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Aceite esencial

Aceite fijo

Acido graso

ADN

Alcohol

Cotiledon

GLOSARIO

Fraccion liquida volatil generalmente destilable por
arrastre con vapor de agua, que contiene las
sustancias responsables del aroma de las plantas y
gue son importantes en la industria cosmética, de

alimentos y farmacéutica.

El aceite fijo se obtiene de ciertas plantas que, a
diferencia de los aceites esenciales, son grasos,

densos y no volatiles.

Molécula orgénica formada por una larga cadena
hidrocarbonada, en cuyo extremo hay un grupo

carboxilo.

Acido desoxirribunucléico.

Derivado hidroxilado de un hidrocarburo parafinico o
cicloparafinico, en donde el grupo OH esté ligado a

un atomo de carbono saturado.

En el embrion de algunas plantas, parte que sirve de
almacén de sustancias de reserva y que forma la
primera hoja de dichas plantas. Hoja de la semilla; en
general tiene una funcion de reservas en las

monocotiledoneas. Primera hoja de un embrion.
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Cromatografia

Cromatografia

de gases

Endocarpio

Expresion

Forma que aparece la primera hoja en el embrion de
las plantas faner6gamas. Muchos de estos vegetales

el embrion posee dos o mas cotiledones.

Técnica de separacion que presenta distintas
variables. En toda separacién cromatogréfica hay
dos hay dos fases (solida, liquida o gas) una movil y
otra estacionaria, que se mueven una respecto de la
otra manteniendo un contacto intimo. La muestra se
introduce en la fase estacionaria y en la mévil se
separan los componentes de la mezcla, pero
invierten un tiempo diferente en recorrer cada una de

las fases, con lo que se produce la separacion.

Método de separacién en el cual los componentes a
separar se distribuyen entre dos fases, una fase
estacionaria, de gran area superficial, y la otra es un
fluido (en este caso un gas) que pasa a través o a lo

largo de la fase estacionaria.

Tejido duro e impermeable que se forma en el interior

de los frutos para proteger la semilla.
Método de extraccion que tiene como fin exprimir con

maquina o a mano el material vegetal para la

obtencioén de aceites.
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Hibridacién

Injerto

LIEXVE

Lixiviacion

Metabolitos

secundarios

Pergamino

Picndmetro

Accién de fecundar variedades o especies diferentes
para conseguir reproducir en el descendencia

algunos de los caracteres parentales.

Método de propagacién vegetativa artificial en donde
una porcion de tejido procedente de una planta se
une sobre otra de tal modo que crezca como un solo

organismo.

Laboratorio de investigacion de extractos vegetales.

Proceso en el cual se extrae solutos de un solido,
utilizando un disolvente liquido. Ambas fases entran
en contacto intimo y el soluto o solutos pueden
difundirse desde el sdlido a la fase liquida, lo que
produce una separacion de los componentes

originales del sélido.

Compuestos quimicos sintetizados por las plantas

gue cumplen funciones no esenciales en ellas, de
forma que su ausencia no es fatal para la planta, no
tienen un rol directo en el crecimiento o reproduccion.

Endocarpio.

Recipiente calibrado para la determinacion de

densidades mediante pesado.
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Saponificacion

Soxhlet

Tamizaje fitoquimico

Reaccién quimica entre un lipido saponificable (acido

graso) y una base o alcali.

Es utilizado para la extraccibn de compuestos,
generalmente de naturaleza lipidica, contenidos en

un solido, a través de un disolvente afin.

Técnica que se utiliza para detectar metabolitos
secundarios presentes en especies vegetales,
cualitativamente y se basa en reacciones quimicas
con diferentes reactivos, donde la aparicion de
determinado color o precipitado coloreado indica la

presencia de un determinado metabolito.

XX



RESUMEN

El trabajo de investigacion realizado consiste en el desarrollo de un
procedimiento a escala laboratorio, que permite generar informacion técnica
para la obtencién de la fraccion lipidica extractable de la semilla de meldn
variedad Cantaloup (Cucumis melo L.), mediante el monitoreo de los
pardmetros de medicion (densidad, sélidos disueltos totales e indice de
refraccion) con fin de validar el procedimiento y establecer informacién de este
extracto lipidico cuyo valor estratégico comercial puede impulsar un valor
agregado al procesamiento agroindustrial del melén en nuestro pais.

Mediante la utilizacibn de dos solventes no polares se obtuvieron
diferentes rendimientos extractivos de la fraccion lipidica utilizando la técnica
Soxhlet, siendo el mayor el del hexano y el mas bajo fue el acetato de etilo.

Se determind durante el proceso de extraccién que el comportamiento de
las propiedades fisicoquimicas como indice de refraccion, soélidos disueltos
totales y la densidad no se ven afectadas significativamente por el tipo de

solvente utilizado.
Finalmente obtenida la fraccién lipidica se determinaron sus propiedades

fisicoquimicas, luego se caracteriz6 mediante tamizaje fitoquimico y se

identificaron aceites volatiles, saponinas, triterpenoides y terpenos.
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OBJETIVOS

General

Desarrollar el procedimiento de lixiviacion mediante técnica soxhlet para
la obtencién de la fraccion lipidica extractable de la semilla de melén variedad
Cantaloup (Cucumis melo L.), a nivel laboratorio utilizando solventes no polares.

Especificos

1. Monitorear el procedimiento de extraccion mediante la técnica soxhlet
para la obtencién la fraccién lipidica extractable de la semilla del melén
variedad Cantaloup (Cucumis melo L.), en funcion de dos tipos de

solventes no polares.

2. Definir las propiedades fisicoquimicas como indice de refraccion, solidos

disueltos totales y la densidad en funcion de cada solvente utilizado.

3. Comparar el porcentaje de rotavaporacion, la fraccion extractable, y la
densidad de la fraccion lipidica de la semilla del melon variedad

Cantaloup (Cucumis melo L.) en funcién de cada solvente utilizado.
4. Identificar los componentes quimicos de la fraccion lipidica presente en

la semilla del melon variedad Cantaloup (Cucumis melo L.) mediante la

informacion generada por el tamizaje fitoquimico.
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Hipotesis

Hipotesis de trabajo

El porcentaje de rotavaporacion, la fraccion extractable, y la densidad de
la fraccion lipidica que se obtiene de la semilla de melén tipo Cantaloup
(Cucumis melo L.), extraida por la técnica soxhlet puede ser afectada

significativamente por el tipo de solvente utilizado.
Hipotesis estadistica

Hipotesis nula (Ho)

El porcentaje de rotavaporacion, la fraccion extractable, y la densidad de
la fraccién lipidica que se obtiene de la semilla de melon Cantaloup (Cucumis
melo L.), extraida por la técnica Soxhlet no se ve afectada significativamente
por el tipo de solvente que se utilice.

Hipotesis alterna (Hy)

El porcentaje de rotavaporacion, la fraccion extractable, y la densidad de
la fraccion lipidica que se obtiene de la semilla de mel6n Cantaloup (Cucumis

melo L.), extraida por la técnica Soxhlet se observa afectada significativamente

por el tipo de solvente que se utilice
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INTRODUCCION

La agricultura es importante , porque contribuye por ser un pais agricultor
crezca, por ello, que es importante investigar qué usos pueden llegar a tener
cada una de las especies vegetales que se encuentran en la amplia
biodiversidad que caracteriza nuestro pais, entre esta se encuentran gran
variedad de plantas medicinales y aromaticas en el melon, en Guatemala se
describen dos especies sembradas las Cantaloup y Honeydew, son especies de

piel fina con una pulpa color naranja, dulces y de aroma agradable.

Las plantas aromaticas han sido utilizadas, durante siglos, en el area
culinaria, en perfumeria, en medicamentos, siendo las oleorresinas uno de sus
principales productos. Se propone en el siguiente trabajo de graduaciéon la
extraccion y caracterizacion de la fraccion lipidica a nivel laboratorio por medio
de la técnica soxhlet que se obtiene de la semilla de melén Cantaloup (Cucumis
melo L.), utilizando dos solventes no polares (acetato de etilo y hexano),
determinando sus rendimientos ademas de las propiedades fisicoquimicas entre
ellas: densidad, indice de refraccion, solidos extractables y la determinacion de
los metabolitos secundarios por medio del tamizaje fitoquimico.

Las muestras de las especies a utilizar seran recolectadas en la melonera
que se encuentra en la finca el Platanar ubicada en el municipio de Asuncion
Mita, departamento de Jutiapa, y en distintos puntos de comercio del fruto que
se encuentran ubicadas en el mercado municipal del municipio de Asuncién

Mita, departamento de Jutiapa.
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Con base en los resultados que se obtienen de esta investigacion, se
busca desarrollar un procedimiento de lixiviacion mediante la técnica soxhlet,
evaluar el rendimiento de extraccion efectiva de la fraccion lipidica en funcién
del tipo de solvente utilizado a nivel laboratorio y determinar los metabolitos

secundarios por medio del tamizaje fitoquimico.
Asi mismo se desea evaluar la efectividad de la técnica extractiva Soxhlet

para ratificar la capacidad de agotamiento del sistema escogido en funcién del

monitoreo de diferentes parametros de seguimiento de la lixiviacion.
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1. MARCO CONCEPTUAL

1.1. Antecedentes

En el Centro de Investigaciones de Ingenieria de la Universidad de San
Carlos de Guatemala se han realizado varios proyectos de investigacién en
extraccidn de aceites esenciales y extractos lipidicos de ajo, jengibre, eucalipto,

cardamomo, romero Yy varios citricos.

En 2002 la Inga. Telma Cano, Inga. Blanca Chavez , Ing. Jorge Godinez y
David Monzon ejecutaron el proyecto 6-25, PUIDI-DIGI, denominado “Obtencion
y caracterizacion del aceite esencial y oleorresina de la pimienta negra (Piper
nigrum L.) cultivada en Guatemala”, evaluando tres distintos tamanos de lote

para la extraccion de aceite esencial.

La extraccion de aceite esencial y fijo, se realiz6 en triplicado con un
tiempo de extraccion de 4 horas, un tamafio de particula entre 1 190 y 841
micrones y 15 % de humedad. Para la extraccion de oleorresina se evaluaron
dos factores: 3 tamafos de lote (15, 10 y 9 libras) y dos concentraciones de
solvente (etanol (CH3CH20H) al 95 % y 70 %). Se realizaron extracciones
sucesivas a diferentes tiempos de maceracion de la materia prima (36 horas, 48

horas y 72 horas), hasta llegar a agotamiento de la materia prima.

En el estudio también se evalué las propiedades fisicoquimicas del aceite
esencial y oleorresina. Se concluyd que el valor mas alto de rendimiento de

aceite esencial de la pimienta negra cultivada en Guatemala fue de 0,96 % para



un lote de 15 libras, valor cercano al limite inferior que reporta la literatura que

esta en el rango entre 1-2,3 %.

El valor mas alto de rendimiento total de oleorresina, efectuando la
sumatoria de los rendimientos de las diferentes maceraciones para un tamafo
fijo de lote fue 6,3 %, para un lote de 10 libras, utilizando como solvente alcohol
etilico al 70 %. Este valor obtenido es mayor que el reportado en la literatura

que es de 6 %.

Ademas, se establecié que los valores de rendimiento total de oleorresina
obtenidos utilizando alcohol etilico al 95 % son menores que los obtenidos
utilizando alcohol etilico al 70 %. EIl valor medio de porcentaje de rendimiento
total de oleorresina utilizando alcohol etilico al 70 % fue de 7,0204 %, valor
mayor al reportado en la literatura que es de 6 %.

Los valores promedio obtenidos del principio activo piperina en la
oleorresina de pimienta negra son de 54,29 % utilizando alcohol etilico al 95 %
y 58,65 % utilizando alcohol etilico al 70 %, valores cercanos al reportado en la
literatura que esta en el rango de 53-56 %. Finalmente, se concluyé que no
existe diferencia significativa en los valores obtenidos de piperina en la
oleorresina en funcion del tamafio de lote, tiempo de maceracion y solvente

utilizado.

En el 2002 el Ing. César Garcia, Inga. Blanca Chavez, Licda. Ingrid
Benitez e Ing. Otto Cerezo ejecutaron el proyecto DIGI: alternativa de desarrollo
tecnolégico para la recuperacion de las fracciones extractables vy
caracterizacion de los componentes claves curcumina y cariofileno contenidos
en el rizoma de la curcuma (Curcuma longa) para su agro industrializacion en

Guatemala.



En tal investigacion concluyeron que el rendimiento general promedio
extraido de aceite esencial de rizoma de curcuma fresca (Curcuma longa L.) a
nivel de laboratorio fue de 0,39 %, mientras que a nivel planta piloto fue de
0,29 %, lo que refleja una eficiencia de extraccion de 0,74 % para proposito de

un escalamiento preliminar.

Ademas, el rendimiento general promedio de oleorresina extraida de
rizoma de curcuma fresca (Cdrcuma longa L.) a nivel de planta piloto con
tiempos de extraccion de 0,74 % para propésito de un escalamiento preliminar.
Ademas, el rendimiento general promedio de oleorresina extraida de rizoma de
curcuma fresca (Curcuma longa L.) a nivel planta piloto con tiempos de
extraccion de 48 horas para la primera maceracion estatica fue de 11,63 % y

para la segunda maceracion fue de 10,10 %.

Se concluy6é que no es recomendable la utilizacion del cariofileno como
método de trazabilidad para monitorear la extraccion de aceite esencial a nivel
de planta piloto debido a que no se detecté este metabolitos secundario por el
andlisis de cromatografia de gases (GC). También se establece que es
recomendable la utilizacion de los curcuminoides como método de trazabilidad
para monitorear la extraccién de oleorresina a nivel de planta piloto debido a
que se detectd las variaciones en la concentracion de estos metabolitos
secundarios tanto por métodos espectrofotométricos, como para detectar la

presencia de la mezcla por cromatografia de capa fina (TLC).

Encontraron que las propiedades fisicoquimicas del aceite esencial
extraido a nivel de planta piloto con las referidas en la bibliografia consultada.
Las propiedades fisicoquimicas de la oleorresina extraida a nivel de planta
piloto constituyen una referencia preliminar en sus magnitudes en vista de que

la bibliografia consultada refiere solo para aceite esencial. Y finalmente que es



interesante para propositos de extraccion de oleorresinas con dos solventes el
efecto sinergético de la mezcla de solventes glicerol/etanol de los resultados
obtenidos a nivel de laboratorio, refleja una mejor capacidad extractiva que el

etanol Unicamente.

En el afio de 2004, Julio Lopez asesorado por la Inga. Telma Cano, en el
Centro de Investigaciones de la Facultad de Ingenieria de la USAC, realiz6 el
estudio de tesis denominado “Evaluacion del rendimiento de oleorresina de las
hojas de laurel (Litsea guatemalensis Mez.) de Tecpan, Chimaltenango en
funcién del tamafio de particula, utilizando dos solventes distintos a nivel planta
piloto”. Los resultados obtenidos demostraron que el maximo rendimiento de
oleorresina es de 7.5 % ademas se ha podido establecer que entre el etanol y el

hexano, el primero extrae mas que el segundo.

Tito Vides, asesorado por la Inga. Telma Cano, en octubre de 2005 en el
Centro de Investigaciones de la facultad de Ingenieria de la USAC realiz6 la
investigacion de tesis denominada “Obtencion y caracterizacion de oleorresina
de clavo (Eugenia cariophyllata,Thunb), cultivado en Guatemala, a nivel planta

piloto”.

La extraccion se realiz6 por medio de maceracion estética teniendo como
variable el tiempo (12, 24, 36 hrs.) con la finalidad de determinar cual era el
tiempo apropiado a la vez de conocer la pureza del producto obtenido y conocer
si existio la presencia de Eugenol. El andlisis cromatografico de capa fina,
confirmd presencia del Eugenol, como el compuesto mayoritario, en las nueve
extracciones; ademas que se determind que no existe diferencia significativa en
el rendimiento porcentual de oleorresina de clavo (Eugenia cariophyllata, Thunb)

a diferentes tiempos de maceracion.



En 2006 Nora Deulofeu asesorada por Inga. Telma Cano, de la Facultad
de Ingenieria de la Universidad de San Carlos de Guatemala, realizé la
investigacion de tesis titulada “Determinacién del rendimiento de la oleorresina
de tres distintas clases de cardamomo (Elattaria cardamomum Maton) cultivado
en Alta Verapaz, extraida por maceracion dinamica y dos solventes distintos, a

nivel laboratorio”.

En esta investigacion se determiné a través de un analisis cromatografico
de capa fina, los componentes mayoritarios de la oleorresina y a partir de
cromatografia de gases acoplada con espectrometria de masa la cantidad de
componentes mayoritarios de la oleorresina. Se utilizé como método de
extraccidbn maceracion dindmica. Se obtuvo el mayor rendimiento con un valor

de 6,3 % utilizando como solvente etanol.

En 2007 Glenda Rocio Luna Zuliiga asesorada por la Inga. Telma
Maricela Cano, de la Facultad de Ingenieria de la Universidad de San Carlos de
Guatemala, realizé la investigacion de tesis titulada “Analisis fisicoquimico y
evaluacion del rendimiento de extraccion del aceite de semilla de morro
(crescentia alata hbk) proveniente de las regiones de Estanzuela, Zacapa y San

Agustin Acasaguastlan, EIl Progreso”.

En 2008 Edward Mario Guerrero Gutiérrez, asesorado por la Inga. Telma
Maricela Cano, de la Facultad de Ingenieria de la Universidad de San Carlos de
Guatemala, realizo la investigacion de tesis titulada “Lixiviacion parametrizada y
caracterizacion fisicoquimica a nivel laboratorio del extracto colorante de la
corteza de quebracho (Lysiloma uritum (Schltd) Benth) proveniente de Jocotan,
Chiquimula” (12). Los resultados obtenidos demostraron que utilizando etanol al
70 % (v/v) se obtiene el mayor porcentaje de rendimiento de 27,17 % y cuando

se utiliza agua destilada se obtiene el menor que es de 18,96 %.



En 2008 Lourdes Maria Ramirez Ovalle asesorada por la Inga. Telma
Maricela Cano, de la Facultad de Ingenieria de la Universidad de San Carlos de
Guatemala, realizo la investigacion de tesis titulada “Evaluacion del rendimiento
de extraccion y caracterizacion del aceite fijo de café tostado tipo genuino

antigua obtenido por el proceso de prensado”.

En 2009 Claudia Beatriz Montenegro Franco, asesorada por el Ing. César
Alfonso Garcia Guerra, de la Facultad de Ingenieria de la Universidad de San
Carlos de Guatemala, realizdé la investigacion de tesis titulada “Estudio
experimental de la operacion unitaria de separacion solido-liquido a nivel
laboratorio, mediante la evaluaciéon de diversos parametros de interaccion

influyentes y de respuesta” (13).

Con base en los resultados obtenidos del monitorero se establece la
existencia de un primer periodo en el que varia el pH de las soluciones
extractoras por efecto de hidrolisis forzada sobre el coadyuvante y de
acidificacion intensa en el caso del agua. Después de dicho periodo el pH de las
soluciones transcurre sin variacion; diferenciando asi dos etapas de extraccion

monitoreables.

En 2011, Romy Carlota Godinez Morales, asesorada por el Ing. César
Alfonso Garcia Guerra, de la Facultad de Ingenieria de la Universidad de San
Carlos de Guatemala, realiz6 la investigacion de tesis titulada “Evaluaciéon del
rendimiento de extraccién de la fraccion lipidica en la semilla del mel6n variedad
honeydew (Cucumis melo L.) mediante técnica de extraccion soxhlet y la

caracterizacion fisicoquimica y fitoquimica”.



1.2. Justificacion

El desarrollo de un procedimiento mediante lixiviacion soxhlet para la
obtencién de la fraccion lipidica de la semilla del melén variedad Cantaloup

(Cucumis melo L.) se realizara para:

o Monitorear la extraccion realizada,
o Evaluar el rendimiento de obtencién de la fraccion lipidica,
o Identificar sus componentes quimicos.

Al realizar el presente estudio de tesis se podra contar con una
herramienta mas apropiada y cientifica, para evaluar si este tipo de especies
agricolas es adecuado el aprovechamiento de las semillas a nivel industrial
para la preparacion de aditivos de alimentos, jabones, biodiesel y una
diversidad de productos que actualmente cuentan con una gran demanda en el
mercado nacional e internacional y demostrar la necesidad de evaluar la técnica

de monitoreo en el procedimiento Soxhlet a nivel laboratorio.

Se espera que esta investigacion segun los resultados obtenidos,
contribuya con la industria alimenticia guatemalteca; a través de la generacién
de informacién técnica y la experiencia que se obtenga fomente en los
empresarios agroindustriales guatemaltecos la atencién hacia la técnica de la
extraccidén, comercializacion y aplicacion de la fraccién lipidica de la semilla del
meldén Cantaloup (Cucumis melo L.), lo anterior significa que la presente
investigacion contribuira de una forma u otra al enriqguecimiento y
fortalecimiento de la investigacion de productos naturales como alternativa para
la industrializacion de los recursos agricolas de nuestro pais y ampliar la

cadena productiva de este fruto.



1.3. Determinacién del Problema

La industria melonera en Guatemala ha crecido, por tanto es importante
desarrollar un procedimiento de extraccion mediante la técnica soxhlet, para
poder utilizar los desechos que se generan, a continuacion se plantea el
problema detalladamente.

1.3.1. Definiciéon

La lixiviacion como operacion unitaria puede estudiarse y evaluarse en
distintos niveles: a nivel submicro, a nivel micro, a nivel macro y supermacro,

entre otros.

Debido a la necesidad de industrializar procesos de obtencién de extractos
de origen natural, es importante realizar un estudio integral de este proceso. se
busca definir sus parametros 6ptimos de extraccion, ya sea a nivel laboratorio, a

nivel planta piloto como a nivel industrial.

Utilizando dos solventes no polares para el proceso extractivo por medio

de la técnica Soxhlet.

¢ Cuél de los dos solventes no polares utilizados en el proceso de
lixiviacion mostrara un mejor rendimiento para realizar la extraccién de la
fraccion lipidica de la semilla de melon Cantaloup (Cucumis melo L.)?

1.3.2. Delimitacion

Se utilizard la técnica soxhlet para la obtencién de la fraccion lipidica

extractable de la semilla de melén Cantaloup (Cucumis melo L.), utilizando dos



solventes distintos no polares (acetato de etilo y hexano) a nivel laboratorio, se
analizara la metodologia adecuada para la extraccién, asi como las variables de
respuesta que definiran las condiciones para poder realizar un escalamiento a

nivel planta piloto y luego a nivel industrial de una manera adecuada.
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2. MARCO TEORICO

2.1. Sustancias naturales puras y productos fitoterapécuticos

Los productos de origen natural puros se definen por su estructura
quimica y son identificados por el andlisis quimico. Los productos
fitoterapéuticos tienen composicion quimica variable y, por consiguiente, son
definidos por el proceso de extraccion. Siendo asi, dos factores de importancia
fundamental en la industrializacion de productos fitoterapéuticos: la calidad de
la materia prima utilizada y la opcién para seleccionar el disolvente para la

extraccion (1).

2.2. Melén

El melon (Cucumis melo L.) es una planta herbacea monoica de tallos
rastreros. Se cultiva por su fruto, una baya de temporada veraniega con un gran

contenido de agua y de sabor dulce (1).

La planta posee tallos blandos y pilosos que crecen a ras de suelo. Sus
hojas tienen peciolo acanalado y son palmadas, es decir, su aspecto es
semejante al de una mano. Las flores son amarillas y cada una tiene un solo

SexXo.

En la figura 1 se tiene una apreciacion de la planta y el fruto en su forma
habitual.

11



Figura 1. Cultivo de meldn variedad Cantaloup (Cucumis Melo L.)

Fuente: elaboracion propia.

