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Resumen

RESUMEN

Los aditivos alimenticios sintéticos como el BHT (Bultilhidroxitolueno), el BHA
(butilhidroxianisol) o TBHQ (terbutilhidroquinona), son usados ampliamente en la
industria alimenticia para evitar la degradacion oxidativa de los alimentos. Sin
embargo, la continua preocupacion por consumir productos mas “naturales” ha
incentivado las investigaciones para encontrar alternativas naturales a los aditivos
sintéticos. Por ello, en este trabajo se enfocd en extraer los antioxidantes naturales
contenidos en la cascara de tuna roja (deshecho organico sin valor comercial); por
medio de dos métodos extractivos diferentes (ultrasonido y un sistema de alto corte).
Para lo anterior se utilizo aceite vegetal de soya como solvente de extraccién grado
alimenticio. Dicho aceite que fue enriquecido de antioxidantes se usd para la
elaboracién de oleogeles que en prospectiva sean usados para sustituir a las grasas

0 mantecas usadas en la formulaciéon de alimentos.

El trabajo se desarrolld siguiendo un disefio experimental para evaluar la influencia
de la temperatura, tiempo, velocidad de agitacion y lecitina de soya sobre la
oleoextraccion de los antioxidantes de la tuna asistida con ultrasonido y con el
sistema de alto corte. La cuantificacion de los compuestos fendlicos se realizé con
un método colorimétrico y su resistencia a la oxidacién se evalué de manera

indirecta mediante la cuantificacion de los peroxidos presentes en el oleogel.
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Resumen

ABSTRAC

Synthetic food additives as BHT (butyl hydroxy toluene), BHA (butyl hydroxy anisol)
or TBHQ (terbutyl hydroquinone) are widely employed in the food industry to avoid
food oxidative degradation. Nonetheless, the concern about the consumption of
“healthier” foods has encourage research to find alternatives to the synthetic
additives. In this view, this work was focuses to the natural antioxidants contained in
the red opuntia ficus peart peel (organic waste with no commercial value), by two
different extraction methods (ultrasound and system). For this, edible soybean oil
was employed as food grade solvent, and this oil was employed to oleogel
elaboration, with the aim to be employed as fat or lard replacer in the food

formulation.

This work was developed following an experimental design to evaluate the influence
of temperature, stirring rate, and soy lecithin on the oleoextraction of opuntia ficus
pear peel antioxidants assisted by ultrasound or high shear rate propeller. Phenolic
compounds quantification was colorimetric, and the resistance to oxidation was

indirectly evaluated by the peroxide content in oleogel.
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Capitulo I

INTRODUCCION

La tuna, es el fruto proveniente del nopal y cuenta con amplia presencia en la zona
centro de México como Estado de México, Puebla e Hidalgo. La variedad “roja”
corresponde al 20.5 % de la produccion nacional de las diferentes variedades de
tuna (SIAP, 2021). Ademas, del 37-67 % del peso total del fruto corresponde a la
cascara (Jiménez-Aguilar et al., 2015) y al no ser una parte comestible se convierte

en un desecho de tipo organico sin uso.

Este tipo de residuos (cascaras y frutas), que no tienen un tratamiento especifico,
llegan a rellenos sanitarios ocasionando efectos negativos al medio ambiente;
debido a que su descomposicion natural genera gases de efecto invernadero,
crecimiento de fauna nociva y liquidos que se infiltran en el subsuelo. Una de las
propuestas de la NOM-161-SEMARNAT-2011 para este tipo de residuos es el plan
de manejo especial por medio de la revalorizacibn o procesamiento para la
recuperacion de algun componente. Es asi que, de las cascaras y frutas, se tiene
peculiar interés sobre sus compuestos bioactivos como compuestos fendlicos o

tratarla como fuente natural de fibra.

Por lo anterior, la extraccion de compuestos bioactivos ha sido de amplio interés
como una forma de promover la “economia circular’. Hasta el momento el método
ampliamente aceptado, por su alto rendimiento, es el uso de solventes como

metanol, acetona, cloroformo y grandes cantidades de agua. Sin embargo, en las
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Capitulo I

ultimas décadas se han planteado alternativas al uso de solventes, como el uso de

fluidos supercriticos, solventes eutécticos profundos, microondas y ultrasonido.

De manera general, las recuperaciones de compuestos bioactivos a partir de
fuentes como cascaras de frutas se hacen a través de lo que técnicamente se
conoce como extracciones solido-liquido, pues el analito de interés que se
encuentra atrapado en una matriz sélida se recupera en un medio liquido. Las
variables que controlan este tipo de proceso son el tamafio de particula sdlida,
temperatura, pH, solubilidad del analito y la forma de mantener el contacto entre las

fases. Esta ultima se refiere a los procesos de mezclado.

La operacién de mezclado es compleja desde el punto de vista diferencial es el cual
en la ultima década se han comenzado investigaciones referentes al uso de
geometrias diferentes de agitadores que han llamado impulsores de alto corte (IAC)
aplicadas a la desaglomeracion de particulas como el dioxido de titanio (TiO2) en la
industria de las pinturas. Sin embargo, existen escasas investigaciones de estos
impulsores aplicados a otros campos donde se requieren sistemas de dispersion de
particulas solidas en un medio fluido. Tal es el caso de la recuperacién de
biomoléculas. Por ello en este trabajo se pretendié evaluar el impulsor Norstone,
como mecanismo de agitacién para la recuperacion de compuestos fendlicos totales
y con ello darles una entrada a aplicaciones con fines diferentes a la industria de la
pintura. Y que para posteriores trabajos sea de interés usar otros impulsores como

el Cowles, Hockmeyer y profundizar sobre su eficiencia en este tipo de procesos.

I
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Capitulo I

PROBLEMATICA

Abordar los diversos problemas que enfrenta el area de ingenieria de los alimentos
en un solo trabajo de investigacion, resulta ser casi imposible. Pues abarcan desde
problemas medio ambientales, tecnoldgicos, de salud causados por consumo de
alimentos poco saludables (como los que tienen un alto contenido de acidos
saturados y trans), y los no menos importantes, problemas de desigualdad
economica que desencadenan un desabasto de alimentos en algunas regiones. Es
asi como, diversas investigaciones han abordado temas con el aprovechamiento de
subproductos agroindustriales, la generacion de alimentos funcionales o
nutracéuticos, o en otros casos la mejora en la calidad de los alimentos y que en

prospectiva puedan ser un aporte hacia la solucion de los diversos problemas.

Particularmente, en esta investigacion se tiene interés sobre compuestos fendlicos
de origen natural. Debido a que su capacidad antioxidante los hace potenciales para
ser aprovechados como aditivos alimenticios que sustituya a los sintéticos como

BHQ, BTH que son usados en las grasas para consumo humano.

Aunque el conocimiento sobre la recuperacion de los compuestos fendlicos ha
iniciado desde décadas atras; la variedad en la que los compuestos se pueden
encontrar en la naturaleza provoca que cada sistema deba ser analizado y su
método de recuperacion deba ser ajustado a las necesidades especificas de cada

matriz y desde luego a la aplicacién que se pretende otorgarles.

