.

- Pipetas graduadas de 0,1 ml

- Buretas graduadas de 0,1 ml

- Molino de caracteristicas adecuadas al producto.

- Balanza analitica con una precisién igual o mayor al mg.
Reactivos:

- Acido sulfurico 0,1 N, 0,2 N o 0,5 N.

- Acido clorhidrico 0,1 N, 0,2 N o0 0,5N

- Mercurio u 6xido de mercurio calidad p.a.

- Sulfato de potasio o sodio

- Solucion de hidroxido de sodio 0,25 N

- Solucién de sulfuro de potasio o de sodio 4% en agua.

- Solucion indicadora de rojo de metilo 0,1% disuelto en alcohol etilico o rojo

Alizarina, 0,3% disuelto en agua destilada.

- Sacarosa calidad p.a.
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4. PREPARACION DE LA MUESTRA
La muestra sera extraida y preparada como se indica en la NB 276-78.
5. PROCEDIMIENTO

La determinacién se hara en muestra limpia es decir libre de impurezas.
Inmediatamente después de moler adecuadamente la muestra de ensayo, pese
1,7 g y coloque al balon Kjeldahl, si los calculos son realizados en términos de
nitrogenos pese 1,4008 g de muestra.

Anada luego 0,65 g de mercurio metalico o 0,70 g de 6xido de mercurio 15 g de
sulfato de potasio o sulfato de sodio y 25 cm?® de acido sulfurico concentrado.
Coloque el baldn en la rejilla de digestidon en posicion inclinada (entre 30 a 40°)
caliente por debajo del punto de ebullicidon, del acido unos 5 a 15 min o hasta que
desparezca la espuma.

Aumente la temperatura y lleve la muestra a ebullicién vigorosa y digerir hasta
que la muestra sea incolora mantenga estas condiciones por un tiempo no menor
a 1 hora.

Enfrie hasta alcanzar la temperatura de laboratorio y afiada 300 cm?® de agua,
unos granulos de zinc, perlas de vidrio, piedra pomez o porcelana para evitar
salpicaduras, anadir suficiente solucion de sulfato de potasio para precipitar todo
el mercurio.

Transfiera exactamente una cantidad suficiente de acido de normalidad conocida
en el balén de recepcidn, asegurandose de que existe un exceso de por lo menos
0,5 cm? del acido 0,5 N. Afiada suficiente agua destilada para cubrir el extremo
del tubo exterior y sujételo al extremo exterior del tubo condensador.

Mezcle intensamente y anada suficiente solucion alcali. El alcali debe verterse por
los costados del balén Kjeldahl de forma que no se mezcle bruscamente con el
acido.

Conecte el balon Kjeldahl al otro extremo del tubo condensador y mezcle su
contenido agitando suavemente. Aplique calor y destile hasta obtener por lo
menos 150 cm? de destilado.

Titule el destilado contenido en el recipiente de recepcion con una solucion de

0,25 N de hidroxido de sodio utilizando de 2 a 4 gotas del indicador.
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e Siguiendo el mismo procedimiento indicado anteriormente, realice una
determinacién en blanco con los reactivos, utilizando 1g de sacarosa en lugar de

la muestra.

e Si la naturaleza del ensayo lo exige determine la humedad de la muestra sin
triturar.
6. EXPRESION DE RESULTADOS.
La cantidad de proteina se calcula utilizando la férmula siguiente:
14-N -V -6,25

i — . 0
Proteina M 1000 100%

V: Gasto del acido clorhidrico en mililitros.