La forma del fruto va desde forma esférica hasta elipsoidal. En los
llamados melones platano existen ondulaciones que los hacen parecer una
calabaza. Su tamafo es dependiente de la variedad y de las condiciones de
cultivo. De este modo, hay melones pequefios que pesan alrededor de 400 g y
otros muy grandes que pueden pesar 20 kg o0 mas. En las variedades mas
usadas, habitualmente los pesos fluctian entre mas de medio kilo y menos de

cinco.

El color de la epidermis y de la pulpa es variable segun el grupo. La
epidermis puede ser blanca, gris, verdosa o amarilla y de textura lisa, rugosa o
reticulada. La pulpa es aromética, con textura suave y diferentes colores:
amarillo, verde, rosado y tonos intermedios. En el centro hay cavidad que

contiene muchas semillas recubiertas de una sustancia pegajosa.

Dentro de las cucurbitaceas, el melon es mas exigente en temperatura

gue los zapallos (Cucurbita spp.) y menos que la sandia (Citrullus vulgaris).
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Necesita por lo menos 15 °C para germinar; la siembra se hace durante el
periodo libre de heladas y al aire libre, a mediados de primavera. Para
desarrollarse y fructificar adecuadamente requiere que la temperatura media se
mantenga por encima de los 24 °C durante los tres meses posteriores a la

germinacion.

Al regar debe evitarse que el agua toque las hojas, pues es facil que se
pudra la planta; por eso no se siembra en bancales y se prefiere hacer riego por
surcos. También se puede cultivar en terrenos de secano e incluso los frutos
pueden resultar mas sabrosos, pero los rendimientos potenciales son menores.
Es necesario hacer despulgue (raleo de hojas) para evitar que crezca muy
vigorosa y produzca demasiadas flores masculinas y pocas femeninas, que van
a originar los frutos. En invernadero se cultivan melones que producen
precozmente. Estas plantas crecen verticalmente y se sostienen con la ayuda

de cuerdas.

El fruto no debe cosecharse hasta que la madurez esté asegurada, y el
contenido de azUcar sea lo suficientemente elevado. Al tacto ésta se percibe
cuando la corteza alrededor del pedunculo cede ligeramente a la presiéon de los
dedos; el peso especifico del melén también es un indice caracteristico,

aumentando a medida que la madurez incrementa la densidad de la pulpa.
Sufre el ataque de varios hongos del suelo y también del oidio o mal

blanco (Sphaerotheca pannosa), que puede controlarse con fungicidas que no

contengan azufre, pues es muy sensible a este elemento.
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2.2.1. Tipos de Melon

Segun el tipo de meldn, estos pueden ser de diferentes colores tanto su
cascara, como su pulpa al igual que su tamafo, peso y forma, aunque
generalmente suelen ser de forma redonda u oblonga, a continuacion se

detallan algunos de los tipos mas consumidos.

2.2.1.1. Melén amarillo

Dentro de este grupo existen dos tipos: el Amarillo canario y el Amarillo
oro. El primero es de forma mas oval y algo mas alargado. La piel del fruto es
lisa y de color amarillo en la madurez, sin escriturado. La pulpa es blanca,
crujiente y dulce (12-14°Brix) (1).

2.2.1.2. Melon verde espafol

Dentro de este grupo existen tres tipos: Piel de sapo, Rochet y Tendral.
Los Piel de sapo se caracterizan por poseer frutos uniformes en cuanto a
calidad y produccién, alargados, con pesos comprendidos entre 1,5 y 2,5 kg,
con pulpa blanco-amarillenta, compacta, crujiente, muy dulce (12-15° Brix) y
poco olorosa. La corteza es fina, de color verde, con manchas oscuras
caracteristica nombre a este tipo de melones. La pulpa es muy sabrosa, blanca,

firme, dulce y nada olorosa (1).

2.2.1.3. Melon Cantaluop

Presenta frutos precoces (85-95 dias), esféricos, ligeramente aplastados,
de pesos comprendidos entre 700 y 1500 gramos, de costillas poco marcadas,

piel fina y pulpa de color naranja, dulce (11-15°Brix) y de aroma caracteristico.
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El rango Optimo de solidos solubles para la recoleccién oscila entre 12 y
14°Brix, ya que por encima de 15°Brix la conservacién es bastante corta (1).

Figura 2. Melén Cantaloup

Fuente: elaboracion propia.

Esta variedad se vende en el mercado durante todo el afio, aunque su
mejor temporada es la que transcurre entre los meses de junio y agosto. Es en
esta época cuando el fruto ha desarrollado el sabor dulce tan particular que le
caracteriza. El color amarillo de su piel puede llevar a pensar que estan en su
punto 6ptimo de maduracion. Sin embargo, no es asi. Uno de los indicativos

mas claros de madurez en este meldn es su aroma, que debe ser delicado y
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dulce. El 80 % de la composicion de esta fruta es agua, y las escasas calorias
gue aporta se deben a su contenido moderado de azucares simples.

El melén Cantaloup destaca entreotras variedades por su elevado
contenido en B-caroteno, precursor de la vitamina A, de accion antioxidante y
responsable del color anaranjado de la pulpa. Ademas, esta vitamina es un
nutriente esencial para la vision y para el mantenimiento de los tejidos y el
cabello. Es el propio organismo quien se encarga de transformar el (3-caroteno
en vitamina A conforme lo va necesitando. La vitamina C también destaca en
esta variedad de melon, y presenta asimismo una accion antioxidante. Entre los
minerales, se pueden resaltar principalmente el potasio y el magnesio. En la
tabla | se puede apreciar de mejor forma la informacion nutricional del melén

tipo Cantaloup.

Tabla I. Ficha técnica del melén tipo Cantaloup

Medida una unidad
Calorias: 53 Kcal. Hierro: 0,2 Mg
Grasa: 0,1 gramos | Vitamina A: 100 Mg.
Agua: 86,2 gramos | Magnesio 13 Mg
Proteina: 0,6 gramos | Sodio: -
Fibra: 1,0 gramos | Vitamina E: 0,3Mg.
Calcio: 6 Mg Vitamina C: 25 Mg.
Carbohidratos Mtb 12.4 Vitamina B2 0,03 Mg
Vitamina B1 0,05 Mg Vitamina B3 0,5 Mg
Fosforo: 21 Mg

Fuente: BIOMOLECULAS (3).
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2.2.1.4. Melén Honeydew

El melon Honeydew se cosecha por madurez y no por tamafo. La
madurez es dificil de juzgar debido a que en esta fruta no se presenta un
proceso de abscisién claro (desprendimiento o separacion de la fruta de la
planta). Los grados de madurez se agrupan principalmente, con base en
cambios en el color de fondo (el color general de la piel o cascara, no sus tintes
verdosos o amarillentos) de la fruta, el cual pasa de verdoso a crema con

algunos tintes amarillos (1).

Figura 3. Melon Honeydew

~
>
o~
»

o .

Fuente: elaboracion propia.
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2.2.1.4.1. Grados de madurez comercial
para el melon Honeydew

Los melones Honeydew se cosechan por madurez y no por tamafo. La
madurez es dificil de juzgar debido a que en esta fruta no se presenta un
proceso de abscisién claro (desprendimiento o separacion de la fruta de la
planta). Los grados de madurez se agrupan principalmente, en base a cambios
en el color de fondo (el color general de la piel o cascara, no sus tintes verdosos
o amarillentos) de la fruta, el cual pasa de verdoso a crema con algunos tintes

amarillos, a continuacion se detallan los diferentes tipos de madurez.

2.2.1.4.2. Maduro fisiologicamente,
inmaduro para consumo

(sazdén pero no maduro)

Color de fondo blanco con tintes verdosos, sin aroma caracteristico, piel
vellosa y todavia no cerosa. La norma de California establece como indice de
cosecha legal un minimo de 10 % de sélidos solubles totales (10° Brix).

2.2.1.4.3. Maduro fisiolégicamente y en
proceso de maduracién para

consumo
Color de fondo blanco con trazas de tintes verdes, piel ligeramente cerosa,

punta floral firme que no cede bajo presidon manual, ligero aroma o sin aroma.

Comercialmente, es el estado de madurez preferido.
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2.2.1.44. Maduro fisiolégicamente con

madurez para consumo

Color de fondo blanco cremoso con tintes amarillos, piel claramente
cerosa, aroma caracteristico notable, la punta floral cede ligeramente a la

presion manual.

2.2.1.4.5. Indices de calidad

Bien formados, de apariencia casi esférica y uniforme. Ausencia de
cicatrices o defectos de superficie, sin evidencias de magulladuras, pesado para

su tamafio, superficie cerosa y no vellosa.

Los grados de calidad en los Estados Unidos son num. 1, Comercial y
nam. 2. La distincidbn entre grados se basa principalmente en la apariencia
externa. La clasificacion por tamafio se basa en el nimero de frutos que caben
en un envase de 13,6 kg (30 Ib), generalmente 4 6 5, y ocasionalmente 6
melones por cartén. La apariencia de alta calidad se conserva, en parte,
mediante divisones internas en el envase que protegen a los melones de

magulladuras, compresién y otros deterioros.

2.2.1.4.6. Meldn Galia

Presenta frutos esféricos, de color verde que vira a amarillo intenso en la
madurez, con un denso escriturado. Pulpa blanca, ligeramente verdosa, poco
consistente, con un contenido en soélidos solubles de 14 a 16°Brix. Hibrido muy
precoz (80-100 dias, segun la variedad), con un peso medio del fruto de
850-1 900 gramos.
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2.2.1.4.7. Meldn de larga conservacion

Presentan basicamente tres ventajas: alto contenido en azucar (1-2°Brix
mas alto que los hibridos normales de su categoria), mayor tiempo de
conservacion (almacenaje minimo de 12 dias a temperatura ambiente) y

excelente calidad de pulpa (sélida y no vitrescente).

Se adaptan bien al transporte, ya que su piel es menos susceptible a
danos. Se puede hablar de “marcas” de meldn larga vida de calidad reconocida
y demandada por los mercados extranjeros, que agrupan la producciéon de

varias empresas de origen para vender en destino.

2.3. Lipidos

Los lipidos son moléculas organicas que se encuentran presentes tanto en

el tejido animal como vegetal.

2.3.1. Definicién

Los lipidos son un grupo heterogéneo de compuestos emparentados real
0 potencialmente, con los &cidos grasos. Poseen la propiedad comdn de ser:
Relativamente insolubles en agua, solubles en solventes no polares como el
éter, cloroformo y el benceno. Asi, los lipidos incluyen grasas, aceites, ceras y

compuestos relacionados (3).
Los lipidos son constituyentes importantes en la alimentacion no solo por

su elevado valor energético, sino también por las vitaminas liposolubles y los

acidos grasos esenciales contenidos en la grasa de los alimentos naturales.
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En el cuerpo, las grasas sirven como una fuente eficiente de energia
directa, y potencialmente, cuando estan almacenadas en el tejido adiposo.
Sirven como aislante térmico en los tejidos subcutaneos y alrededor de ciertos
organos, y los lipidos no polares actian como aislantes eléctricos que permiten
la propagacion rapida de las ondas despolarizantes a lo largo de los nervios

mielinizados.
2.3.2. Propiedades
Estos se pueden clasificar de acuerdo a sus propiedades fisicas y
guimicas. Teniendo en cuenta sus propiedades es posible establecer cuales
son los beneficios que pueden aportar los lipidos al organismo.

2.3.2.1. Fisicas

Son sustancias untosas al tacto, tienen brillo graso, son menos densas

que el agua y malas conductoras del calor.

2.3.2.2. Quimicas

Se da por medio de reacciones caracteristicas de los &cidos grasos, se

detallan a continuacion.

2.3.2.2.1. Reaccion de esterificacion

El grupo é&cido de los &cidos grasos va a poder reaccionar con los

alcoholes para formar ésteres y agua.
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Figura 4. Reaccidn de esterificacion entre un acido graso y un alcohol

para dar un éster y agua

R1- COOH + HOCH2-R2 —» R1-COO-CH2-R2

+ H20 Acido organico alcohol ester

Fuente: elaboracion propia.

2.3.2.2.2. Reaccion de saponificacion
Como se ha dicho anteriormente, con bases fuertes como la sosa (NaOH)

o la potasa (KOH), dan las correspondientes sales sédicas o potasicas del &cido

graso que reciben el nombre de jabones (3).

2.3.3. Funciones

Los lipidos desempefian diferentes tipos de funciones biologicas. A

continuacion se describen los tipos de funciones.

2.3.3.1. Funciones en los seres vivos

Los lipidos desempefian importantes funciones en los seres vivos.

Estas son, entre otras, las siguientes (3).

2.3.3.1.1. Estructural

Son componentes fundamentales de las membranas celulares.
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2.3.3.1.2. Energética

Al ser moléculas poco oxidadas sirven de reserva energética pues
proporcionan una gran cantidad de energia; la oxidacién de un gramo de grasa

libera 9,4 kcal, mas del doble que la que se consigue.

2.3.3.1.3. Protectora

Las ceras impermeabilizan las paredes celulares de los vegetales y de las
bacterias y tienen también funciones protectoras en los insectos y en los
vertebrados.

2.3.3.1.4. Transportadora

Sirven de transportadores de sustancias en los medios organicos.

2.3.3.1.5. Reguladora de metabolismo

También sirven para regular la temperatura. Por ejemplo, las capas de

grasa de los mamiferos acuaticos de los mares de aguas muy frias.

2.3.4. Acidos grasos (lipidos saponificables)

Como ya se ha mencionado, los acidos grasos son acidos carboxilicos de
cadena larga, que se encuentran normalmente formando parte de otros lipidos,
casi siempre por medio de enlaces éster, y rara vez amida. Segun la naturaleza

de la cadena carbonada, los acidos grasos pueden ser:

. Saturados

° Insaturados
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. Lineales
° Ramificados

. Aliciclicos

Los mas abundantes son, con gran diferencia, los acidos grasos lineales
con numero par de atomos de carbono, generalmente superior a 12 e inferior a
24. Asi, por ejemplo, el acido palmitico, lineal, saturado, de 16 atomos de
carbono, es quiza el mas universalmente extendido, junto con su homdlogo de

18 carbonos, el acido esteéarico.

También son frecuentes las cadenas insaturadas con enlaces dobles en
cis, como el oleico, 9-octadecenoico, o el linoleico, 9,12-octadecadienoico.
Algunos lipidos integrantes de membranas poseen Aacidos grasos muy
insaturados como el araquidonico, 5,8,11,14-eicosatetraenoico. Una
nomenclatura abreviada, util para designar acidos grasos, es la que emplea una
C mayuscula seguida de numeros —separados por puntos- que indican
respectivamente el numero de carbonos y el de dobles enlaces. La posicion de
los dobles enlaces se indica como superindices del segundo nimero. Asi, por

ejemplo, el mencionado araquidénico seria C20:4>81114
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Figura 5.

Clasificacion acidos grasos

LOS PRINCIPALES ACIDOS GRASOS

Nombre trivial Atomos de Dobles enlaces Punto de fusion
carbono
Saturados
Laurico 12 - 44 2
Miristico 14 - 54.0
Palmitico 16 - 63.0
Estearico 18 - 69.6
Araquidico 20 - 76.5
Lignocérico 24 - 86.0
Insaturados
Palmitoléico 16 1 -0.5
Oleico 18 1 13.4
Linoleico 18 2 -3.0
Linolénico 18 3 -11.0
Araquidénico 20 4 -49.5

Muchos procesos fisioldégicos dependen del grado de fluidez de los lipidos

de las membranas. Esta fluidez, a su vez, esta vinculada al punto de fusion de

Fuente: BIOMOLECULAS (3).

los &cidos grasos integrantes.

En efecto, los &cidos grasos saturados, en estado soélido, adoptan la

conformacion alternada todo-anti, que da un maximo de simetria al cristal, por lo

que los puntos de fusion son elevados (C18:0; 72°).

La simetria no es tan perfecta en los acidos de nimero impar, y los puntos
de fusion son algo mas bajos, asi (C17:0; 62° y 19:0; 69°). Los dobles enlaces

en trans distorsionan poco la simetria cristalina, mientras que los dobles
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enlaces en cis producen alteraciones importantes, lo que se refleja en los

puntos de fusién citados en la tabla Il.

Por ultimo, se mencionala asimetria originada por los sustituyentes
laterales, como se deduce del bajo punto de fusion del acido tuberculostearico
(11°). Los A&cidos carboxilicos presentan solubilidad decreciente en agua al
aumentar la longitud de la cadena carbonada, de manera que a partir de C 12:0
son practicamente insolubles. El pKa de los acidos grasos se sitla en torno a

4.8. Por ello, en medio alcalino, la disociacion es completa.

Las sales de los &cidos grasos, se llaman jabones, y debido a la polaridad
del anién carboxilato tienen un fuerte caracter anfipatico, y son muy miscibles

con el agua, especialmente los jabones de metales alcalinos.

En general, los jabones adoptan en medio acuoso estructuras micelares
en equilibrio con formas libres. Las grandes micelas esféricas pueden incluir en

su interior grasas neutras, por lo que los jabones tienen poder detergente.

Los acidos grasos insaturados manifiestan las propiedades inherentes al
doble enlace. Por ejemplo, la adicion de hidrégeno permite el endurecimiento de
las grasas, es decir, la conversidbn de aceites en margaritas. También es

susceptible el doble enlace de autoxidacion por el oxigeno del aire.
Es una reaccion espontanea en la que se producen radicales perdxido que

se descomponen dando ruptura de la cadena carbonada y formacién de

aldehidos. Este es el origen del enranciamiento de las grasas.
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La determinacion analitica de los acidos grasos se lleva a cabo por
cromatografia en fase gaseosa, previa formacion de sus ésteres metilicos, mas

volatiles y mas inertes que los acidos libres.

Figura 6. Miscibilidad de anion carboxiliato con el agua para formar
un jabén con poder detergente

Agua

: Oiﬁ/??o

Fuente: BIOMOLECULAS (3).

2.3.5. Lipidos relacionados con acidos grasos

En este apartado se incluyen los lipidos que, por hidrélisis, liberan acidos
grasos o productos emparentados metabdlicamente con los &cidos grasos (3).

2.35.1. Alcoholes superiores y ceras

Por reduccion de los acidos grasos se obtienen alcohol monohidroxilicos
de cadena larga. Asi, del acido palmitico se obtiene el hexadecanol (para los

alcoholes y aldehidos grasos se adopta preferentemente la nomenclatura
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sistematica sobre la que hacia referencia al acido graso de origen: hexadecanol
en lugar de alcohol palmitilico o cetilico).

Los alcoholes superiores se encuentran en la naturaleza formando éteres
con glicerol o ésteres con acidos grasos. Estos ésteres se llaman ceras, y dan
su caracter hidrofébico a tegumentos de animales y plantas. Algunas otras

ceras de interés biolégico seran tratadas en relacion con los lipidos esteroideos.

2.3.5.2. Glicéridos simples

Son lipidos que constan de 4acidos, aldehidos o alcoholes grasos y glicerol.
Con gran diferencia, los mas abundantes contienen acidos grasos unidos al
glicerol por enlaces éster. Segun el numero de hidroxilos sustituidos en el
glicerol se distinguen los monoacilgliceroles (escasos), diacilgliceroles (mas

frecuentes) y triacilgliceroles (los mas abundantes).

Los acidos grasos esterificados con un glicerol pueden ser iguales entre
si, aunque lo mas comun es que sean diferentes. Los aceites y grasas naturales
estdn compuestos basicamente por mezclas complejas de triaclilgliceroles, con

cantidades menores de otros lipidos.

Los aceites y grasas se diferencian sélo por sus propiedades fisicas: se
consideran grasas las mezclas lipidicas que permanecen sélidas a la
temperatura ambiente, y aceites las que, en las mismas condiciones, se
encuentran en estado liquido. Ya quedo sefialado que la fluidez de una mezcla

lipidica viene determinada por la naturaleza de los acidos grasos integrantes.
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Figura 7. Numeracién de los carbonos de Glicerol

1 CH,OH
; CH,OH 3
HO—C—H 6 HO H

& |
CH,OH
g 3 CH,OH

Fuente: BIOMOLECULAS (3).

La nomenclatura de los glicéricos requiere numerar los carbonos del
glicerol, como se muestra en la figura 7. En C2 no hay ambiguedad, pero si en
Cl y C3. En efecto, estos carbonos aparecen como equivalentes. Pero basta
gue exista un sustituyente en uno de ellos, o dos sustituyentes no idénticos,
para que desaparezca el plano de simetria y, en consecuencia, se dé la
posibilidad de que existan isémeros enantiomorfos. Se ha convenido
representar el carbono 2 del glicerol, segun la convencién de Fischer, con el

hidroxilo hacia la izquierda.

El carbono superior recibe el nimero 1, y el inferior el 3. Asi se pueden
nombrar, por ejemplo, los glicéridos simples, asignando un nimero inequivoco
a cada sustituyente del glicerol, como es el caso del 1-palmitil-2-oleil-

3estearilglicerol, como se muestra en la figura 8.
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Figura 8. Ejemplo de un R-triacilglicerol

0
i
Gili—C —0=—=CHy. 3
0

Il

0
Il

C;Hys— C—O0—CH, 3

Fuente: BIOMOLECULAS (3).

En determinadas fuentes naturales se hallan glicéridos integrados por
aldehidos o alcoholes grasos: los aldehidos, en forma endlica, se unen por

enlaces alk-1-enil éter, y los alcoholes, por enlaces éter.

Es facil distinguir los tres tipos de enlace por su distinta susceptibilidad a la
hidrolisis. Asi, los enlaces éster de los acidos grasos con el glicerol son muy
sensibles a la hidrolisis alcalina; los enlaces alkenil éter resisten la hidrolisis
alcalina pero se hidrolizan facilmente en medio &cido; por ultimo, los enlaces

éter no son susceptibles de hidrdlisis.

Las membranas de reticulo sarcopldsmico contienen considerable
proporcion de enlaces alkenil éter en sus lipidos. Los enlaces éter abundan
extraordinariamente, quiz4 por su resistencia a la hidrolisis, en bacterias

termofilas.
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2.3.5.3. Fosfoglicéridos

Son lipidos mas polares que los glicéridos simples porque contienen
algunos componentes hidrofilicos. La estructura de la molécula es tal que se
distinguen una parte hidrofilica y otra hidrofébica, bien diferenciadas. Ademas
de este caracter antipatico, en la parte polar pueden coexistir la carga eléctrica
negativa del fosforico y la carga positiva de un amonio total o parcialmente

sustituido, constituyendo un ion eléctrico mixto (+-) o zwitter ion.

Debido a esta estructura doblemente bipolar, los fosfoglicéridos en medio
acuoso forman espontdneamente dispersiones coloidales altamente
organizadas. Los fosfoglicéridos son los lipidos caracteristicos de las
membranas bioldgicas, y constan de un 1,2-diacilglicerol cuyo —OH en C3 se
halla esterificado con un acido fosférico. Esta estructura fundamental recibe el

nombre de acido fosfatidico.

Ocasionalmente el radical acilo en posicion 1 de un fosfoglicérido
esta sustituido por un radical alkilo o alk-1-enilo, con lo que
se originan respectivamente los monoalkiimonoacilfosfoglicéridos 'y
monoalkenilmonoacilfosfoglicéridos, o plasmalégenos. Los fosfoglicéricos, por

liberacién de un acido graso, dan origen a los llamados lisofosfoglicéridos.

El acido fosfatidico existe libre en la naturaleza, pero, en general, su grupo
fosforico suele unirse, mediante un segundo enlace éster, con funciones alcohol
pertenecientes a moléculas hidrofilicas, a menudo bases nitrogenadas, dando

origen a las distintas clases de fosfoglicéridos que se detallan en la tabla ll.