Oleoextraccion de compuestos polifendlicos de cdscara de Opuntia ficus-indica mediante
ultrasonido o un sistema de alto corte




Capitulo I

Los métodos convencionales de extraccidn con solventes, como metanol/agua, han
mostrado amplia eficiencia de recuperacion compuestos bioactivos en variadas
matrices. Sin embargo, el volumen de solvente que llega a utilizarse provoca que
los procesos sean poco amigables con el medio ambiente. De este modo, diversas
investigaciones han planteado alternativas no convencionales para la extraccion.
Por ejemplo, el uso de microondas, fluidos supercriticos, ultrasonido. Aunque hay
evidencia de la viabilidad de su uso, aun existe un largo camino por recorrer para
llegar a optimizar las técnicas, ya sea individuales o combinadas, y como
anteriormente se menciona también para ajustar dichos procesos a las necesidades

de cada matriz.

Sabiendo que las matrices organicas como cascaras de frutas, flores y otros
materiales sélidos, son la principal fuente de interés para extraer compuestos
fendlicos. Desde el punto de vista de procesos, a este tipo de operacion, se le

conoce como extraccion sélido-liquido.

En las extracciones sdélido-liquido, los parametros fisicos que influyen en la
eficiencia de la extraccion son el tamafio de particula sdlida, tipo de matriz, y la
forma de mantener el contacto entre las fases (mezclado), dentro de los parametros
termodinamicos la selectividad del solvente por analito de interés, la poca afinidad
del de la matriz por el solvente, temperatura y pH. Todos estos parametros limitan
o favorecen los procesos de transferencia de masa y determinan cinéticamente la

velocidad de extraccion.
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Capitulo I

Durante los ultimos afios, se ha comenzado a estudiar la eficiencia de diversos
dispositivos mecanicos usados para operaciones de mezclado. Una de las
herramientas que se usan para dicho propdsito, son las simulaciones en
Computacional Fluid Dynamics (CFD), de la que se obtienen parametros

hidrodinamicos que describen el funcionamiento de dichos dispositivos.

Sin embargo, a pesar de que en la literatura hay trabajos que reportan el desempefio

de los dispositivos como, turbina Ruston, Disco Norstone, Hockmeyer,
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JUSTIFICACION

En cualquier proceso de extraccion de compuestos bioactivos con valor comercial,
de manera particular a partir de coproductos agroindustriales como cascaras de
frutas o frutas subutilizadas, es importante el reducir el manejo de solvente
organicos que ademas de ser una fuente de contaminacion, deben ser evaporados
para la obtencion de oleorresinas. El utilizar aceites vegetales comestibles como
solvente “verde” elimina la necesidad de utilizar solventes organicos. La extraccién
de este tipo de compuestos se ve mejorada al utilizar un método asistido, como el

ultrasonido o los propulsores de alto corte, como es el caso de esta tesis.

De este modo, la evaluacion del efecto de estos dos métodos de extraccion y las
variables de proceso correspondientes permitiran establecer las mejores
condiciones para obtener aceites comestibles enriquecidos con antioxidantes
naturales, los cuales son empleados en la elaboracién de oleogeles, reemplazo de

grasas y mantecas en la formulacion de alimentos.
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OBJETIVOS S
I

Objetivo general

Evaluar y comparar la cantidad de compuestos fendlicos extraidos de la cascara de
tuna roja con ultrasonido y con el sistema de alto corte, usando aceite vegetal como

solvente de extraccion.
Objetivos especificos

e Extraer los compuestos fendlicos de la cascara de tuna roja con ultrasonido
y un sistema de alto corte (Norstone) usando aceite vegetal de soya como

solvente.

e Cuantificar la cantidad de compuestos fendlicos extraidos de la cascara de

tuna roja mediante el ensayo de Folin-Ciocalteu

e Elaborar oleogeles con los aceites enriquecidos de compuestos fendlicos,

estructurados con cera de candelilla y cera de soya.

e Evaluar el estado de oxidacion de los oleogeles mediante la prueba de indice

de perdxido

e Evaluar la dureza de cada oleogel mediante un andlisis de textura por

penetracién con vastago

Oleoextraccion de compuestos polifendlicos de cdscara de Opuntia ficus-indica mediante
ultrasonido o un sistema de alto corte




Capitulo I

HIPOTESIS

En la extraccion asistida de compuestos bioactivos, antioxidantes de manera
particular, ademas de la temperatura de extraccion y la concentracién de lecitina
como auxiliar en la extraccion de polifenoles, el método asistido utilizado, en este
caso, ultrasonido o impulsor Norstone de alto flujo, seran la principal influencia en

el rendimiento de extraccion de compuesto fendlicos.
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MARCO TEORICO

Lipidos

La palabra lipido esta formada por la raiz griega Aitrog que significa grasa y el sufijo
latino “ido” que quiere decir cualidad o apariencia de- (Plitt, 1995). Aunque puede
resultar ambiguo, en términos etimologicos lipido es un ente de apariencia grasa.
Existe un amplio numero de moléculas que pueden dar dicha apariencia, por lo que
resulta complicado dar una definicion y clasificacion unica de la palabra lipido. Una
definicion mas reciente de la palabra lipido usada en diversos trabajos (Duarte V.
et al., 2016; Serrano Maddelainne et al., 2014) en los que refieren que son
moléculas hidréfobas que pueden originarse parcial o totalmente a través de

condensaciones de tioésteres o unidades de isopreno.

La heterogeneidad de todos los compuestos que pertenecen a la definicion de
lipidos conlleva a que existan diversas clasificaciones relacionadas con sus
caracteristicas fisicas, quimicas o estructurales. Sin embargo, debido a que el
interés de este trabajo es en los lipidos mas abundantes en los alimentos, se
considerd que la clasificacidon mostrada en la Figura 1 de la Food and Agriculture
Organization, (FAO, 2008) es la mas adecuada. La cual esta basada en el contenido

de un grupo glicerol dentro de la estructura quimica del lipido.
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. Grasas
* Simple e Aceites
Glucolipidos
Basados en 1 . Glicolipidos * i
Glicerol s  Galactolipidos
* Compuesto
. Fosfolipidos . Lecitinas
lipidos —= e Cefalinas
. Ceras
Basados en . Terpenos
compuesto diferente = )
Dal gliceral . Esteroides
— . Etc.

Figura 1. Clasificacion de Lipidos (Fuente: Adaptada de FAO, 2008)

Los lipidos mas abundantes en los alimentos son las grasas y aceites que estan
formadas por un 90 -95 % de triglicéridos (Figura 2) que son &cidos grasos
esterificados y unidos a una molécula de glicerol (Farran-Codina., 2020; Yara-Varon
et al., 2017). El resto puede ser agua, fosfolipidos, acidos grasos libres, vitaminas,

pigmentos y algunas impurezas como los metales (Yara-Varén et al., 2017).