M: Masa de la muestra analizada expresada en gramos.
N: Normalidad del acido

El ensayo fue realizado en Seladis obteniéndose los siguientes resultados:

ENSAYO RESULTADOS METODO DE
UNIDADES
REALIZADO OBTENIDOS ENSAYO
Proteina Locoto % 1,67 KJELDAHL
Proteina Arivivi % 2,07 KJELDAHL
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CEREALES - QUINUA EN GRANO - DETERMINACION DE CENIZAS
NB 313030
1. OBJETO

Esta norma tiene por objeto establecer el método para la determinacion del contenido de

cenizas en los granos de quinua. Este método también se aplica a harinas y productos

derivados.
2. DEFINICIONES

Se entiende por cenizas, el residuo organico obtenido por incineracién del producto en

las condiciones a describirse.
3. METODO DE ENSAYO

El producto previamente molido, si fuera necesario y pesado, se incinera de 450 a 600°C

en una mufla hasta obtener un residuo incombustible, que una vez enfriado tenga un

aspecto blanco o gris.
EQUIPOS

4,

Balanza de precision.

Mufla eléctrica que permita mantener una temperatura de 600°C.
Crisol de fondo plano.

Desecador con una placa perforada de porcelana o de aluminio.
Placa de amianto.

Aparato para trituracion que permita reducir los granos

PROCEDIMIENTO

La cantidad de muestra a utilizar es de 5a 6 g.

Para la preparacion de los crisoles, se calcina estos a 900°C, hasta peso constante
inmediatamente antes de su empleo (generalmente 15 min son suficientes), se
retiran de la mufla y se deja enfriar en un desecador hasta temperatura ambiente.
Se coloca la muestra en el crisol previamente calcinado. Y luego se coloca el crisol
en la mufla a una temperatura de 600 °C. La ventilacion de la mufla debe ser
suficiente para asegurar una incineracién completa de la muestra.

Se prosigue la incineracion hasta combustion total. Se considera finalizada la

incineracion cuando el residuo queda practicamente blanco o gris luego de enfriar.
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e Se retira el crisol de la mufla se deja enfriar a temperatura ambiente en un

desecador y luego se pesa lo mas rapidamente posible.
6. EXPRESION DE RESULTADOS

El contenido de cenizas en porcentaje del peso seco de la muestra se calcula mediante

la siguiente ecuacion:

_M; — M,
€= M, — M,
Los resultados para locoto son:
Masa de la
Masa de crisol Masa de crisol +
muestra + masa C
vacio (g) masa muestra (g) .
de ceniza (g)
(M1) (M2) (M) %
38,495 40,456 38,505 0,525
38,645 40,608 38,656 0,565
37,790 39,818 37,799 0,553
Se saca un promedio de las pruebas realizadas obteniendo:
Cenizas = 0,545 %
Los resultados para arivivi son:
Masa de crisol + Masa de crisol +
Masa de crisol
masa muestra masa de ceniza C
vacio (g) _
calcinada (g) (9)
(M1) (M2) (M) %
38,495 40,507 38,509 0,676
38,645 40,656 38,647 0,656
37,790 39,853 37,804 0,688

Se saca un promedio de las pruebas realizadas obteniendo:

Cenizas = 0,673 %
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ANEXO B - SCREENIGN FITOQUIMICO CUALITATIVO

Tipo de

Compuesto

Test

Método (Reactivos y Soluciones Necesarias)

Alcaloides

Mayer

Reactivo de Mayer: Cloruro Mercurico (1,358 g) vy
Yoduro de Potasio (5 g) son disueltos en 70 ml de agua.

El extracto etandlico es agitado con algunas gotas de
acido clorhidrico diluido, se filtra y se afiade 1 0 2 gotas
de reactivo Mayer por la pared del tubo de ensayo. Un

precipitado blanco o crema indica que el test es positivo.

Dragendorff

Solucién Stock: Carbonato de bismuto (5,2 g) y Yoduro
de Sodio (4 g) son calentados por unos minutos con
acido acético glacial. Luego de 12 horas el Acetato de

Sodio precipitado es filtrado.

Soluciéon de Trabajo: 10 ml de la solucion Stock son
mezclados con 20 ml de acido acético y aforados a 100

ml con agua.

A 5 ml de filtrado se afiaden 2 ml de reactivo de la
solucién de trabajo. Un prominente precipitado color

amarillo indica que el test es positivo.