Los fosfoglicéridos, como los demas lipidos, son solubles en disolventes

organicos (éter, cloroformo, entre otros) aunque se distinguen de los lipidos
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menos polares por su escasa solubilidad en acetona fria, lo que permite su
precipitacion selectiva. Para la separacion de las distintas clases de fosfolipidos
entre si, como, en general, para separar mezclas lipidicas, se recurre a la
cromatografia en fase gaseosa, permite estudiar la distribucién especifica de

acidos grasos en cada clase de fosfoglicérido.

Figura 9. Cabeza hidréfila, 2-colas hidrofobas, A) fosfatidilcolina, B)
fosfatidiletanolamina, C) fosfatidilserina D) representacion
esquematica de un fosfoglicérido con la cabeza hidréfila 'y
las colas hidrofobas

Fuente: BIOMOLECULAS (3).
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Figura 10. Estructura de los fosfoglicéridos

Férmula general de un fosfoglicérido ((los &cidos grasos son variables)

R-R’

CH,
VA MANMA £
C—O0—CH,
CH,
AN NS 2]
— = C—0—C—H

{
cH,—o—P——[r].
1
8. 4
Naturaleza de Clase de fosfolipido Observaciones
R— OH Acido fosfatidico
CH,
R———0—CH,—CH,— N—CH, Fosfatidilcolina
Colina CH, c Los méas abundantes
R— 0—CH,— CH,—NH, Fosfatidiletanolamina
Etanolamina
coo ©
R— O—CH,—CH Fosfatidilserina
Serina NH; ® g
R
| Fosfatidilinositol Existen fosfoinositidos con
uno o més fosfatos esteri-
s ficados con el inositol (C4,
m-inositol cs, ..).
R———0 —CH,~—CH(OH)—CH,0H Fosfatidilglicerol

Glicerol

R—— O— CH,—CH(OH)—CH,—O O-aminoacilfosfatidilglicerol  El zminoscido mss frecuen-
- ; te es lisina. También se dan

O-aminoacilglicerol pequefios péptidos

R i 0 ==CH;

HO—C —H 8 Cardiolipina

R——— O —CH,

+  Glicerol

£4

Fuente: BIOMOLECULAS (3).
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2.3.5.4. Esfigenina, cerdmicos y
esfingofosfolipidos

En algunos lipidos que contienen estructuras analogas a los
diacilgliceroles, una de las cadenas apolares no procede de un acido graso, o
derivado suyo por reduccién, sino que forma parte de la llamada esfingenina
(tradicionalmente esfingosina), que quimicamente corresponde al trans-(2S,3R)-
2-amino-octadeca-4-en-1,3-diol. Se comprueba facilmente que esta molécula
anfipatica tiene gran analdgia estructural con un monoacilglicerol, pues una
larga cadena hidrofébica de quince carbonos esta unida a un extremo polar de

tres carbonos, con dos funciones hidroxilo y una amina.

En la naturaleza, la esfingenina se presenta unida a un acido graso
mediante un enlace amida. Esta estructura se conoce con el nombre de
ceramido, y su analogia formal con un diacilglicerol es manifiesta, pues contiene
dos cadenas hidrofébicas largas y un residuo polar tricarbonado, analogo al
glicerol. EI nombre de cerdmido alude a la analogia quimica con las ceras
(acido+alcohol superior, en enlace éster), que en este caso es propiamente:

acido+aminoalcohol superior, en enlace amida.

Ademas de la esfingenina, se conocen algunos andlogos estructurales,
como la esfinganina, analogo saturado; la eicosiesfingenina, analogo de veinte
carbonos, o la fitoesfinganina, derivado saturado e hidroxilado en C4, entre

otros.

Las diversas esfingeninas, en forma ceramido, se encuentran formando
parte de lipidos de las membranas bioldgicas. Son especialmente abundantes
en la membrana de las células Schwann que forman las vainas de mielina. Los

lipidos que contienen ceramidos se pueden clasificar en dos grupos:
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o Esfingofosfolipidos

. Esfingoglicolipidos

Los esfingofosfolipidos mas abundantes son analogos estructurales de la
fosfatidilcolina y fosfatidiletanolamina, y reciben por su localizacion
el nombre genérico de esfingomielinas (ceramidofosforilcolina o

ceramidofosforiletanolamina).

Figura 11. Ceramidofosforilcolina, en forma de zwitterion

H

Fuente: BIOMOLECULAS (3).

Los esfingofosfolipidos tienen propiedades fisicas y quimicas muy
similares a los fosfoglicéridos correspondientes. Los esfingoglicolipidos

merecen capitulo aparte por su complejidad estructural.

2.3.5.5. Fosfoesfingolipidos

Los fosfoesfingolipidos son esfingolipidos con un grupo fosfato, tienen una

arquitectura molecular y unas propiedades similares a los fosfoglicéridos. No
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obstante, no contienen glicerol, sino esfingosina, un aminoalcohol de cadena
larga al que se unen un &cido graso, conjunto conocido con el nombre de
ceramida; a dicho conjunto se le une un grupo fosfato y a éste un aminoalcohol;
el mas abundante es la esfingomielina, en la que el acido graso es el acido
lignocérico y el aminoalcohol la colina; es el componente principal de la vaina

de mielina que recubre los axones de las neuronas.

2.3.5.6. Esfingoflicolipidos

Son lipidos complejos formados por un cerpamido y un mono- u
oligosacarido, unidos por enlace glicosidico. ElI ceramido suele contener un
acido graso de cadena muy larga, como lignocérico, nervonico o cerebronico.

Los esfingoglicolipidos se suelen clasificar en cerebrésidos y gangliosidos.

Los cerebrdsidos mas frecuentes contienen una molécula de galactosa o
glucosa, unida al alcohol primario del ceramido por un enlace B-glicosidico.
Otras veces contienen oligosacaridos formados por varias moléculas de hexosa
(excepcionalmente hexosamina) en secuencia lineal. Por hidrélisis del enlace
amida de los cerebrosidos se obtienen las llamadas psicosinas (B-

esfingosilglicésidos).

En el cerebro, se encuentran a veces cerebrésidos esterificados con acido
sulfirico en la posicion 3 de la hexosa, dando origen a los sulfatidos o

sulfolipidos.

Los gangliésidos son esfingoglicolipidos que contienen acidos sialicos en
su molécula. Los gangliésidos son moléculas heterogéneas y complejas. A
menudo la fraccién glicidica se presenta ramificada; las estructuras varian

segun la fuente de lipidos.
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2.3.5.7. Prostaglandinas

Una clase de lipidos, emparentada metabdlicamente con los acidos
grasos, es la de las prostanglandinas. Quimicamente se consideran derivados
de un hipotético acido prostanoico, de 20 atomos de carbono, con un anillo
pentagonal entre C8 y C12. Las prostaglandinas se encuentran en cantidades
cataliticas en numerosos tejidos animales, donde son sintetizadas a partir de
acidos grasos poliinsaturados, que, a su vez, provienen obligatoriamente de la

dieta. Su papel fisiologico parece relacionado con la accién hormonal.

2.3.6. Lipidos no relacionados con acidos grasos (No

saponificables)

Se trata de un grupo heterogéneo de biomoléculas que se encuentran en
mayor o menor cantidad en todos los seres vivos, y a veces poseen gran
actividad biolégica como es el caso de las hormonas esteroideas. Son lipidos
en general poco polares, en lo que se asemejan a los triacilgliceroles, y, como

ellos, no precipitan con la acetona fria.

Unos se pueden considerar derivados por condensacion del isopreno
(lipidos isoprenoides). Los lipidos isoprenoides se pueden dividir, con fines
didacticos, en tres grupos: terpenoides, carotenoides y esteroides. Existen otros
lipidos no relacionados con &cidos grasos, que no estdn emparentados
estructuralmente con el esopreno. Entre éstos se incluyen los hidrocarburos y

los lipidos pirrélicos.
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2.3.6.1. Oleorresinas y aceites esenciales

Las oleorresinas son extractos de naturaleza oleosa, obtenidos de
especies o diferentes plantas que proporcionan a los productos color y/o sabor.
Presentan mudltiples ventajas de manejo, dosificacién, estandarizacion,

almacenamiento y control microbiologico contra el producto en polvo.

Se obtienen de especies por medio de una extraccién con disolventes
organicos que después se eliminan por destilacion, el producto resultante es un
liquido que contiene una mezcla de los compuestos volétiles y no volétiles de
la materia prima, aun cuando no se extraen todos los responsables del aroma.
Las oleorresinas son viscosas y coloreadas y se usan en concentraciones muy
bajas, normalmente de 5 a 10 % con respecto a la especie de donde se

extraen. !

Una de las ventajas de obtener oleorresinas es evitar los inconvenientes
de las pérdidas de color del fruto seco, aumentando su poder colorante.
Ademas las oleorresinas muestran una gran estabilidad a altas temperaturas y
tienen caracteristicas de sabor mas semejantes a la especie seca natural que el

correspondiente aceite esencial.

Se componen principalmente de aceite esencial, resinas organicas
solubles y otros materiales relacionados con la especie original como acidos

grasosos no volatiles.

La cantidad de aceite graso presente depende de la materia prima asi

como del tipo de solvente utilizado. Las semillas de especies producen mas

' LOPEZ, David. Obtencién y caracterizacion del aceite esencial oleorresino de la pimienta
negra (Piper nigrum L.) cultivada en Guatemala. p. 117.
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aceite grasos que las demas partes de la planta. Los compuestos no volatiles,
como los que contribuyen al olor fuerte y picante de la pimienta negra, son
iguales de importantes que los aceites esenciales volatiles, si lo que se desea
es un sabor completo a pimienta negra. Los compuestos deben de estar en la
misma proporcion en la que estan en la especie original. Las resinas y los
aceites grasos actlan como conectores naturales de los compuestos mas

volatiles del aceite esencial.

Las oleorresinas estan formadas por los siguientes compuestos:

o Esteres: principalmente de acido benzoico, acético, salicilico y cinamico.
o Alcoholes: linalol, geraniol, cirtronelol, terpinol mentol,  borneol.
o Aldehidos: citral, citronela, bezaldehido, cinamaldehido, aldehido

cuminico, vainilla.

o Acidos: benzoico, cinamico, miristico, isovalérico todos en estado libre.
o Fenoles: eugenol, timol, carvacrol.
o Cetonas: carvona, mentona, pulegona, irona, fenchona, tujona, alcanfor,

metilnonil cetona, metil heptenona.

o Eteres: cifielo, éter interno (eucaliptol), acetol, safrol.

. Lactosas: cumarina.

o Terpenos: canfeno, pineno, limoneno, felandreno, cedreno.
o Hidrocarburos: cimeno, estireno (feniletileno).

El aceite esencial es wun liguido oleoso volatil, generalmente
insaponificable que se obtiene de las diferentes partes de una planta, como las

hojas, flores, semillas y frutos, por medio de algin método fisico de extraccion.

Por tanto, representa la fraccibn aromatica mas importante del vegetal.

Esta constituido por una mezcla muy compleja de compuestos, principalmente
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terpenos, alcoholes, cetonas, fenoles, acidos, aldehidos y ésteres. Se solubiliza

parcialmente en etanol, en cloroformo y en aceites fijos y es insoluble en agua.?

Su composicion y sus propiedades sensoriales varian aun en una misma
planta; por ejemplo, el arbol del naranjo tiene aceites esenciales en sus flores
(aceite de azahar), en sus vastagos y hojas nuevas (aceite de petit-grain) y en
la cascara del fruto; cada uno de ellos tiene un aroma propio y una composicion
diferente. En general, las plantas jovenes contienen una mayor cantidad de

aceite, pero no con el perfil tan aceptado como el de las plantas adultas.

No se conoce exactamente la funcidn biologica del aceite esencial en el
vegetal. Algunos investigadores consideran que solo es un subproducto propio
del metabolismo de la planta y que no tiene ninguna actividad o funcionalidad
particular; sin embargo, otros suponen que el de las hojas y las flores sirve para
atraer a los insectos y asi favorecer la polinizacion, o que actian como

repelente contra los depredadores naturales.

De acuerdo a su origen los aceites esenciales se clasifican como:

o Naturales: se obtienen directamente de la planta y no sufre
modificaciones fisicas ni quimicas posteriores, debido a su rendimiento

tan bajo son muy costosas.

o Artificiales: se obtienen a través de procesos de enriquecimiento de la
misma esencia con uno o varios de sus componentes, por ejemplo, la
mezcla de esencias de rosa, geranio y jazmin enriquecida con linalool, o

la esencia de anis enriquecida con acetol.

2 LOPEZ, David. Obtencién y caracterizacién del aceite esencial oleorresino de la

pimienta negra (Piper nigrum L.) cultivada en Guatemala. p. 117.
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o Sintéticos: como su nombre lo indica son los productos por la
combinacion de sus componentes los que en su la mayoria
sonproducidos por procesos de sintesis quimica. Estos son los mas
econdmicos y por lo tanto son mucho mas utilizados como aromatizantes

y saborizantes (esencias de vainilla, limon, fresa).

Desde el punto de vista quimico y a pesar de su composicion compleja
con diferentes tipos de sustancias, los aceites esenciales se pueden clasificar
de acuerdo con el tipo de sustancias que son los componentes mayoritarios.

Segun esto los aceites esenciales se denominan:

o Aceites esenciales monoterpenoides: ricos en monoterpenos como la
hierbabuena, albahaca, salvia, etc.

o Aceites esenciales sesquiterpenoides: ricos en sesquiterpenos como la
copaiba, pino, junipero, etc.

o Aceites esenciales fenilpropanoides: ricos en fenilpropanos como el

clavo, canela, anis, etc.

Aunque esta clasificacién es muy general resultara util para propésitos de
estudiar algunos aspectos fotoquimicos de los monoterpenos, los

sesquiterpenos y los fenilpropanos.
2.3.6.1.1. Calidad de los aceites
La calidad de los aceites fijjos es de gran importancia para justificar el
cultivo de la especie que lo provee en forma rentable. Existen una gran serie de

propiedades e indices que en su conjunto revelan el grado de calidad y

conservacion del aceite.
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Entre las propiedades que definen la calidad de un aceite son: punto de
fusion y de solidificacion, densidad, indice de refraccion, indice de acidez,

indice de yodo, indice de peroxidos, indice de saponificacion, entre otros.

El grado de insaturacion que presenten los &cidos que constituyen los
glicéridos de un aceite, o sea cantidad de dobles ligaduras, determinara el

grado de secantabilidad o poder secante de un aceite.

Los que poseen mayor cantidad de dobles ligaduras al ser expuestos al
aire se oxidan (absorben OZ) espesandose y endureciéndose rapidamente. Los

gue poseen esta propiedad se denominan secantes y generalmente son de uso
industrial. El mas representativo es el aceite de lino, luego le sigue el tung. Uno

de los usos del aceite del lino es en la industria de las pinturas.

Los aceites que bajo la accion de oxigeno del aire se oxidan, es decir que
se espesan y endurecen lentamente y no por completo, se llaman
semisecantes. Aqui se encuentra la mayoria de los aceites comestibles. Por

ejemplo: soja, girasol, algodén, etc.

Por dltimo, los aceites no secantes no solidifican en absoluto, ni siquiera

después de largo tiempo. Ejemplo: aceite de oliva, mani.
2.3.6.2. Terpenoides

Suelen incluirse en este grupo moléculas formadas por condensacion de
unas pocas unidades de isopreno. Son frecuentes en los aceites esenciales de
plantas. Quimicamente, la mayoria son hidrocarburos (pineno, limoneno,
cannabinoides), aunque algunos contienen funciones oxidadas (alcanfor). A

este Ultimo grupo pertenecen algunos terpenoides de interés fisioldgico por su
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caracter de vitaminas o coenzimas como el retinol (vitamina A), el a-tocoferol

(vitamina E), la vitamina K y el coenzima Q.

Figura 12. B-Caroteno (Provitamina A)

Fuente: BIOMOLECULAS (3).

2.3.6.3. Carotenoides

Son derivados octaprenoides que constituyen multitud de pigmentos
vegetales, como los de la zanahoria (B-caroteno) o el tomate (cantaxantina). El
B-caroteno es un precursor de la vitamina A. En los animales, los carotenoides
se almacenan en el paniculo adiposo, con lo que la piel queda coloreada. Por
ello, la cantaxantina se utiliza como cosmético, bronceador, de administracion
oral. La luteina (3,3’-dihidroxi-a-caroteno) da su color amarillo caracteristico al
cuerpo luteo del ovario, y se encuentra también en muchas fuentes de origen

vegetal.

2.3.6.4. Esteroides

Son lipidos isoprenoides relacionados estructuralmente con el anillo
ciclopentanoperhidrofenantreno, llamado también esterado. Los esteroides
contienen esta estructura fundamental en diversos grados de dehidrogenacion,

y con diversas cadenas laterales y grupos funcionales sustituyentes (hidroxilo,
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oxo y carboxilo). La existencia de cuatro anillos condensados determina
multiples posibilidades de isomeria cis-trans, como se detall6 en el caso més
sencillo de la decalina. La actividad biolégica de estos compuestos estad muy

vinculada a su estructura espacial especifica.

Atendiendo a sus funciones biolégicas se distinguen tres grupos
fundamentales de esteroides: esteroles, sales biliares y hormonas esteroideas.
La numeracion comun a todos estos anillos es la que se detalla en la molécula
de colesterol. Para facilitar la nomenclatura de los compuestos esteroideos,
cada grupo, se suele considerar derivado de un hipotético hidrocarburo
saturado, con el numero de atomos de carbono propio de la serie: colestano
(C27), de los esteroles; colano (C24), de las sales biliares; pregnano (C21),
androstano (C19) y estrano (C18), de diversas familias de hormonas

esteroideas.

2.3.6.4.1. Esteroles

Son los esteroides mas abundantes. Estructuralmente se derivan del
colestano. Se caracterizan por poseer al menos un grupo hidroxilo, situado en
C3 y un minimo de 27 carbonos. Los mas importantes son el colesterol en el
reino animal, y el ergosterol en el vegetal. Los esteroles se hallan en las
membranas bioldgicas, modificando su fluidez de modo considerable. También
se hallan en los lipidos de reserva, frecuentemente esterificados a &acidos

grasos (ceras esteroideas).
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Figura 13. Una cera esteroidea

Vi '

R—C—0O ? Colesterol

Fuente: BIOMOLECULAS (3).

Aunqgue estructuralmente no se trate de un esterol, mencionaremos aqui el
colecalciferol (vitamina D3), que se produce por la irradiacion ultravioleta del
colesterol subcutaneo. El colesterol, por hidrogenacién de su doble enlace,
origina dos esteroles distintos, el colestanol y el coprostanol, que son
estructuras de referencia para la estereoisomeria de los esteroides. Asi, los
cuatro anillos A, B, C, D del colestanol determinan un plano que define los
subespacios B y a. Por convencion, el subespacio 3 es el que contiene el metilo

19, y cualquier sustituyente en cis con este metilo llevara el prefijo 3.

Lo contrario ocurre con el subespacio a. En el colestanol todos los anillos
estan condensados en trans, es decir, que la linea que une los carbonos 5-10-
9-8-14-13 deja los sustituyentes libres alternativamente en los subespacios a y

B.

En el coprostanol, los anillos A y B estan condensados en cis, es decir que
los sutituyentes 5 y 10 estan ambos en el subespacio (. Para evitar
ambigledades, las valencias en 3 se dibujan con trazo continuo, y las valencias
en a, con linea de puntos. Obsérvese que en el colesterol, como en casi todos
los esteroles, el hidroxilo en C-3 presenta configuracion B. El doble enlace 5-6

distorsiona la conformacion silla del anillo B.
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2.3.6.4.2. Acidos y sales biliares

Los acidos biliares son esteroides cuya estructura basica es el
hidrocarburo colano, de 24 4tomos de carbono, con los anillos Ay B en posicion
cis. El &cido biliar mas importante es el colico (3a, 7a, 12a-trihidroxicolanico).
También se conocen los acidos desoxicolico (3a, 12a-dihidroxicolanico),
litocdlico (3a, hidroxicolanico), etc. Aunque parezca paraddjico, las sales biliares
no son las sales de los acidos biliares. Los acidos biliares, por conjugacion con
los aminoacidos glicina o taurina, forman los correspondientes acidos
glicocdlicos y taurocdlicos. Las sales (sédicas, potésicas.) de estos acidos

glicocdlicos y taurocélicos son las llamadas sales biliares.

La especial configuracion cis de los anillos A-B divide a la molécula en dos
partes, una superior hidrofébica y otra inferior hidrofilica. Esta estructura
anfipatica confiere a las moléculas de las sales biliares su tipico caracter

detergente, es decir, su capacidad de emulsionar grasas.

2.3.6.4.3. Hormonas esteroideas

Un grupo importante de sustancias esteroideas se caracteriza por su
funcion hormonal, es decir, que son sustancias producidas por glandulas
endocrinas, que se distribuyen por el torrente sanguineo y ejercen funciones de

regulacion metabdlica en tejidos especificos.

Funcionalmente se suelen distinguir cuatro familias de hormonas
esteroideas: dos derivadas del pregnano, de 21 atomos de carbono (gestaneos
y corticoides); una derivada del androstano, de 19 &tomos de carbono
(andrégenos), y otra del estrano, de 18 carbonos (estrogenos). Los gestagenos

son hormonas femeninas implicadas en el ciclo menstrual, que adquieren
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particular importancia durante el embarazo; el mas -caracteristico es la

progesterona (4-pregnen-3,20-diona).

Los corticoides, segregados por la corteza suprarrenal, son un grupo
heterogéneo de hormonas, cuya accién preferente tiene lugar, segun su
estructura, sobre el metabolismo hidrosalino o sobre el de los glicidos. Se
diferencias de los gestagenos por poseer un hidroxilo en C-21. El cortisol (11p,
17a, 21-trihidroxi-4-pregnen-3,20-diona) es un ejemplo de corticoide con accion

preferente sobre el metabolismo glicidico.

Los androgenos son las hormonas virilizantes; como ejemplo significativo
en la especie humana se puede citar la testosterona (173-hidroxi-4-androsten-
3-ona). Finalmente, los estrégenos son hormonas femeninas, implicadas sobre
todo en la primera fase del ciclo menstrual; un estrégeno tipico es el estradiol
(13,5-estratrien-3,17p-diol).

2.3.6.5. Hidrocarburos

Algunos hidrocarburos de cadena lineal o ramificada suelen estar
presentes, formando mezclas complejas, en vegetales y levaduras, en estas
tltimas, en proporcion de hasta el 10 % de su peso seco. Por ejemplo, con
formula molecular CysHso, se han aislado tres hidrocarburos saturados:
tetracosano, 2-metiltricosano y 3-metiltricosano. El papel fisiologico de los
hidrocarburos no es conocido, aunque probablemente constituyen sustancias

de reserva.
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2.3.6.6. Lipidos pirrélicos

Los compuestos pirrolicos se estudian clasicamente como integrantes de
proteinas conjugadas, formando grupos prostéticos de hemoglobinas,
citocromos, catalasa, otros aunque por su naturaleza quimica y caracteristicas
de solubilidad pueden incluirse en el grupo de los lipidos. Se distinguen
compuestos mono Yy dipirrélicos, que apenas se encuentran libres, porque son
metabolitos intermedios, y compuestos tetrapirrélicos, de cadena abierta y de

cadena cerrada.

El grupo mas importante de compuestos tetrapirrolicos de cadena cerrada
lo constituyen las porfirinas. El anillo tetrapirrélico fundamental, porfina, es una
estructura plana, que contiene numerosos dobles enlaces conjugados, lo que
determina su caracteristico espectro de absorcioén en el visible. Las porfirinas
son porfinas sustituidas, fundamentalmente en 8 posiciones, dos en cada pirrol.
Las porfirinas de mayor interés biolégico son las uroporfirinas, coproporfirinas y,

sobre todo, las protoporfirinas.

La protoporfirina IX puede originar un compuesto de coordinacion con Fe
llamado hemo. EI hemo, con ligeras modificaciones es el grupo prostético de la
hemoglobina, mioglobina, citocromos, catalasas y peroxidasas. Las clorofilas
contienen una protoporfirina IX modificada y magnesio en el centro del anillo,

ademas de una cadena isoprenoide (fitol).