Glicerol
H
Acido graso libre

H—C—OW

1 O-
G P /l\/\/\/\/\/\
v

Figura 2. Estructura quimica del triglicérido
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Los acidos grasos (AG) que se unen al glicerol pueden ser saturados (solo enlaces
sencillos), monoinsaturados (con un doble enlace) y poliinsaturados (con mas de un
doble enlace). Las caracteristicas fisicoquimicas de la grasas y aceites dependen
de la longitud de la cadena y de las insaturaciones que presente. Dichas
insaturaciones, se sefialan en funcién de la distancia de la distancia del doble enlace
respecto al grupo metilo terminal del acido graso (Farran-Codina., 2020), es asi
como los Omega-3 y Omega-6 tienen su primera insaturacién en el tercer y sexto

carbono, respectivamente, respecto al grupo metilo terminal.

En la Figura 3 se muestra la composicion de algunos aceites vegetales usados
como parte de la alimentacion humana, y se puede destacar que el aceite de linaza,
nuez, canola y soya son los que presentan mas Omega-3 y los aceites de semilla
de uva, girasol, nuez presentaron mas alto contenido de Omega-6, posteriormente

se hablara de la importancia de grasas con un contenido elevado de Omega 3 y 6.

Acidos grasos saturados Acidos grasos mono-insaturados Acidos grasos poli-insaturado

X & Acido oleico L Acido linoleico
Acido laurico C12:0 . Acido palmitico C16:0 &7 ci8: c18:2
Omega-9 Omega-6

Acido linolénico
c18:3
Omega-3

iy i) re] rg] 1a] ¥ 1) iy iy
| ‘ ! | !
| |
|
Colza Nuez Girasol Oliva Girasol de Uva
Alto oleico

Cacahuate Linaza Coco Soya

Figura 3. Composicion principal de aceites vegetales (Fuente adaptada de Yara-
Varon et al., 2017)
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El papel de las grasas en los alimentos y salud humana W
o
Los alimentos, de manera general estan compuestos de carbohidratos, proteinas,
lipidos, agua y en una menor cantidad de biomoléculas como pigmentos, vitaminas
y minerales. En el caso especifico de los lipidos; se encuentran en los alimentos
principalmente en forma de grasas. Las cuales son la principal fuente de energia,

pues aportan alrededor de 9 cal/g, que es mayor a las 4 cal/g de las proteinas y

carbohidratos (Vargas Dominguez, 2019).

Existen AG que no pueden ser sintetizados por el cuerpo humano y son los
denominados acidos grasos esenciales. Los principales son las familias de Omega-
3; cuyo precursor es el acido alfa linoleico y los Omega-6; derivado del acido

linoleico (Aires et al., 2005).

El consumo de AG poliinsaturados genera beneficios en la salud humana, pues
ademas de proporcionar parte de la energia necesaria al cuerpo, cumplen funciones
como la de formar parte de las membranas celulares, precursores de
prostaglandinas, forman parte del sistema nervioso central y transporte de vitaminas
liposolubles (Sanhueza Catalan et al., 2015), también reducen el colesterol LDL
(Cabezas-Zabala et al., 2016). Sin embargo, las insaturaciones representan un
problema en la estabilidad de la grasa, pues los dobles enlaces de la grasa son mas

propensos a oxidarse y como consecuencia la pérdida de su valor nutricional.

Por otro lado, una dieta elevada en AG saturados, y AG trans esta relacionada con

el desarrollo de enfermedades cardiovasculares, algunos canceres, diabetes,
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trastornos del aparato locomotor, hipertension, obesidad y sobrepeso (OMS, 2021).
Ademas de ser promotores del aumento de las lipoproteinas de baja densidad
(LDL), lo que genera la formacion de placa ateroma que conlleva a accidentes

vasculares como infartos, (Islam et al., 2019).

En el caso de la industria alimenticia, las grasas tienen un papel indispensable en
la elaboracién de alimentos. Por ejemplo, el aroma tanto agradable como
desagradable, depende de las reacciones de los lipidos con otras moléculas
contenidas en los alimentos. Algunos ejemplos de dichas interacciones son la
degradacion de Strecker, reaccion de Maillar y los propios procesos oxidativos de

los lipidos (Shahidi & Oh, 2020).

También se atribuye a las grasas que los aromas estén retenidos en la fase oleosa
del alimento, generando mayor tiempo de residencia de los compuestos volatiles
(aroma) en los receptores del olfato (Badui Dergal, 2006), en la textura le
proporciona cremosidad y en los procesos de fritura su aporte es en la formacion
del color y consistencia crujiente. De tal forma, la presencia de los lipidos en los
alimentos es de importancia para lograr una calidad sensorial y consecuente

aceptacion.
Degradacion de lipidos en los alimentos

Los alimentos son un sistema multifasico abierto, compuesto por diversas moléculas
en los tres estados de la materia, que se encuentran reaccionando con el entorno.

Ocurren reacciones desde las propias de la maduracién y las ocasionadas
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intencionalmente en los procesos fabricacion. De tal forma que en sentido estricto

nunca se encuentran en equilibrio termodinamico.

Las reacciones previamente mencionadas, pueden proporcionar caracteristicas
organolépticas tanto favorables como desfavorables; las cuales tienen que ver con
la aceptacion o rechazo, asi mismo con el nivel de agrado (Espinosa Manfugas,
2020). A partir de lo anterior, se puede evaluar la calidad y tiempo de vida util de los

alimentos.

La degradacion de los alimentos genera pérdidas y enfermedades de transmisién
alimentaria (ETAs) como las intoxicaciones (Juncos et al.,, 2021), lo que es

catalogado como una problematica a nivel mundial.

Los alimentos con alto contenido de grasas tienden a degradarse mediante
procesos de oxidacién, como la lipdlisis o rancidez hidrolitica y autooxidaciéon o
rancidez oxidativa (Badui Dergal, 2006). La degradacion de dichas grasas, provoca
que los alimentos se arrancien, y que por lo tanto su vida util en el periodo comercial

sea disminuida.