Azucares

Fehling

Solucioén A: Sulfato ce cobre (0,69 g) es disuelto en agua

destilada y aforada a 10 ml.

Solucién B: Tartrato de sodio potasio (3,46) e hidréxido

de Sodio (1 g) son disueltos y aforados a 10 ml.

1 ml del filtrado es calentado en bano Maria con 1 ml de
cada solucién de Fehling (A y B). Un precipitado rojo

anaranjado indica la presencia de azucares.
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Saponinas

Test de

Espuma

El extracto (2,5 mg) se diluye con agua destilada y se
afora a 5ml y se deja reposar 15 min. La columna de 2cm

de espuma indica la presencia de saponinas.

Triterpenos

Liberman Bouchard

Se mezcla 1 ml de anhidrido acético con 1 ml de
cloroformo y se enfria a 0°C, entonces se afiade una gota

de acido Sulfurico concentrado.

El extracto (50 mg) es disuelto en 2 ml de anhidrido
acético, a esta solucion se le afade lentamente por las
paredes del tubo 1 o 2 gotas de &acido sulfurico
concentrado. Un conjunto de cambios de color muestra

la presencia de triterpenos.

Glucoésidos Cardicos

Kedde

Solucion 1: Solucion al 2% de acido 3,5 -

dinitrobenzoico en metanol.
Solucién 2: Solucién al 5,7 % de hidréxido de potasio.

A una soluciéon de 10 (mg) de extracto en 1 ml de
metanol, afiadir una gota de las soluciones 1y 2 a 0,2-
0,4 ml de la solucion de la muestra. Una coloracion Azul

Purpura aparece luego de 5 min.

Bajlet

Solucion 1: Disolver 1 g de acido picrico en 100 ml de

etanol.

Solucién 2: 10 g de hidréxido de sodio en 100 ml de

agua

Combinar las soluciones 1y 2 (1:1) antes de usar y afadir
2 a 3 gotas a 2 — 3mg de muestra. La reaccion es positiva

si se observa un color rojo intenso.
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Keller - Killiani

A 20 mg se le afiaden 0,4 ml de acido acético glacial
conteniendo trazas de cloruro férrico, en un tubo de
ensayo. Entonces se anaden cuidadosamente por las
paredes del tubo 0,5 ml de acido sulfurico concentrado.
Si la fase acida, muestra una coloracién azul la presencia

de glucésidos cardicos es positiva.

Fendlicos

Cloruro

Férrico

El extracto (5 mg) es disuelto en 1 ml de etanol. A esta
mezcla se afiaden algunas gotas de cloruro férrico al 5%.
Un color verde oscuro, azul o azul oscuro indica la

presencia de polifenoles

Taninos

Acetato de

plomo

El extracto (50 mg) es disuelto en agua destilada y a esta
solucion se afaden 3 ml de una solucién de acetato de
plomo al 10%. Un precipitado blanco y voluminoso indica

la presencia de compuestos fendlicos.

Test de

Gelatina

El extracto (50 mg) se disuelve en 5ml de agua destilada
y se afaden 2 ml de una solucion al 1% de gelatina,
conteniendo un 10% de cloruro de sodio. Un precipitado

blanco sugiere la presencia de polifenoles.

Flavonoides

Shinoda

El extracto (10 mg) es disuelto en 4ml de etanol y algunos
fragmentos de magnesio metdlico son afadidos
seguidos de HCI concentrado (por goteo). En un segundo
tubo preparar la solucién de extracto y anadir solo el HCI
como blanco. Los flavonoides pueden dar una coloracion

anaranjada, rosa y roja a purpura con este test.
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Proteinas

Ninhidrina

2 gotas de solucion de Ninhidrina (10 mg de ninhidrina en
200 ml de acetona) son afadidos a 2ml de filtrado
acuoso. Un color purpura indica la presencia de

aminoacidos.