Las porfirinas, por su caracter lipidico, se extraen de los tejidos por
tratamiento con disolventes organicos, sobre todo cloroformo, piridina y acetato
de etilo. Los nitrogenos pirrélicos tienen cierto caracter basico, enmascarado
por su entorno apolar, y a valores bajos de pH pueden adicionar dos protones

gue solubilizan el compuesto. La polaridad de las cadenas laterales modifica la
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solubilidad de las porfirinas, como es el caso de las uroporfirinas, en que la
presencia de 8 grupos carboxilo les hace hidrosolubles.

El anillo porfirinico se elimina en forma de compuestos tetrapirrélicos de
cadena abierta, como los pigmentos biliares, fundamentalmente bilirrubina y
biliverdina. Estos compuestos son especialmente apolares, de modo que, para
su transporte en el plasma y eliminacion por la orina, se asocian a proteinas
como los demas lipidos, o se conjugan con acido glucurponico como los
esteroides. También son compuestos tetrapirrdlicos de cadena abierta los
pigmentos fotosintéticos llamados ficobilinas: ficocianobilina y ficoeritrobilina,

gue constituyen grupos prostéticos de proteinas especificas.

2.4. Procesos de extraccion sélido-liquido

La expresion extraccion solido-liqguido se aplica solamente a las
operaciones en que existe una fase sdlida, y comprende, por tanto, a las
designadas frecuentemente con los términos de lixiviacién, percolacion, lavado

y agotamiento (4).

La extraccion siempre tiene lugar en dos etapas: 1) contacto del disolvente
con el sélido a tratar, que cede el constituyente soluble (soluto) al disolvente, y
2) lavado o separacion de la disolucion del resto del sélido.
2.5. Escala de extraccion sélido-liquido

La escala de la extraccion solido-liquido puede ser de tres tipos:

° A nivel laboratorio

o A nivel planta piloto
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o En planta industrial

A nivel laboratorio la experimentacion se realiza con equipos
especialmente disefiados para la extraccion, se ve cOmo interactian las
variables de proceso y de disefio, se determinan rendimientos de operacion y
se realiza la respectiva correlacion experimental acerca del comportamiento de
los datos (4).

A nivel planta piloto, ya se esta tratando con equipos a micro escala de la
industria, se tienen se ramales de tuberias, valvulas mandmetros, rotametros,

marmitas, etc.

La planta piloto es una planta de proceso a escala reducida que busca
generar la mayor cantidad de informacion del proceso para asi calcular costos
de energia, costos de produccion y optimizacion del proceso real. La planta
piloto es de fundamental importancia ya que reduce el riesgo y la incertidumbre
de hacer el proyecto a una escala mayor, de mayores indices de rentabilidad y

el retorno de inversién es rapido.

Por todos los beneficios anteriores debe tenerse mucho cuidado en la
construccion de la planta piloto, en como interactian las variables de
disefio/proceso, si los instrumentos son los adecuados y como se conseguira el

control de calidad ya en un proceso a nivel industrial.

Otro factor importante de las plantas piloto es la implementacion de
estandares de seguridad para asi proyectarlos a la construccién de la planta,
los puntos de muestreo, el ambiente que se estara trabajando estara disefiado
para operarios 0 solo para profesionales, si necesita de instrumentacion

eléctrica avanzada o no, si los materiales son adecuados, si los equipos son los
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adecuados ya que en muchas veces se deben de adaptar los equipos. Todo lo
anterior se traduce en grandes ahorros de tiempo y dinero en la construccion de
la planta industrial donde ya visto lo anterior solo queda la automatizacion de

equipos y la optimizacién a través de la mejora continua.

2.6. Transferencia de masa en extraccion sélido-liquido

La extraccion sodlido-liquido o lixiviacion es un proceso de separacion
afectado por un fluido envuelto en la transferencia de solutos desde un matriz

de solido a un solvente dado (2).

Es una técnica extensamente utilizada como operacion unitaria para

recuperar muchos componentes minerales, de alimentos o de plantas.

Ademas puede ser también utilizada para la exitosa eliminacién de
contaminantes o toxinas en algunos materiales. La expresion sélido-liquido
tiende a ser inapropiada debido a que da la impresion que la transferencia de

masa ocurre en la interfase de un sélido seco y una fase liquida.

Y, en casi todas las extracciones la difusion dentro del sélido realizada por

la fase liquida es el mecanismo predominante de transferencia de masa.

Desde un punto de vista de ingenieria quimica, el soluto en la lixiviacién es
usualmente referido como extracto y los solventes comunes mas utilizados son,
agua, hexano, acetato de etilo, etanol, metanol o mezclas etanol/agua. Estos
son utilizados debido a que en las plantas, las especies quimicas a recuperar

estan mal definidas como ocurre en la extraccion Fitoquimica en las plantas.
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Durante la extraccion, la concentracidon de soluto dentro del sélido varia de
un estado no estacionario a una condicidon inestable. Una serie de pasos
ocurren durante el periodo de la interaccion entre el soluto que contiene el

extracto soluble y el solvente efectivo de separacion, éstos son:

o Entrada del solvente en la matriz del solido.

o Solubilizacién/Degradacion de los componentes.

o Transporte de los extractos solubles al exterior del sélido de la matriz.

o Migracion de los solutos extractables de la superficie externa del sélido a
la solucion.

o Separacion y descarga soluble y el sélido.

A continuacion se muestra las etapas mas importantes de la extraccion. La
transferencia de masa que ocurre en los poros de la matriz del sélido es un
mecanismo importante. La resistencia externa de la difusion es causada a

través de la capa de liquido que rodea a la particula (5).
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Figura 14.

Esquema de la transferencia de masa en la extraccién

solido-liquido
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El esquema anterior muestra los pasos principales en la extraccion por

Fuente: BIOMOLECULAS (3).

solvente de particulas soélidas. La transferencia de masa del soluto en el liquido
ocupando los poros es un mecanismo importante. La resistencia externa es

causada por la capa del liquido estética que rodea a la particula.

Proceso de lixiviacion

Lixiviacidbn es una operacion para separar los constituyentes solubles de

un solido inerte con un solvente. La separacion implica, normalmente la
disolucién selectiva, con difusion o sin ella, pero en el caso extremo del lavado
simple consiste solo en el desplazamiento (con alguna mezcla) de un liquido

intersticial por otro, con el que es miscible (5).
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El constituyente soluble puede ser sélido o liquido y estar incorporado,
combinado quimicamente o adsorbido, o bien mantenido mecanicamente, en la
estructura porosa del material insoluble. EI solido insoluble puede ser masico y
poroso; con mayor frecuencia es de particulas y estas ultimas pueden ser poros
abiertos, de celdas, con paredes celulares selectivamente permeables o con

superficies activadas.

Es habitual el excluir del estudio de la lixiviacién la elucion de solutos
adsorbidos superficialmente. Este proceso seré tratado, en lugar de ello, como
un caso especial de la operacién inversa, la adsorcion. Asimismo, se excluye el
lavado de tortas de filtros, ya sea in situ 0 mediante la formacion de una nueva

suspension y la refiltracion.

La corriente de sélidos lixiviados y el liquido que le acompafia se

denominan lodos; en hidrometalurgia también se conoce como pulpa.

El contenido en sdélidos de las corrientes es denominado, en algunas
ocasiones, como marc (en particular en los procesos de separacion de aceites).
La corriente de liquido contenido en la solucién lixiviada es el clarificado. Como
abandona el proceso de lixiviacion, tiene otros nombres opcionales: extracto,

solucion, lixiviaciéon o miscelado.

2.7.1. Mecanismo de lixiviacion

El mecanismo de la lixiviacion puede incluir una solucion fisica simple o la
disolucion facilitada por una reaccion quimica. La velocidad de transporte de
disolvente en la masa que se va a lixiviar o de la fraccion soluble en el
disolvente o de la solucion de extracto del material insoluble, o alguna

combinacion de esas velocidades, pueden ser importantes. Es posible que
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exista una resistencia externa. Como el que una reaccion quimica puede afectar

a la velocidad de la lixiviacién (5).

Ya que las corrientes de lodo y clarificado no son fases inmiscibles, sino
corrientes basadas en el mismo disolvente, el concepto de equilibrio en
lixiviacibn no es el mismo que el que se aplica en otras separaciones de

transferencia de materia.

Si el soluto no se adsorbe en el solido inerte solo se logra el equilibrio
verdadero cuando todo el soluto se disuelve y se distribuye de forma uniforme
en todo el disolvente, tanto en la corriente de lodos como la de clarificacion (o
cuando el disolvente se satura uniformemente con el soluto, situacion que

nunca se presenta en un equipo de extraccién disefiado de forma adecuada).

La interpretacion practica del equilibrio de lixiviacion es el estado en que
las corrientes de lodos y clarificado tienen la misma composicion. En un
diagrama x-y, la linea de equilibrio es una recta que pasa a través del origen
con un pendiente de valor unidad. Es costumbre calcular el nimero de etapas
ideales (de equilibrio) requeridas para una lixiviacion determinada y ajustar
dicho nimero por medio de la aplicacion de un factor de eficacia de etapa,

aungue si se conocen, pueden aplicarse eficacias locales etapa a etapa.

Sin embargo, y por lo general, no resulta sencillo establecer una eficiencia
de etapa o un valor de eficacia global ni un indice de la velocidad de lixiviacion
(es decir, un coeficiente general) sin probar los modelos a pequefia escala de
los aparatos. De hecho, los resultados de dichas pruebas tienen que escalarse
en forma empirica, sin una evaluacién explicita de los indices de velocidad o de

cuasi-equilibrio.
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2.7.2. Métodos de operacion

Los equipos de lixiviacion se distinguen por el ciclo de operacion
(intermitente, continuo o intermitente de cargas multiples), por la direccion de
las diferentes corrientes (concurrente, a contracorriente o flujo hibrido), por el
namero de etapas (una Unica etapa, etapas multiples o etapa diferencial) y por
meétodo de contacto (percolacidén por pulverizacion, percolacion por inmersion o

dispersién de sélidos) (5).

En general, los anteriores descriptores catalogan cuatro categorias y
deben consignarse para el establecimiento completo de un sistema de
lixiviacion (por ejemplo, el extractor tipo Bollman es un percolador continuo, con

etapas multiples con pulverizacion y flujo hibrido).

Sea cual sea el mecanismo y el método de operacion, resulta evidente
gue el proceso de la lixiviacion estara favorecido por el aumento de la superficie
por unidad de volumen de sélidos que se deben lixiviar y por la disminucion de
las distancias, en sentido radial, que se deben atravesar al interior de los
sélidos, y la disminucion del tamafio de las particulas contribuye a ambas
cosas. Por otra parte, los soélidos finos provocan una velocidad lenta de
percolacion, dificultan la separacion de soélidos y producen un sélido de mala
calidad. Estas caracteristicas establecen las bases para un tamafio 6ptimo de

particulas.
Es a través de la clasificacion mediante el tipo de contacto la que

proporciona las dos categorias principales en las que se divide el equipo de

lixiviacion:
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o Los que realizan la lixiviacién por percolacion
o Aquellos en que las particulas solidas se dispersan en un liquido v,
posteriormente, se separan de él.

En cada una de esas clases existen unidades continuas y por cargas. Los
materiales que se desintegran durante la lixiviacion se tratan en los equipos de

la segunda clase.

2.8. Naturaleza del material

Al momento de elegir un material como fuente de un compuesto
extractable de interés, es necesario primeramente hacer esta seleccion con
base en la cantidad del compuesto a extraer contenida en el material, pues es

importante que la contenga en cantidades considerables (4).

2.8.1. Sustancias bioldgicas

En la industria de procesos bioldgicos y alimenticios, muchos productos se
separan de sus estructuras originales mediante lixiviacion. Por ejemplo el
azucar se separa por lixiviacion de la remolacha con agua caliente; los aceites
vegetales se recuperan a partir de semillas, como las de soya, ricino, girasol y

algodén mediante lixiviacion con disolventes organicos.
En el caso de los materiales vegetales, los compuestos asociados a

azucares (agliconas), por lo que azlcares de este tipo seran extraidos en

cantidades considerables conjuntamente con el compuesto deseado.
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2.8.2. Materiales inorganicos y orgéanicos

Los procesos de lixiviacion son de uso comun en la industria metallrgica.
Los metales utiles suelen encontrarse en mezclas con grandes cantidades de
constituyentes indeseables y la lixiviacion permite extraerlos en forma de sales

solubles.

2.9. Preparacion del sélido

El éxito de una lixiviacion y la técnica que se va a utilizar dependen con

mucha frecuencia de cualquier tratamiento anterior que se le pueda dar al sélido

(4).

La preparacion del sélido depende en alto grado de la proporcion del
constituyente soluble presente, de su distribucién en el material sélido original,
de la naturaleza del solido, que puede estar constituido por células vegetales o
el material soluble estar totalmente rodeado por una matriz de materia insoluble,

y del tamafio de particula original.

En algunos casos, las pequefas particulas del material soluble estan
completamente rodeadas de una matriz de material insoluble. Entonces, el
disolvente se debe difundir hacia el interior para ponerse en contacto y disolver
el material soluble, y después difundirse hacia el exterior antes de poder lograr

una separacion.

En muchos casos, la trituracion y molienda de estos solidos acelerara
bastante la accion de lixiviacién, porque las porciones solubles son entonces
mas accesibles al disolvente, aumentando asi la velocidad de lixiviacion, pero

cuando la sustancia soluble esta distribuida mas o menos uniformemente en
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todo el sdlido aun en solucién del solido, la accion de lixiviacidn puede
proporcionar canales para el paso del disolvente fresco, por lo cual se puede
prescindir de una molienda muy fina. La molienda de las particulas es
innecesaria cuando el material soluble esta disuelto en una solucion adherida al
sélido. Entonces se puede emplear un simple lavado similar al de precipitados

quimicos.

Otro de los factores que deben ser tomados en cuenta en la
experimentacion, es la estructura interna de la particula. Ya que muchas veces
la particula esta llena de poros que pueden ayudar o no a la extraccion sélido-

liquido.

Ya conocida la influencia de los poros a macroescala, es conveniente
mencionar también como afecta en el mecanismo de transferencia de masa en
la lixiviacion. Los poros, si tienen los tamafos adecuados funcionaran
favorablemente o como una resistencia que se opone a la difusion. La escala de

magnitud para los poros se define a continuacion:

o Macroporo si el diametro es mayor a 500 A
o Mesoporo si el diametro esta comprendido entre 20-500 A
. Microporo si el diametro esta entre 0-20 A
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Figura 15. Dependencia de los poros en la lixiviacion de materiales

biologicos
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Fuente: BIOMOLECULAS (3).

Representacion esquematica en la extraccion absorcion contra la

adsorcién y adsorcién en poros peques contra adsorcion en poros grandes.
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Figura 16. Caracterizaciéon de los poros en la lixiviacion de materiales
biologicos
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Micro-, macro-, and mesopores in a porous sorbent.

Fuente: BIOMOLECULAS (3).

Las figuras anteriores muestran lo importante que es la estructura interna
del sdlido cuando se esta realizando un estudio de extraccion sélido-liquido en
materiales biolégicos. En la figura 16 se ve como el solvente entra en el matriz
del solido a través de los poros tanto en los grandes como en los pequefios;
pero se debe hacer una definicién clara de hasta donde es clasificado un poro
grande o un poro pequefio, para hacer valido lo anterior la figura 17 muestra

dicha definicion.

Refiriendose nuevamente a la figura 16, la lixiviacion sucede de la

siguiente manera:

o A través de la absorcion, el solvente puede interactuar con la particula
por penetrar en la estructura tridimensional de la misma, por ejemplo
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cuando el agua es absorbida por una esponga. En el proceso de
absorcioén, el solvente no va directamente a los sitios sino que trata de

mojar totalmente al soélido, también conocido como imbibicion.

El analito puede interactuar con la superficie de la particula debido a
fuerzas intermoleculares como las fuerzas de Van der Waals o
interacciones dipolo-dipolo. Las interacciones de la superficie pueden
resultar en un desplazamiento de agua u otros solventes por la reaccion
del solvente con el analito. En el proceso de adsorcién, el analito puede
competir por los activos, por lo que la adsorcién tiene limitaciones. Tres

pasos ocurren durante la adsorcion, estos son:

o Difusién molecular, cuando el analito pasa a través de la capa de

la interfase sélido-liquido.

o Difusién de poro, cuando el analito pasa a través de poros de la
fase sélida.
o Reaccion de adsorcion, cuando el solvente interactia con la

superficie de la particula.

Si el componente es ionizable en solucién acuosa, puede existir una
atraccion electrostatica entre el solvente y los sitios cargados en la
superficie de la particula, muchas veces conviene tener estos tipos de

solventes porque favorecen grandemente la extraccion.

Es importante conocer los llamados poros muertos, que son cavidades

que tienen tope, por lo que intervienen negativamente en la difusion ya que

funcionan como una resistencia extra a la difusion y por lo tanto a la

transferencia de masa en la lixiviacién, a continuacién se muestra con mas

detalle que es un poro muerto.
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Figura 17. Demostracion grafica de un poro muerto (difusién en un

solido poroso: poros tortuosos con bifurcacion)

Dead End Pore

Fuente: BIOMOLECULAS (3).

2.9.1. Procesamiento post-cosecha

El procesamiento post cosecha tiene como objetivo la conservacion de las
caracteristicas fisicas, quimicas, organolépticas y farmacolégicas de la droga
vegetal. Un procesamiento post cosecha inadecuado da como resultado una
materia prima de baja calidad, con pérdida de principios activos, asi como un

aumento de la carga microbiana y una pésima presentacion comercial (4).

Las pérdidas de principios activos involucran: degradacién por procesos
metabdlicos, hidrélisis de los compuestos, descomposicion por la luz,
descomposicion enzimatica, degradacion de las sustancias termolabiles debido
al calor, volatilizacién de los aceites esenciales, y contaminacién por hongos y
bacterias. La etapa mas importante del procesamiento post cosecha es, sin
duda, el secado. La industria utiliza productos secos, lo cual facilita su

conservacion por periodos de tiempo prolongados.
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El contenido de humedad de la semilla de meldn frescas varia de 40 % a
60 %. El proceso de secado reduce este contenido a 5 — 12 %.

El secado interrumpe los procesos de degradacion causados por enzimas
o fermentos, impide el desarrollo de microorganismo y las reacciones de
oxidacion y de hidrdlisis. Sin embargo, como este proceso involucra calor,
pueden presentarse pérdidas de aceites esenciales y de sustancias volatiles,
asi como el riesgo de degradacion de las sustancias termolabiles. La mayoria
de las plantas medicinales pueden ser secadas a temperaturas que varian entre
30 °Cy60 °C.

Las plantas que contienen aceites esenciales o sustancias volatiles deben
ser secadas a temperaturas inferiores a 40 °C. Debe garantizarse una buena
circulacién de aire para facilitar el proceso de secado.

La manera cdmo va a ser realizado el secado debe determinarse
experimentalmente para cada caso. Un secado lento puede causar alteraciones
perjudiciales antes que el proceso se haya terminado, por la accién de las
enzimas, los hongos y las bacterias. Un proceso de secado muy rapido
endurece la capa superficial de las células e impide la evaporacion del agua
que esta dentro del érgano lo que propicia la accién de enzimas en su interior,
causa la volatilizacion de los aceites esenciales originando productos con una

pésima presentacion comercial.

El proceso de secado puede ser realizado al sol o a la sombra,
extendiendo la semilla en capas finas, en una superficie limpia. Sin embargo,
este proceso no permite un control de la temperatura y debe interrumpirse
cuando comienza a anochecer, recogiendo las plantas y guardandolas en un

local cubierto, para impedir la absorcion de la humedad durante la noche. Los
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mejores resultados se obtienen utilizando secadores solares o secadores que

operan con aire caliente.

2.10. Materiales animales y vegetales

Los cuerpos vegetales y animales tienen una estructura celular, los
productos naturales que se van a lixiviar a partir de estos materiales se
encuentran generalmente dentro de las células. En ocasiones, la velocidad de
lixiviacién es bastante baja, debido a que las paredes celulares constituyen una
resistencia adicional a la difusion (4).

Si las paredes celulares permanecen intactas después de la exposicion a
un disolvente adecuado, entonces en la accion de lixiviacion interviene la
osmosis del soluto a través de las paredes celulares. Este puede ser un
proceso lento. Sin embargo, moler el material lo suficientemente pequefio como
para liberar el contenido de las células es poco practico y algunas veces

indeseable.

En el caso de muchos productos farmacéuticos, recuperados a partir de
raices, tallos, hojas vegetales y semillas, el material vegetal con frecuencia se
seca antes del tratamiento; esto favorece la ruptura de las paredes celulares y
la liberacion del soluto mediante la accion directa del disolvente.

Las semillas vegetales y los cereales, tal como la soya, se aplanan o se
hacen hojuelas para obtener particulas de 0,15 a 0,5 mm por medio de un
proceso de laminacion para formar pequefias escamas. Por supuesto, las
células tienen un tamafio menor, pero se rompen bastante debido al proceso de
formacion de hojuelas; entonces los aceites se ponen mas faciimente en

contacto con el disolvente.
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2.11. Velocidad de lixiviacion

En la lixiviacion de materiales solubles del interior de una particula por
accion de un disolvente, el proceso general consiste en los siguientes pasos: el
disolvente se transfiere del volumen de solucion a la superficie del soélido.
Después, dicho disolvente penetra o se difunde en el sdlido. El soluto se
disuelve en el disolvente. Entonces, el soluto se difunde a través de la mezcla
de sélido y disolvente hasta la superficie de la particula. Finalmente, el soluto
se transfiere a la solucion general. Los numerosos fendmenos que se
presentan en este proceso hacen poco practico y casi imposible aplicar una

teoria definida a la accién de lixiviacion (3, 5).

En general, la velocidad de transferencia del disolvente de la solucion
general hasta la superficie del sdlido es bastante rapida, y la velocidad hacia el
interior del sélido puede ser rapida o lenta. Sin embargo, en la mayoria de los
casos éstas no son las etapas que limitan la velocidad del proceso total en
contacto con el disolvente; aun asi, la disolucion del soluto en el disolvente en el
interior del sélido puede ser un simple proceso fisico de disoluciébn o una
verdadera reaccién quimica que libera al soluto para la disolucién. El
conocimiento del proceso de disolucion es bastante limitado y el mecanismo

puede ser diferente en cada caso (2).

La velocidad de difusion del soluto a través del sélido, y la del disolvente
hasta la superficie del solido suelen ser la resistencia que controla el proceso
global de lixiviacion y dependen de diversos factores. Si el soélido esta
constituido por una estructura inerte porosa, con el soluto y el disolvente
localizados en los poros del sdlido, la difusion a través del sélido poroso se

puede describir como una difusividad efectiva.
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En sustancias biologicas o naturales hay complejidades adicionales
debido a la presencia de células. En la lixiviacidn de rebanadas delgadas de
remolacha de azucar el proceso mecanico previo rompe, mas 0 menos, una
quinta parte de las células. Entonces la lixiviacion del azucar es similar a un
proceso de lavado (2). En las células restantes, el azucar se difunde al exterior
a través de las paredes celulares. El resultado neto de ambos procesos de
transferencia no sigue una ley de difusion simple con difusividad efectiva

constante.

En el caso de la soya, los granos enteros no se pueden lixiviar con
eficacia. La trituracion con rodillos para obtener escamas pequefias de los
granos rompe las paredes celulares, por lo que el disolvente penetra con mayor
facilidad por accién capilar. La velocidad de difusién del soluto de aceite de
soya desde las escamas de soya, impide una interpretacion simple. Cierto
meétodo (O,) para disefiar extractores a gran escala se basa en experimentos de

laboratorio con escamas.