La autooxidacion es la principal causa de degradacion de las grasas. Se inicia en la
presencia de oxigeno principalmente, sin embargo, otros agentes que favorecen
estas reacciones son la luz, calor, presencia de traza de metales como Fey Cu y
especies reactivas de oxigeno (Badui Dergal, 2006). Por otro lado, la parte de la
grasa que es mas propensa a oxidarse es en los doblen enlaces de los AG

(Mouithys-Mickalad et al., 2021).
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La autooxidacion, se lleva a cabo en una serie de reacciones quimicas clasificadas
en etapa de iniciacion (1), propagacion (2) y terminacion (3). Durante las etapas 1y
2, se generan principalmente compuestos peréxidos que en la etapa 3 se convierten
es aldehidos, cetonas y acidos carboxilicos y otros compuestos de bajo peso
molecular. Estos ultimos, son los que proporcionan el olor y sabor a rancio de las
grasas (Badui Dergal, 2006). Una de las herramientas que usa la industria
alimenticia para proteger las grasas mono y poliinsaturadas de la autooxidacion es
mediante el uso de aditivos alimenticios como los antioxidantes, de los cuales se

profundizara mas adelante.
Oleogeles como sustitutos de grasas

La industria aceitera mexicana inicio en 1887 con la obtencion de aceites de algodon
y ajonjoli (SADER, 2017). Con el paso de los afios, la extracciéon se amplié a otras
fuentes como cartamo, soya, canola, palma, entre otras. Sin embargo, la industria
alimenticia no solo demanda aceites si no también grasas soélidas. Para lograr la
consistencia sélida o semisélida de los aceites a temperatura ambiente, se realiza
una hidrogenacion para saturar a los acidos grasos insaturados. Durante este
proceso se obtienen grasas frans (Gomez-Cortés et al., 2018) que son conocidas

por tener efectos perjudiciales para la salud.

Una de las alternativas para las grasas sustituir a las grasas saturadas y trans son
los oleogeles, que de acuerdo con Totosaus et al. (2016) estos se pueden definir

como un liquido organico atrapado en una red tridimensional de algun agente
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estructurante. Algunos de los agentes estructurantes utilizados para la elaboracién
de oleogeles comestibles son monoglicéridos, ceras, B-sitosterol, y-orizanol y etil-

celulosa (Alongi et al., 2022).

De acuerdo con (Ferrer-Gonzalez et al., 2019) los oleogeles estructurados con
aceite de soya cuando se sustituyen en rebozados de carne muestran una buena

alternativa para mantener una mayor cantidad de acidos poliinsaturados.

Aditivos alimenticios

Los aditivos alimenticios son sustancias que se agregan con el proposito de
conservacion o de mejorar la inocuidad (Baena Ruiz & Totija Isasa, 2001). De
acuerdo con la CODEX STAND 192-1995, la industria alimenticia debe usar aditivos
en cantidades pequenas y controladas para mantener la calidad del alimento,
proporcionar ayuda a la fabricacion, envasado, transporte o almacenamiento del

alimento.

Algunos de los aditivos alimenticios sintéticos de la industria alimenticia y
comercialmente mas usados son el terbutilhidroquinona (TBHQ),
terbutilhidroxianisol (BHA), terbutilhidroxitolueno (BHT). Su uso es extendido a nivel
mundial y aceptado por organizaciones como la FDA (Food and Drug
Administration), USDA (United States Departamento of Agriculture), JECFA (Comité
de Expertos en Aditivos Alimenticios) de la FAO. Sin embargo, debido a su origen
sintético, su uso esta regulado a nivel mundial en la Norma Internacional de CODEX

ALIMENTARIUS (1999) y en México por la NMX-F-808-SCFI-2018 y en ambas se
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indica que sus valores no pueden superar el 0.02%. Aunque estas organizaciones
autorizan el uso de aditivos sintéticos, su uso y aplicacién debe garantizar la

inocuidad, ademas de justificarse su aplicacion.

Lo anterior y con la actual preocupacion por el consumo de alimentos de con aditivos
mas “naturales”, se han planteado alternativas como el uso de antioxidantes
provenientes de recursos biolégicos naturales como las frutas o sus cascaras, hojas,
flores o cualquier material biolégico con un contenido significante de compuestos

bioactivos.
Compuestos Fendlicos

Los compuestos fendlicos son una clase de metabolito secundario de las plantas y
se encuentran en matrices como frutas y verduras (Albuquerque et al., 2021). Son
biosintetizados principalmente en la ruta del acido siquimico o shikimico y del
acetato-malonato (Baena Ruiz & Totija Isasa, 2001; Taiz & Zeiger, 2002). Existen
mas de 8000 compuestos fendlicos conocidos que abarcan desde moléculas
simples como el acido fendlico hasta compuestos polimerizados como los taninos
(Gil Hernandez, 2010). Estructuralmente los compuestos fendlicos tienen al menos
un anillo aromatico con un grupo hidroxilo (ver Figura 4) unido a estructuras
aromaticas o alifaticas (Gimeno Creus, 2004). Dentro de la planta se pueden
encontrar como glucésidos o agliconas, compuestos libres y en la mayoria de los

casos se encuentran en estructuras polimerizadas (Alara et al., 2021).
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OH

Figura 4. Estructura quimica del grupo fenol (hidroxibenceno)

Los compuestos fendlicos son los responsables de la pigmentacién y astringencia
de las plantas (Albuquerque et al., 2021). Algunas otras propiedades organolépticas
de los compuestos fendlicos son mostradas en la Tabla 1, las cuales son

importantes para la aceptacion de los alimentos.

Tabla 1. Propiedades organolépticas de los CF

Color Antocianinas: colores en tonos rojo, azules y violaceos de
frutas como hortalizas y sus derivados: ciruela, fresas,
uvas, berenjena, col lombarda, rabano, vino etc.

Sabor Isovoflanonas contenidas en los citricos o oleuropeina en
las aceitunas
Astringencia Proantocianidinas (taninos condensados) y los taninos
hidrolizables como los contenidos en el vino
Aroma Compuestos fendlicos simples como el eugenol de los
platanos

*Fuente (Gimeno Creus, 2004)

Por otro lado, el interés de la industria farmacéutica, alimenticia y cosmética sobre
los compuestos fendlicos es debido a su actividad antioxidante y su consecuente

beneficio en la salud humana. Ademas, su aplicacion “principal en los alimentos es
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la de preservacion, gracias a su actividad antimicrobiana, aunado a esto varios
trabajos se enfocan en usarlos como alternativas de aditivos alimenticios como BHQ
o TBH (Albuquerque et al., 2021), en otros casos se pueden usar como colorantes
naturales, como el caso de las antocianinas que proporcionan un color rojo-purpura.
También se dice que disminuyen la oxidacion de las lipoproteinas de baja densidad
(LDL), disminuyen el proceso inflamatorio (Gimeno Creus, 2004). Debido a lo
anterior, su consumo tiene efectos preventivos sobre enfermedades como
obesidad, cancer, enfermedades cardiovasculares, neurodegenerativas, ademas
de tener actividad antiinflamatoria (Gil Hernandez, 2010). Sin embargo, es
importante aclarar que para los fines de este trabajo la principal propiedad que se

desea de los compuestos fendlicos es la actividad antioxidante.

