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Aceite esencial

Azeobtropo

Destilacion

Disolvente

organico

Granulometria

Inmiscible

GLOSARIO

Son mezclas de varias sustancias quimicas
biosintetizadas por las plantas, que dan el aroma
caracteristico a algunas flores, arboles, frutos,
hierbas, especias y semillas.

Es una mezcla liuida de dos o mas compuestos
guimicos que hierven a temperatura constante y que
se comportan como si estuviesen formadas por un

solo componente.

Es la operacion de separar mediante
vaporizacion y condensacion en los diferentes
componentes liquidos, sélidos disueltos en liquidos o
gases licuados de una mezcla, aprovechando los
diferentes puntos de ebullicion de cada una de las

sustancias.

Es una sustancia que permiten la dispersion de otra

sustancia en esta a nivel molecular o i6nico.

Es la distribucion de los tamafios de las particulas y

se determina por analisis de tamices.

Que no se puede mezclar sin existir separacion de

fases.



Mesh

Moler

Termobalanza

Volatil

Numero de orificios por pulgada lineal en un filtro o

malla.

Reducir un cuerpo solido a polvo o pequeias

particulas por presion o friccion.

Aparato utilizado para determinar el porcentaje de

humedad en muestras organicas.

Sustancia que se evapora facilmente.



RESUMEN

Con el objetivo de proponer una metodologia alterna para la obtencion del
porcentaje de humedad del clavo de olor (Eugenia caryophyllata Thunb), se
realizaron analisis de contenido de humedad aplicando el método de destilacién
azeotrépica, utilizando diferentes solventes organicos y distintas
granulometrias. Dentro del estudio se realiz6 la comparacién del método de

destilacion con el de termobalanza utilizado actualmente.

Para realizar la extraccién del agua contenida en el clavo de olor molido se
sumergio por completo la muestra en el solvente de arrastre y se procedié a
destilar, recolectando el agua condensada en la parte inferior cerrada del
recibidor o trampa graduada, finalizando el andlisis hasta tener un volumen

constante de agua.

Se eligieron tolueno (CgHsCH3) y xileno (CeH4(CHs),) para la destilacion,
por su inmiscibilidad con el agua y punto de ebullicion cercano al de esta, asi
como particulas de clavo de olor entre mesh 10 al 40 y 50 al 80 por ser las

granulometrias mas comunes obtenidas al moler el clavo a nivel industrial.

Se realizaron tres repeticiones del método de destilacion para cada
combinacion disolvente-tamafio de particula y por medio del analisis de
varianza se determind que no existio diferencia significativa en el porcentaje de

humedad por la influencia de las variables mencionadas, como efecto conjunto.

Xl


http://es.wikipedia.org/wiki/Grupo_fenilo

Por ultimo se compar6 el método de termobalanza con el de destilacion
azeotropica y se determiné que con el método de termobalanza se puede
reportar hasta 3,4 veces mas de porcentaje de humedad que el contenido real

que posee el clavo de olor.

Xl



OBJETIVOS

General

Proponer una metodologia alterna por medio de destilacién azeotropica
para determinar el porcentaje de humedad del clavo de olor y analizar si existe

diferencia en los resultados al variar disolvente y tamafio de particula

Especificos

1. Determinar el porcentaje de humedad obtenido por destilaciéon
azeotropica al utilizar dos granulometrias diferentes para el clavo de olor

(particulas entre mesh 10-40 y 50-80).

2. Determinar el porcentaje de humedad por destilaciébn azeotrépica al
utilizar tolueno y xileno como disolventes para el clavo de olor con base a
la normativa técnica COGUANOR NGO 34 153 h2 (determinacion del

contenido de humedad en especias y condimentos).

3. Comparar el método de termobalanza con respecto al método de

destilacidon azeotropica.

X



Hipotesis

El porcentaje de humedad del clavo de olor al ser determinado por medio
del método de destilacion azeotropica, puede ser afectado significativamente
por el disolvente y el tamafio de particula.

Hipotesis nula

Ho: El porcentaje de humedad del clavo de olor al ser determinado por

medio del método de destilacibn azeotropica, no se ve afectado

significativamente por el disolvente y por el tamafio de particula.
Hi = U2
Hipotesis alternativa
Ha: El porcentaje de humedad del clavo de olor al ser determinado por

medio del método de destilacién azeotropica, se ve afectado significativamente

por el disolvente y tamarfio de particula.

Hr # Uz
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INTRODUCCION

Una de las responsabilidades mas importantes del Departamento de
Aseguramiento de Calidad en cualquier empresa de alimentos es obtener
resultados reales y exactos, tanto fisicoquimicos como microbiolégicos de
cualquier producto que se estd proporcionando a un cliente, ya que estos
resultados permiten confirmar que se ofrece un producto que cumple con las
especificaciones acordadas por ambas partes y que el producto mantendra sus

propiedades organolépticas y de inocuidad a lo largo de su vida til.

Uno de los parametros fisicoquimicos de importancia en las especias es la
cantidad de agua que estas poseen o el porcentaje de humedad, ya que este
determina si existe agua libre en el producto por medio de la cual los
microorganismos puedan crecer, desarrollarse y reproducirse, causando
deterioro y descomposicion del producto. Existen varios métodos para
determinar el contenido de humedad, entre estos se puede mencionar método
con estufa, termobalanza, destilacion azeotrépica, Karl Fischer, entre otros. La
eleccion del método depende del tipo de muestra a analizar y sus propiedades,
la exactitud requerida y la rapidez para la obtencién de resultados.

Actualmente en La Empresa Comercializadora de Especias se utiliza un
método con termobalanza para la determinacion del porcentaje de humedad, el
cual se basa en la evaporacion del agua de una muestra por medio la aplicacion
de calor, midiendo la pérdida de peso hasta que este permanece constante,
obteniendo resultados en un tiempo corto y con el empleo de una pequefia

cantidad de muestra.

XV



Al ser el clavo de olor (Eugenia caryophyllata Thunb) una de las especias
con mayor cantidad de aceite esencial (por lo menos 13 %), no solamente se
evapora el agua de la muestra sino también los componentes volatiles del
aceite, lo que resulta en la obtencidon de porcentajes altos que no reflejan

Unicamente el contenido de humedad.

Para productos como las especias y condimentos tanto la American
Spices Trade Association como Official Methods of Analysis of AOAC
International, recomiendan el método de destilacibn azeotrépica para la
determinacion de la humedad. A nivel nacional la Comision Guatemalteca de
Normas en su norma COGUANOR NGO 34 153 h2 (determinacion del
contenido de humedad en especias y condimentos), establece la destilacion

para determinacién del porcentaje de humedad en especias y condimentos.

Para lo anterior expuesto se propuso un método alterno para la
determinacién del porcentaje de humedad por medio de destilacién azeotrépica
para obtener resultados mas reales del contenido de humedad para el clavo de
olor. Se realizé un andlisis de varianza bifactorial para determinar si el
disolvente y tamafio de particula afectan el porcentaje de humedad obtenido por
destilacion y ademas se compararon los resultados entre el método de

destilacion azeotrépica y el de termobalanza.
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1. ANTECEDENTES

1.1. Determinacién del contenido de humedad

Para la industria alimenticia, la determinacién del porcentaje de humedad
ha sido uno de los analisis mas importantes y a la vez mas complicados debido

a la dificultad de obtener datos confiables y precisos.

La importancia de este parametro surgio con la necesidad de determinar la
estabilidad de los alimentos durante su vida de anaquel, tener un mejor manejo
y procesamiento Optimo en actividades industriales como la molienda de
cereales y la imposicion de estandares legales por parte de los gobiernos para
garantizar al consumidor la adquisicién de alimentos de calidad, no productos

con exceso de agua entre otras.
1.2. Métodos comunmente utilizados
Debido a la facilidad y conveniencia con la que se obtienen resultados, el

método de secado al horno y el método con termobalanza han sido los métodos

mMAas comunes, utilizados para la determinacion del porcentaje de humedad.



1.2.1. Método de secado al horno

Uno de los primeros métodos utilizados para la medicion de humedad ha
sido el método de secado al horno, donde la muestra se colocaba en
condiciones especificas y se calculaba la pérdida de humedad de manera
indirecta a través del peso de la muestra. El valor obtenido dependia en gran
manera del tipo de horno utilizado, sus condiciones, tiempo y temperatura de

secado.

Entre los inconvenientes de este método estaban: la descomposicién de
otros constituyentes del alimento, pérdida de constituyentes volatiles como
acidos butirico, propidnico, alcoholes, esteres, aldehidos y tiempos largos para

la obtencién de resultados.

1.2.2. Método de secado en termobalanza

Similar al término de secado en horno la determinacién se hace de
manera indirecta, calentando la muestra y monitoreando la pérdida de peso
hasta obtener un peso constante. A pesar de un método mucho mas rapido que
el de secado en horno, presenta inconvenientes similares ya que se utilizan

temperaturas elevadas.

1.3. Trabajos de graduacion elaborados sobre el tema

En 1999 se realizé un estudio comparativo de dos métodos de analisis
para obtener un mejor resultado de humedad por medio del agua por destilacion
con respecto al método peso-peso en resina. Por medio del andlisis estadistico
se llegd a la conclusién que el método de destilacion reportdé valores mas

exactos que el método de secado en horno.



2. MARCO TEORICO

2.1. Las especias

Son sustancias de origen vegetal aromaticas, cuyos sabores y olores,
sirven para sazonar los platillos de todas las cocinas a nivel internacional. Su
nombre proviene del latin species y desde tiempos antiguos, se usaron en

varias partes del mundo para condimentar comidas y bebidas.