Cumarinas

Fluorescencia

La fluorescencia UV (A=254 nm) de las soluciones en
placas TLC y su intensidad después de afiadir hidroxido

de amonio al 10%, indica la presencia de cumarinas

Aceites no

volatiles

Test de

punto

Una cantidad pequefia de extracto es presionado entre
dos papeles filtro. La mancha de aceite indica la

presencia de aceites no volatiles
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ANEXO C — RENDIMIENTO ESPECTROFOTOMETRO
PRUEBAS PRELIMINARES
Para determinar el rendimiento se utiliza la siguiente relacion:

__gdeCAP

g - . 0
g de EXT 100%

n

Para las pruebas se pesan 0,5 g de muestra seca y tamizada de Locoto y Arivivi, se
realiza una extraccion liquido-liquido en cada caso, para determinacién de las variables
en las pruebas preliminares, después de obtener el extracto se concentra en el

rotaevaporador.

Posteriormente se lleva a leer las absorbancias de cada muestra en el espectrofotometro,

se usa una concentracion de 250 ppm (1mg de extracto / 4ml de acetonitrilo).

Luego se lleva a medir en la siguiente curva de calibracion, que previamente realizada

con un patrén de capsaicina, la cual es la siguiente:

CURVA DE CALIBRACION
2,6
2,4

2,2

’ y = 0,009884x - 0,036792
18 R? = 0,999642

1,6

1,4

1,2

Absorbancia

0,8
0,6
0,4

0,2

0 20 40 60 80 100 120 140 160 180 200 220 240 260 280
Concentracion (mg/L)
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Introduciendo esta ecuacion se puede saber la concentracion de Capsaicina, entonces el

rendimiento fue obtenido de la siguiente forma:
Abs = 0,009884 - x — 0,036792

Para un extracto etandlico a una concentracion de 250 ppm se tiene una absorbancia de
0,256 entonces:
0,256 = 0,009884 - x — 0,036792
x = 26,273 M9 L/,

mg Cap 1LAce g Cap
1L Ace 250mg Ext ' g Ext

26,273

Reemplazamos en la ecuacion de rendimiento:

_gdeCAP
~ gdeEXT

n=0105-100% - 7 =10,509%

n -100 %

A continuacion, se muestran los resultados respecto a la seleccion de solvente

adecuado tanto de Locoto y Arivivi:
SELECCION DE SOLVENTE:

Rendimiento obtenido en pruebas de seleccion de solvente en Locoto

Masa de
Rendimiento
Solvente extracto | Absorbancia | g cap/ g ext
CAP
(9)
Etanol 0,0563 0,256 0,105090 10,509
Acetato de etilo 0,0055 0,342 0,139894 13,989
Eter de petréleo 0,0047 0,023 0,010797 1,079
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Rendimiento obtenido en pruebas de seleccion de solvente en Arivivi

Masa de
Rendimiento
Solvente extracto | Absorbancia | g cap/g ext CAP
(9)
Etanol 0,0426 0,475 0,193718818 19,372
Acetato de etilo | 0,0063 0,564 0,229736625 22,974
Eter de petréleo | 0,0032 0,034 0,015248563 1,525

TAMANO DE PARTICULA

Rendimiento obtenido en pruebas preliminares de tamano de particula en Locoto

Abertura de N° de Masa de Rendimiento

Tamiz (mm) Malla extracto (g) %
0,841 20 0,0028 14,967
0,595 30 0,0033 16,647
0,420 40 0,0046 19,538
0,297 50 0,0061 23,545
0,250 60 0,0092 23,910
0,210 70 0,0101 25,343
0,149 100 0,0096 24,670

Rendimiento obtenido en pruebas preliminares de tamano de particula en Arivivi

Abertura de N° de Masa de Rendimiento

Tamiz (mm) Malla extracto (g) %
0,841 20 0,0028 18,891
0,595 30 0,0033 18,688
0,420 40 0,0046 21,238
0,297 50 0,0061 23,909
0,250 60 0,0092 27,228
0,210 70 0,0101 29,594
0,149 100 0,0098 28,304
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TIEMPO