La resistencia a la transferencia de masa del soluto desde la superficie
sélida hasta el disolvente general, suele ser bastante pequefia en comparaciéon
con la resistencia a la difusion dentro del propol externo no produce efectos

apreciables sobre la velocidad de extraccion (2).

2.12. Métodos de extraccion

Antes de empezar un proceso extractivo en una escala piloto o industrial,
se debe definir la selectividad del solvente a ser usado en el proceso.
Dependiendo del propésito al que se destine, se puede obtener un extracto
cuya composicién quimicos de la planta, o un extracto que contiene solamente

constituyentes quimicos con una determinada caracteristica. En el primer caso,
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normalmente se usa un solvente de naturaleza general, de alta polaridad, como

el alcohol etilico o el metanol (4).

En el segundo caso se emplea un solvente selectivo, de menor polaridad,
como el hexano o acetato de etilo que sélo extrae de la planta las grasas
vegetales y otros componentes apolares. La seleccion del solvente de
extraccion, asi como la permanencia en la composicion quimica de la materia
vegetal, representan dos aspectos de suma importancia en cualquier proceso
de fabricacion, bien sea de productos fitoterapéuticos o bien sea de sustancias

naturales aisladas.

La materia prima vegetal en la industria de fitofarmacos esta representada,
en la mayoria de las ocasiones, por la materia prima seca. De esta manera,
cuando la materia prima se pone en contacto con el solvente se inicia un
proceso opuesto al proceso de secado que tiende a reconstituir el estado

original de la célula.

Inicialmente el solvente penetra en la célula vegetal y expele el aire
contenido en el citoplasma, dandose inicio de esta forma el proceso extractivo.
La penetracion del solvente en la célula induce un momento bipolar en las
moléculas de los compuestos que van a ser extraidos. Es de esta manera

como las sustancias extraibles se adhieren a las moléculas del solvente.

La capacidad de asociacion puede expresarse en términos de la constante
dieléctrica (¢). Cuanto mas polar sea un solvente mayor sera su respectiva
constante dieléctrica. = Compuestos ionizables y/o altamente polares se
disuelven en solventes de elevada constante dieléctrica; al igual que

compuestos apolares se disolveran en solventes de baja constante dieléctrica

().
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La salida del complejo “materia prima-solvente”, en el caso de células
enteras, depende del equilibrio entre la concentracion de este complejo en el
interior y en el exterior de la célula. Los procesos extractivos interfieren en la

constante de equilibrio desplazandola hacia el exterior de la célula.
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3. METODOLOGIA

3.1. Variables

La definicibn operacional de las variables se divide en: variables del
proceso extractivo, procesos de extraccion, monitoreo del proceso, para lo cual
se realizdé una adaptacion del cuadro de variables que aparece en la siguiente

figura (6):

Figura 18. Cuadros de Variables

Descri pci 6n de vari abl es invol ucradas

PTHSBET (RS) hHT, 1) I"#5%8) .
Y 081" -%5) .1
AR ey ITORpTVe Y 0 £50617-%4)
#256785796" 48:;8<=96"' #257:2=8<=96" _:_'C’,J;,
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e ('J8K2:')57:878" (.t w0
A'  +579:18M<;822:' ' ' ¥
B' $3')3'N=>;72"'L2:808' u'#' T '
c' $3'.3'N=>;22"L2:808" urg' ' Y
D' $3')3'N=>;22'7><26" LojLie 20 wu L
E'  $3'.3'N=>;22'7><: U U ¥
F' 1=>P2'MQ6"'29"8R>8" VRW6' L ¥
G Analisis de g o C
G Anbi ente externo:
G'  $9MK9:87>:8'BM<3! U ! . , "
H' ('87M26NS: ;18" 87M" 0 C g L
@I' T>M928?2' X! z y )
\
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Descri pci on de variables a mani pul ar
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Fuente: aplicacion del disefio experimental en el desarrollo de las practicas internas, en el area

de operaciones unitarias.
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Tal adaptacion se puede apreciar en los siguientes cuadros de variables

inherentes a esta investigacion:

Tabla Il. Variables del proceso extractivo

Factor Potencial de
. Factores Perturbadores
) ) ) Disefio
Nam. Variable Unidad
] De
Constante Variable Controlables )
Ruido
Ensayo
Naturaleza de la
1 ) N/A X
particulas
11 Tamiz X
- % &
2 Agitacion X
partes
Temperatura de
3 N/A X
proceso
Naturaleza del
4 mm X
solvente
Tiempo de
5 » mm X
extraccion
Relacion
6 o mm X
sélido/liquido
Etapas de
7 - kg X
extraccion
Temperatura del
8 ) °C SIE
ambiente
Presion
9 o mmHg SIE
Barometrica
10 Humedad % SIE
SIE: Sin mayor influencia en la experimentacion objetivo.
ESP: Especificacion por método.
N/A: No Aplica.

Fuente: elaboracion propia.
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Tabla lll. Procesos de extraccion
FactorDIT;J(te%r:)ual de Factores Perturbadores
NUm Variable Unidad
Constante | Variable Controlables D.e
Ruido
Ensayo
1 Tipo de extraccién N/A X
3 Temperatura del oc SIE
ambiente
Presion
4 Barométrica mmHg SIE
5 Humedad % SIE

SIE: Sin mayor influencia en la experimentacion objetivo.

ESP: Especificacion por método.

N/A: No Aplica.
Fuente: elaboracion propia.
Tabla IV. Monitoreo del proceso
FactorDF;;Jé%r;mal de Factores Perturbadores
NUm Variable Unidad
Constante | Variable Controlables D.e
Ruido
Ensayo
1 Densidad N/A X
2 Pérdida de peso % & X
del sdlido partes
3 Indice _d,e N/A X
refraccion
Sélidos
4 extractables mm X
11 Temperatura °C SIE
Presién
12 Barométrica mmHg SIE
13 Humedad % SIE

SIE: Sin mayor influencia en la experimentacion objetivo.

ESP: Especificacion por método.
N/A: No Aplica.

Fuente: elaboracion propia.
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Tabla V. Descripcion de variables a manipular

Nam. Variable Unidad Rango de Variaci6n
Naturaleza de las
1 ; N/A Cotiledén y Pergamino de la semilla del melén Cataloup
particulas
) Naturaleza del NIA Hexano y acetato de etilo (solventes no polares, pureza grado
solvente reactivo)
Fuente: elaboracion propia.
3.1.1. Variables del proceso extractivo

Las variables que interfieren en el proceso de extraccién, independiente
de la escala de produccion o del tipo de producto final, son: las caracteristicas
de la particula, la agitacion, la temperatura, el pH, la naturaleza del solvente, el

tiempo de extraccion, relacion sdlido/liquido y las etapas de extraccion (11).

La capacidad de una mezcla de solventes de inducir un momento bipolar
puede ser calculada. La constante dieléctrica del sistema depende de la
constante de cada uno de ellos y de su respectivo porcentaje en la mezcla.
Siendo asi se puede calcular la constante dieléctrica del sistema a través de la

ecuacion:

] Z AX%A+z Bx%B +...2 mx%n .,
& del sistema= 100 Ecuacion 1

Los solventes mas usados en las industrias de productos fitoterapéuticos
son el agua, el alcohol etilico, hexano, acetato de etilo, la glicerina, el

propilenglicol y mezclas de estos liquidos.
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En la industria de aislamiento de productos naturales puros, los solventes
mas utilizados son los hidrocarburos, los hidrocarburos clorados, los alcoholes,

los ésteres, los éteres, las cetonas y los aceites.

En el proceso de escogencia de un solvente determinado es necesario
considerar aspectos relacionados con la seguridad y los riesgos en cuanto a
una posible contaminacion ambiental. Sin embargo, el aspecto mas importante
a ser considerado es el grado de toxicidad del solvente. En el supuesto caso en
gue parte del solvente permanezca en el producto acabado, el solvente debe
ser aprobado por el 6rgano nacional responsable del registro del producto
fitoterapéutico. Por esta razon, los productos fitoterapéuticos son elaborados,

principalmente, con mezclas hidro-alcohdlicas.

En el caso de aislamiento de productos naturales puros, pueden usarse
otros solventes orgdanicos, incluso mezclas azeotrépicas. Estas mezclas
mantienen la misma concentracion relativa de sus componentes cuando
alcanzan su punto de ebullicién y el punto de ebullicion de la mezcla es inferior
al del componente cuyo punto de ebullicion es mas alto, por lo cual pueden ser
usados en procesos extractivos, incluso del tipo Soxhlet, ya que no se presenta

la separaciéon de los componentes de la mezcla.

El agua utilizada en los procesos extractivos no necesita ser
desmineralizada o destilada, puesto que la materia prima vegetal contiene
sustancias minerales en diferentes concentraciones. Por consiguiente, es
suficiente que el agua pase por las pruebas que la clasifican apta para el
consumo humano, es decir que sea potable, y sera utilizada siempre y cuando

no posea dureza excesiva y tenga pureza microbiol6gica compatible.
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Durante el proceso de extraccion ocurren dos fenébmenos paralelos: la
lixiviacién de las sustancias solubles de células rotas y la disolucién y difusién
de las sustancias solubles de células intactas. Mientras la lixiviacion de las
sustancias de las células rotas es rapida, la difusién de las sustancias a través
de la membrana de células intactas es lenta y requiere etapas de
humedecimiento y ablandamiento para aumentar la permeabilidad de la
membrana. Este proceso comprende tres etapas: la penetracion del solvente
en la célula, la disolucion de las sustancias extraibles y la difusion de la solucién

fuera de la célula vegetal.

3.1.1.1. Caracteristicas de las particulas

Primeramente, debe considerarse el tamafio de particula adecuado. La
reduccion de particulas tiene gran importancia, porque aumente el area de
contacto y disminuye el tiempo necesario para la extraccion, sobre todo para
sélidos de baja porosidad. Por otro lado, al maximizar el contacto de area por

unidad de volumen se reduce el tamafio del equipo (11).

Sin embargo, al romper completamente la estructura se puede perder la
selectividad y obtener muchos productos indeseables, por lo que es necesario

evaluar el tamafio de particula 6ptimo.

Si se va a lixiviar un sélido en la forma de grandes rocas, con frecuencia
se debe decidir si han de triturarse hasta pedazos grandes, si ha de realizarse
la lixiviacion por percolacion o si se moleran finalmente y si la lixiviacion sera

realizada mediante agitacion y sedimentacion.

Entre algunas consideraciones se encuentran las siguientes. El molido

fino es mas costoso, pero proporciona una lixiviacion mas completa y mas
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rapida. Tiene la desventaja de que siendo el peso del liquido asociado con el
sélido sedimentado tan grande como el peso del sélido, méas, se utilizar4 una
cantidad considerable de disolvente para eliminar del sélido lixiviado el soluto y

la solucién resultante estara diluida.

Las particulas trituradas grandes, por otra parte, se lixivian con mas
lentitud y posiblemente de modo menos completo, pero a lo largo del drenado
pueden retener relativamente poca solucién, requieren menos lavado vy, por lo

tanto, proporcionan una solucion final mas concentrada.

En el caso de sélidos mas fibrosos, se ha demostrado que la lixiviacion
es por lo general mas eficiente en un tanque bien agitado que por percolacion,
probablemente debido a que la gran cantidad de retencidn estatica del liquido
hace imposible la obtencion de cantidades importantes del soluto.

Asimismo, debe estudiarse la geometria de la particula, pudiendo ser
esta irregular o regular. Si es regular pueden encontrarse formas cubica,

hexagonal, esférica o cilindrica.

Otra caracteristica importante es la porosidad, ya que esta propiedad
permite que el liquido penetre a través de los canales formados por los poros
dentro del solido, aumentando asi el area activa para la extraccion. Sin
embargo, pueden existir solidos no porosos o con poros cerrados; causando

mayor dificultad en el momento de extraccion.
Finalmente, debe determinarse la densidad y extension de la Norma

ASTM C-188 para solidos bioldgicos observando la existencia o no de un

cambio en la misma al cambiar el tamafio de la particula, lo cual puede dar una
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idea de su porosidad. Esto puede llevarse a cabo con el uso de un matraz de Le
Chatelier, de la siguiente manera:

Pesar la muestra del material biolégico.

o Ingresar al matraz de Le Chateler el solvente y anotar el volumen inicial.

o Dejar caer la muestra en el matraz con mucho cuidado para que no se
guede en las paredes del matraz y se vaya directo al fondo.

o Agitar constantemente para que las burbujas de aire atrapadas dentro de
los intersticios del material bioldgico salgan y no afecten en los calculos.

o Dejar reposar la muestra; muchas veces debido a las caracteristicas del

solvente a utilizar, se debera poner el matraz de Le Chatelier en bafio

maria para que la temperatura no afecte en los célculos.

. Anotar el volumen final.
o Calcular el volumen desplazado.
. Determinar la densidad.

3.1.1.1.1. Andlisis de tamiz
(Granulometria)

El tamizaje es una de las técnicas mas antiguas de clasificaciones de
polvos, estan dentro de las mas usadas a nivel mundial, y una de las menos
costosas técnicas para la determinacion del tamafio de particulas dentro de un

rango de tamafios (4, 11).

La preponderancia de aplicaciones usadas en esta técnica puede ser
atribuida a la relativa simplicidad de la técnica, muy pequefa inversion, altos
desempefios y no se necesita mucha experiencia y esta técnica puede ser
utilizada en un rango bastante grande, desde 100 mm hasta 20 um. Una prueba

de tamices es un aparato diseflado para medir las particulas retenidas mas
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grandes que un tamafo designado, mientras permite que pasen a través del

aparato particulas mas pequenas.

Cada tamiz tiene aberturas que van disminuyendo con respecto a la

2 Al vibrar las mallas, las particulas

anterior, por lo general en una serie de
caen a través de ellas hasta alcanzar un tamiz en el que la abertura es
demasiado pequefia para que pase la particula. El tamafio de las particulas se
expresa como una longitud media apropiada entre las aberturas del tamiz

anterior y el que retiene a la particula.

El método consiste en agitar una muestra a través de una pila de tamices
con decreciente tamafio de particulas. El tamiz con la mas grande apertura es
colocado hasta arriba y el de la apertura mas pequefia es colocado hasta el
fondo. La distribucién del tamafio es reportada como la masa retenida en un
tamiz dado, pero puede también ser reportada como la masa acumulada
retenida en todos los tamices o como la fraccion de masa acumulativa en un

tamiz dado.

La accién vibratoria influye sobre la eficiencia del conjunto de mallas de
manera que resulta deseable un movimiento vibratorio reproducible. La
siguiente figura muestra el tamizador que se tiene en el centro de
investigaciones de la Facultad de Ingenieria de la Universidad San Carlos de

Guatemala.
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Figura 19. Tamizador del Cll de la USAC

Fuente: elaboracion propia.

Los tamices son clasificados con base en sus aperturas como gruesos,
medianos y finos. Los tamices gruesos tienen aberturas en el rango de 100 mm
a 4 mm, los tamices medianos en un orden de 4 mm a 200 um y los finos
debajo de los 200 um. Algunas ASTM para el andlisis de tamices son ASTM E
11-95, E 161-96 y E 323-80.

Figura 20. Funcionamiento del analisis por tamizado

Fuente: fundamentos de tecnologia y productos fitoterapéuticos.
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3.1.1.2. Agitacion

La eficiencia del proceso extractivo es funcion del equilibrio de saturacion
del solvente. La agitacion hace que nuevas cantidades de solvente, pobre en
las sustancias extraibles, entren en contacto con el sélido y un nuevo punto de
equilibrio de saturacion sea alcanzado. El movimiento del liquido, con ayuda de
bombas para la recirculacién del solvente o agitadores mecéanicos, desplaza el
equilibrio en el sentido de la saturacion del solvente, aumentando la eficiencia

del proceso (2, 4, 5).

3.1.1.3. Temperatura de proceso

Al aumentar la temperatura se aumenta la velocidad de lixiviacion porque
la solubilidad del soluto es mayor y porque a la vez aumenta la transferencia de
masa. A temperaturas elevadas la viscosidad del liquido es menor y mayor las
difusividades por corriente de conveccion, lo que incrementa la rapidez de
lixiviacion. Sin embargo, la temperatura méaxima para cada sistema esté limitada
por: el punto de ebullicion del solvente, el punto de degradacién del producto

y/o del solvente, solubilidad de impurezas y por economia (11).

3.1.1.4. Naturaleza del solvente

Dependiendo de la finalidad deseada, el solvente utilizado extrae,
selectivamente o0 no, cierta clase de compuestos. Entre los solventes
generales, los mas utilizados son los alcoholes alifaticos de hasta 3 carbonos o
mezclas de éstos con el agua. Estos solventes logran extraer la gran mayoria
de las sustancias naturales de interés como los alcaloides, los flavonoides, los

glicésidos cardioténicos y los terpenos (4).
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Debido a su poder extractivo, estos solventes son los indicados para los
casos en que los constituyentes activos de las plantas no son bien conocidos,
siendo necesario agotar completamente la materia prima. El hexano y acetato
de etilo son los solventes mas utilizados para la obtencién de fracciones

lipidicas.

3.1.1.5. Tiempo de extraccion

El tiempo de lixiviacion es un factor importante que incide en el
porcentaje de recuperacion del soluto. Por lo general, a mayor tiempo de
contacto, mayor serd la cantidad extraida. Sin embargo, transcurrido cierto
tiempo de lixiviacion, la extraccion del material cesa, debido a que el sélido esta

completamente agotado (11).

El tiempo de extraccion depende principalmente del tamafio de la
particula y de la influencia de factores de transferencia de masa y de operacion.
Esto en realidad puede fraccionarse para explicarse los fendmenos de

transferencia de masa ocurridos:

El disolvente se transfiere del volumen de solucion a la superficie del

solido, es decir se da el fendbmeno de adsorcion inicialmente.

o Después, dicho solvente penetra o se difunde en el soélido por medio de
absorcion.

o El soluto se disuelve en el disolvente.

o Entonces el soluto se difunde a través de la mezcla del sdlido y

disolvente hasta la superficie de la particula. Esto ocurre debido a que los
poros se han saturado, y existe por lo tanto un gradiente de
concentracion entre estos y las afueras de los mismos. De modo, que los

poros saturados se drenan debido al efecto de la difusién.
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o Finalmente, el soluto se transfiere a la solucion general.

Debido a estos fendmenos, el sélido va volviéndose cada vez mas
poroso, lo cual aumenta el area de contacto y facilita el proceso de extraccion.
El aumento en la porosidad del sélido puede determinarse experimentalmente
por medio del cambio en la densidad del solido antes de lixiviar y del sdlido ya

agotado.

Por otro lado, entre los factores operacionales que interfieren en el
tiempo de extraccién, se puede mencionar a la agitacion en el caso de la
maceracion dinamica, ya que la agitacion permite que los fendmenos de

transferencia de masa mencionados ocurran mas rapidamente.

En el caso de la percolacion, el tiempo que debe considerarse es el
tiempo de residencia, es decir el tiempo que tarda el solvente en atravesar al
sélido lixiviable.

3.1.1.6. Relacion sdlido/liquido

Al variar la proporcion existente entre el solido y el disolvente pueden
observarse cambios significativos en la eficiencia de lixiviacion, pues esta
dependera de la solubilidad del soluto y la accion del disolvente durante la
transferencia de masa. Asimismo deberd considerarse la saturacion de la
solucion extractora; ya que al alcanzarse este punto cesara su capacidad de

extraccion (2, 4, 5).

Aungue, también es importante mencionar que por razones de economia
no es conveniente utilizar una proporcion solido/liquido demasiado pequefia,

puesto que la solucion obtenida se encontrara muy diluida; por lo que sera
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necesario un gasto mayor en recursos para la concentracién posterior de la

misma.

Por otro lado, la proporcién sélido/liquido incide en el area de contacto, la
cual también es importante para el proceso de difusion. Esta relacion puede
expresarse como: masa de solido/volumen de solvente masa de solido/masa

de solvente o bien volumen de sélido/volumen de solvente. 3

3.1.1.7. Etapas de extraccioén

La extraccion puede llevarse a cabo en una Unica etapa o en etapas
multiples. Esto dependera del equipo utilizado y de las condiciones del proceso.
Por ejemplo utilizando el equipo Soxhlet, el mismo sistema permite la obtencion
de varias etapas, ya que el equipo continuamente se esta drenando y volviendo
a llenar, sin embargo en otro tipo de equipo como un tanque o recipiente
cualquiera en el que se permite que ocurra la maceracién, puede trabajarse

solamente en una etapa o bien en etapas mdltiples (2, 4, 5).

Pero en este Ultimo caso las diversas etapas no pueden lograrse
automaticamente, sino que deberan conseguirse por medio del experimentador
que debera realizar la separacion del solido del liquido y la renovaciéon del

solvente continuamente para cada etapa.

Entonces, en el caso de etapas mdltiples, si interesa que el solvente
llegue a saturacion, no asi en el caso de una etapa en el que este aspecto

realmente no es relevante.

®* MONTENEGRO, Claudia. Estudio experimental de la operacién unitaria de separacién sélido-

liguido a nivel laboratorio, mediante la evaluacion de diversos pardmetros de interaccion
influyentes y de respuesta. p. 125.
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Finalmente, para una Uunica etapa el gradiente de concentracion
disminuye en funcion del tiempo y para etapas multiples también, pero en este
altimo caso el gradiente puede recuperarse gracias a la renovacion del

solvente.

3.1.1.8. Temperatura del ambiente

La temperatura (T) es una magnitud referida a las nociones comunes de

caliente, tibio, frio que puede ser medida, especificamente, con un termémetro.

En este caso la temperatura (T) sera una variable de control expresada
en grados Celsius (°C) 6 en grados Fahrenheit (°F), para llevar a cabo el

almacenaje y los ensayos.

3.1.1.9. Humedad

La humedad (H) 6 humedad relativa (grado de humedad) es la cantidad
de agua (vapor de agua) presente en aire, expresada en forma relativa de
acuerdo con tal definicion, la humedad relativa es la relacion entre la cantidad
de vapor de agua real que contiene el aire y la que necesitaria contener para
saturarse a una temperatura idéntica, tal cantidad esta expresada en forma de

porcentaje (%).

En este caso la humedad ser& una variable de control, para llevar a cabo

el almacenaje y los ensayos.
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3.1.1.10. Presi6bn Barométrica

Es la presion de la atmdésfera en una localizacion especifica. Puede estar
expresada en bares (bar), Pascales (Pa), milimetros de mercurio (mmHg),

pulgadas de mercurio (inHQ), libras por pulgada cuadrada (psi), entre otras.

3.1.2. Procesos de Extraccion

Los procesos de extraccion varian en funcion de la escala de produccion,
de la naturaleza y calidad de la materia prima y de la naturaleza del solvente.

Los procesos de extraccion pueden ser divididos en dos grupos (4):

o Procesos que dan como resultado un equilibrio de la concentraciéon entre
el soluto y el resido.

o Procesos que agotan completamente la materia prima.

Los procesos gue dan como resultado un equilibrio de la concentracion
son la maceracion y la maceracion dinamica. Los procesos que agotan
completamente la materia prima son: la percolacién, la repercolacion y la

extraccion en contra corriente.

Los procesos de maceracion y de percolacion estan descritos en la
mayoria de las farmacopeas. La primera edicion de la Farmacopea Brasilefia
describe cuatro procesos generales de preparacion de extractos. Todas las
farmacopeas especifican el solvente, la relacién entre la materia prima y el

solvente, y la técnica a ser utilizada.

Las descripciones precisas de la técnica eran la garantia de la calidad del

extracto en una época en que pocos constituyentes activos de las materias
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primas eran conocidos y las técnicas analiticas eran menos sofisticadas.
Modernamente, los extractos se caracterizan por el contenido de sus
constituyentes activos, determinacion del residuo seco y del contenido

alcoholico, no detallandose el proceso de su obtencion.