La canela es la especia mas antigua de la que se tiene referencia debido a
gue se menciona en la biblia; y se tiene la idea que en Oriente fue donde se

originaron las especias de mayor valor, como el jengibre y el clavo.

Las especias deben sus aromas y sabores a los aceites esenciales que
contienen. Estos componentes fueron desarrollados por las plantas a lo largo de
su evolucion como un medio para combatir el ataque de los herbivoros vy

resultan de gran funcionalidad para el hombre.

Se puede tomar como ejemplo el anis. Los frutos de esta planta contienen
hasta veinticinco compuestos aromaticos (anetol, linalol, timol, eugenol,
limoneno, etc). El anetol se encuentra en una proporcion mas elevada en el
anis y este componente resulta muy agradable al paladar humano porque es
muy dulce. Se sabe que posee trece veces mas de dulzura que el azucar y es
uno de los antibacterianos, fungicidas e insecticidas mas reconocidos el cual
puede resultar téxico para el ser humano cuando se toma en cantidades

elevadas.



2.2. Aceites esenciales

Son mezclas de varias sustancias quimicas biosintetizadas por las plantas
gque dan el aroma caracteristico a algunas flores, arboles, frutos, hierbas,
especias, semillas y a ciertos extractos de origen animal (almizcle, civeta,

ambar gris).

Se trata de productos quimicos intensamente aromaticos, no grasos (por
lo que no se enrancian), volatiles por naturaleza (se evaporan rapidamente) y
livianos (poco densos). Son insolubles en agua, levemente solubles en vinagre,

y solubles en alcohol, grasas, ceras y aceites vegetales.
2.3. Control de calidad de las especias
Es de gran importancia poder garantizar que las especias, como productos
agricolas, han sido cultivadas, recolectadas y tratadas de forma que se asegure
gue los productos cumplen estos requisitos minimos de calidad.
2.3.1. Preparaciéon de la muestra
Por lo general en la industria se comercializan productos molidos los
cuales se puedan analizar de forma directa, si la especia es entera se tritura por
un molino adecuado o con mortero.
2.3.2. Examen microscopico
El analisis al microscopio continta siendo una de las mejores técnicas

para la identificacion de la autenticidad de las especias asi como su grado de

contaminacion por materias extrafias.



Los métodos quimicos permiten reconocer si una especia esta agotada en
sus componentes volatiles o aceites esenciales (esencia) e identificar si una
especia ha sido alterada o insuficientemente purificada (por ejemplo que
contenga tierra, arena, etc) y por ende contiene partes de la planta que no

aportan las caracteristicas de aroma o sabor esperadas.

2.3.3. Determinacién de humedad

Debido a los componentes voléatiles de las especias se recomiendan dos
métodos para la determinacion del contenido de humedad. Uno es el método
volumétrico de destilacion azeotropica donde se utiliza un disolvente como el
tolueno para evaporar el agua de la muestra y medir el volumen de agua

recolectado.

Para especias como aji, pimenton, ajo y cebolla, la determinacion de
humedad se puede realizar en una estufa al vacio, a 70 ‘C y 25 mm de presion,

durante 6 horas aproximadamente.

2.3.4. Determinacién de cenizas totales

Las cenizas de un alimento son un término analitico equivalente al residuo
inorganico que queda después de calcinar la materia organica. Las cenizas
normalmente, no son las mismas sustancias inorganicas presentes en el
alimento original, debido a las perdidas por volatilizacion o a las interacciones

quimicas entre los constituyentes.



El valor principal de la determinacion de cenizas (y también de las cenizas
solubles en agua, la alcalinidad de las cenizas y las cenizas insolubles en &cido)
es que supone un método sencillo para determinar la calidad de ciertos
alimentos, por ejemplo en las especias y en la gelatina es un inconveniente un
alto contenido en cenizas. Las cenizas de los alimentos deberan estar

comprendidas entre ciertos valores, lo cual facilitara en parte su identificacion.

En los vegetales predominan los derivados de potasio y en las cenizas
animales los del sodio. El carbonato potasico se volatiliza apreciablemente a
700 °C y se pierde casi por completo a 900 °C. El carbonato sédico permanece
inalterado a 700 °C, pero sufre pérdidas considerables a 900 °C. Los fosfatos y

carbonatos reaccionan ademas entre si.

2.3.5. Extracto etéreo o de cloruro de metileno, no volatiles

Se hace la extraccion en forma habitual con el respectivo solvente y se
practica una primera pesada del residuo de la evaporacion a temperatura
ambiente (extracto total). Después de desecar a 110 % hasta peso constante se

obtiene el extracto no volatil y por diferencia, el extracto volatil.



2.3.6. Determinacién de la esencia

Se aplica una destilacion al vapor dentro de un aparato cerrado al esmeril
y conectado con una trampa segun Clevenger o segun Lee y Ogg por la cual el
agua condensada, ubicada debajo de la esencia, vuelve al matraz de
destilacién. Una cantidad de la especia en polvo grosero o cortada que permita
recoger 1,5 a 2 ml de esencia se mantiene en ebulliciébn en el matraz de fondo
redondo con unos 300 ml de agua o de soluciéon de NaCl al 10 %, junto con un
agitador magnético y, en caso necesario, con un antiespumante no volatil. Se
prosigue la destilaciéon (con manto de calefaccién) a un ritmo de 1 a 1,5 gotas
por segundo hasta que en 2 lecturas sucesivas el volumen de la esencia

destilada en el tubo graduado ya no aumenta.

Si se trata de esencias mas densas que el agua (clavos, canela, ligustico)
se coloca en el tubo graduado, antes de la destilacion, 1 o 2 ml de xileno, el
cual extrae la esencia del destilado, formando también una capa superior, por
ser menos densa que el agua. Al volumen leido se le resta, en este caso, 0,93,

respectivamente, 1,95 ml del xileno agregado.

2.3.7. Identificacién de las esencias de las especias

Como se describe detalladamente en las diferentes especias, los
componentes especificos de sus esencias se identifican en la esencia,
separada por la destilacion recién descrita o a partir de la especia misma, por la
técnica de la cromatografia en capa fina, generalmente, sobre cromatoplacas
de Silicagel G. (con o sin indicador fluorescente), ya sea preparadas en el

laboratorio o listas para su uso.



2.3.8. Anélisis sensorial de la esencia

Debido al idntenso poder aromatizante, fuera de su analisis olfativo, es
imposible examinar su sabor en su estado original. Para practicar un analisis de
perfil del sabor se hace necesario trabajar por dilucion, siendo lo més apropiado
diluir la esencia al 0,1 % en crema liquida y batiéndola en seguida con un
agitador eléctrico hasta consistencia espesa. Asi se logra obtener una masa
apropiada con una distribucion 6ptima y estable de la esencia (de anis, clavos
etc.) para su examen sensorial, destinado a controlar las condiciones

aromaticas de la esencia, por ejemplo durante el almacenamiento de la especia.

2.3.9. Aspectos toxicolbgicos

Recientemente se ha investigado una posible contaminacién quimica
secundaria de los alimentos a través de las especias con las cuales se han
condimentado. Fuera del aporte nutritivo en elementos trazas esenciales que
pueden presentar algunas especias se ha comprobado que las cantidades de
elementos trazas toxicos que pueden llegar a los alimentos por las especias
agregadas son, en general, escasas y practicamente despreciables, tomando

en cuenta las reducidas proporciones en que se aplican las especias.

Alcanzan los siguientes promedios: 1 - 1,2 ppm (hasta 5 ppm) de plomo;
0,1 - 0,5 ppm de cadmio; y aproximadamente 13 ppm de cobre y de zinc.
Cantidades algo mayores de plomo y cadmio se han encontrado en jengibre y
estragon y especialmente en especias constituidas por hojas (mejorana,

tomillo), por quedar mas expuestas a la contaminacién por su superficie.



En la pimienta blanca se detect6 menos hierro, cobre, zinc, manganeso y
cromo que en la negra, lo que sefiala su mayor contenido en la cubierta del
fruto y por lo tanto, la influencia del descascarado, mientras que los elementos
trazas téxicos: plomo y cadmio parecen tener una distribucion homogénea en

todo el fruto pues ambas clases de pimienta no se diferencian en su contenido.

2.4. Clavo de olor

Esta constituido por los botones florales desecados de la mirtacea,
conocida por 4 nombres cientificos distintos: que en orden de actualidad son los
siguientes: Syzygium aromaticum L., Caryophyllus aromaticus L., Eugenia
caryophyllus o Jambosa caryophyllus. Los botones florales se cosechan poco

antes de la floracion porque entonces su contenido en esencia llega al maximo.

2.4.1. Origen

Como el é&rbol se desarrolla en un clima maritimo tropical, proviene
principalmente de islas, como las Molucas, Madagascar, Indonesia, Filipinas,

islas del Caribe y costa de Guyana.

Mientras en la cocina se usan preferentemente los botones enteros, la
industria los usa molidos. Se aplican para sazonar productos carneos y

marinos, pero también en confiteria y bebidas alcohdlicas.



2.4.2. Componentes

Los clavos de olor no deben incluir mas de 5 % de pedunculos y frutos de
clavo. Ademas, no deben contener mas de 15 % de humedad, de 8 % de
cenizas totales, de 2 % de cenizas insolubles en HCl al 10 % y de 10 % de fibra.
Por otra parte, los clavos deben contener por lo menos 13 % de esencia, la cual
esta constituida por 70-90 % de eugenol, acetil-eugenol que es el acetato de su

grupo fendlico y cariofileno, fuera de indicios de furfural y vainillina.

2.4.3. Presencia de elementos trazas

Investigaciones recientes han demostrado el alto contenido de manganeso
en los clavos de olor y en menor grado en el cardomomo y jengibre que supera
aun su contenido de hierro, de lo que se puede deducir un posible poder

acumulativo de estas 3 especias frente a este elemento traza esencial.