Rendimiento en pruebas preliminares de tiempo, extracciéon en Locoto

Tiempo Masa de Absorbancia | Rendimiento

(horas) extracto (g) (%)
0,0 0 - 0,000
0,5 0,0693 0,34576444 6,922
1,5 0,0785 0,37395326 7,492
2,5 0,0817 0,3895092 7,807
3,5 0,0848 0,39954744 8,010
4,0 0,0917 0,40507653 8,122
7,0 0,0945 0,40907377 8,203
8,0 0,1042 0,41592183 8,342
9,0 0,1046 0,4167317 8,358
13,0 0,1052 0,41146848 8,252
15,0 0,1057 0,4165417 8,354

Rendimiento en pruebas preliminares de tiempo, extraccion en Arivivi

Tiempo Masa de | Absorbancia | Rendimiento

(horas) | extracto (g) (%)
0 0 - 0
1 0,056 0,29421187 11,4398
2 0,0751 0,35465408 13,0756
3 0,0796 0,3895092 13,8680
4 0,0800 0,39954744 14,5155
4 0,0839 0,40507653 14,8567
6 0,0908 0,42159385 14,9365
7 0,0945 0,40907377 14,9876
8 0,0973 0,41592183 15,0345
9 0,1036 0,4167317 15,1234
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VELOCIDAD DE AGITACION

Rendimiento en pruebas preliminares de velocidad de agitacion en Locoto

Velocidad de
] Masa de Rendimiento
agitacion Absorbancia
extracto (g) CAP
(RPM)
50 0,0283 0,2103930 8,663384
100 0,0295 0,2504355 10,283883
150 0,0325 0,2856778 11,682687
200 0,0349 0,4529878 18,441084
250 0,0331 0,4266777 18,388879
300 0,0335 0,4495597 18,341934
350 0,0341 0,4445501 18,139587

Velocidad de

L Masa de ) Rendimiento
agitacion Absorbancia
extracto (g) CAP
(RPM)

50 0,034 0,5331010 21,7231566
100 0,034 0,5331128 21,7236746
150 0,08 0,5781128 23,5447997
200 0,081 0,6859528 27,9090247
250 0,083 0,6924975 28,1738888
300 0,083 0,7040630 28,6419344
350 0,085 0,6959587 28,3139587

RELACION SOLUTO - SOLVENTE

Rendimiento en pruebas preliminares de velocidad de agitacion en Arivivi
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Rendimiento en pruebas preliminares de relacion soluto - solvente en Locoto

Masa de
Relacion Rendimiento
extracto | Absorbancia
soluto- solvente (%)
(9)
1:05 0,0064 0,234 6,78845
1:10 0,0091 0,568 11,5677701
1:20 0,0111 0,824 16,7478592
1:30 0,0164 0,736 16,9672036
1:40 0,0125 0,819 16,6466856
1:50 0,0124 0,673 17,692416

Rendimiento en pruebas preliminares de relaciéon soluto - solvente en Arivivi

Masa de
Relacion Rendimiento
extracto | Absorbancia
soluto- solvente (%)
(9)

1:05 0,0064 1.543 10,52837
1:10 0,0081 2,417 24,4908863
1:20 0,0092 3,019 30,5815378
1:30 0,0087 3,009 30,4803642
1:40 0,0103 2,982 30,2071955
1:50 0,0096 3,300 33,4245164

TEMPERATURA

Rendimiento obtenido en las pruebas preliminares de Temperatura en Locoto
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Masa de Rendimiento
Temperatura Absorbancia
extracto (g) (%)
25 0,016 0,364 16,21983
30 0,0285 0,389 17,2315662
40 0,043 0,396 17,5148523
o0 0,0472 0,453 20,5500607
60 0,059 0,472 21,7236746
70 0,062 0,474 21,7323975

Tabla 27: Rendimiento obtenido en las pruebas preliminares de Temperatura en

Locoto

Temperatura Masa de .| Rendimiento

C) extracto (g) Absorbancia (%)