Tuna roja como fuente de compuestos fendlicos

El nopal (Opuntia spp) es una cactacea caracteristica de nuestro pais. Su fruto son
las tunas, y existen diversas variedades como la amarilla, blanca, xoconoxtle y roja,
entre otras. En la Tabla 2, se muestran los valores de la produccién de tuna a nivel
nacional en el 2021. Para el interés de este trabajo, se destaca que la produccién
de tuna roja fue de 94963.92 toneladas correspondiente al 20.55 % de la produccion

total de este fruto.
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Tabla 2. Produccion Nacional de tuna en el 2021 (fuente SIAP, 2021)

Clase de Produccién Lugar de cultivo
Tuna (Tn)
Alfajayucan 170875.73 Estado de México, Hidalgo, San Luis Potosi, Zacatecas, Querétaro, Guanajuato,
Tlaxcala
Amarilla 40645.57 Zacatecas, Jalisco, San Luis Potosi, Tamaulipas, Guanajuato, Oaxaca, Jalisco, Puebla
Blaca burrén 11879.54 Zacatecas, Estado de México, San Luis Potosi
Blanca 78903.03 Puebla, Zacatecas, San Luis Potosi, Estado de México, Aguascalientes, Hidalgo,
cristalina Tlaxacala
Criolla 53883.18 Puebla, Veracruz, Michoacén, Durango
Pico chulo 792.49 Estado de México
Roja 94963.92 Zacatecas, Guanajuato, Puebla, Estado de México, San Luis Potosi, Oaxaca
Xoconoxtle 10265.56 Hidalgo, Estado de México

Total 462209.02

Particularmente, en el Estado de México, se cosecharon 15817.60 hectareas que
corresponden a un valor de produccién de 460 117.96 miles de pesos (SIAP, 2022).
Sin embargo, existe una amplia presencia de tuna roja silvestre que no es
aprovechada comercialmente y que, desde este punto de vista, representa un area

potencial de aprovechamiento de ese recurso natural.

De acuerdo con el estudio realizado por Jiménez-Aguilar et al. (2015), la tuna esta
constituida de un 28-58% de pulpa, 2-10 % semillas y un 37-67% de cascara.
Ademas, en la misma investigacion se recalca que las variedades de tuna en México
son una fuente valiosa de antioxidantes. El tipo de bio-compuestos predominantes

en las variedades de tuna rojo-purpura son las betalainas, compuestos fendlicos y
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flavonoides (Ramirez-Ramos et al., 2015), ademas también se ha encontrado que

la tuna (Opuntia ficus-indica) contiene betacianinas (Pefarrieta et al., 2014).

Con lo anterior, es notorio que la proporcion no comestible de la tuna (cascara) es
una parte importante que se convierte en un residuo de tipo organico. Y por los
volumenes de desechos de acuerdo con la NOM-116-SEMARNAT-2015 se deben
catalogar como de manejo especial mediante: reutilizacion o reciclado,
revalorizacion y/o recuperacién de alguno de sus componentes. Desde este punto
de vista, diversas investigaciones se han centrado en aprovechar dicho desecho

como fuente de fibra, principalmente.
Extraccion de Compuestos fenolicos

La recuperacion de biomoléculas con actividad antioxidante de matrices vegetales
se realiza mediante técnicas tradicionales, en las que se usan grandes volumenes
de solventes, en procedimientos como la maceracion y extraccion con Soxhlet
(Alara et al., 2018). Por otro lado, se han realizado diversos estudios para evaluar a
los solventes que comunmente son usados en ese tipo de extracciones en los que
se ha encontrado que el metanol, etanol y agua, proporcionan los mayores
rendimientos (Lefebvre et al., 2021; Sailema Ortiz et al., 2023). Sin embargo,
aunque su recuperacion es relativamente alta, los métodos no resultan ser tan
eficientes debido al alto consumo energético por los largos tiempos de procesado

(Ramén & Gil-Garzén, 2021). Otra complicacién de la recuperacion de biomoléculas
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para aplicaciones alimenticias es la obtenciéon de un concentrado inocuo y libre de

solvente.

La busqueda de ahorro energético y la disminucion de tiempos de procesamiento
han incentivado investigaciones relacionadas con “procesos de recuperacién verde”
o basados en una “economia circular”. Es asi como, en las ultimas décadas, se han
estudiado métodos como el uso de ultrasonido, microondas, fluidos supercriticos,
solventes eutécticos profundos para extraccion de compuestos fendlicos de

matrices vegetales (Alara et al., 2021b).

Para Rojas et al. (2019) la extraccion de biomoléculas con ultrasonido es una
metodologia amigable con el medio ambiente. En esta técnica ofrece procesos
rapidos y no modifica las caracteristicas texturales del producto(Bhargava et al.,
2021). Por otro lado, la falta de comprensién genera que esta técnica aun no sea
utilizada a nivel industrial con fines extractivos, sin embargo, si se presenta como

una alternativa prometedora.

Por otro lado, en las extracciones solido-liquido, donde los compuestos de interés
se encuentran en el medio soélido, necesitan de la operacion de mezclado. Esta
operacion sirve para mantener dispersas a las particulas finas sélidas (Harnby et
al., 1992). Ademas, las particulas finas tienen una tendencia natural a aglomerarse
cuando se adicionan a un medio liquido, por lo que es indispensable el mezclado

como operacion para dispersar a los grumos (Kresisch, 2016). Esto puede provocar
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que la eficiencia de extraccion disminuya, debido a que los aglomerados reducen la

superficie de contacto solvente-salido.

Naturalmente la agitacién es una operacién unitaria empleada en casi cualquier
proceso industrial. Es usado para mejorar la transferencia de masa y calor, o
simplemente para mantener en suspension particulas dentro de un medio fluido.
Hasta el momento el tipo de agitadores que se usa para estos procesos de
mezclado son las paletas inclinadas o de aspas. Sin embargo, en las ultimas
décadas, ha comenzado el interés por estudiar mejor los sistemas de agitacion con
lo cual se han hecho configuraciones de diversos dispositivos con la finalidad de
mejorar los procesos de mezclado. Los impulsores de alto corte son dispositivos
gue se usan a altas velocidades para crear zonas de flujo intenso (Ramirez-Mufioz
et al., 2016), con lo que se produce en alto cizallamiento. Aunque la mayor parte de
su aplicacion esta relacionada con la industria de pinturas, sus estudios abordan
dispersiones solido-liquido. Por lo anterior, en este trabajo se propone evaluar la
extraccion de compuestos fendlicos utilizando un disco Norstone como medio de

agitacion mecanica y compararla con la extraccién con ultrasonido.
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METODOS

Esta tesis es dividida en la etapa de homogenizacion de la cascara de tuna roja,
extracciones por dos técnicas (ultrasonido y el sistema de alto corte con el Disco
Norstone), y finalmente por la elaboracion de oleogeles con los aceites enriquecidos

con los CFT.
Etapa 1. Homogenizacion de la cascara de tuna

Debido a que se uso un fruto silvestre; del cual no se tiene ningun tipo de control de
cultivo, fue necesario e importante homogenizar todo el producto final, para tenerlo
bajo las mismas condiciones fisicoquimicas. En la Figura 5, se muestra la tuna roja
silvestre (Opuntia ficus indica) recolectada de la zona de Jocotitlan, Estado de

México. Dicha recoleccién se realizé en los meses de mayo a septiembre del afio

2022.