2.4.4. Usos

Los clavos (en cocina) son usados enteros o molidos pero, como son
extremadamente fuertes, se usan en poca cantidad. La especia es usada a
través de toda Europay Asia, es fumada en un tipo de cigarrillo local de
Indonesia llamado kretek, y en algunos cafés del oeste, es mezclado
con marihuana para elaborar carrujos. Los clavos de olor son un material para

elaborar incienso en la cultura china y japonesa.
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Una receta casera comun para aliviar el dolor de muelas es colocar un
clavo de olor junto al diente que duele, o hacerse buches de agua tibia que ha
sido previamente hervida con los mismos. La explicacion cientifica del porqué
es esto efectivamente Util, es que el clavo de olor posee una proporcion alta de
una sustancia llamada eugenol, que es utilizado en aromaterapia y ampliamente
usado como tratamiento anestésico en dolor de dientes, y mezclado con 6xido
de zinc en polvo como cemento dental, pues tiene propiedades analgésicas,

antinflamatorias, antibacterianas y sobre todo anestésicas.

Historicamente los clavos han sido usados en la cocina hindu. En el norte
de India hay salsas que lo llevan afadido, y en el sur se encuentra
principalmente en el plato llamado biryani, y en el arroz para darle sabor.

También tiene atribuidas propiedades antihelminticas.

2.5. Humedad y microbiologia en alimentos

La humedad es un requisito que parece tener en comun todos los seres
vivos. Sin agua no hay organismo que pueda desarrollarse. Los
microorganismos requieren la presencia de agua, en una forma disponible, para

gue puedan crecer y llevar a cabo sus funciones metabdlicas.

La mejor forma de medir la disponibilidad de agua es mediante la actividad
de agua (ay,). La a, de un alimento puede reducirse aumentando la
concentracion de solutos en la fase acuosa de los alimentos mediante la
extraccion del agua o mediante la adicion de solutos. Algunas moléculas del
agua se orientan en torno a las moléculas del soluto y otras quedan absorbidas
por los componentes insolubles de los alimentos. En ambos casos, el agua

gueda en una forma que es menos reactiva.
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Las necesidades de agua de los microorganismos se deben definir en
términos de actividad de agua (ay,) en el medio. Este pardmetro se define
mediante la relacion de la presiéon de vapor del agua (p) del alimento con

respecto a la presion de vapor del agua pura a la misma temperatura (po).

Las bacterias pueden alterar los alimentos con a, superiores a 0,99.
Todos los microorganismos conocidos causantes de toxiinfecciones
alimentarias pueden multiplicarse al menos a los valores mas altos de a,
comprendidos en el intervalo superior a 0,93. Por su parte, las levaduras > 0,88;
hongos > 0,90; haldfilas > 0,75; mohos xerofitos > 0,61; levaduras osmdfilas
>0,61.

Existen relaciones entre a,, temperatura y nutricion, definidas en los

siguientes puntos:

o En primer lugar, a cualquier temperatura, la capacidad de los

microorganismos para crecer se reduce cuando se rebaja la a,.

o En segundo lugar, el intervalo de a, en el crecimiento que existe es

maximo a la temperatura 6ptima de crecimiento.

o En tercer lugar, la presencia de nutrientes aumenta el intervalo de a,, en

el que los microorganismos son capaces de sobrevivir.
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La letalidad de los microorganismos se reduce, a temperatura ambiente y
bajo refrigeracion, al descender la a,, 0 al aumentar la concentracién de solutos.
Esta proteccion que proporciona una a, baja puede disminuirse bajo
condiciones de acidez. La supervivencia a altas temperaturas es generalmente
menor a altas a,, Uno de los métodos mas antiguos para conservar alimentos es
la desecacion o secado; no se sabe exactamente como se llegé a la utilizacion
de este método. La conservacion de los alimentos por desecacion es una
consecuencia directa de la extraccion o de la ligazon de la humedad, sin la cual

los microorganismos no crecen.

La deshidratacion es un método de conservacion de los alimentos basado
en la reduccion de la humedad, lo que se consigue eliminando el agua de los
productos. Durante el curado y salazonado, asi como el almibar y otros
alimentos azucarados son los solutos los que, al ser afiadidos, descienden la
aw. Un pequefio descenso da la a, es a menudo suficiente para evitar la
alteracion de los alimentos siempre que esta reduccidn sea potenciada por
otros agentes tal como ocurre con los nitritos en muchas carnes curadas y con
los componentes del humo en los alimentos ahumados, salazonados y

desecados.

La mayoria de los microorganismos, incluyendo las bacterias patdégenas,
crecen mas rapidamente a niveles de a,, de 0,995 - 0,980 (la a,, de la mayoria
de los medios de cultivo utilizados en el laboratorio es de 0,999 - 0,990). A
valores de a,, inferiores a estos, la velocidad de crecimiento y la poblacion
estacionaria o la masa celular final disminuye y la fase de latencia aumenta. A
una a, suficientemente baja, la cual es dificil de definir con precision, la fase de

latencia se hace infinita, es decir, el crecimiento cesa.
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El crecimiento de la mayoria de bacterias y hongos ocurre a a,, superiores
a 0,90. Sin embargo, entre los microorganismos que tienen una importancia en
la conservacion de los alimentos existen muchos que pueden multiplicarse a
valores de a, mucho mas bajos. Dichos microorganismos se denominan de

forma variada: hal6filos, xerofilos y osmdfilos.

Halofilos. No pueden crecer en ausencia de sal, con frecuencia, requieren
cantidades sustanciales de cloruro sddico para su proliferacion. Este grupo esta
comprendido  principalmente  por bacterias y habitualmente  son
microorganismos muy tolerantes a la sal que los no haldfilos.

Xerofilos. Son organismos que se definen como aquellos que crecen mas
rapidamente bajo condiciones de relativa sequedad o capaces de multiplicarse
a a, inferiores a 0,85. Todos los microorganismos xerofilos conocidos son

mohos o levaduras.

Osmodfilos. Son aquellos que crecen en habitats con altas presiones
osmaticas. Este término se aplica habitualmente a las levaduras tolerantes al

azucar y es sinénimo de xerofilo.

2.6. Determinacion de humedad

Existen varios métodos para la determinacion del contenido de humedad
en productos de diferentes clases, dependiendo de la cantidad de muestra
disponible, el rango de humedad a determinar, la sensibilidad de la muestra al
calor, etc. Entre los distintos métodos para la determinacion de humedad estan:
secado de estufa, secado de estufa al vacio, termobalanza, destilacion

azeotrépicay método de Karl Fischer.

14



2.6.1. Definicién de humedad

Todos los alimentos, cualquiera que sea el método de industrializacion a
gue hayan sido sometidos, contienen agua en mayor 0 menor proporcion. Las
cifras de contenido en agua varian entre un 60 y un 95 % en los alimentos
naturales. En los tejidos vegetales y animales, puede decirse que existe en dos
formas generales: “agua libre” y “agua ligada”. El agua libre o absorbida, que es
la forma predominante, se libera con gran facilidad. El agua ligada se halla
combinada o absorbida. Se encuentra en los alimentos como agua de
cristalizacion (en los hidratos) o ligada a las proteinas y a las moléculas de

sacaridos y absorbida sobre la superficie de las particulas coloidales.

Existen varias razones por las cuales, la mayoria de las industrias de

alimentos determinan la humedad, las principales son las siguientes:

El comprador de materias primas no desea adquirir agua en exceso.

o El agua, si esta presente por encima de ciertos niveles, facilita el

desarrollo de los microorganismos.

o Para la mantequilla, margarina, leche en polvo y queso esta sefialado el

méximo legal.

o Los materiales pulverulentos se aglomeran en presencia de agua, por

ejemplo azlcar y sal.

o La humedad de trigo debe ajustarse adecuadamente para facilitar la

molienda.
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o La cantidad de agua presente puede afectar la textura.

o La determinacién del contenido en agua representa una via sencilla para
el control de la concentracion en las distintas etapas de la fabricacion de

alimentos.

2.6.2. Métodos de secado

Los métodos de secado son los mas comunes para valorar el contenido de
humedad en los alimentos; se calcula el porcentaje en agua por la pérdida en
peso debida a su eliminacién por calentamiento bajo condiciones normalizadas.
Aunque estos métodos dan buenos resultados que pueden interpretarse sobre
bases de comparacién, es preciso tener presente que a) algunas veces es dificil
eliminar por secado toda la humedad presente; b) a cierta temperatura el
alimento es susceptible de descomponerse, con lo que se volatilizan otras
sustancias ademas de agua, y c) también pueden perderse otras materias

volatiles aparte de agua.
2.6.3. Método por secado de estufa
La determinacion de secado en estufa se basa en la pérdida de peso de la
muestra por evaporacion del agua. Para esto se requiere que la muestra sea

térmicamente estable y que no contenga una cantidad significativa de

compuestos volatiles.
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El principio operacional del método de determinacion de humedad
utilizando estufa y balanza analitica, incluye la preparacion de la muestra,

pesado, secado, enfriado y pesado nuevamente de la muestra.