25 0,0034 0,471 20,5500607
30 0,008 0,636 27,2315662
40 0,0081 0,747 31,7236746
50 0,0081 0,753 32,7514852
60 0,0083 0,749 31,621983
70 0,0083 0,768 32,8845622

ANEXO D - PLACAS TLC

SELECCION DE SOLVENTES
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Lo que se observa son placas bajo luz UV — 254 nm, en esta se ve claramente que al
comparar con el patrén los extractos en éter de petréleo (20 — 60) EP, etanol (E) y acetato

de etilo (AE), al comparar con el patron los extractos AE y E tienen mas capsaicinoides.

Luego a estas placas se revela la primera placa de muestras con extractos de locoto, con
solucién de cloruro férrico y en el segundo caso sélo los extractos en etanol y acetato de

etilo de arivivi revelados con solucién de acido sulfurico.

ANEXO E — CROMATOGRAFIA EN COLUMNA

Calculo de la cantidad de gel de silice
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En general la cantidad de gel de silice debe pesar al menos 30 veces mas que la muestra,
en el Anexo E se muestra el célculo para la cantidad de gel de silice a usarse. y para el
empaquetamiento la altura debe ser de al menos 10 veces el diametro. Ademas, la
densidad del gel de silice es 0,4 g/ml. Se tiene:

Mpmyestra = 1 g ’ D=2cm ; h=30cm
Considerando el volumen de un cilindro:

V—E.DZ.h_E.ZZ.:gO
T4 4

V =92,2cm3 =92,2ml
Calculando la masa de silice:

9
Mgel de silice = Pgel de silice * V= O'4W 94,2 ml

Myel de silice = 30,79
Columna silica gel para Arivivi

Se recogen 66 tubos de la columna con silica gel, comenzando por los compuestos
menos polares, y subiendo la polaridad poco a poco de forma que los compuestos se

separen recolectandolos en tubos de ensayo

Una vez separados se une cada fraccion obteniendo:
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a)

Siendo a) los compuestos menos polares, b) y ¢) las mismas placas una revelada y otra
no, con mas polaridad que en la placa a) y siendo d) la uniéon de los compuestos
medianamente polares donde se encuentran los capsaicinoides. Observandose en Ky L

los capsaicinoides.

Columna Silica gel Locoto
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Se recogen 61 tubos de la columna silica gel, comenzando por los compuestos menos
polares, y subiendo la polaridad poco a poco de forma que los compuestos se separen
recolectandolos en tubos de ensayo

a) b)

Siendo a) los compuestos menos polares, b) la unién de los compuestos medianamente
polares donde se encuentran los capsaicinoides. Observandose en F y G los
capsaicinoides.
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El Balance de masas para Arivivi es:

INICIO

|

Muestra seca, molida y tamizada: 9,5 g

Macerado por agitacion con acetato de etilo
(8,8346 g residuos solidos + 0,6317 g extracto)

e

Concentrado extracto seco 0,6317 g

A partir del extracto seco
Aislamiento 1: columna Silica
Fraccion A: 0,0483 g
Fraccion B: 0,0063 g
Fraccion C: 0,0672 g
Fraccion D: 0,0796 g
Fraccion E: 0,0282 g
Fraccion F: 0,0401 g
Fraccion G: 0,0597 g
Fraccion H: 0,0178 g
Fraccion I: 0,0030 g
Fraccion J: 0,0037 g
Fraccion K: 0,0703 g
Fraccién L: 0.0477 g
Fraccion M: 0,0088 g
Fraccion N: 0,1466 g
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Las fracciones Ky L conteniendo
capsaicinoides se unen 0,118 g

Aislamiento 2 columna Sephadex:
Fraccion A: 0,0040 g
Fraccion B: 0,0008 g
Fraccion C: 0,0064 g
Fraccion D: 0,0209 g
Fraccion E: 0,0127 g
Fraccion F: 0,0638 g
Fraccién G: 0,0087 g