Figura 5. Tuna Roja (Opuntia ficus-indica) silvestre
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Una vez recolectado todo el fruto, se lavé con una solucién de hipoclorito de sodio S
al 1% (v/v) durante tres minutos, posteriormente fue enjuagado con agua corriente. )
El fruto lavado fue despulpado para recuperar la cascara y ésta posteriormente fue
secada a condiciones ambientales durante una semana. Cada lote de cascara seca
fue pulverizada y tamizada en un equipo HUMBOLDT MFG CO con una malla de
60 mesh. Como resultado se obtuvo una harina de tuna roja (HTR) con un tamafio

de particula de 0.25 mm (Figura 6). Cabe mencionar que la HTR fue almacenada

en condiciones ambientales en una bolsa de plastico sellada.

Figura 6. De izquierda a derecha; cascara: fresca, secada y tamizada
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Etapa 2. Extracciones

Para evaluar la influencia de los parametros temperatura (factor B), porcentaje de
lecitina de soya (factor C); en el caso del ultrasonido el tiempo (factor A) y para la
extraccion de alto corte, la velocidad de agitacion (factor D) sobre la extraccion de
compuestos fendlicos totales (CFT), se desarrollaron dos sistemas factoriales con
tres factores y dos niveles (23). En la Tabla 3, se muestra el disefio factorial general
codificado, en orden estandar, que se siguid para cada uno de los sistemas de

extraccion.

Tabla 3. Disefio experimental codificado 22 de las extracciones
Ensayo Fact. AoD Fact.B Fact.C

1 -1 -1 -1
2 1 -1 -1
3 -1 1 -1
4 1 1 -1
5 -1 -1 1
6 1 -1 1
7 -1 1 1
8 1 1 1
9 0 0 0
10 0 0 0

Es de mencionarse que los ensayos se realizaron por duplicado y en un orden
aleatorio. Por otro lado, para descodificar los ensayos de cada sistema de extraccion
(EU o EAC) se debe recurrir a la Tabla 4 y Tabla 5. En dichas tablas, se muestran
los niveles de los factores de la extraccion con ultrasonido (EU) y con el sistema de

agitacion de alto corte (EAC), respectivamente.
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Tabla 4. Niveles del sistema factorial de la EU

Factores Niveles
-1 0 1
A: Tiempo (min) 30 45 60
B: Temperatura (°C) 20 40 60
C: LS* (%) 0 1 2

Tabla 5. Niveles del sistema factorial de la EAC

Factores Niveles
-1 0 1
D: Agitacion (rpm) 800 1300 1800
B: Temperatura (°C) 20 40 60
C: LS* (%) 0 1 2

Extracciones de los Compuestos fendlicos totales.

El solvente de extracciéon utilizado fue de grado alimenticio. Basicamente, es una
mezcla de aceite vegetal comestible puro de soya y lecitina de soya (LS). Esta ultima

se uso como un factor del disefio experimental y su adicién fue de entre 0-2 % (p/p).

Para preparar el solvente, se mezclé el aceite vegetal de soya y la LS, y se calento
a 80 °C en una parrilla, manteniéndolo en agitacion magnética hasta la disolucion
total de la LS (Figura 7). Posteriormente, fue acondicionado a la temperatura

requerida de cada ensayo del disefio experimental.

Inmediatamente después de acondicionar el solvente, se agregé HTR en una
relacion 4:1 solvente/HTR. Posteriormente, se coloco bajo las condiciones de cada

ensayo dependiento si es ultrasonido o con el sistema de alto corte.
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Figura 7. Elaboracion del solvente de extraccion

Extraccion con ultrasonido

En el caso del sistema de extraccion con ultrasonido, se usaron 100 g totales de
mezcla. De los cuales, 80 g fueron solvente y 20 g HTR. El bafo ultrasénico (Figura
8) que se utilizé fue de la marca Cole Parmer 8892, con condiciones constantes de

frecuencia oscilatoria de 40 kHz y una potencia de 80 W.

/-

Figura 8. Bafo ultrasonico Cole Parmer 8892
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Cabe destacar que debido a que las soluciones frescas pueden tener disueltos <
gases, como burbujas de aire, fue necesaria una desgasificacion previa al inicio del )
ensayo. Para dicho acondicionamiento, se trabajé el equipo con la solucion
extractora durante 5 minutos. Pasado este tiempo, se comenzo la extraccion de los
compuestos fendlicos bajo las condiciones de ensayo acorde a la Tabla 3. Pasado
el tiempo de residencia de la extraccion, la solucién se dejo reposar durante 24

horas, para poder realizar una separacion del aceite enriquecido de la HTR por

medio de filtracion.
Extraccion con el sistema de alto corte

El sistema de agitacion fue realizado con el Disco Norstone como impulsor de alto
corte (Figura 9). Las dimensiones del disco utilizado fueron: diametro d= 4.9 cm,

altura h2= 6 mm y didmetro de surco f= 3 mm.

Figura 9. Disco Norstone con 7 surcos

El impulsor fue sujetado con un eje vertical cilindrico a un motor tipo MIXER UXI
mostrado en la Figura 10. En dicho sistema utilizado, el diametro del tanque agitado

fue de T = 7.5 cm. De acuerdo con las recomendaciones de uso del impulsor, la
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altura a la que debe ser colocado, debe cumplir la relacién C/T=0.3048. Debido a lo

117)
@

anterior, el Disco Norstone se colocé a 2.88 cm medidos de la base del reactor a la

base inferior del disco.

Figura 10. Geometria del reactor: D=diametro del impulsor, Z=altura del
reactor, T=diametro del reactor y C=posicion del impulsor.

Una vez montado el sistema de agitacion bajo la geometria anteriormente
mencionada, se procedié a preparar 200 g de mezcla de extraccion (160 g de
solvente y 40 de HTR) que se verti6 en el reactor. La extraccion se dejé en un tiempo
de residencia de 45 minutos con control de velocidad. Cabe resaltar que la
temperatura de la reaccion se controlé de forma externa con un bafio de agua. Al
finalizar la mezcla se dejo reposar por 24 horas para realizar una separacion por

filtracion.
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Cuantificacion de los Compuestos fenolicos totales (CFT)

La cuantificacién de los compuestos fendlicos extraidos en el solvente se realizé por
medio de colorimetria. En la que el generador de color fue una reaccion REDOX a
pH alcalino; en la que los grupos oxhidrilo o hidroxilo ((OH) de los CFT reducen a
los metales Mo*® y W6* (color amarillo) a Mo%" y W5* (color azul) del acido
fosmolibdotungstico (Reactivo de Folin-Ciocalteu). Por lo que a mayor presencia de
CFT, mayor sera la reduccion de los metales Mo y W y por ende la intensidad azul
aumenta. Para poder llevar a cabo la reaccion REDOX para la cuantificacion de los
CFT, fue necesaria una etapa previa de recuperacion de los CFT del aceite, puesto
que este ultimo puede interferir en la reaccion generando falsos positivos de

cuantificacion.
Extractos de CFT en metanol

Para realizar los extractos metandlicos, se siguié la metodologia adaptada de Li et
al, (2019). Para ello, se peso 5 + 0.05 g de aceite enriquecido y se mezclaron con
n-hexano en una proporcion 1:1. A dicha mezcla se le realizaron dos lavados con
una solucién de metanol/agua 6:4 y se separaron mediante decantacion (Figura 11).
Los extractos metandlicos de ambos lavados se mezclaron y redujeron a 6 ml
aproximados con una temperatura maxima de 40 °C y posteriormente se dejé enfriar
a temperatura ambiente. En los casos donde se noté la presencia de residuos
aceitosos en el extracto reducido, se enjuagd con 2 ml de n-hexano y nuevamente

se separararon por decantacion. Los extractos reducidos y frios se aforaron a 10 mli
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y para evitar su degradacion, se conservaron en tubos de vidrio tapados a 4 °C

>
@

hasta su posterior analisis.