Para las determinaciones de humedad en estufa debe tomarse en cuenta

lo siguiente:

o Los productos con un elevado contenido en azlcares y las carnes con un
contenido alto de grasa deben deshidratarse en estufa de vacio a

temperaturas que no excedan de 70 °C.

o Los métodos de deshidratacion en estufa son inadecuados para
productos, como las especias, ricas en sustancias volatiles distintas del

agua.

o La eliminacién del agua de una muestra requiere que la presion parcial
de agua en la fase de vapor sea inferior a la que alcanza en la muestra;
de ahi que sea necesario cierto movimiento del aire; en una estufa de
aire se logra abriendo parcialmente la ventilacién y en las estufas de

vacio dando entrada a una lenta corriente de aire seco.

o La temperatura no es igual en los distintos puntos de la estufa, de ahi la
conveniencia de colocar el bulbo del termémetro en las proximidades de
la muestra. Las variaciones pueden alcanzar hasta mas de tres grados
en los tipos antiguos, en los que el aire se mueve por conveccion. Las
estufas mas modernas de este tipo estan equipadas con eficaces

sistemas, que la temperatura no varia un grado en las distintas zonas.
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o Muchos productos son, tras su deshidratacién, bastante higroscépicos;
es preciso por ello colocar la tapa de manera que ajuste tanto como sea
posible inmediatamente después de abrir la estufa y es necesario
también pesar la cpsula tan pronto como alcance la temperatura
ambiente; para esto puede precisarse hasta una hora si se utiliza un

desecador de vidrio.

o La reaccion de pardeamiento que se produce por interaccion entre los
aminoacidos y los azucares reductores libera agua durante la
deshidratacion y se acelera a temperaturas elevadas. Los alimentos ricos
en proteinas y azucares reductores deben, por ello, desecarse con

precaucion, de preferencia en una estufa de vacio a 60 °C.

2.6.4. Método por secado en estufa de vacio

Se basa en el principio fisicoquimico que relaciona la presion de vapor con
la presion del sistema a una temperatura dada. Si se abate la presion del
sistema, se abate la presion de vapor y necesariamente se reduce su punto de
ebullicién. Si se sustrae aire de una estufa por medio de vacio se incrementa la

velocidad del secado.

Es necesario que la estufa tenga una salida de aire constante y que la
presion no exceda los 100 mm Hg. y 70 °C, de manera que la muestra no se
descomponga y que no se evaporen los compuestos volatiles de la muestra,

cuya presion de vapor también ha sido modificada.
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2.6.5. Método de secado en termobalanza

Este método se basa en evaporar de manera continua la humedad de la
muestra y el registro continuo de la pérdida de peso, hasta que la muestra se
sitle a peso constante. El error de pesada en este método se minimiza cuando

la muestra no se expone constantemente al ambiente.

2.6.6. Método de destilacion azeotrdpica

El método se basa en la destilacion simultanea del agua con un liquido
inmiscible en proporciones constantes. El agua es destilada en un liquido
inmiscible de alto punto de ebullicibn. ElI agua destilada y condensada se
recolecta en una trampa Bidwell para medir el volumen. Se debe tomar en

cuenta los siguientes aspectos:

o Se recomienda emplear los siguientes disolventes: tetracloruro de

carbono, benceno, metil ciclohexano, tolueno, tetracloroetileno, xileno.

o La Asociacion Americana de Comercio Especias, en sus métodos
oficiales analiticos, recomienda el uso de benceno en lugar de tolueno,
con productos tales como pimientos rojos, cebollas deshidratadas, ajos
deshidratados, etc., que son ricos en azlcares y otras sustancias que
pueden descomponerse, liberando agua, a la temperatura de ebullicion

de tolueno.
o Es preciso limpiar la totalidad del aparato, cada vez que se utilice, con

acido sulfurico-dicromato, enjuagarlo primero con agua y luego con

alcohol y, finalmente, secarlo.
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o Debe calibrarse el colector por sucesivas destilaciones con tolueno de
cantidades de agua medidas con precision. Las lecturas deben

aproximarse en centésimas de mililitro.

o La eleccion del colector depende del volumen de agua que se espera
recoger, del grado de precision requerido y de la facilidad con que el

disolvente refluya.

2.6.7. Método de Karl Fischer

Es el tnico método quimico comunmente usado para la determinacion de
agua en alimentos que precisamente se basa en su reactivo. Este reactivo fue
descubierto en 1936 y consta de yodo, dioxido de azufre, una amina
(originalmente se empleaba piridina sin embargo por cuestiones de seguridad y
toxicidad se esta reemplazando por imidazol) en un alcohol (ejemplo metanol).

Inicialmente, el diéxido de azufre reacciona con el metanol para formar el
éster el cual es neutralizado por la base. El éster es oxidado por el yodo a metil

sulfato en una reaccion que involucra al agua.

Habitualmente se utiliza un exceso de diéxido de azufre, piridina y metanol
de manera que la fuerza del reactivo venga determinada por la concentracion
de yodo. Este reactivo es un poderoso deshidratante, por lo que tanto la
muestra como el reactivo deben protegerse contra la humedad del aire,
cualquiera gque sea la técnica usada. Se hace por titulacién y estas pueden ser
visuales o potenciométricas. En su forma mas simple el mismo reactivo
funciona como indicados. La disolucion muestra mantiene un color amarillo
canario mientras haya agua, que cambia luego a amarillo cromato y después a

pardo en el momento del vire.
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En su forma més simple el método potenciométrico consta de una fuente
de corriente directa, un redstato, un galvandémetro o microamperimetro y
electrodos de platino, dos cosas son necesarias para la determinacion: una
diferencia de potencial que de una corriente y el contacto del titulante con el

analito.

Este método se aplica a alimentos con bajo contenido de humedad por
ejemplo frutas y vegetales deshidratados, aceite y café tostado, no es

recomendable para alimentos con alto contenido de humedad.

2.7. Destilacion

Destilacion, proceso que consiste en calentar un liquido hasta que sus
componentes mas volatiles pasan a la fase de vapor y, a continuacién, enfriar el
vapor para recuperar dichos componentes en forma liquida por medio de la
condensacion. El objetivo principal de la destilacién es separar una mezcla de
varios componentes aprovechando sus distintas volatilidades, o bien separar los

materiales volatiles de los no voléatiles.

En la evaporacion y en el secado, normalmente el objetivo es obtener el
componente menos volatil; el componente mas volatil, casi siempre agua, se
desecha. Sin embargo, la finalidad principal de la destilacibn es obtener el
componente mas volatil en forma pura. Por ejemplo, la eliminacion del agua de
la glicerina evaporando el agua, se llama evaporacion, pero la eliminacién del
agua del alcohol evaporando el alcohol se llama destilacion, aunque se usan

mecanismos similares en ambos casos.
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2.7.1. Teoria de la destilacion

En la mezcla simple de dos liquidos solubles entre si, la volatilidad de
cada uno es perturbada por la presencia del otro. En este caso, el punto de
ebullicibn de una mezcla al 50 %, por ejemplo, estaria a mitad de camino entre
los puntos de ebullicion de las sustancias puras, y el grado de separacion
producido por una destilacion individual dependeria solamente de la presion de
vapor, o volatilidad de los componentes separados a esa temperatura. Esta
sencilla relacion fue anunciada por vez primera por el quimico francés Francgois
Marie Raoult (1830-1901) y se llama ley de Raoult. Esta ley sélo se aplica a
mezclas de liquidos muy similares en su estructura quimica, como el benceno y

el tolueno.

En el ejemplo anterior, la volatilidad del alcohol en disolucion acuosa
diluida es varias veces mayor que la predicha por la ley de Raoult. En
disoluciones de alcohol muy concentradas, la desviacion es aun mayor: la
destilacién de alcohol de 99 % produce un vapor de menos de 99 % de alcohol.
Por esta razon el alcohol no puede ser concentrado por destilacibn mas de un

97 %, aungue se realice un numero infinito de destilaciones.

2.7.2. Destilacion fraccionada

En el ejemplo anterior, si se consigue que una parte del destilado vuelva
del condensador y gotee por una larga columna a una serie de placas, y que al
mismo tiempo el vapor que se dirige al condensador burbujee en el liquido de
esas placas, el vapor y el liquido interaccionaran de forma que parte del agua

del vapor se condensara y parte del alcohol del liquido se evaporara.
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Cada placa es equivalente a una redestilacion, y construyendo una
columna con el suficiente nimero de placas, se puede obtener alcohol de 95 %
en una operacion individual. Ademas, introduciendo gradualmente la disolucion
original de 10 % de alcohol en un punto en mitad de la columna, se podra
extraer practicamente todo el alcohol del agua mientras desciende hasta la
placa inferior, de forma que no se desperdicie nada de alcohol.

Este proceso, conocido como rectificacion o destilacién fraccionada, se
utiliza mucho en la industria, no sélo para mezclas simples de dos componentes
(como alcohol y agua en los productos de fermentacion, u oxigeno y nitrégeno
en el aire liquido), sino también para mezclas mas complejas como las que se

encuentran en el alquitran de hulla y en el petroleo.

La columna fraccionadora que se usa con mas frecuencia es la llamada
torre de burbujeo, en la que las placas estan dispuestas horizontalmente,
separadas unos centimetros, y los vapores ascendentes suben por unas
capsulas de burbujeo a cada placa, donde burbujean a través del liquido. Las
placas estan escalonadas de forma que el liquido fluye de izquierda a derecha

en una placa, luego cae a la placa de abajo y alli fluye de derecha a izquierda.

La interaccion entre el liquido y el vapor puede ser incompleta debido a
que puede producirse espuma y arrastre de forma que parte del liquido sea
transportado por el vapor a la placa superior. En este caso, pueden ser
necesarias cinco placas para hacer el trabajo de cuatro placas teoricas, que
realizan cuatro destilaciones. Un equivalente barato de la torre de burbujeo es
la llamada columna apilada, en la que el liquido fluye hacia abajo sobre una pila

de anillos de barro o trocitos de tuberias de vidrio.
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La Unica desventaja de la destilacion fraccionada es que una gran fraccion
(mas o menos la mitad) del destilado condensado debe volver a la parte
superior de la torre y eventualmente debe hervirse otra vez, con lo cual hay que
suministrar mas calor. Por otra parte, el funcionamiento continuo permite
grandes ahorros de calor, porque el destilado que sale puede ser utilizado para

precalentar el material que entra.