3.1.2.1. Maceracién

La maceracion se divide en estatica o dinAmica. La primera consiste en
mantener sumergida por un tiempo suficiente una sustancia solida en un liquido
para extraer de ella las partes solubles en el mismo, mientras que la segunda
consiste en que el material se pone en contacto permanente con el solvente,
realizando agitacion para influencia del gradiente de concentracion. De modo,
que la extraccidn puede llevarse a cabo mas rapidamente por medio de

maceracion dinamica que con maceracion estética (4).

En una operacion de lixiviacion tipica, la mezcla sélida a ser separada
esta formada de particulas insolubles y de particulas solubles en los solventes
utilizados (acetato de etilo y hexano). De modo que el solvente agregado debe
corresponder a las caracteristicas fisico-quimicas de los componentes a extraer

del sélido utilizado.

De este modo ambas fases entran en contacto intimo y el soluto o los
solutos se difunden desde el sélido a la fase liquida, lo que permite una
separaciéon de los componentes originales del solido. La solucién obtenida como

producto consiste en el disolvente y en el soluto soluble.

En un caso ideal, todo el soluto es disuelto por el solvente y ninglin otro
componente es obtenido simultdneamente. Sin embargo, en realidad no se

logra extraer el material deseable en su totalidad y también es posible que otros
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componentes sean disueltos debido a que presentan solubilidad en el medio
seleccionado y por lo tanto también seran obtenidos como producto.

No pudiendo evitarse esto en la mayoria de los casos, pues no existe un
solvente especifico y Unico para cada componente. Ademas de que por lo
general no se utilizan solventes puros, por lo que el agua se ve involucrada, y

en esta ultima una gran variedad de componentes se solubilizan.

Por todo esto, es necesaria una separacion y purificacion del

componente deseado, luego de su extraccion. (4)

3.1.2.2. Percolacién

Consiste en pasar el solvente a través de la especie, hasta su completa
extraccidon. Se utiliza una etapa preliminar de humedecimiento de la especie,
para facilitar el paso del solvente, aumentando el contacto, evitando la
formacion de falsas vias que perjudican la eficiencia del proceso (4).

La etapa preliminar de humedecimiento aumenta la porosidad de la
pared celular, facilitando la difusién de las sustancias extraibles hacia el exterior
de la célula. Esta etapa debe realizarse fuera del percolador, para evitar el
exceso hinchamiento de la especie, que se comprimiria en las paredes del

percolador interrumpiendo el paso del solvente.

En la manufactura de los extractos la percolacion es el método mas
comun. La materia cruda a ser extraida se reduce a pedazos de un tamafo
apropiado, si es necesario, luego se mezcla intimamente con una porcion del
disolvente especificado y se deja reposar por 15 minutos. La mezcla se
transfiere al percolador y se afiade cantidad suficiente del solvente especificado
para cubrir toda la masa solida. La mezcla se deja percolar lentamente (a una

tasa no mayor de 1 mL/min. para 1 000 gramos de material), cubriendo siempre
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la muestra con una capa de disolvente. El residuo puede ser sometido a presion
y el fluido obtenido es combinado con el percolado.

El percolado es concentrado, generalmente por destilacion bajo presion
reducida, de manera que los constituyentes de interés sean sometidos a la
menor cantidad de calor posible.

3.1.2.3. Equipos de laboratorio para extraccion

solido-liquido

El objetivo de la extraccién es disolver uno o mas constituyentes de la
sustancia por el tratamiento con un solvente. Cuando la sustancia es un sélido
que puede ser permitido extraerse a temperaturas normales o a elevadas
temperaturas, la solucién o extracto obtenido puede ser separado o purificado

posteriormente (4).

En el laboratorio, muchas extracciones son hechas con solventes

diferentes al agua, en éstos los aparatos para hacer la lixiviacion, consisten en:

o Un matraz (recibidor) donde el solvente es llevado a ebullicion y donde el
extracto retorna.

o Un tubo o espacio para conducir el vapor a un condensador el cual
retorna el liquido; si este tubo es afuera del aparato, entonces la
extracciéon en frio toma lugar, pero si el tubo esta alrededor del vaso de
extraccién o si el vapor ascendente es una mezcla con el condensado
recorriendo la sustancia extractable, la operacion de lixiviacion puede ser
conducida a temperaturas arriba del punto de ebullicién del solvente.

° El vaso de extraccion.
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Las formas en que un aparato de extraccion soélido-liquido puede ser de

acuerdo al tipo de extraccion son:

o Percolacion
o Infusién Continua
o Infusién Intermitente

La infusién intermitente tiene la ventaja de que la solucién en contacto con
la sustancia es periddicamente reemplazada con una fresca cantidad de
solvente. Los aparatos de Szombathy y el de Soxhlet con el simple uso del sifon

han traido un grado mayor de perfeccién.

Si el solvente requerido para una extraccion es una mezcla de liquidos de
diferentes puntos de ebullicion se debe entonces, tomar mucho en cuenta la
seleccién del aparato a usar porque algunos tipos de aparatos que incluyen un

sifén no operan satisfactoriamente con dichas mezclas de solventes (11).

La dificultad frecuentemente se eleva en tratamientos de materiales
bioldgicos ya que el aparato regularmente requiere de algun tipo de papel filtro y
este debe ser el correcto para que la migracién de los extractos solubles sea
exitosa, ademas, el aparato se complica debido a que debe de tener una
camara de didmetro adecuado para que quede justo a la medida en el papel
filtro o en el dedal. Muchos accesorios han sido disefiados para simplificar las
extracciones o para reducir el tiempo de extraccion; algunos aparatos
recolectan el condensado en un matraz aparte para que al final de la extraccion,

dicho solvente puede ser destilado y recuperado sin desconectar el aparato.

Cuando se usan los tipos de aparatos en los que una infusion intermitente

toma lugar, muchas veces es conveniente saber la velocidad del condensado,
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que sera comparado con la velocidad a la que es llenado el sifon (como una
manera de estudiar la dificultad de paso por la forma del lecho o el periodo de
humectacién de la particula) y con esto poder sacar conclusiones mas adelante;
ademas es muy sencillo conocer el nimero de etapas de extraccion que se han

realizado en determinado tiempo (10).

Los aparatos de percolacidon son los siguientes:

3.1.2.3.1. Aparato de extraccion de
Zulkowski

La sustancia al ser extraida se pone en el vaso de extraccion E, que es
soportado por un tapén de algodon de lana p, el vapor del solvente empieza a
bullir desde el matraz R, pasa por el tubo de al lado t, y se combina en el vaso E
luego pasa con un adaptador ¢, a un condensador. El liquido condensado fluye
nuevamente y lixivia el material biolégico en el vaso E y el extracto cae

nuevamente en el matraz R; muchas mejoras han sido propuestas.

Figura 21. Aparato de extraccién de Zulkowski

Fuente: practical methodology and applications.
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3.1.2.3.2. Aparato de extraccion de
Drechsel

Un papel filtro doblado que quepa justo en los lados del vaso es puesto en
el globo E, y en ese papel filtro descansa el material biologico a extraer. El
solvente es puesto a bullir en el matraz R, que tiene un tubo delgado fusionado
en uno de sus lados y a través del tubo m, conectado con t, y éste conectado
con C para un condensador de reflujo a través de r. El liquido condensado fluye
nuevamente a través de C y es dirigido por el tubo n al globo E donde cae en el

material biolégico y lo lixivia y retorna nuevamente al matraz R.

Figura 22. Aparato de extraccién de Drechsel

Fuente: practical methodology and applications.
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3.1.2.3.3. Aparato de extraccion de
Tollens

El material biologico a ser extraido es puesto en el tubo interior I, que es
ligeramente contraido al fondo f, que es expandido a la orilla donde un papel
filtro es colocado. El tubo | es puesto en un tubo de mayor diametro E y
descansa en el fondo en pequefias varillas dobladas en el fondo f, que previene
el cerrado de la apertura en la parte angosta t, el cuello t, es colocado en un

corcho dentro del matraz que contiene un condensador.

Las gotas del liquido condensado caen nuevamente a | y lixivian el
material biolégico colocado ahi. Este aparato es muy delicado para trabajar
debido a que las varillas de vidrio colocadas en el punto f, son muy fragiles, las

ventajas residen en rapidas y eficientes extracciones.

Figura 23. Aparato de Extraccion de Tollens

Fuente: practical methodology and applications. p. 10.
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3.1.2.3.4. Aparato de extraccion de

Knorr

Este aparato rechaza el uso de corcho y juntas de vidrio fragiles. R es un
pequefio matraz hecho de vidrio soplado para formar una pequefia depresion
anular soportada en este cuello con pequefias proyecciones pp, soportado en
un tubo E con un sifén interno, o un simple tubo se filtra a continuacién que
termina en un punto con un disco de platino perforado sellado cerca del punto

de apoyo.

Un largo tubo C, se reduce al percolador o el tubo sifén y se inscribe en la
depresion en el cruce de R que esta apretado con un poco de mercurio. R esta
en la posicién de la banda elastica que pasa por debajo de ella y que se adjunta
a las proyecciones qq en la cobertura del tubo, ésta se funde a un condensador,
S es un pequefio sifon para eliminar los disolventes que puedan recoger entre la
cubierta y el cuello del matraz. Al final de la extraccion, el disolvente puede ser

destilado a través de un adaptador que cace en la junta de mercurio

Figura 24. Aparato de Extraccion de Knorr

Fuente: practical methodology and applications. p. 10.
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3.1.2.3.5. Aparato de extraccion de
Wiley

Es un aparato de disefio compacto, evita todos los corchos y las
articulaciones. Una placa de laton P. Un condensador C metélico, en cuatro
secciones cada una compuesta por dos conos de base fija a la plataforma,
adjuntados a P. Los platos son circulares y directos al vapor de agua contra los

lados.

La sustancia que se extrae descansa sobre el asbesto en un crisol E que
tiene un fondo perforado extraible y que cuelga desde el condensador. El
extracto se puede colectar ya sea en el tubo o en un pequefio frasco R,
equipada con un embudo f; en este Ultimo caso, el mercurio se coloca entre Ry
el tubo. EIl disolvente es introducido en g que se cierra después de que el

disolvente ha hervido por un tiempo y expulsado el aire del aparato.

Figura 25. Aparato de Extraccion de Wiley

Fuente: practical methodology and applications. p. 10.
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3.1.2.3.6. Aparato de extraccion de
Wollny

Este tipo de aparato se encuentra construido en tres secciones unidas por
sellos de mercurio. El disolvente se hierve en el matraz R, o en un frasco
exterior, en cuyo caso el vapor sube el tubo p, pasa a través de la extraccion de
la cdmara E, que contiene el material que se extrae en un dedal, y luego a
través del tubo de t para la camara V, que lleva al condensador. El condensado
vuelve a V y recoge alli hasta el sifon s que se llena y opera. La carga de liquido
es transferido al material en E y después se percola a través de todo el sdélido,
pasa a través de F y el tubo q al receptor R. a, b, ¢, d representan los sellos de

mercurio.

Figura 26. Aparato de extraccion de Wollny
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Fuente: practical methodology and applications. p. 10.
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3.1.2.3.7. Aparato de extraccion de
Scheibier

En este tipo de aparato se encuentran mejoras al primer aparato, ya que
no podia ser suficientemente amplia como para sostener grandes cantidades
sin peligro de que el disolvente se filtrara en un canal a través de la sustancia y
dejar parte del solido sin extraer, diseiid una modificacién de infusion continua

con desbordamiento.

Su construccién es de metal, la sustancia que se extrae se deja reposar
en la sala E, el hilo de gasa de fondo que estd cubierto con una capa de
algodén en rama p. El vaso E encaja un tubo exterior con una superficie en

comun.

El vaso exterior consta de dos tubos sellados juntos en el cuello a; el
exterior es limitado en el extremo inferior para encajar el cuello del matraz que
contiene el disolvente; el interior es cerrado por debajo y dobladas como se
muestra y tiene dos filas de perforaciones cerca de la parte superior. E tiene

una fila de agujeros justo debajo del cuello.

El aumento de vapor en el vaso, pasa a través de la fila superior de los
agujeros en el medio tubo, y luego a través de los agujeros en E al
condensador. El liquido, tras caer de nuevo en E, es filtrado a través de la
sustancia acumulada en el interior de los vasos hasta el desbordamiento de

anillo inferior de perforaciones en el medio vaso.
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Figura 27. Aparato de extraccion de Scheibler

Fuente: practical methodology and applications. p. 10.

Los aparatos que funcionan de acuerdo a una infusién intermitente son:

3.1.2.3.8. Aparato de extraccion de
Auld y Pikle

La sustancia disolvente y se coloca en un gran perno de cabeza matraz E,
gue se calienta en un bafio de Maria. El vapor se eleva a través de un amplio
tubo D, siempre con un gran agujero del grifo C, para el condensador en la
parte superior. S es un largo tubo que termina en E en un pequefio embudo
lleno de lana y algoddn cubierto con multa muselina o tela de algodén; el otro
extremo de s lleva al receptor R. Un tubo bastante amplio, r pasa de D, por

encimade C, a R.
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Cuando el solvente esta saturado, C esta cerrada por un momento, y la
presion de vapor de las unidades lleva la solucion a través de s, que actla
como un sifon. El solvente hierve ahora en |y el vapor se eleva a través de t, se

condensa y cae de nuevo en E. La operacion se repite hasta que la extraccion

se ha completado.

Figura 28. Aparato de extracciéon de Auld y Pickle

Fuente: practical methodology and applications. p.10.

3.1.2.3.9. Aparato de extraccion de
Soxhlet

Consiste en la accién de separar con un liquido una fraccién especifica

de una muestra, dejando el resto lo mas integro posible.

Se pueden realizar desde los tres estados de la materia, y se llaman de

la siguiente manera:

o Extraccién sélido — liquido
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o extraccion liquido — liquido

o extraccion gas — liquido

La primera es la mas utilizada y es sobre la que trata esta investigacion
de la extraccion del equipo soxhlet. Lo que hace este tipo de extractor es
realizar un sinfin de extracciones de manera automatica, con el mismo solvente

gue se evapora y condensa llegando siempre de manera pura al material.

Figura 29. Extraccion con soxhlet al momento que se produce el

sifonamiento

Salida de agua
—_—

Refrigerante —a=—

Entrada de agua

Solvente pureo
condensado

Tapon de
algodon
Enzanchamienta Cartucho
Sifon—ae— poroso
Ascenso de
Regreso del vapores
solvente + extraido
Calentador

Fuente: practical methodology and applications. p. 10.
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La extraccion Soxhlet se fundamenta en las siguientes etapas:

o Colocacion del solvente en un balon.
o Ebullicion del solvente que se evapora hasta un condensador a reflujo.
o El condensado cae sobre un recipiente que contiene un cartucho

poroso con la muestra en su interior.

o Ascenso del nivel del solvente cubriendo el cartucho hasta un punto en
que se produce el reflujo que vuelve el solvente con el material extraido
al balon.

o Se vuelve a producir este proceso la cantidad de veces necesaria para
gue la muestra quede agotada. Lo extraido se va concentrando en el

balén del solvente.

3.1.2.3.10. Aparato de extraccion de
Clausnizer y Wollny

El aparato de extraccion se define asi, E es un tubo preparado en la parte
inferior a un sifon que se funde. No se apoya en el exterior del tubo T, que esta
equipado en la parte superior con un condensador de reflujo y en la parte
inferior con un frasco para recoger la solucién. El solvente es hervido y el
aumento de vapor a través de T mantiene el material caliente en E, pero la
temperatura no alcanza el punto de ebullicion, ya fria; gotas de liquido del
condensador caen con el fin de extraer al punto de ebullicion.

101



Figura 30. Aparato de extraccion de Clausnizer y Wollny

|

—

Fuente: practical methodology and applications. p. 10.

3.1.2.3.11. Aparato de extraccion de

Jerwitz

Al utilizar este receptor matraz, F, se adjunta a la parte inferior del
condensador y se mantiene en su lugar. Un cartucho del material se coloca en
el vaso de extraccion A, el éter se vierte en el hasta el nivel E, luego el vaso se
cierra por medio de un tapéon H. La junta B entonces se abre y el éter es
sifoneado a F, el vapor se eleva a través de K, donde es enfriado por agua que

circula por el condensador.

El éter condensado es conducido a través de L a A, donde se acumula y
es sifoneado intermitentemente a través de G. Cuando la extraccion se haya
completado, B se cierra y el éter se colecta en A. F puede ser retirado y el éter
sifoneado en otro vaso. En la parte superior del aparato un tubo de cloruro de
calcio C, impide el acceso de humedad para el éter, y el pequefio tubo D, que

contiene mercurio actiia como una valvula de seguridad.
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Figura 31. Aparato de extraccion de Jerwitz

Fuente: practical methodology and applications. p. 10.

3.1.3. Monitoreo del proceso

Durante el proceso de extraccion se tomaran alicuotas, las cuales serviran

para determinar las propiedades que se enumeran a continuacion.

3.1.3.1. Densidad

Por medio del cambio en la densidad de la solucion puede observarse el
avance de la extraccion, puesto que conforme transcurra el tiempo, la solucién
deber volverse cada vez mas densa debido a la presencia de mas soluto

extraible.

3.1.3.2. Pérdida de peso del sélido

El solido perdera peso debido al proceso de extraccion de solutos a partir

del mismo. Por ello, puede pesarse el sélido al inicio y al final del proceso
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completo para determinar la cantidad extraida de solutos por medio de
diferencia.

3.1.3.3. indice de refraccién

Es la relacion entre la velocidad de la luz en el vacio y la velocidad de la
luz en la sustancia o el medio transparente. Este nUmero, mayor que la unidad y
sin unidades, es una constante caracteristica de cada medio y representa el
namero de veces que es mayor la velocidad de la luz en el vacio que en ese
medio. Se puede medir con un refractémetro en el que se compara el angulo de
incidencia con el angulo de refraccién de la luz de una longitud de onda
especifica, observando asi las variaciones en el mismo a medida que ocurre la

extraccion.

3.1.3.4. Sdlidos extractables

Pueden determinarse los sélidos extractables a lo largo del proceso, por
medio de la toma de pequefias muestras de la solucién y colocandolas en un
horno adecuado para permitir la evaporacion del liquido y asi calcular la

cantidad de solidos presentes.

3.2. Delimitacion del Campo de Estudio

Mediante referencias comerciales de sistemas de produccion agricola del
melon en Guatemala se realizara la adquisicion de fruto de melon a través de las
plantas procesadoras de melon para exportacion que operan en Guatemala, se
encuentran ubicadas en el municipio de Asuncién Mita, del departamento de

Jutiapa, la cabecera municipal esta aproximadamente a 470 m sobre el nivel del
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mar, geograficamente el municipio se encuentra ubicado a una latitud norte 14°
19’ 58", y longitud oeste 89° 42’ 34”.

También se adquieren semillas en los mercados que se ubican en distintos
puntos de la ciudad capital, la cantidad de semillas que se necesitan para la
extraccion es de 650 gramos, cada meldn tiene aproximadamente 6 gramos de

semilla.

Tal estudio se realizard Unica y exclusivamente para los casos
anteriormente descritos y excluye cualquier otro caso como por ejemplo semillas

provenientes de otro lugar del interior de la republica u otro pais.

El tipo de investigacion que se realizard en este estudio es de tipo
descriptivo, pues ya se cuenta con cierta informacién, es decir otras
investigaciones de tipo exploratorio, dentro de la cuales se hallan medidas
ciertas variables y en esta investigacion se agregaran y estudiaran otras con
otro enfoque (desde otro punto de vista), con que pretenderd describir y
resolver el problema planteado en esta de investigacion.

Toda la investigacién que se realizara dentro de la competencias que

corresponden a la ingenieria quimica.

3.3. Recursos Humanos Disponibles

o Investigador: Br. Carlos Andrés Polanco Vasquez.
o Asesor: Ing. Qco. César Alfonso Garcia Guerra.

o Asesor: Ing. Qco. Paulo Adolfo Vendrell Cabrera.
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3.4. Recursos Materiales Disponibles

Para el desarrollo de la investigacion se contd con los insumos e
instalaciones adecuadas al tipo de procedimiento extractivo, a continuacion se

muestran los detalles.

3.4.1. Localizacion

La parte experimental del trabajo de graduacidén se realizara en las

siguientes instalaciones:

o Laboratorio de Analisis Fisicoquimico -LAFIQ- de la Seccién de Quimica
Industrial del Centro de Investigaciones de la Facultad de Ingenieria.

o Laboratorio de Investigacion de Extractos Vegetales —LIEXVE- del Centro
de Investigaciones de la Facultad de Ingenieria.

o Departamento de Toxicologia de la Facultad de Ciencias Quimicas y
Farmacia de la Universidad de San Carlos de Guatemala.

3.4.2. Equipo

A continuacion se detallan los diferentes equipos utlizados para

desarrollar la investigacion.

3.4.2.1. Rotavapor

No. Fabricacion: 414191030002
Voltaje: 120 V

Frecuencia: 50/60 Hz.
Potencia: 120 W
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Figura 32. Rota-vapor

Fuente: elaboracion propia (LIEXVE).

3.4.2.2. Refrigerador

Marca: Daewoo
Modelo: FR-147RV
Voltaje: 115 - 120 V
Frecuencia: 60 Hz.
Amperaje: 1.1 A
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Figura 33. Refrigerador

Fuente: elaboracion propia (Laboratorio de Quimica, ClI).

3.4.2.3. Horno

Marca: Cole Parmer
Modelo: 05015-54
Voltaje: 120 V
Frecuencia: 50/60 Hz.
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Figura 34. Horno

Fuente: elaboracion propia (Laboratorio de Quimica, Cll).

3.4.2.4. Plancha de calentamiento de agitacién

Marca: CORNING
Modelo: PC-620
Voltaje: 120-100 V
Frecuencia: 60 Hz.
Potencia: 1113 W

Revoluciones: 0-1100 rpm
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Figura 35. Plancha

Fuente: elaboracion propia (Laboratorio de Quimica, ClI).

3.4.2.5. Bomba de vacio

Marca: Gast

Modelo: 0523-VAFG588DX
Voltaje: 100-115 V
Frecuencia: 50 Hz.

Potencia: ¥4 Hp
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Figura 36. Bomba de vacio

Fuente: elaboracion propia (Laboratorio de Quimica, Cll).

3.4.2.6. Balanza

Marca: Adventure

Modelo: G1231202040133
Voltaje: 8.00-14.5 V

Max. Capacidad: 150 g
Lectura minima: 0.001 g
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Figura 37. Balanza analitica

Fuente: elaboracion propia (Laboratorio de Quimica, CII).

3.4.2.7. Refractémetro

Marca: Fisher Scientific
Modelo: 334620
Voltaje: 120 V
Frecuencia: 60 Hz.
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Figura 38. Refractometro

Fuente: elaboracion propia (LIEXVE).

3.4.2.8. Molino de cuchillas
Marca: Zenith
Voltaje: 120 V
Frecuencia: 60 Hz
3.4.3. Cristaleria

Beackers
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. Balones

o Probeta graduada
o Perlas de ebullicion
o Condensadores

o Soxhlet

o Picnémetro

o Pipetas

3.4.4. Reactivos

A continuacion se detallan los diferentes reactivos utilizados durante el

proceso de extraccion.