Figura 11. Decantacion y reduccion de los extractos metanolicos

Ensayo de Folin-Ciocalteu

El ensayo fue desarrollado en tubos de ensayo de vidrio de 20 ml, en los cuales se
mezclé en el orden mencionado: 1 ml de agua destilada, 1 ml de extracto
metandlico, 1 ml del reactivo de Folin-Ciocalteu y 2 ml de carbonato de sodio
(Na2CO3) al 5% (p/v). Dicha mezcla se agitd y se dejo reposar a temperatura
ambiente en absoluta obscuridad durante 60 minutos. Posteriormente, se leyo su
absorbancia en un espectrofotémetro UV-VIS de doble haz (FAITHFUL, FUV-1800)

a 760 nm. Los resultados fueron correlacionados con una curva de catecol.
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Etapa 3. Elaboracion de oleogeles

Para la formulacion de los oleogeles, se uso6 el aceite de soya enriquecido con los
compuestos fendlicos totales y las ceras de candelilla y soya como agentes

estructurantes.

Debido a que la cantidad cera necesaria para la gelacion, es muy ambigua, primero
se determind la cantidad necesaria para la gelacion bajo las condiciones promedio
del aceite usado en este trabajo, es decir, aceite con el 1 % (p/p) de lecitina de soya.
Para dicho fin, se hicieron pruebas de gelaciéon con 3, 7y 14 % (p/p) de cera de

candelilla y 20, 25y 30 % de cera de soya.

Figura 12. Elaboracion de oleogeles

Para la elaboracion de los oleogeles, primero se calento el aceite a 70°C durante 25
minutos en un horno. Pasado ese tiempo, se colocdé en una parrilla con agitacion
magnética (Figura 12) y se adiciono la cantidad de cera de candelilla o de soya

necesaria, manteniendo en agitacion y 70 °C, hasta la disolucién total de la cera.
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Posteriormente, el oleogel se retird de la parrilla y se dej6é reposar a temperatura
ambiente para su gelaciéon. Una vez estructurado se procedio a realizar el analisis

de firmeza.
Analisis de firmeza de los oleogeles

Para realizar el analisis de textura, se usé el equipo “LFRA Texture Analyzer” de la
marca Brookfiel (Figura 13), en el cual se determiné la fuerza maxima usada para
penetrar a cada oleogel. Para ello, el equipo se programé para que el vastago se
moviera en un ciclo a una velocidad de 1 mm/s, y un objetivo de 20 mm de

penetracion.

Figura 13. Equipo “"LFRA Texture Analyze” usado en las pruebas de firmeza
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Todos los oleogeles se procesaron bajo las mismas condiciones en vasos de
precipitado de 100 ml con una altura del oleogel estructurado de 5.3 £ 0.2 cm y un

diametro de 3.2 cm.
Indice de peréxido (IP) de los oleogeles

Para este analisis, los oleogeles elaborados se almacenaron en bolsas de plastico
a condiciones ambientales. Y la prueba se realizd a los 30 y 60 dias de

almacenamiento.

Para determinar el indice de peroxido como evaluacion del estado de oxidacion de
los oleogeles, se usé el método oficial AOCS-Cd-8-53, y se obtuvieron los
resultados en unidades de miliequivalentes de oxigeno activo por cada kilo de

oleogel.

Para ello, se pesaron 5 g de cada oleogel, y se adicioné 30 ml de una solucién de
acido acético/cloroformo 3:2. La mezcla se agitd, con ayuda de un vértex, hasta la
disolucién total de la grasa. Posteriormente se adicioné 0.5 ml de una solucién
fresca de Kl saturada, dejando reposar durante exactamente un minuto con
agitacion eventual. Esta solucion se titulé con una solucién de Tiosulfato de sodio al
0.1 N. Después del viré (desapariciéon del color amarillo) se agregd 2 ml de almidén

de papay se continud la titulacién hasta el nuevo viré (desaparicién del color azul).

Cabe destacar que las soluciones de Tiosulfato de sodio 0.1 N y la solucién de
almidon de papa fueron conservadas en frascos ambar a 4 °C por un tiempo maximo

de una semana.
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RESULTADOS Y DISCUSION

Control analitico del proceso cuantitativo

Todo campo de la investigacion debe garantizar la calidad de los resultados que se
obtengan en dicho estudio. Es decir, que al expresar las mediciones de la magnitud
fisica de interés (en este caso la concentraciéon de CFT) estamos obligados a dar
una indicacion cuantitativa de la calidad del resultado, esto es evaluar y expresar la
incertidumbre en la medicion. Por dicha razon, en esta tesis se realiza un control
analitico del proceso cuantitativo de los CFT. Para lo anterior, se toman fragmentos
del documento CCAYAC-P-058. En la que de acuerdo con el criterio 6, se evalua lo

siguiente:
e Intervalo lineal de la curva de calibracién
e Recobro del analito en la corrida de muestras (Parametro de exactitud)

e Desviacién cada medida de las muestras analizadas (Parametro de

precision)
e Expresion de la incertidumbre en la medicion (De acuerdo con la GUM)
Intervalo lineal

El tipo de curva de trabajo que se uso en esta tesis es de “calibracién sencilla” en la
que se prepard una serie de seis patrones y se cuantificé su absorbancia en un

equipo UV-VIS. De acuerdo con la Ley de Lambert-Beer, la relacion entre la
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concentracion del analito y la absorbancia medida es lineal. La curva de calibracion

({3

QD)
que se obtuvo es mostrada en la Figura 14, en donde “y” corresponde a la S

absorbancia y “x” a la concentracion de catecol equivalente en partes por millén

(%). Cada punto de la curva se corridé por triplicado para evaluar la desviacién

estandar de cada punto.
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Figura 14. Curva de calibracion de catecol y su grafico de residuos
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Ademas, en la Figura 14, también se muestra el grafico de residuales, en el que
podemos observar que los datos no presentan tendencias marcadas, con lo que se
puede afirmar que los residuos se encuentras espaciados de manera aleatoria y por

lo tanto el ajuste lineal es adecuado.