Cuando la mezcla esta formada por varios componentes, estos se extraen
en distintos puntos a lo largo de la torre. Las torres de destilacion industrial para
petréleo tienen a menudo 100 placas, con al menos diez fracciones diferentes
gue son extraidas en los puntos adecuados. Se han utilizado torres de mas de

500 placas para separar isétopos por destilacion.

2.7.3. Destilacién por vapor

Si dos liquidos insolubles se calientan, ninguno de los dos es afectado por
la presencia del otro (mientras se les remueva para que el liquido mas ligero no
forme una capa impenetrable sobre el mas pesado) y se evaporan en un grado
determinado solamente por su propia volatilidad. Por lo tanto, dicha mezcla
siempre hierve a una temperatura menor que la de cada componente por
separado. El porcentaje de cada componente en el vapor sélo depende de su
presion de vapor a esa temperatura. Este principio puede aplicarse a sustancias
gue podrian verse perjudicadas por el exceso de calor si fueran destiladas en la

forma habitual.
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2.7.4. Destilacién al vacio

Otro método para destilar sustancias a temperaturas por debajo de su
punto normal de ebullicion es evacuar parcialmente el alambique. Por ejemplo,
la anilina puede ser destilada a 100 °C extrayendo el 93 % del aire del
alambique. Este método es tan efectivo como la destilacién por vapor, pero mas
caro. Cuanto mayor es el grado de vacio, menor es la temperatura de
destilacidon. Si la destilacion se efectda en un vacio practicamente perfecto, el

proceso se llama destilacién molecular.

Este proceso se usa normalmente en la industria para purificar vitaminas y
otros productos inestables. Se coloca la sustancia en una placa dentro de un
espacio evacuado y se calienta. El condensador es una placa fria, colocada tan
cerca de la primera como sea posible. La mayoria del material pasa por el

espacio entre las dos placas, y por lo tanto se pierde muy poco.

2.7.5. Destilacién azeotrdpica

Un azeotropo (o mezcla azeotropica) es una mezcla liquida de dos o mas
componentes que posee un Unico punto de ebullicién constante vy fijo, y que al
pasar al estado vapor (gaseoso) se comporta como un compuesto puro, 0 sea
como si fuese un solo componente. Un azeétropo, puede hervir a una
temperatura superior, intermedia o inferior a la de los constituyentes de la
mezcla, permaneciendo el liquido con la misma composicion inicial, al igual que

el vapor, por lo que no es posible separarlos por destilacion simple.

25



El azeo6tropo que hierve a una temperatura maxima se llama azeotropo de
ebullicibn méaxima y el que lo hace a una temperatura minima se llama
azeotropo de ebullicion minima, los sistemas azeotropicos de ebullicion minima

son mas frecuentes que los de ebullicion maxima.

Un ejemplo es la mezcla de etanol y agua, que forma un azeotropo para
una concentracion del 95 % en peso de alcohol, que hierve a una temperatura
de 78,2 °C. Con una destilacion simple se obtiene un alcohol con esta
concentracion (titulo), pero para conseguir un compuesto mas puro se necesita

utilizar recursos especiales como una destilacion azeotrépica.

En quimica, la destilacién azeotrépica es una de las técnicas usadas para
romper un azedétropo en la destilacion. Una de las destilaciones mas comunes
con un azeotropo es la de la mezcla etanol-agua. Usando técnicas normales de

destilacion, el etanol solo puede ser purificado a aproximadamente el 95 %.

Una vez que se encuentra en una concentracion de 95:5 % etanol/agua,
los coeficientes de actividad del agua y del etanol son iguales, entonces la
concentracion del vapor de la mezcla también es de 95:5 % etanol/agua, por lo
tanto las destilaciones posteriores son inefectivas. Algunos usos requieren
concentraciones de alcohol mayores, por ejemplo cuando se usa como aditivo
para la gasolina. Por lo tanto el aze6tropo 95:5 % debe romperse para lograr

una mayor concentracion.
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En uno de los métodos se adiciona un material agente de separacion. Por
ejemplo, la adicion de benceno a la mezcla cambia la interaccion molecular y
elimina el azeodtropo. La desventaja, es la necesidad de otra separacion para
retirar el benceno. Otro método, la variacion de presion en la destilacion, se
basa en el hecho de que un azedtropo depende de la presion y también que no
es un rango de concentraciones que no pueden ser destiladas, sino el punto en
el que los coeficientes de actividad se cruzan. Si el azeo6tropo se salta, la

destilacion puede continuar.
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3. DISENO METODOLOGICO

3.1. Variables

A continuacion se nombran las variables dependientes e independientes
que tuvieron influencia en el analisis del contenido de humedad por medio de

destilacidon azeotropica:

o Independientes: las variables independientes fueron el tamafio de
particula o granulometria del clavo de olor y el disolvente organico

utilizado para la destilacion.

o Dependientes: la variable dependiente o de respuesta fue el porcentaje
de humedad, el cual se obtuvo de manera indirecta relacionando el
volumen de agua recolectado en la destilacién, la densidad del agua y el

peso de la muestra del clavo de olor.

3.2. Delimitacion del campo de estudio

El estudio se limitd a la separacién del contenido de agua de clavo de olor
(Eugenia caryophyllata Thunb) proveniente de Brasil, en el que se determind el
porcentaje de humedad a dos diferentes tamafios de particula (particulas de
2,000 mm a 0,420 mm y de 0,297 mm a 0,177 mm) y utilizando dos disolventes
organicos (tolueno y xileno) realizando la separacion por medio de destilacion
azeotropica basado en la Norma COGUANOR NGO 34 153 h2 (determinacién

del contenido de humedad en especias y condimentos).
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Los resultados de los analisis por la destilacion se compararon con los
porcentajes de humedad obtenidos por el método de termobalanza utilizando

los mismos tamarios de particula.

3.3. Recursos humanos disponibles

Las personas que participaron en la ejecucion, elaboracion, supervision y

revision del estudio fueron:

o Tesista William Alexander Villegas Herrera

o Asesor Inga.Qca. Telma Maricela Cano Morales
o Coasesor Ing. Qco. Mario José Mérida Meré

3.4. Recursos materiales disponibles

Las materias primas utilizados para la determinacion del contenido de

humedad del clavo de olor fueron:

o Clavo de olor molido

o Tolueno grado reactivo

o Xileno grado reactivo

o Alcohol etilico 95 % para limpieza de equipo
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Cristaleria y equipos utilizados para la realizacion de los analisis de

humedad:

. Balanza analitica

o Condensador de 40 centimetros de largo
o Bomba para recirculacion de agua

. Balén de 500 mL

o Perlas de ebullicion

o Plancha de calentamiento

o Soporte universal

o Trampa de destilacidon Bidwell-Sterling de 5 mL

o Tamices Mesh No. 10, 40, 50y 80

o Campana de extraccion
. Termobalanza Mettler Toledo HB43
3.4.1. Infraestructura

La investigacion se llevd a cabo en el Laboratorio de Investigacion de
Extractos Vegetales (LIEXVE), seccion Quimica Industrial, Centro de
Investigaciones de Ingenieria de la Universidad de San Carlos de Guatemala y

en Empresa Comercializadora de Especias.
3.5. Técnica Cuantitativa

Se utiliz6 una técnica volumétrica para poder determinar el porcentaje de
humedad del clavo de olor, para ello se conté con un equipo de destilacion

formado por un balén de 500 mL, un condensador de reflujo y una trampa con

escala graduada de 5 mL con divisiones de 0,1 mL.
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Debido a que el agua tiene una densidad mayor a la de los disolventes
utilizados, al momento de condensarse esta se aloj6 en la parte baja y
graduada de la trampa desplazando al disolvente y permitiendo realizar una

lectura directa del volumen de agua recolectado.

Relacionando el volumen de agua recolectado, la densidad del agua y la
masa de muestra de clavo de olor se calculo el porcentaje de humedad para

cada corrida.
3.5.1. Procedimiento para la determinacion del porcentaje de
humedad del clavo de olor utilizando el método de

destilacion azeotropica

Se utilizd el siguiente procedimiento para la destilacion del agua de la

muestra:
A. Se colocaron 30 g de clavo de olor en el balén de 500 mL.
B. Se afladieron 80 mL de disolvente (tolueno o xileno) al balén, cubriendo

por completo la muestra y agitando para mezclar. Se agregaron perlas

de ebullicién.

C. Se conectd la trampa colectora, el refrigerante y la bomba de

recirculacion.

D. Se llend la parte graduada de la trampa con disolvente a través del

refrigerante hasta que rebalso al balon de destilacion.
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E. Se coloco el dispositivo sobre la plancha de calentamiento y se elevd

lentamente la temperatura del disolvente hasta llevar a ebullicion

F. Cuando aparentemente se elimind toda el agua (lo que se manifesté por
la aparicion de una capa clara de disolvente en la parte superior de la
trampa) se lavd el condensador vertiendo disolvente por el extremo

superior.

G. Se continud la destilacién durante otros 15 minutos y luego se sumergio
la porciéon graduada de la trampa en agua a aproximadamente 25 °C,
hasta que la capa de disolvente se pudo observar claramente y luego se

leyé el volumen de agua.