Siendo la fracciéon F
0,0638 g o 63,8 mg de
capsaicinoides

“~— FIN

63,8 MY apsaicinoides

100 garv seco motido =671,5mg

915 Y ARV seco molido

Con lo que se tienen 671 mg de capsaicinoides en 100 g de Arivivi molido y seco
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El Balance de masas para Locoto es:

& INICIO
|

Muestra seca, molida y tamizada 10,25 g
[

Macerado por agitacion con acetato de etilo
(9,4362 g residuos solidos + 0,7357 g extracto)

[

Concentrado extracto seco: 0,7357 g
l

e .
'/ Aislamiento 1: columna Silica
Fraccion A: 0,0611 g
Fraccion B: 0,0533 g
Fraccion C: 0,1534 g
Fraccion D: 0,0408 g
Fraccion E: 0,0204 g
Fraccion F: 0,0705 g
Fraccion G: 0,0459 g
Fraccion H: 0,0105 g
Fraccion I: 0,2711 g

l

La fraccion F contiene los
capsaicinoides

Aislamiento 2: columna Sephadex:
Fraccion A: 0,0024 g
Fraccion B: 0,0005 g
Fraccion C: 0,0038 g
Fraccion D: 0,0125 g
Fraccion E: 0,0076 g
Fraccion F: 0,0381 g
A Fraccion G: 0,0502 g
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Siendo la fraccion F 0,0381 g
o 38,1 mg de capsaicinoides

|
e |

3 8' 1 mgcapsaicinoides

100 gLoc seco molido * = 371,7 mg = 372

10,25 gL0¢ seco motido

Con lo que se tienen 372 mg de capsaicinoides en 100 g de Locoto molido y seco

Espectro de Resonancia Magnética C '3

Ll

Espectro de Resonancia Magnética 'H

Ll
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ANEXO F — EXTRACCION LIQUIDO - LIQUIDO

Se utiliza una muestra de extracto en acetato de etilo completamente seca

Eter

\/

Soluble
B

Capsaicinoides

Para esto la relacién usada es: para 0,15 g de extracto puro, se usan éter de petréleo (60

—80) y solucién de NaOH al 0,05 N o una solucién hasta alcanzar un pH de 13. Utilizando

una relacion (1:2) de éter de petréleo y solucién NaOH

. Masa fase acuosa,
Relacién Eter, Sol.
Masa extracto extracto
NaOH
capsaicinoides
0,1099 g
o 1:1 3,4 mg
Avrivivi
0,1087 g
o 1:2 7,3 mg
Avrivivi
0,1095 g
L 1:3 7,6 mg
Arivivi
0,1039 g
1:1 2,1 mg
Locoto
0,1031 g
1:2 4,7 mg
Locoto
0,1037 g
1:3 4,5 mg
Locoto

La relacion de ambos solventes obtiene una mayor cantidad de extracto para una relacion

1:2 por lo cual se usa esta para la extraccion liquido - liquido.
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Una vez separadas ambas fases se neutraliza la fase acuosa con una solucién de HCI,

hasta llegar a un pH conveniente:

De acuerdo a las pruebas realizadas tanto en locoto como arivivi a diferentes pH se debe

neutralizar a un pH 7, antes de realizar la extraccion con un compuesto organico como

es acetato de etilo en este caso, debido a que a otros valores de pH como se observa en

la placa los capsaicinoides no son extraidos completamente

De acuerdo a las pruebas de tiempo realizadas, con extracto seco:

Tiempo de Masa fase acuosa,
Masa extracto
agitacion ext. capsaicinoides
0,1750 g
L 60 min 25,7 mg
Arivivi
0,1840 g _
o 30 min 25,3 mg
Arivivi
0,1644 g
60 min 17,5 mg
Locoto
0,1659 g _
30 min 17,2 mg
Locoto

Por lo cual si bien a 60 minutos se obtiene mas cantidad de extracto no hay razén para

no trabajar con 30 minutos de agitacién, se usa un agitador magnético para tal fin.
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