3.4.4.1. Acetato de Etilo
. Formula: C4HgO-
. Grado reactivo
o Peso molecular: 88.1 g/mol
o Densidad: 0.894 g/mL
o Punto de ebullicion: 77 °C
o Punto de fusion: -83 °C
. Constante dieléctrica: 6
. indice de refraccion: 1.3719
3.44.2. Hexano
. Formula: CeH14
. Grado reactivo

114



o Peso molecular: 86.3 g/mol
o Densidad: 0.659 g/mL

. Punto de ebullicién: 69 °C
. Punto de fusién: -95 °C

J Constante dieléctrica: 1.89

. Indice de refraccién: 1.382

3.4.5. Equipo de Laboratorio

° Plancha de calentamiento
. Bomba de vacio
° Balanza
o Refrigeradora
. Horno
° Refractometro
3.4.6. Otros Instrumentos
o Equipo para tamizar
. Cuchillos
. Tablas
. Coladores
. Platos
3.5. Técnicas Cuantitativas

Las técnicas cuantitativas nos brindan informacién luego que se ha

establecido la identidad de la fraccion lipidica.
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3.5.1. Andlisis de la fraccion Lipidica

El andlisis quimico de los extractos de plantas es muy importante en el
control de la calidad. Después que la identidad del material inicial ha sido
establecida, la investigacion cuantitativa y cualitativa puede empezarse. Este
analisis debe envolver preferiblemente alguna clase de método cromatografico.
La calidad del extracto de la planta puede ser dada como una huella digital en el
cromatograma (aceites esenciales crudos) en el caso de que los componentes

principales no sean conocidos o demasiados complejos.

3.5.1.1. Cromatografia en fase gaseosa

La cromatografia en fase gaseosa es una técnica que permite la
separacion de sustancias volatilizables. La separacion tiene como base la
distribucion diferencial de las sustancias entre una fase estacionaria, sélida o

liquida, y una fase movil (gaseosa).

La muestra es introducida en una columna que contiene la fase
estacionaria, a través del sistema de inyeccion. Temperaturas apropiadas en el
sitio de la inyecciébn y en la columna, posibilitan la volatilizacion de los
componentes de la muestra los cuales, de acuerdo con sus propiedades y las
de la fase estacionaria, son retenidos por tiempos variables y llegan al final de
la columna en tiempos diferentes. Un detector adecuado, a la salida de la

columna, permite la deteccién y la cuantificacion de las sustancias (10).

La cromatografia en fase gaseosa es una técnica de analisis que ofrece
resoluciones excelentes, con sensibilidad del orden de miligramos a
picogramos. Los resultados son cuantitativos y se obtienen en un espacio de

tiempo relativamente corto. Las desventajas son: los componentes de las
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muestras deben ser estables a la temperatura de operacion, las muestras
tienen que ser volatiles; es necesario hacer un tratamiento preliminar de las
muestras, lo que convierte el proceso en dificil y complejo, ademas que su

eficacia no es muy alta, como técnica para las identificaciones cualitativas.

La salida de las sustancias de la columna es registrada bajo la forma de
picos que deben ser simétricos y sin superposicion. La asimetria y la
sobreposicién indican una separacion defectuosa. Los picos asimétricos pueden
indicar fallas en la inyeccion, un exceso de la muestra, o pérdida de la eficiencia

de la fase estacionaria.

La eficiencia del proceso se mide en términos de platos tedricos (un plato
tedrico equivale a una etapa del equilibrio de la sustancia entre las fases). La
mayor eficiencia se traduce en la obtencion de picos estrechos.

3.5.1.2. Cromatografia liquida de alta resolucion

La cromatografia liquida de alta resolucion (High performance liquid
chromatography, HPLC) es un tipo de cromatografia en columna utilizada

frecuentemente en bioquimica y quimica analitica.

También se la denomina a veces Cromatografia liquida de alta presion
(High pressure liquid chromatography, HPLC), aunque esta terminologia se

considera antigua y esta en desuso.
El HPLC es una técnica utilizada para separar los componentes de una

mezcla basandose en diferentes tipos de interacciones quimicas entre las

substancias analizadas y la columna cromatografica (10).
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En la HPLC isocrética el compuesto pasa por la columna cromatogréafica
a través de la fase estacionaria (normalmente, un cilindro con pequefias
particulas redondeadas con ciertas caracteristicas quimicas en su superficie)
mediante el bombeo de liquido (fase movil) a alta presion a través de la

columna.

La muestra a analizar es introducida en pequefias cantidades y sus
componentes se retrasan diferencialmente dependiendo de las interacciones
quimicas o fisicas con la fase estacionaria a medida que adelantan por la

columna.

El grado de retencion de los componentes de la muestra depende de la
naturaleza del compuesto, de la composicion de la fase estacionaria y de la

fase movil.

El tiempo que tarda un compuesto a ser eluido de la columna se
denomina tiempo de retencion y se considera una propiedad identificativa

caracteristica de un compuesto en una determinada fase movil y estacionaria.

La utilizacién de presion en este tipo de cromatografias incrementa la
velocidad lineal de los compuestos dentro la columna y reduce asi su difusion

dentro la columna mejorando la resolucién de la cromatografia.
Los disolventes mas utilizados son el agua, el metanol y el acetonitrilo. El

agua puede contener tampones, sales, o compuestos como el &acido

trifluoroacético, que ayudan a la separacion de los compuestos.
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Una mejora introducida a la técnica de HPLC descrita es la variacion en
la composicion de la fase movil durante el analisis, conocida como elucion en

gradiente.

Un gradiente normal en una cromatografia de fase reversa puede
empezar a un 5 % de acetonitrilo y progresar de forma lineal hasta un 50% en

25 minutos.

El gradiente utilizado varia en funcion de la hidrofobicidad del compuesto.
El gradiente separa los componentes de la muestra como una funcion de la
afinidad del compuesto por la fase moévil utilizada respecto a la afinidad por la

fase estacionaria.

En el ejemplo, utilizando un gradiente agua/acetonitrilo los compuestos
mas hidrofilicos eluiran a mayor concentracion de agua, mientras que los
compuestos mas hidrofébicos eluirdn a concentraciones elevadas de
acetonitrilo.

A menudo, hace falta realizar una serie de pruebas previas por tal de
optimizar el gradiente de forma que permita una buena separacion de los
compuestos.

1.1. Recoleccion y Ordenamiento de la Informacion

Se muestra el desarrollo de la investigacion en la siguiente figura (6):
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Figura 39. Proceso de investigaciéon: Desarrollo (parte 1)

Obtencion de Materia

Fuente de acopio . .
P Prima semilla de

Limpieza de la semilla de

melén

Secado de la semilla de melén a

temneratiira amhiente

Andlisis de tamiz (Granulometria) para
las muestras de cotiled6n y pergamino

de la semilla de melon.

A nivel

Extraccioén de la fraccion lipidica del

lahoratarin

cotiledén y pergamino en equipo soxhlet

Fuente: elaboracion propia.
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Figura 40. Proceso de investigacién: Desarrollo (parte 2)

Monitoreo de la extraccion

e [ndice de refraccion.

. Densidad.
. Sdlidos extractables.

Rotaevaporar el extracto del

equipo soxhlet

Pesar la fraccion lipidica y determinar el porcentaje de

rendimientn

Monitoreo de la fraccién lipidica obtenida

e indice de refraccion.
. Densidad.

ll Tamizaje fitoquimico de la fraccién lipidica. |'

Interpretacion de resultados

nhtenidns

ll Elaboraciéon de informe final |l

‘ Presentacion de Informe Final \

O

Fuente: elaboracion propia.
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3.5.2. Recoleccién de Datos

Esta se realizara a traves de tests (pruebas o ensayos), que pretendan

medir las variables que se establecen para esta investigacion.

3.6. Tabulacién, Ordenamiento y Procesamiento de la Informacion

Después de que se haya realizado el muestreo, comienza la recoleccion

de datos, para lo cual se procede a realizar esta etapa (7).

3.6.1. Tabulacién y Ordenamiento

Respecto a tabulacion, la recoleccion de datos realizard una codificacion
en funcién del sistema decimal (1, 2, 3, 4, 5, 6, 7, 8, 9, 0). De esta manera se
realizara para las corridas o réplicas de las variables que se pretenden medir.
En efecto, para codificar los disefios de mezclas (combinacion de materiales)
también se trabajarade esta manera. La informacién estara agrupada en tablas
agrupada por variables y dentro de las tablas apareceran items relacionados
con las variables que se mediran, en todos los casos se han de registrar los

factores perturbadores como observacién en los reportes de los ensayos.

Respecto a ordenamiento, se da a conocer las formas diferentes de
consignar los datos obtenidos en tablas, haciendo referencia a la forma o
técnica de recoleccion de datos, en este caso fue a través de tests (pruebas o
ensayos). De tal forma, que se puede construir una tabla para cada uno de los
tests, lo relevante es que la informacion quede registrada de manera clara y
confiable una vez concluida su tabulacion, ordenamiento y procesamiento.

Estratégicamente los datos estaran ordenados en forma de tablas de andlisis de
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varianza (ANOVA), para que al momento de procesar los datos se haga de una
forma rapida y practica.

3.6.1.1. Disefo de tratamientos

Para poder realizar una evaluacion estadistica, se utilizard un disefio
completamente al azar con un arreglo combinatorio, en el cual se aplicara un
experimento factorial sobre la especie de estudio evaluando y utilizando la
técnica de extraccion Soxhlet con dos solventes no polares (acetato de etilo y
hexano). Se realizaran 5 extracciones con cada solvente para el cotiledon y el
pergamino, resultando 20 unidades experimentales. El tamafio de particulas se
definié entre 850 y 1 180 micrones (particulas que pasen el tamiz nim. 16 y

sean retenidas en el tamiz nam. 20).

La cantidad de solvente y solido a utilizar durante la extraccion Soxhlet
quedd6 funcion de la relacion sdlido/solvente 1.5 (w/v), con un tiempo de
obtencién por determinar. Durante este tiempo a cada ciclo se realizaran

mediciones de indice de refraccion, densidad y la fraccion extractable.
Transcurrido el tiempo de obtencién se procedera a rotar evaporar para
separar la fraccion lipidica extractable por medio de destilacion, luego se
procede a pesar para determinar el rendimiento de obtencion.
3.6.1.2. Disefio experimental
Se realizara un analisis de varianza en una sola direccion, debido a que

solo se analizara dos factores o tratamientos con cinco corridas cada uno, para

tener un arreglo matricial de 20 observaciones.
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Tabla VI. Datos requeridos para un experimento utilizando como
muestras el cotiledén, y el pergamino de la semilla de
melén en una direccion con 2 tratamientos y ‘n’

repeticiones

Extraccion tipo Soxhlet

Acetato de Etilo Hexano

R1 | RZ| R3| R4 | R5| R1 | RZ| R3 | R4 | R5

Cotiledon | CAE1| CAE2| CAE3| CAE4 | CAE5| CH1 | CH2 | CH3 | CH4 | CH5

Pergamino| PAE1 | PAEZ | PAE3 | PAE4| PAES5| PH1 | PH2Z | PH3 | PH4 | PH5

Fuente: elaboracion propia.

3.6.2. Procesamiento

Se procesaran los datos, tal forma que se presentaran en tablas de
ANOVA, a modo de facilitar el andlisis estadistico y la elaboracion de graficas.
Tales gréficas se realizaran con las variables que se estaran manipulando y las

gue se pretende calcular (los mensurados).

Se utilizaran medidas estadisticas como medias aritméticas, desviaciones
estandar, grados de libertad, valores de la distribucion f, probabilidades, limites
de confianza, y otras, a fin de que conformen técnicas estadisticas como las
pruebas de hipétesis. Tales pruebas de hipétesis a su vez conforman analisis
estadisticos de asociacion o relacién como el analisis de varianza (ANOVA), ya

gue se hara inferencia (que se deduce algo de) estadistica sobre la poblacion
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(campo de estudio: escoria mata de niquel de planta C. G. N.), debido a que se

empleara la informacion muestral.

Se disefiaran tablas de un factor similares a la anterior para procesar

informacion para todos tratamientos respectivos.

Lo anterior se realizO con el objeto de determinar estadisticos

concernientes al andlisis de varianza para disefios experimentales de un factor.

Luego que se haya procesado la informacion en tablas de ANOVA de un
factor, se procedera a combinar esa misma informacion para que se obtenga un

disefio final experimental de dos factores.
3.7. Analisis Estadistico

Para el andlisis estadistico y control de calidad de los datos se utilizara el
andlisis de varianza (ANOVA), en el cual se estandarizara a un 95 % de
confiabilidad en los célculos del mismo analisis, en efecto esto quiere decir que

se utilizara en los calculos un 5 % de significancia (8).

Para obtener este andlisis de varianza se utilizaran disefios de uno y de

dos factores para las variables involucradas.

En la siguiente figura se muestra como sera empleado el formato para

presentar los resultados del analisis de varianza:
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Tabla VIl.  Tabla de ANOVA para disefio experimental de un factor
Fuente de Suma de Grados de | Cuadrados f
variacion cuadrados libertad medios calculada
Tratamientos SSA K-1 S.°= SSA/k-1 S:°/S?
Error SSE K (n-1) S?= SSE
K (n-1)
Total SST nk-1
Fuente: elaboracion propia.
3.8. Plan de Analisis de los Resultados

En este apartado se describe como se realizara el analisis detallado de los
de la informacion después de que se haya tabulado, ordenado y procesado la
misma (7).

3.8.1. Métodos y Modelos de Datos Segun Tipo de Variables

De acuerdo a los objetivos propuestos y con base al tipo de variables, a
continuacion observamos la identificacion de las variables y la verificacion de la
investigacion.

3.8.1.1. Identificacion de Variables
La identificacién de variables se hace a partir de la informacién que se

obtiene después que haya sido tabulada, ordenada y procesada, de tal forma

gue se analiza cada resultado con criterios establecidos en el marco teérico.
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Después de hacer las graficas a partir de las curvas que se obtendran al
momento de haber tabulado, ordenado y procesado la informacion se realizaran
comparaciones entre estas curvas y graficas, en términos practicos se realizara
un analisis grafico, de todas los ensayos (pruebas) que se obtienen al combinar
los datos anteriormente descritos, en este analisis también se discutirq el
porqué de los valores y comportamientos obtenidos, y se les dara una

interpretacion.

3.8.1.2. Verificacion de Preguntas de Investigacién

Estas se pretenden resolver con la informacion que se consigue después
gue haya sido tabulada, ordenada y procesada. Tales preguntas que se quieren

resolver son:

o ¢,Cual de los dos solventes no polares utilizados en el proceso de
lixiviacion mostrara un mejor rendimiento para realizar la extraccion de la
fraccion lipidica de la semilla de melon Cantaloup (Cucumis melo L.)?

o ¢Utllizando dos solventes no polares para el proceso extractivo por
medio de la técnica Soxhlet es posible un rendimiento aceptable de la

fraccion lipidica?

3.8.1.3. Verificacion de los Objetivos

Después que toda la informacién haya sido tabulada, ordenada y
procesada, habra que verificar el cumplimiento de los objetivos. Si estos no se
cumplen en su totalidad se debera replantear el disefio de investigacion vy
cambiar el enfoque de esta a partir de la nueva informacién que se obtiene
luego de que se haya tabulado, ordenado y procesado, a manera de que se

cumplan todos los objetivos.
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3.8.1.4. Verificacion de Hipotesis

Después de que se haya dado la etapa de tabulacion, ordenamiento y
procesamiento de la informacion, se lleva a cabo o se implementa la
interpretacion de la hipétesis de investigacion para poder concluir a partir de
esta, y se hacen las interpretaciones de las hipotesis estadisticas a partir de las
pruebas de hipétesis implicitas en los disefios experimentales que se usaran en
esta investigacion, para los cuales se realiza un analisis de varianza (ANOVA
de uno y de dos factores) donde se establecen hipétesis estadisticas y pruebas

de hipoétesis, a partir de estas se pueden elaborar mas conclusiones.
3.8.2. Programas a Utilizar para Analisis de Datos
Las aplicaciones que se utilizardn para el andlisis de datos son los
siguientes: Excel, Cell Sheet, Statistics with List Editor, R, Maxima, FreeMat &

Sage. En cualquiera de estos programas también se puede hacer analisis

grafico.
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4. RESULTADOS

Tabla VIIl.  Monitoreo de la densidad a 25 °C (g/mL) en cada ciclo de

extraccion utilizando hexano para cotiledon

NUm. De ciclo

Corrida 1 2 3 4 5 6 7 8
1 0,6669 | 0,6740 | 0,6689 | 0,6653 | 0,6617 | 0,6629 | 0,6612 | 0,6607
2 0,6677 | 0,6775 | 0,6658 | 0,6629 | 0,6629 | 0,6629 | 0,6629 | 0,6600
3 0,6648 | 0,6761 | 0,6697 | 0,6627 | 0,6612 | 0,6627 | 0,6600 | 0,6600
4 0,6638 | 0,6794 | 0,6755 | 0,6668 | 0,6668 | 0,6638 | 0,6648 | 0,6629
5 0,6673 | 0,6748 | 0,6717 | 0,6666 | 0,6623 | 0,6617 | 0,6602 | 0,6602
Fuente: elaboracion propia.
Tabla IX. Monitoreo de los sélidos disueltos totales a 25 °C para 18 ¢

de muestra en cada ciclo de extraccion utilizando hexano

para cotiledon

Num. De ciclo
Corrida 1 2 3 4 5 6 7 8

1 0,0090 | 0,0290 | 0,0090 | 0,0060 | 0,0030 | 0,0005 | 0,0005 | 0,0000
0,0140 | 0,0380 | 0,0060 | 0,0040 | 0,0015 | 0,0000 | 0,0000 | 0,0000
0,0070 | 0,0340 | 0,0120 | 0,0030 | 0,0015 | 0,0035 | 0,0015 | 0,0005
0,0050 | 0,0500 | 0,0270 | 0,0110 | 0,0015 | 0,0025 | 0,0015 | 0,0005
0,0110 | 0,0300 | 0,0170 | 0,0080 | 0,0025 | 0,0015 | 0,0000 | 0,0000

g b~ WODN

Fuente: elaboracion propia.
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Tabla X. Monitoreo del indice de refraccién a 25°C en cada ciclo

de extraccion utilizando hexano para cotiledén

NUm. De ciclo

Corrida 1 2 3 4 5 6 7 8
1 1,3800 | 1,3835 | 1,3825 | 1,3810 | 1,3805 | 1,3800 | 1,3800 | 1,3800
2 1,3810 | 1,3840 | 1,3835 | 1,3815 | 1,3810 | 1,3805 | 1,3805 | 1,3800
3 1,3810 | 1,3835 | 1,3830 | 1,3815 | 1,3815 | 1,3810 | 1,3800 | 1,3805
4 1,3805 | 1,3845 | 1,3840 | 1,3820 | 1,3810 | 1,3810 | 1,3805 | 1,3800
5 1,3805 | 1,3830 | 1,3820 | 1,3815 | 1,3810 | 1,3805 | 1,3805 | 1,3800
Fuente: elaboracion propia.
Figura 41. Monitoreo de la densidad a 25 °C (g/mL) en cada ciclo

de extraccion utilizando hexano para cotiledon
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Fuente: elaboracion propia.
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Figura 42.

Figura 43.

Monitoreo de los sdlidos disueltos totales a 25°C para 18g de
muestra en cada ciclo de extraccion utilizando hexano para

cotiledén
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Fuente: elaboracion propia.

Monitoreo del indice de refraccién a 25 °C en cada ciclo de

extraccion utilizando hexano para cotileddn
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Fuente: elaboracion propia.
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Tabla XI. Monitoreo de la densidad a 25 °C (g/mL) en cada ciclo de
extraccién utilizando acetato de etilo para cotiledén

NUm. De ciclo
Corrida 1 2 3 4 5 6 7
1 0,9079 0,9140 0,9097 0,9066 0,9035 0,9045 0,9030
2 0,9086 0,9171 0,9070 0,9045 0,9045 0,9045 0,9045
3 0,9061 0,9158 0,9103 0,9043 0,9030 0,9043 0,9020
4 0,9053 0,9187 0,9153 0,9078 0,9078 0,9053 0,9061
5 0,9083 0,9147 0,9121 0,9077 0,9040 0,9035 0,9022
Fuente: elaboracion propia.
Tabla XII. Monitoreo de los sélidos disueltos totales a 25 °C para 18g de

muestra en cada ciclo de extraccién utilizando acetato de

etilo para cotiledon

NUm. De ciclo
Corrida 1 2 3 4 5 6 7
1 0,0077 0,0249 0,0077 0,0052 0,0026 0,0004 0,0004
2 0,0120 0,0327 0,0052 0,0034 0,0013 0,0000 0,0000
3 0,0060 0,0292 0,0103 0,0026 0,0013 0,0030 0,0013
4 0,0043 0,0430 0,0232 0,0095 0,0013 0,0022 0,0013
5 0,0095 0,0258 0,0146 0,0069 0,0022 0,0013 0,0000

Fuente: elaboracion propia.

Tabla XIll. Monitoreo del indice de refraccién a 25 °C en cada ciclo de

extraccion utilizando acetato de etilo para cotiledon

Num. De ciclo
Corrida 1 2 3 4 5 6 7
1 1,3719 1,3749 1,3741 1,3728 1,3723 1,3719 1,3719
2 1,3728 1,3753 1,3749 1,3732 1,3728 1,3723 1,3723
3 1,3728 1,3749 1,3745 1,3732 1,3732 1,3728 1,3719
4 1,3723 1,3758 1,3753 1,3736 1,3728 1,3728 1,3723
5 1,3723 1,3745 1,3736 1,3732 1,3728 1,3723 1,3723

Fuente: elaboracion propia.
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Figura 44.

Monitoreo de la densidad a 25 °C (g/mL) en cada ciclo de

extraccién utilizando acetato de etilo para cotiledén
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Fuente: elaboracion propia.

Monitoreo de los solidos disueltos totales a 25°C para 18 g
de muestra en cada ciclo de extraccion utilizando acetato de

etilo para cotiledon
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Fuente: elaboracion propia.
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Figura 46. Monitoreo del indice de refraccion a 25 °C en cada ciclo de
extraccién utilizando acetato de etilo para cotiledén
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Fuente: elaboracion propia.

Tabla XIV. Monitoreo de la densidad a 25 °C (g/mL) en cada ciclo de

extraccion utilizando hexano para pergamino

Num. De ciclo
Corrida 1 2 3 4 5

1 0,6610 | 0,6621 | 0,6613 | 0,6608 | 0,6603
0,6612 | 0,6626 | 0,6609 | 0,6604 | 0,6604
0,6607 | 0,6624 | 0,6615 | 0,6604 | 0,6602
0,6606 | 0,6629 | 0,6623 | 0,6610 | 0,6610
0,6611 | 0,6622 | 0,6618 | 0,6610 | 0,6603

a b~ W0 N

Fuente: elaboracion propia.
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Tabla XV. Monitoreo de los sdlidos disueltos totales a 25°C para 18 g
de muestra en cada ciclo de extraccion utilizando hexano

para pergamino

Num. De ciclo
Corrida 1 2 3 4 5

1 0,0014 | 0,0044 | 0,0014 | 0,0009 | 0,0005
0,0021 | 0,0057 | 0,0009 | 0,0006 | 0,0002
0,0011 | 0,0051 | 0,0018 | 0,0005 | 0,0002
0,0008 | 0,0075 | 0,0041 | 0,0017 | 0,0002
0,0017 | 0,0045 | 0,0026 | 0,0012 | 0,0004

a b~ w0 DN

Fuente: elaboracion propia.

Tabla XVI. Monitoreo del indice de refracciéon a 25 °C en cada ciclo de

extraccion utilizando hexano para pergamino

Num. De ciclo
Corrida 1 2 3 4 5

1 1,3800 | 1,3805 | 1,3804 | 1,3802 | 1,3801
1,3802 | 1,3806 | 1,3805 | 1,3802 | 1,3802
1,3802 | 1,3805 | 1,3805 | 1,3802 | 1,3802
1,3801 | 1,3807 | 1,3806 | 1,3803 | 1,3802
1,3801 | 1,3805 | 1,3803 | 1,3802 | 1,3802

a b~ 0N

Fuente: elaboracion propia.
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Figura 47. Monitoreo de la densidad a 25 °C (g/mL) en cada ciclo de

extraccion utilizando hexano para pergamino
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Fuente: elaboracion propia.