3.6. Analisis estadistico

Para poder determinar si existia diferencia significativa en el porcentaje de
humedad del clavo de olor al utilizar diferente granulometria y diferente solvente

se aplico un andlisis de varianza a cierto nivel de confianza establecido (0,05).
3.6.1. Disefio experimental
Se eligi6 un experimento bifactorial en un disefio completamente
aleatorizado, de esta manera se obtuvieron resultados para cada combinacién

posible de niveles con cada uno de los factores involucrados en un numero

establecido de repeticiones para cada tratamiento.
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El disefio experimental se dividié en dos factores y dos niveles para cada
factor, es decir, un arreglo cuadrado. Como factores se eligié disolvente y
tamafo de particula, tolueno y xileno como niveles del disolvente y particulas
entre 2,000 y 0,420 mm (Mesh No. 10 - 40) y particulas entre 0,297 mmy 0,177

mm (Mesh No. 50 - 80) como niveles para el tamafio de particula.

Se realizaron tres repeticiones para cada tratamiento (la Norma
COGUANOR NGO 34 153 h2 establece dos repeticiones como minimo) y por lo
tanto se llevaron a cabo doce corridas u observaciones. En la tabla siguiente se
muestra el arreglo elaborado para los distintos tratamientos.

Tabla l. Arreglo rectangular para tratamientos con tres réplicas

Factor A: Tamafio de particula

Factor B: Disolvente Particulas entre Particulas entre
mesh No. 10y 40 mesh No. 50 y 80

Tlll T121

Tolueno Tiss T

T113 T123

To11 Ton1

Xileno Toia Tom

T213 T 223

Fuente: elaboracion propia.
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3.6.2. Sumatorias y medias para cada tratamiento y analisis

de varianza

Los resultados de los porcentajes de humedad se agruparon a manera de

facilitar el calculo de sumatorias de los factores A y B, tal como se muestra en la
siguiente tabla:

Tabla Il. Experimento general factorial de dos factores con r
observaciones
Factor A
1 2 Totales
T]_]_ T12 T]_a Bl
2 T T T B
Factor B 2 2 - 2
b Th1 Th2 Tok By
Totales A A; An 2y

T;; = Total de observaciones en el renglon i y columna j

Fuente: SCHEAFFER, Richard. Probabilidad y estadistica para ingenieria. p. 519.

Luego ordenar los resultados se realiz6 un andlisis de varianza al disefio
de bloques, ya que por medio de este tipo de analisis estadistico es posible
separar y estimar las diferentes causas de variacion, permitiendo asignar parte

de las causas de variacion a cada una de las variables de operacion.
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El resumen del andlisis de varianza se presenta en la siguiente:

Tabla lll. Andlisis de varianza para un disefio de bloques aleatorizado
Cuadrado
Fuente de Grados de  Sumade . ,
o ' medio Relacion F
Variacion Libertad Cuadrados .
(varianzas)
Tratamientos ab-1 SST MST
Factor A a-1 SS(A) MS(A) MS(A)/MSE
Factor B b-1 SS(B) MS(B) MS(B)/MSE

Interaccion A
(@a-1)(b-1) SS(AxB) MS(A x B) MS(A xB)/MSE

x B
Error ab(r-1) SEC MSE
Total n-1 TSS

Fuente: SCHEAFFER, Richard. Probabilidad y estadistica para ingenieria. p. 520.

3.6.3. Andlisis de hipotesis

Para poder aceptar o rechazar la hipétesis nula y la hipotesis alternativa

se parti6 de los siguientes supuestos:

o Cada poblacion (combinaciéon de factores) tiene una distribucion de

probabilidades normal e independiente.

o Son iguales las varianzas de las distribuciones de probabilidad.
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Tomando en cuenta los enunciados anteriores se calculé la medida

estadistica de prueba F para la interaccién A x B.

El criterio utilizado para rechazar o aceptar la hipotesis fue:

F > Fof(a-1)(b - 1),(ab(r -1)]

Se utilizé a = 0,05 de manera que se tiene un intervalo de confianza del
95 %.
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Tabla IV.

caryophyllata Thunb) por destilacion azeotropica para tamafo de particula

4.

RESULTADOS

entre mesh 10y 40

Porcentaje de humedad del clavo de olor (Eugenia

Porcentaje de humedad (%)

Solvente | Corrida | Corrida | Corrida | X o
1 2 3
Tolueno 7,33 7,00 7,00 7,11 | 0,19
Xileno 8,00 8,33 8,00 8,11 | 0,19

Tabla V.

caryophyllata Thunb) por destilacién azeotropica para tamafio de particula

Fuente: elaboracion propia, datos de apéndice 2.

entre mesh 50y 80

Porcentaje de humedad del clavo de olor (Eugenia

Porcentaje de humedad (%)

Solvente | Corrida | Corrida | Corrida | X o
1 2 3
Tolueno 6,67 6,33 6,67 6,56 | 0,20
Xileno 7,00 7,33 7,33 7,22 | 0,19

Fuente: elaboracion propia, datos de apéndice 2.
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Figura 1. Porcentaje de humedad del clavo de olor (Eugenia

caryophyllata Thunb) en funcién del disolvente a diferentes tamafios de

particula
8,50
8,00 /’
7,50

—@— Mesh No.
/ /. 10 al 40
7,00 == Mesh No.
./ 50al 80
6,50

Porcentaje de Humedad (%)

6,00 T
Tolueno Xileno
Disolvente
Fuente: elaboracion propia, basado en tablas V y VI.
Tabla VI. Porcentaje de humedad del clavo de olor (Eugenia

caryophyllata Thunb) por destilacién azeotrépica con tolueno como

disolvente

Porcentaje de humedad (%)
Tamafo de
] Corrida | Corrida | Corrida | X o
particula
1 2 3
Mesh 10 al 40 7,33 7,00 7,00 7,11 | 0,19
Mesh 50 al 80 6,67 6,33 6,67 6,56 | 0,20

Fuente: elaboracion propia, datos de apéndice 2.
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Tabla VII.

Porcentaje de humedad del clavo de olor (Eugenia

caryophyllata Thunb) por destilacion azeotropica con xileno como

disolvente

Porcentaje de humedad (%)
Tamafo de
] Corrida | Corrida | Corrida | X o
particula
1 2 3
Mesh 10 al 40 8,00 8,33 8,00 8,11 | 0,19
Mesh 50 al 80 7,00 7,33 7,33 7,22 | 0,19

Fuente: elaboracion propia, datos de apéndice 2.

Figura 2.

Porcentaje de humedad del clavo de olor (Eugenia

caryophyllata Thunb) en funcién del tamafio de particula utilizando

diferentes disolvente

8,50

8,00

LG

7,50

T~

7,00

—_

.

6,50

Porcentaje de Humedad (%)

6,00

\.

10 al 40

50 al 80

Tamaiio de particula (mesh)

—@—Tolueno

== Xileno

Fuente: elaboracion propia, basado en tablas VIl y VIIL.
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Tabla VIII.

distintos tamafos de particula

Porcentaje de humedad del clavo de olor por termobalanza a

Porcentaje de humedad (%)
Tamafo de
] Corrida | Corrida | Corrida X o
particula
1 2 3
Mesh 10 al 40 16,25 17,55 17,38 | 17,06 | 0,71
Mesh 50 al 80 22,26 24,95 23,68 | 23,63 | 1,35

Fuente: elaboracion propia, datos de apéndice 2.

Figura 3. Porcentaje de humedad del clavo de olor en funcién del
tamafo de particula por método de termobalanza

26,00
£ 24,00
®
S 22,00
[
£ /
£ 20,00
()] /
T
2, 18,00
[}
g «
© 16,00
]
Q.

14,00 .

10 al 40 50 al 80
Tamaiio de particula (mesh)

Fuente: elaboracion propia, basado en tabla IX.
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Figura 4. Comparacién de métodos para determinar porcentaje de
humedad en el clavo de olor (Eugenia caryophyllata Thunb)

25,00

O Termobalanza

20,00

O Destilacion

15,00 -

10,00 -

Porcenjae de humedad (%)

5,00

0,00

10al 40 50 al 80
Tamaiio de particula (mesh)

Fuente: elaboracion propia, basado en tabla IX y datos de apéndice 2.
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5. DISCUSION DE RESULTADOS

Los clientes a nivel industrial fijan especificaciones para los productos que
adquieren, para asegurar que las materias primas que utilicen no afectaran su
proceso productivo y su producto final. En muchas ocasiones al determinar el
porcentaje de humedad para el clavo de olor por medio del método con
termobalanza (el cual se reporta al cliente en un certificado de analisis) se
obtuvieron valores por arriba del limite maximo establecido, dando lugar esta
situacion a un posible reclamo o rechazo del producto por parte del cliente
debido al contenido de humedad fuera de especificacion, por lo tanto se
propuso el método de destilacion azeotropica para la obtencion de porcentajes

reales y dentro de especificacion.

Para la aplicacion del método de destilacion primero se obtuvo el producto
molido en un molino industrial y luego se realiz6 la separacion de tamafios de
particula por medio de un set de tamices colocados en el orden 10, 40, 50 y 80
de modo que el producto molido retenido sobre el tamiz 40 y 80 se utiliz6 para

la realizaciéon de los andlisis.

Para cada corrida se colocaron 30 gramos del clavo de olor molido dentro
de un balon de 500 mililitros y 80 mililitros de solvente para cubrir por completo
la muestra, se armoé el equipo de destilacion colocando primero la trampa de
destilacion Bidwell-Stearling y luego el condensador en la parte superior. Luego
se agreg6 solvente por la parte de arriba del condensador hasta llenar la trampa

y rebalsar un poco hacia el balén.
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Aplicando calor se procedio con la destilacion hasta obtener un volumen
constante de agua en la parte graduada de la trampa. Se realiz6 la lectura del

volumen y luego se calcul6 el porcentaje.

El método de destilacion azedtropica se basa en principio de la
inmiscibilidad entre un solvente organico y el agua contenida en la muestra a
analizar. El agua contiene moléculas muy polares y se unen unas a otras
fuertemente por puentes de hidrégeno, ademas posee una constante dieléctrica
elevada (80,1) a diferencia del tolueno y el xileno que son hidrocarburos ciclicos
no polares y con constantes dieléctricas bajas (2,38 y 2,57 respectivamente), de
esta manera el agua condensada desciende a través de la trampa de

destilacion llena con solvente sin mezclarse o disolverse en este.

El caso contrario se da si parte del aceite esencial del clavo de olor llega a
ser arrastrado por el solvente y condensado hacia la trampa, ya que el aceite
esencial de clavo de olor estd compuesto en aproximadamente de un 70 % a un
90% de Eugenol el cual es un compuesto de la clase alilbencenos, dificilmente
soluble en agua y soluble en solventes organicos.

Al analizar los resultados obtenidos, con respecto a la granulometria se
obtuvieron porcentajes de humedad mayores para las particulas mas gruesas
(mesh 10 al 40) con ambos disolventes, como se puede ver en la figura 1, esto
se debe a que mientras mas grande es el tamafio del fragmento clavo de olor
se necesita un menor tiempo de molienda, y por lo tanto se genera menos calor
por friccion en la criba del molino, en consecuencia hay menor aumento de la
temperatura y se pierde una menor cantidad de agua por evaporacion en el
proceso, para obtener un producto mas fino, muchas veces se requiere moler
varias veces el producto y si se toca el molino es evidente las altas

temperaturas generadas.
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Es por esto que algunos molinos tienen un sistema de refrigeracion
incorporado, el cual ayuda a mantener una temperatura adecuada de manera
que se evita la pérdida no solo de agua, sino de aceites esenciales y

componentes que confieren el olor y sabor caracteristico de una especia.

Al comparar los resultados de humedad para los disolventes a diferentes
tamafnos de particula como se puede observar en la figura 2, el xileno presenta

los porcentajes mas altos para ambas granulometrias.

Los dos disolventes a pesar de ser compuestos quimicos similares en su
naturaleza presentan distintos puntos de ebullicion, el tolueno posee en punto
de ebullicién de 383,8 K (111 °C) en comparacion con el xileno cuyo punto de
ebullicion es 417,1 K (144 °C). Tomando en cuenta que el punto de ebullicion
del agua en la ciudad de Guatemala es de 367,3 K (94,2 °C) hay una diferencia
de 49,8 y 16,8 grados para el xileno y el tolueno respectivamente, lo cual
permite que la evaporacion del agua contenida en las particulas de clavo de
olor molido sea méas rapida y mas eficiente al utilizar xileno debido al

requerimiento del método de llevar al solvente a su punto de ebullicion.

Por medio del analisis de varianza se acepto la hipétesis nula y se rechazé
la hipétesis alternativa para la interaccion entre el disolvente y el tamafio de
particula (interacciébn A x B) como efecto conjunto. Al analizar los efectos por
separado del disolvente (factor A) y el tamafio de particula (factor B) si existid
diferencia significativa en los resultados de humedad en un nivel de
significancia del 5 % (a=0,05). Por lo tanto el porcentaje de humedad si es
afectado por el efecto independiente del solvente o tamafo de particula

utilizado.
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Para el método de termobalanza se obtuvieron los porcentajes de
humedad més altos con la granulometria mas fina y los més bajos para el
tamafo de particula mas grande (ver tabla IX y figura 3). Debido a que este
método aplica el analisis gravimétrico volatilizando el analito de interés y
determinando la diferencia entre el peso inicial y el peso final y ademas se
aplican temperaturas arriba de 150 °C, existe evaporacion de agua y de aceites

esenciales o componentes volatiles, lo cual incide en el resultado final.

Se ha demostrado que para tamafios de particula mas pequefios hay
mayor extraccion o rendimiento de aceite esencial, consecuencia de dejar
expuesto una mayor area con contenido de aceite esencial (mayor area de
contacto, solvente-particula), lo cual facilita su extraccion o evaporacion, es por
esto que se obtuvieron porcentajes mas altos para el tamafio de particula mas

fina en este método.

En la figura 4 se presenta la comparacion entre el método con
termobalanza y el método de destilacién azeotropica para la determinacion del
porcentaje humedad. Se ha establecido que los clavos de olor no deben
contener mas de 15 % de humedad, lo cual se cumple en los porcentajes
obtenidos por medio de destilacion azeotropica, siendo el valor promedio mas
alto 7,61 % en contraste con la termobalanza donde se obtuvo 17,06% como el
valor medio mas bajo. También se puede observar que el método de destilacion
azeotrgpica presenta porcentajes cercanos en los dos tamafios de particulas a

diferencia de los resultados con termobalanza donde hay mayor variacion.
Para particulas entre mesh 10 y 40 el porcentaje con termobalanza es 2,2

veces mayor que el porcentaje obtenido por destilacion y en particulas entre

mesh 50 y 80 el porcentaje con termobalanza es 3,4 veces mayor.
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CONCLUSIONES

La interaccion entre el disolvente y el tamafio de particula no afecta
significativamente el porcentaje de humedad al ser determinado por el

método de destilacion azeotropica.

Existe diferencia significativa en el porcentaje de humedad por
destilaciéon al variar el tamafio de particula entre mesh 10 al 40 y mesh
50 al 80.

El disolvente utilizado para el analisis por destilacion si afecta el
resultado de porcentaje de humedad. Con el xileno se obtuvieron los

porcentajes mas altos en ambas granulometrias 8,11y 7,22 %.

Para productos alimenticios que poseen componentes volatiles organicos
el método por destilacion azeotrépica es el método mas adecuado para

determinar el contenido de agua.

Con el analisis por termobalanza pueden llegar a reportase porcentajes
de humedad para el clavo de olor del doble de magnitud o mas que con
el método de destilacion. Para particulas entre mesh 10 al 40 se obtuvo
con termobalanza 17,06 % y por destilacién 7,61% para particulas entre
mesh 50y 80, 23,63 % con termobalanza y 6,89 % por destilacion.

49



50



RECOMENDACIONES

Al realizar el andlisis de humedad por destilacion se debe de contar con
una muestra representativa del lote de producto molido que se va
analizar, ya que los resultados si se ven afectados por el tamafio de

particula de la muestra.

Para evitar que la humedad del ambiente se condense dentro del equipo
de destilacion se debe colocar un tapén de algodon en la parte superior
del condensador.

Es adecuado realizar como minimo dos repeticiones para cada andlisis
de humedad por destilacion y los resultados no deben de diferir en mas

de 0,2 mL en la lectura del volumen de agua recolectado.
Realizar un analisis de los componentes volatiles distintos al agua que

contribuyen a obtener porcentajes altos de humedad con el método por

termobalanza.
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APENDICES

APENDICE 1: Muestra de célculo

1. Ecuacion para calcular el porcentaje de humedad:

Vp
C = —x100
m
Donde:
o C = porcentaje de humedad (%)
o V = volumen de agua recolectado (mL)

o p = densidad absoluta del agua a 25 °C igual a 0.997 g/ mL, la cual
puede redondearse a 1 g/mL, sin que para el caso se introduzca un error

apreciable.
Ejemplo:

8
— MX 100 = 6.66%
30g

Nota: De la misma forma se calcularon los porcentajes de humedad para

todas las corridas realizadas. Véase apéndice 2.
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2. Determinacién del valor medio:

Donde:
o X = media para una muestra
o n = tamafo de la muestra
o X; = iésimo valor posible de x
Ejemplo:

_ 6.67% + 6.33% + 6.67%
- 3

=6.56 %

Xj

Nota: de la misma forma se calcularon las medias de los porcentajes de

humedad para todas las corridas realizadas. Véase apéndice 2.

56



3. Ecuaciones para calcular grados de libertad:

GLT =ab -1
GLA=a-1
GLB=b-1
GL AxB = a—-1(b-1)
GLE = ab(r—1)

Donde:

o GLT = grados de libertad para tratamientos

o GLA = grados de libertad para factor A
o GLB = grados de libertad para factor B

o GL(A x B) = grados de libertad para interaccion entre factores
o GLE = grados de libertad para errores

o a = numero de niveles para factor A

o b = nimero de niveles para factor B

o r = nimero de réplicas

Ejemplo:

GLT=4-1=3

Nota: de la misma forma se calcularon los deméas grados de libertad.

Véase apéndice 2.
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4. Determinaciéon de la suma total de cuadrados:

( »°
TSS=  y?—
SS y =
Donde:
. TSS = suma total de cuadrados
o y = medias de tratamientos
. n = tamafo total de la muestra
Ejemplo:
(87)%
TSS = 634.78 — 2 = 4,03

Nota: véase apéndice 2.
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5. Determinacion de la suma de cuadrados de tratamientos:

T?2 2
ssr= (Y
. T n
ij
Donde:
o SST = suma de cuadrados de tratamientos
) T;; = total de observaciones en el renglon i y columna j
o r = nimero de réplicas
o y = medias de tratamientos
o n = tamano total de la muestra
Ejemplo:

2
= 3.73

1
SST = 3 2133 2+ 19.67 2+ 2433 2+ 21.67 2+ —

Nota: véase apéndice 2.
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6. Ecuaciones para calcular suma de cuadrados para los factores A

y B:
a 2 2
(v
SS(A) = —-—
(A) ~ br n
1=1
b
B} ()
SS(A) = J_
(A) _oar n
1=1
Donde:

o SS(A) = suma de cuadrados para factor A
o SS(B) = suma de cuadrados para factor B
o Ai = sumatoria de totales del nivel A
o Bi = sumatoria de totales del nivel B
o a = namero de niveles para factor A
o b = nimero de niveles para factor B
o r = nimero de réplicas
o y = medias de tratamientos
o n = tamafio total de la muestra
Ejemplo:

2

SSA—1 45.67 2+ 4133 2 87 = 1.56
_6 . . 12 - .