Figura 48. Monitoreo de los sélidos disueltos totales a 25 °C para 18 g
de muestra en cada ciclo de extraccion utilizando hexano

para pergamino
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Fuente: elaboracion propia.
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Figura 49. Monitoreo del indice de refraccion a 25 °C en cada ciclo de

extraccion utilizando hexano para pergamino
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Fuente: elaboracion propia.

Tabla XVIl.  Monitoreo de la densidad a 25°C (g/mL) en cada ciclo de

extraccion utilizando acetato de etilo para pergamino

Ndm. De ciclo

Corrida

1

2

3

4

a b~ W N

0,9028
0,9028
0,9025
0,9024
0,9028

0,9035
0,9039
0,9038
0,9041
0,9036

0,9030
0,9026
0,9031
0,9037
0,9033

0,9026
0,9023
0,9023
0,9027
0,9027

0,9022
0,9023
0,9021
0,9027
0,9023

Fuente: elaboracion propia.
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Tabla XVIII.

de muestra en cada ciclo de extraccion utilizando acetato

de etilo para pergamino

Monitoreo de los sélidos disueltos totales a 25 °C para 18 g

NUm. De ciclo

Corrida

1

2

3

4

a b~ w0 DN

0,0010
0,0015
0,0008
0,0006
0,0012

0,0032
0,0042
0,0037
0,0055
0,0033

0,0010
0,0007
0,0013
0,0030
0,0019

0,0007
0,0004
0,0003
0,0012
0,0009

0,0003
0,0002
0,0002
0,0002
0,0003

Tabla XIX.

extraccion utilizando acetato de etilo para pergamino

Fuente: elaboracion propia.

Monitoreo del indice de refraccién a 25 °C en cada ciclo de

Num. De ciclo

Corrida 1 2 3 4 5
1 1,3719 | 1,3723 | 1,3722 | 1,3720 | 1,3720
2 1,3720 | 1,3723 | 1,3723 | 1,3721 | 1,3720
3 1,3720 | 1,3723 | 1,3722 | 1,3721 | 1,3721
4 1,3720 | 1,3724 | 1,3723 | 1,3721 | 1,3720
5 1,3720 | 1,3722 | 1,3721 | 1,3721 | 1,3720

Fuente: elaboracion propia.
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Figura 50. Monitoreo de la densidad a 25°C (g/mL) en cada ciclo de

extraccion utilizando acetato de etilo para pergamino
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Fuente: elaboracion propia.

Figura 51. Monitoreo de los sélidos disueltos totales a 25°C para 18 g
de muestra en cada ciclo de extraccién utilizando acetato de

etilo para pergamino
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Fuente: elaboracion propia.

139



Figura 52. Monitoreo del indice de refraccion a 25°C en cada ciclo de

extraccion utilizando acetato de etilo para pergamino
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Fuente: elaboracion propia.

Tabla XX. Porcentaje de extraccion de la fraccion lipidica en funcion de
la seccién de la semilla de meldén variedad Cantaloup

(Cucumis melo L.) mediante rotaevaporacién a 25 °C (datos

promedio)

Iltem Hexano A. de Etilo Promedio general
1 35,942 31,843 33,893
2 37,500 32,506 35,003
3 37,579 31,819 34,699
4 36,329 30,790 33,559
5 36,171 30,506 33,339
1 4,990 4,263 4,627
2 5,554 4,364 4,959
3 5,131 4,150 4,640
4 5,956 3,997 4,976
5 4,993 4,126 4,559

Promedio general 21,015 17,836 19,425

Fuente: elaboracion propia.
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Figura 53. Porcentaje de extraccion de la fraccion lipidica en funcion de
la seccion de la semilla de melon variedad Cantaloup

(Cucumis melo L.) mediante rotaevaporaciéon a 25 °C (datos

promedio)
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Fuente: elaboracion propia.
Tabla XXI. Porcentaje de extraccién de la fraccion lipidica en funcion de

la seccién de la semilla de mel6on variedad Cantaloup
(Cucumis melo L.) a 25 °C (datos promedio)

Item Hexano A. de Etilo Promedio general
1 39,537 35,027 37,282
2 41,250 35,756 38,503
3 41,337 35,001 38,169
4 39,962 33,869 36,915
5 39,788 33,557 36,673
1 5,489 4,689 5,089
2 6,110 4,800 5,455
3 5,644 4,564 5,104
4 6,551 4,397 5,474
5 5,492 4,538 5,015

Promedio general 23,116 19,620 21,368

Fuente: elaboracion propia.

141



Figura 54. Porcentaje de extraccion de la fraccion lipidica en funcion de
la seccién de la semilla de melon variedad Cantaloup

(Cucumis melo L.) a 25 °C (datos promedio)
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Fuente: elaboracion propia.

Tabla XXIl. Densidad de la fraccion lipidica (g/mL) a 25°C (datos

promedio)

Hexano A. de Etilo Promedio
1 0,8811 0,8820 0,8816
2 0,8814 0,8814 0,8814
3 0,8823 0,8815 0,8819
4 0,8812 0,8821 0,8817
5 0,8813 0,8817 0,8815
1 0,8818 0,8819 0,8818
2 0,8813 0,8812 0,8813
3 0,8816 0,8819 0,8818
4 0,8824 0,8815 0,8819
5 0,8812 0,8820 0,8816
Promedio general 0,8816 0,8817 0,8816

Fuente: elaboracion propia.
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Figura 55. Densidad de la fraccion lipidica (g/mL) a 25°C (datos

promedio)
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Fuente: elaboracion propia.
Tabla XXIII. Contenido de aceites volatiles por medio de cromatografia
en capa fina
No. De Coloracién Coloracion
Estandar Baﬁdas en luz UV en luz visible Rf
365 nm
Azul, Café
1,8 Cineol 2 anaranjado 0,97
Amarillo 0,82
Timol 1 Violeta Café 0,82
Carvacrol 1 Violeta Grisaceo 0,82
Muestras
Café 0,28
Amarillo, 0,36
AE 5 amarillo 0,56
amarillo - 0,74
anaranjado 0,89
Café 0,28
Amarillo, 0,36
H 5 amarillo 0,51
amarillo - 0,74
anaranjado 0,88

Fuente: Tamizaje fitoquimico.
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Tabla XXIV. Contenido de saponinas por medio de cromatografia de

capa fina
Ndam. De

Estandares Bandas Coloracion Rf
Saponinas ]

Amarillo
al 0,1% 1 0,98
Saponinas al 0,5% 1 Amarillo 0,98
Muestras
AE 1 Amarillo 0,94
H 1 Amarillo 0,91
AE en ]

Amarillo
metanol 1 0,93
H en metanol 1 Amarillo 0,9

Fuente: Tamizaje fitoquimico.

Tabla XXV. Determinacion de triterpenoides y terpenos por medio de la

prueba de coloracion en terpenos

Prueba Muestra Especificacion Cambio
Inmediato:
anillo rosado
Reposo:
coloracion
purpura
A 60°C
coloracion
naranja.
Acido AE Positivo A
Tricloroacético H Negativo 60°C
coloracion
verde
grisaceo
Coloracion
AE Negativo Naranja.
H Negativo Coloracién
Roja.

Libermann AE Positivo
Burchard H Positivo

Carr-Price

Fuente: Tamizaje fitoquimico.
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Tabla XXVI.  ANOVA: Porcentaje de fraccion lipidica en funcion de la

seccion de la semilla (Rota-evaporacion a 25 °C)

Origen de la Variacion SS d.f. MS F nivel p F crit
Factor #1 (Factor
Parte de la
Planta) 4,31E4+03 1 4,31E+03 208,32 4,40E-02 161,45
Factor #2 (Factor
Solvente) 5,05e+01 1 5,05E+01 2,44 3,62E-01 161,45
Factor #1 + #2 (Factor
Parte de la
Planta x Factor 2,93E-
Solvente) 2,07E+01 1 2,07E+01 55,91 308 4,49
Dentro de Grupos 5,92E+00 16 3,70E-01
Total 4,38E+03 19 2,31E+02
Omega cuadrado para efecto
combinado 9,98E-01

Fuente: elaboracion propia.

Tabla XXVII. ANOVA: Porcentaje de extraccion a 25°C

Origen de la Variacion SS d.f. MS F nivel p F crit
Factor #1 (Factor
Parte de la
Planta) 5,21E+403 1  5,21E+03 208,32 4,40E-02 161,45
Factor #2 (Factor
Solvente) 6,11E+01 1 6,11E+401 2,44 3,62E-01 161,45

Factor #1 + #2 (Factor
Parte de la

Planta x Factor

Solvente) 2,50E+01 1 2,50E+01 55,91 2,93E-308 4,49
Dentro de Grupos 7,16E+00 16 4,47E-01
Total 5,30E+03 19 2,79E+02

Omega cuadrado para efecto combinado 9,98E-01

Fuente: elaboracion propia.
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Tabla XXVIIl.  ANOVA: Densidad de la fraccion lipidica (g/mL) a 25°C

Origen de la Variacion SS d.f. MS F nivel p F crit
Factor #1 (Factor
Parte de la
Planta) 2,48E-08 1 2,48E-08 0,25 7,05E-01 161,45
Factor #2 (Factor
Solvente) 1,356e-07 1 1,35E-07 1,36 4,51E-01 161,45
Factor #1 + #2 (Factor
Parte de la
Planta x Factor 2,93E-
Solvente) 9,94E-08 1 9,94E-08 0,60 308 4,49
Dentro de Grupos 2,64E-06 16 1,65E-07
Total 2,90E-06 19 1,53E-07
Omega cuadrado para efecto
combinado 0,00E+00

Fuente: elaboracion propia.
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5.  INTERPRETACION DE LOS RESULTADOS

A nivel laboratorio, utilizando solventes no polares (hexano y acetato de
etilo) se obtuvo la faccion lipidica extractable de la semilla de mel6n Cantaloup
(Cucumis melo L.), a través de la técnica Soxhlet, teniendo su peso en gramos
en cada extraccion y en cada corrida, para lo que se establecieron rendimientos
gue a su vez describen en que partes de la planta sometidas a prueba, se

encuentra lo 6ptimo.

Los ciclos necesarios y los ciclos de mayor rendimiento se obtuvieron a
partir del monitoreo del procedimiento de extraccion, para los sistemas
cotiledén-hexano, cotiledén-acetato de etilo, pergamino-hexano, pergamino-
acetato de etilo. Para el primer sistema se obtiene que son necesarios 8 ciclos,
para el segundo sistema se obtiene que son necesarios 7 ciclos, para el tercer
sistema se obtiene que son necesarios 5 ciclos, y para el ultimo sistema se
obtiene que son necesarios 5 ciclos también, y esto se determina en la forma de
gue si se sigue extrayendo, se obtienen cantidades minimas de solidos
disueltos totales comparadas con la cantidad de sélidos disueltos totales 6ptima

obtenidas para todos los sistemas en el segundo ciclo.

Ademas, durante el proceso de extraccion Soxhlet, en su primer ciclo, se
observa en las graficas, que no se logra penetrar completamente en la
superficie del solido, conforme avanza al segundo ciclo se da impulso mayor
extractivo y conforme van avanzando los ciclos posteriores al segundo, va
disminuyendo el impulso extractivo por el agotamiento que se va dando; en

ambos solventes hay similitud de comportamiento debido a que uno de los
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solventes es alcano y el otro un acetato de alquilo, y su constante dieléctrica

tiene mucha similitud.

Por ende, se logro definir las propiedades fisicoquimicas como indice de
refraccion, solidos disueltos totales y la densidad en funcion de cada solvente
utilizado, a partir del monitoreo del procedimiento de extraccion, para los
mismos sistemas anteriormente descritos, evaluando las propiedades

fisicoquimicas anteriormente descritas contra los ciclos de extraccion.

Obteniendo asi que a partir de la densidad y del indice de refraccién (del
solvente combinada con los soélidos disueltos totales) también se puede
establecer que el maximo para estas propiedades fisicoquimicas se obtiene en
el segundo ciclo para todos los sistemas, y se determina también en la forma de
que si se sigue extrayendo, se obtienen diferencias minimas entre estas
propiedades fisicoquimicas del solvente combinada con los sélidos disueltos

totales, comparadas con las propiedades fisicoquimicas del disolvente puro.

Analizando a grandes rasgos el monitoreo de las propiedades
fisicoquimicas y enfatizando en los sélidos disueltos totales, se puede predecir
gue el maximo rendimiento se encuentra en el sistema hexano-cotiledén y que
a su vez existe diferencia minima en rendimiento comparada con el sistema
cotiledon-acetato de etilo. No siendo el caso asi en los otros sistemas que
incluyen pergamino, que se aprecia que en estos se encuentra el minimo
rendimiento, haciendo grande la diferencia entre los primeros sistemas

anteriormente descritos.

Luego, en funcidén de cada solvente utilizado se analizé graficamente el
porcentaje de obtencién en la fraccién extractable (porcentaje de extraccion), y

la densidad de la fraccion lipidica, como experimento de dos vias, usando como

148



primer factor la parte de la planta en dos niveles (cotileddn y pergamino) y como
segundo factor el disolvente usado en dos tratamientos (hexano y acetato de

etilo).

En el andlisis grafico anteriormente descrito se puede apreciar que en los
cotiledones existe la mayor cantidad de fraccion lipidica y se obtienen los
mayores porcentajes de rotaevaporacion y de extraccion; y entre disolventes no

existe gran diferencia.

También en el analisis grafico anteriormente descrito se puede apreciar
gque en los pergaminos existe la menor cantidad de fraccion lipidica
obteniéndose los menores porcentajes de rotaevaporacion y de extraccion; y
que entre disolventes no existe gran diferencia. Ademas a su vez se aprecia
que en el sistema cotiledon-hexano tiene los maximos porcentajes de

rotavaporacion y de extraccion de la fraccion lipidica.

Y por ultimo el andlisis gréfico permite ver que la densidad de la fraccion

lipidica es semejante en todos los factores y en todos los niveles.

A partir del andlisis de varianza (ANOVA) con una confiabilidad del 95%,
del disefio experimental de dos vias anteriormente descrito se pueden
comprobar las hipotesis, para lo quel se tiene el porcentaje de rotavaporacion,
la fraccion extractable, y la densidad de la fraccion lipidica que se obtiene de la
semilla de melon tipo Cantaloup (Cucumis melo L.), extraida por la técnica
Soxhlet no es afectada significativamente por el tipo de solvente utilizado
(hexano y acetato de etilo).

También se tiene para el porcentaje de extraccibn (mediante

rotaevaporacion) de la fraccion lipidica, y la fraccion extractable obtenida de la
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semilla de meldn tipo Cantaloup (Cucumis melo L.) y extraida por la técnica
Soxhlet si es afectada significativamente por la parte de la planta usada en la

extraccion (cotiledon y pergamino).

En contraste la densidad de la fraccion lipidica obtenida de la semilla de
meldn tipo Cantaloup (Cucumis melo L.) extraida por la técnica Soxhlet no es
afectada significativamente por la parte de la planta usada en la extraccion

(cotiledon y pergamino).

En concordancia con los resultados obtenidos a partir del tamizaje
fitoquimico realizado mediante cormatografia en capa fina, se aprecia que los
extractos de semilla de melén si presentan aceites esenciales, debido a que
luego de ser tratada la cromatoplaca con el revelador de Anisaldehido-Acido
Sulftrico presentaron bandas de color café a luz visible.

Adicionalmente la cromatografia en capa fina revela que los extractos de
semilla de meldn si presentan saponinas, debido que luego de ser tratada la
cromatoplaca con el revelador de Anisaldehido-Acido Sulfarico presentaron

bandas de color amarillento a luz visible.

En las reacciones de coloracion en tubo para la deteccion de
compuestos triterpenoides y terpenos se observa que en la prueba de
Lieberman Burchard se detectaron saponinas triperpenoideales observando la
coloracién rosada al inicio y luego de un tiempo en reposo se tornd una

coloracion violeta.

En la prueba de Acido tricloroacético, se observd un cambio de
coloracién amarillenta al inicio del calentamiento al llegar a 60°C la muestra AE

(extraccion con acetato de etilo) tormo a naranja el cual se considera la
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presencia de triterpeno tetraciclicos y esteroides, y la muestra H (extraccion con
hexano) torno a una coloracién verde-grisacea la cual no presenta dichos

metabolitos.

En la prueba de Carr-Price se observé cambio de coloracion rojo-naranja
por lo que ninguna de las dos muestras revelan la presencia de compuestos
derivados del colestano con dieno o trieno potencial en anillos A y B, debido a

gue la coloracién azul fue negativa.
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CONCLUSIONES

Se logro la extraccion mediante la técnica Soxhlet para la obtencion la
fraccion lipidica extractable de la semilla del melon Cantaloup (Cucumis
melo L.), en funcién de dos tipos de solventes no polares y se determino
gue el hexano es el solvente con el que se obtiene el mejor rendimiento

de la fraccion lipidica.

En funcién del andlisis grafico se determind que el comportamiento de
las propiedades fisicoquimicas como indice de refraccion, sélidos
disueltos totales y la densidad no se ven afectadas significativamente

por el tipo de solvente utilizado.

Se determiné que para el porcentaje de rotaevaporacion, la fraccion
extractable y la densidad de la fraccion lipidica que se obtiene de la
semilla de melon variedad Cantaloup (Cucumis melo L.), no se ve

afectada significativamente por el tipo de solvente utilizado.
Se identificaron aceites volatiles, saponinas, triterpenoides y terpenos

mediante tamizaje fitoquimico en la fraccién lipidica extraida de la

semilla de meldn variedad Cantaloup (Cucumis melo L.).
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RECOMENDACIONES

Se deberd establecer en futuras investigaciones aplicaciones de la
fraccion lipidica extraida a partir de la semilla del melén Cantaloup

(Cucumis melo L.).

Se deberé realizar un estudio de factibilidad econdmica para determinar
en qué forma ha de realizarse la extraccion de la fraccion lipidica, a

manera de que sea rentable.

Se debera realizar otra evaluaciébn, a manera de probar como

reaccionan otros solventes como medio de extraccion.

Para mejorar el rendimiento en rotavaporacion y extraccion, debera de

utilizarse semillas lo mas frescas posibles.

También para mejorar el rendimiento en rotavaporacion y extraccion, se
pueden unir las muestras de sélido (pergamino y cotiledén) y se colocan
a macerar utilizando el residuo del solvente recuperado en la

rotaevaporacion.
Para reducir costos, se puede evaluar la alternativa de moler juntos el

pergamino y el cotiledon para que sean utilizados en conjunto, al

momento de hacer la extraccion, y no por separado.
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7.

Después de la extraccion, se puede realizar una maceracion estéatica de
residuo del cotiledon y del pergamino, para determinar si se logra

incrementar el rendimiento extractivo.
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Apéndice 2. Diagrama de ishikawa
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Apéndice 3. Tamizaje fitoquimico

UNIYERSIDAD DE 5AN CARLOS
= DE GUATEMALA

- Anilisiss  Tamizaje Fotoquimico
FACULTAD DE CC. QQ. Solicitante: Carlos Polanco

Y FARMACIA X . .
EDIFICTO T2 Fecha: 12 de Abril de 2011. No.: L-20110402

GCindad Universitaria, zona 18
Guatemala, Ce toe 2. Técnicas empleadas:
Cromatografia en capa fina

Reacciones de Coloracion

2. Resultados:

2.1 Tamizaje fitogquimico:

Se analizaron mediante cromatografia en capa fina y pruebas de coloracion 2 extractos
de semilla de meldn para identificar los metabolitos secundarios presentes en la materia
prima, para ellos se utilizé la metodologia descrita por LOCK Y WAGNER.

Tabla No.l: Prueba en cromatografia en capa fina para la deteccidn de Aceites
Volitiles.

Fase Mévil: Tolueno-Acetato de etilo

Revelador: Anisaldehido-Acido sulfiirico

Especificacidn: Zonas azules, verdes, rojas y cafés en visible.

Rf: Factor de retencion, es la medida de la migracién de una sustancia determinada en
un disolvenle dado. RE distancia recorrida por la sustancia / distancia recorrida por ¢l

disolvente,
Coloracién | Coloracion
No, De en luz UV en luz
Estdndar |Bandas 365 nim. visible Rf
Azul, Café
anaranjado 0.97
1.8 Cineol 2 Amarillo 0.82
Timol 1 Violeta Café 0.82
. | Carvacrol 1 Violeta Grisdceo | ps2
Muestras
Cafeé 0.28
Amarillo, D26
amarillo, 0.56
amarillo - 0.74
AE 5 anaranjado. 0.89
Café 0.23
Amarillg, 0.36
amarilla, LY Q.51
amarilla - 0.74
H 3 anaranjado. 0.88

Fuente: LIPRONAT.
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Apéndice 4. Tamizaje fitoquimico (continuacion)

YERSIDAD DE SAN CARLOS
DE GUATEMALA

FACULTAD DE CC. QQ.
Y FARMACIA
EDIFICIO T-12
Cindad Universitaria, zeaa 12
Cunbemala, Centroamérica

Tabla Ne.2: Prueba en cromatogralia en capa fina para la deteccién de Saponinas,
Fase Mévil: Cloroformo-Metanol-Agua
Revelador: Anisaldehido-Acide Sulliwico
Especificacién: Zonas azules, violelas, armarillentas.
Rf. Factor de retencion, es la medida de la migracion de una sustancia delerminada en
un disolvente dade. Rf: distancia recorrida por la sustancia / distancia recorrida por el

disolvente.
Estandares | No. De Bandas | Caloracion Rf
Saponinas
al 0.1% 1 Amarillo 0.48
Saponinas
al 0.5% 1 Amarillo 0.98
Muestras
AE 1 Amarillo 0.94
H 1 Amarillo 0.91
AE en
metanol 1 Amarillg 0.93
Hen
metanol - 1 Amarillo 0.9

Tabla No.3: Pruebas de coloracién en tubos para la deteccién de triterpenoides y
terpenos.

Especificacién: Lichermann Burchard; al agregar 4cido acético v anhidrido acético-
icido sullrico; las saponinas triterpencidales dan coler rosadoe o plrpura.

Acido_ tricloroacético: color naramja, roje, rojo oscuro, triterpenos tetraciclicos ¥
esteroides desarrollan color a 60°c, triterpencs pentaciclicos a 110°C.

Carr-Price: al agregar triclorwoe de anlimonio al 30% en cloroformo; se observa
caloracién azul, posibles derivados del colestano con dieno o trienc potencial en anillo
AvB.

Fuente: LIPRONAT.
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Apéndice 5. Tamizaje fitoquimico (continuacion)

/ERSIDAD DE SAN CARLDS
DE GUATEMALA

FACULTAD DE CC. QQ.

Y FARMACIA
EDIFICIO T-12
Ciodad Universitaria, zona 12
Guabemala, © REMETICE

Prueba Muestra | Especificacién [ Cambio
Inmediato:
anille rosado
Reposo:
Liebermann AE Positivo coloracién
Burchard H Positivo purpura
ABD*C
coloracidn
naranja. A
B607C
colaracion
Acido AE Positivo verde
Tricloroacético (H Negativo grisdcen

Celoracién
Naranja.
AE MNegative Coloracidn
Carr-Price H Neaativo Roja.

Fuente: LIPRONAT.
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Apéndice 6. Tamizaje fitoquimico (continuacion)

LVERSIDAD DE SAN CARLOS
DE GUATEMALA

. FACULTAD DE CC. QO

Y FARMACIA

EDNFICIO T-12

Cindnd Universiteria, mona 12
Cuntesanln, Centesagpfoes,
¥ ﬁﬂ:hograﬁa:

WA 4 i i i
32()'Zp].I\IER., H. et al. (1984). Plant Drug Analysis. Berlin, Springer-Velrang,

g.('%CK, 0. (1994). Investigacion Fitoquimica 2da Ed. Fondo Editorial. Perg
" . .

T

Monica NJontengro
Auniliar de Laberatorio

~LIPRONAT=

Fuente: LIPRONAT.
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