Nota: véase apéndice 2.
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7. Determinacion de la suma de cuadrados para lainteraccion Ay B

SS(Ax B) = SST — SS(A) — SS(B)

Donde:
o SS(A x B) = suma de cuadrados para la interaccion entre Ay B
o SST = suma de cuadrados de tratamientos
o SS(A) = suma de cuadrados para factor A
o SS(B) = suma de cuadrados para factor A
Ejemplo:

SS(AxB) =3.73 —1.56 — 2.08 = 0.08

Nota: véase apéndice 2.
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8. Determinaciéon de la suma del error al cuadrado:

SEC = TSS — SST

Donde:

SEC = suma del error al cuadrado

TSS = suma total de cuadrados

SST = suma de cuadrados de tratamientos

Ejemplo:

SEC =4.03 —3.73 =0.03

Nota: véase apéndice 2.
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9. Ecuaciones para el calculo de cuadrados promedio:

MST = ﬂ
ab—-1
SS(A
MS(A) = ﬁ
SS(B
MS(B) = b%l)
MS(AXE) = SS(Ax B)
a—1(b-1)
MSE = i
ab(r—1)
Donde:
o MST = cuadrado promedio para los tratamientos
o MS(A) = cuadrado promedio para el factor A
o MS(B) = cuadrado promedio para el factor B
o MS(A x B) = cuadrado promedio para la interaccién entre Ay B
o MSE = cuadrado promedio del error
. SST = suma de cuadrados de tratamientos
o SS(A) = suma de cuadrados para factor A
o SS(B) = suma de cuadrados para factor A
o SS(A x B) = suma de cuadrados para la interaccion entre Ay B
. SEC = suma del error al cuadrado
o a = numero de niveles para factor A
o b = nimero de niveles para factor B
o r = numero de réplicas
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Ejemplo:

MSE

Nota: véase apéndice 2.

3.73
MST = = = 1.24

0.30

=TG-~ 0
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10. Ecuaciones para calcular medidas estadisticas de prueba:

F(AY = MS(A)
B) = sk
MS(B)
F®) = isE
F(AxB) = MS(A x B)
(AxB) = —VsE
Donde:
o F(A) = medida estadistica de prueba para factor A
o F(B) = medida estadistica de prueba para factor B
o F(A x B) = medida estadistica de prueba para interaccion entre factor Ay
B
o MS(A) = cuadrado promedio para el factor A
o MS(B) = cuadrado promedio para el factor B
o MS(A x B) = cuadrado promedio para la interaccién entre Ay B
o MSE = cuadrado promedio del error
Ejemplo:
F A —1'56—4225
004 7

Nota: véase apéndice 2.
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APENDICE 2: Datos recolectados y calculados

A continuacién se presentan los resultados obtenidos durante la parte

experimental:

Volumen de agua recolectado con tolueno y tamafio de particulas entre
Mesh No. 10y 40

_ Volumen de agua
Repeticion
recolectada (mL)
1 2,2
2 2,1
3 2,1

Fuente: elaboracion propia.

Volumen de agua recolectado con tolueno y tamafio de particulas entre
Mesh No. 50y 80

o Volumen de agua
Repeticion
recolectada (mL)
1 2,0
1,9
3 2,0

Fuente: elaboracion propia.
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Volumen de agua recolectado con xileno y tamafio de particulas entre
Mesh No. 10y 40

. Volumen de agua
Repeticion
recolectada (mL)
1 2,4
2 2,5
3 2,4

Fuente: elaboracion propia.

Volumen de agua recolectado con xileno y tamafio de particulas entre
Mesh No. 50y 80

o Voliumen de agua
Repeticion
recolectada (mL)
1 2,1
2 2,2
3 2,2

Fuente: elaboracion propia.
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Porcentaje de humedad utilizando el método de termobalanza (mesh 10 al

40)
L Contenido de
Repeticion
Humedad (%)
1 16,25
2 17,55
3 17,38

Fuente: elaboracion propia.

Porcentaje de humedad utilizando el método de termobalanza (mesh 50 al

80)
o Contenido de
Repeticion
Humedad (%)
1 22,26
2 24,95
3 23,68

Fuente: elaboracion propia.
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A continuacion se presentan los resultados calculados en base a la

muestra de calculo:

Porcentajes de humedad obtenidos para las diferentes corridas por

destilacion

o | Seeamin Granulometria Porcentaje de

(entre Mesh No.) Humedad (%)
1 Tolueno 50 - 80 6,67
2 Tolueno 50 - 80 6,33
3 Tolueno 50 - 80 7,33
4 Tolueno 10-40 7,00
5 Tolueno 10 - 40 6,67
6 Tolueno 10 - 40 7,00
7 Xileno 10-40 8,00
8 Xileno 10 - 40 7,00
9 Xileno 10 - 40 8,33
10 Xileno 50 - 80 7,33
11 Xileno 50 -80 8,00
12 Xileno 50 -80 7,33

Fuente: Muestra de célculo, inciso 1.
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Valores medios de porcentaje de humedad para tres repeticiones

Granulometria Porcentaje de
Solvente
(entre Mesh No.) Humedad (%)
Tolueno 10 -40 7,11
Tolueno 50 - 80 6,56
Xileno 10 - 40 8,11
Xileno 50 - 80 7,22

Fuente: Muestra de célculo, inciso 2.

Porcentajes de humedad para cada corrida realizada

Mesh 10 a 40 | Mesh 50 a 80 | Totales

7,33 6,67
7,00 6,33
Tolueno 7,00 6,67

Media=7,11 Media = 6,56

2 =21,33 3 =19,67 41,00
8,00 7,00
8,33 7,33
Xileno 8,00 7,33

Media = 8,11 Media = 7,22

S =24,33 S =21,67 46,00

Totales 45,67 41,33 87,00

Fuente: Muestra de calculo, inciso 2 y tabla Il.
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El ordenamiento de los datos permitié visualizar de mejor manera el
comportamiento de los resultados y también obtener las sumatorias de las

observaciones, para luego realizar los calculos del analisis de varianza.

Andlisis de varianza para disefio de bloques aleatorizado obtenido para
porcentajes de humedad

Fuente Gfados de SS MS Relacion F | Fg=0.05
libertad
Tratamientos 3 3,73 1,24
Factor A 1 1,56 1,56 42,25 5,32
Factor B 1 2,08 2,08 56,25 5,32
Interaccion A x B 1 0,08 0,08 2,25 5,32
Error 8 0,30 0,04
Totales 11 4,03

Fuente: Muestra de calculo, inciso 3 a 10 y tabla Ill.

Porcentaje de humedad en exceso reportado al realizar el anélisis con

termobalanza

Granulometria | Humedad promedio Humedad promedio
(entre Mesh) | por destilacion (%) | con termobalanza (%)
10-40 7,61 17,06
50 - 80 6,89 23,63

Fuente: Muestra de calculo, inciso 2.
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ANEXOS

Clavo de olor (Eugenia caryophyllata Thunb)

Descripcién: 1. Botones de clavo de olor utilizados como materia prima. 2. Clavo de olor

molido por proceso industrial.

Fuente: Laboratorio de empresa comercializadora de especias.
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Equipo utilizado para la determinacion del porcentaje de humedad por

método de destilacion y termobalanza

Descripcién: 1. Tamices para separar diferentes tamafios de particula. 2. Termobalanza
Mettler Toledo HB43 3. Trampa de destilacion Bidwell-Stearling 4. Condensador de 40 cm de
largo.

Fuente: Laboratorio de Investigacion de Extractos vegetales, ciudad universitaria, zona 12 y

laboratorio de empresa comercializadora de especias
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Etapas del anédlisis del contenido de humedad por destilacion azeotrépica

Descripcién: 1. Clavo de olor con solvente en balén de 500 mL 2. Equipo de destilaciéon en
campana de extraccion 3. Contenido de balén en ebullicion. 4. y 5. Parte graduada de trampa

Bidwell Stearling con volumen de agua apreciable en el fondo.

Fuente: Laboratorio de Investigacion de Extractos vegetales, ciudad universitaria, zona 12
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Tabla de requisitos académicos

Fisicoquimica

ler. paso 2do. paso 3er. paso 4to. paso 5to. paso 6to. Paso 7mo. paso
) Tema Tema e Problema a L
Carrera Area . » Especificacion Hipotesis
genérico especifico resolver
Quimica ) Compuestos El porcentaje de
. - Hidrocarburos .
8 Area de Organica Aromaticos humedad del clavo
§ Quimica Anélisis Métodos de olor al ser
(o3 Volumetria El clavo de olor .
© Cuantitativo Analiticos determinado por
5 presenta un valor dio del método d
= A i medio del método de
S Area de Transferencia alto de humedad e
2 Operaciones | de Masa (1Q-4 Destilacion Azebtropos . destilacion
= por el método de .
& Unitarias elQ5) azeotropica, puede
© termobalanza
5 ser afectado
kS o T
S Area de Propiedades Porcentaje de significativamente
8
-

Fisicoquimica

Fisicoquimicas

humedad

por el disolvente y el

tamafio de particula.

Fuente: elaboracion propia.
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Arbol del problema

Reclamos o rechazos por parte del cliente al

recibir producto fuera de especificaciones

Datos de porcentaje de humedad

no son reales

Riesgo de crecimiento
microorganismo al no conocer la

humedad real del producto

El clavo de olor presenta un valor alto de

humedad por el método de termobalanza

Necesidad de obtener
resultados de andlisis

rapidamente

Método no adecuado para
cierto tipo de especias

componentes volatiles
son evaporados al

calentar la muestra

Parte de los
Ausencia de un

método alterno

Fuente: elaboracion propia.
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