Los resultados del analisis de regresion lineal con la herramienta de analisis de
datos de Excel, de la curva son mostrados en Tabla 6. En la que podemos notar
que la ecuacion de la curva de calibracién es Y = 0.1015 X — 0.0407. El coeficiente
de correlaciéon cuadratico R? es superior a 0.99, por lo que la curva es considerada

como una buena relacién lineal.

Tabla 6. Estadisticas de regresion de la curva de catecol

Estadisticas de la regresion
Coeficiente de correlacion multiple 0.998170784

Coeficiente de determinacion R"2 0.996344914

Incertidumbre 0.023001096

Observaciones 6
Coeficientes de la ecuacion

Intercepcién "b" -0.040748016

pendiente "m" 0.101494048

Por otro lado, la incertidumbre de cada medicién fue calculada de acuerdo con la
expresion, de la guia INC-1 (1980) de la CIPM (comité internacional de pesas y
medidas), mostrada en la ecuacién siguiente. En la que lo que se trata es de hacer

una correccion de la concentracion calculada con la ecuacidn de la recta obtenida.
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S 1 = ¥)?
Sx-= y/x 14+=+ Z(Zl Y) —
i m n m2yr (x;—X)

En donde: S, /, es el error tipico expresado en términos de desviacion estandar, m
la pendiente de la recta, n el numero de estandares de la curva, y; el valor de la
absorbancia de cada muestra, y el promedio de todas las absorbancias medidas, x;
es la concentracion de cada estandar y x es el promedio de la concentracion de los

estandares.

Los resultados de incertidumbre de cada medida son mostrados directamente en

las tablas de resultados (Tabla 7)
Recobro y desviacion del analito (Exactitud y precision)

El recobro del analito de interés corresponde a la cantidad de analito recuperado de
una muestra contaminada (intencionalmente con una concentracion conocida del
patrén estandar), por medio del método analitico de cuantificacion. Para

determinarlo se usa la siguiente ecuacion:

c,—C
%R = ——— %100
En donde, R es el recobro, C,, C; y C, corresponde a la concentracion de la muestra

fortificada, muestra sin fortificar y la adicionada a la muestra, respectivamente.

Es asi como, para evaluar la exactitud de cada lote de muestras se cuantificé la

muestra fortificada por duplicado y se determiné el recobro, el cual oscilo entre 85 y
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112 %, con una desviacion estandar entre el 0.4 y 1.4, que de acuerdo con la guia

del CCAYAC-P-058 son resultados adecuados para este tipo de estimaciones.

Resultados de las extracciones de CFT

En la Tabla 7, se muestran los resultados promediados de cada corrida de las
extracciones, tanto como del uso del ultrasonido, como del sistema de alto corte con
el disco Norstone. En la que podemos notar que, en ambos casos, la mayor
extraccion se obtuvo con los parametros en sus niveles mas altos, es decir: tiempo
de 60 minutos, temperatura 60 °C y un 2 % de lecitina de soya en el aceite. Por el
contrario, la menor extraccion fue con el ensayo 5 (-1, -1, +1) de tiempo 30 minutos,
20 °C y un 2 % de lecitina de soya. En el caso del sistema del alto corte, el menor
rendimiento se obtuvo bajo las condiciones del ensayo 7 (-1, 1, 1) de 800 rpm, 20°C

y 0 % LS.

Tabla 7. Resultados de la extraccion con ultrasonido y sistema de alto corte

Ensayo Factor Factor Factor Ultrasonido Alto corte

AoD B C mg CE/g mg CE/g
1 -1 -1 -1 7.2257 16.5738
2 1 -1 -1 10.0748 10.6795
3 -1 1 -1 16.9375 13.1725
4 1 1 -1 10.3697 13.7867
5 -1 -1 1 7.1207 11.0191
6 1 -1 1 13.7325 13.7107
7 -1 1 1 11.053 10.5903
8 1 1 1 19.0916 19.9423
9 0 0 0 13.6659 16.1469
10 0 0 0 15.2229 14.2643
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En la Tabla 8, se muestran los vales de p, obtenidos del analisis de varianza de los i
resultados de la extraccion con ultrasonido. Dicho analisis sugiere que la interaccién N
temperatura-lecitina de soya no tiene influencia sobre la extraccién, el resto de los

parametros e interacciones si son significantes.

Tabla 8. Resumen del ANOVA extraccion con ultrasonido

FUENTE p-value
A-Tiempo 0.0001 significativo
B-Temperatura < 0.0001 significativo
C-Lecitina Soya 0.0052 significativo

AB 0.0013 significativo
AC <0.0001 significativo
BC 0.6917

ABC 0.0002 significativo

La Tabla 9, muestra los resultados del valor de p del analisis de varianza de la
extraccion con el sistema de alto corte. En el que infiere que los parametros
temperatura B, lecitina de soya C y la interaccién ABC no son significantes sobre la
extraccion. Y en el caso de la agitacion D y las interacciones AB, AC y BC si generan

influencia significativa sobre la extraccion.

Tabla 9. Resumen del ANOVA extraccion de alto corte

FUENTE p-value*
A-Agitacion 0.0053 significativo
B-Temperatura 0.0156
C-Lecitina Soya 0.5847
AB <0.0001 significativo
AC <0.0001 significativo
BC 0.0094 significativo
ABC 0.9365
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Modelo matematico de las Extracciones

Los resultados de la cuantificacion de compuestos fendlicos de cada método se
ajustaron a un modelo matematico (Ecuacion 1) por medio de una regresion lineal
multiple. En donde Yasc es la cantidad de compuestos fendlicos totales extraidos
con el ultrasonido o con el sistema de alto corte, y los coeficientes Bo, Ba, Bsy Bc
corresponden a los coeficientes de regresion de cada factor. Dichos valores tienen

que ver la influencia de su respectivo factor sobre la extraccion de CFT.

Yapc = Bo X BaA L BB+ BcCxPBagAB + B4cAC £ BgcBC (1)

El modelo resultante es mostrado en la ecuacion. De acuerdo con el ANOVA, se

pude omitir el término BC, el cual se sugiere no tiene influencia sobre la extraccion.

Yapc =11.95+1.374+ 2.41B + 0.7988C — 0.994B + 2.3AC + 1.36ABC ( 2)

Por otro lado, es de notar que en orden ascendente de influencia de cada parametro
es la temperatura B, la interaccion AC, el tiempo de residencia A, la interaccién ABC

y AB y finalmente el porcentaje de lecitina de soya C.

Para el caso del modelo matematico de la extraccion con el sistema de agitacion de
alto corte, también fue ajustado a la ecuacién 1 y es mostrada en la ecuacion 3. En
la que se omite el térmico correspondiente a la interaccion ABC debido a que el
ANOVA sugiere que no tiene una influencia significativa sobre la extraccion. Por otro
lado, a pesar de que los términos B y C no mostraron significancia en el ANOVA, no

pueden ser omitidos debido a que son efectos principales del disefio experimental.
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Yppc = 13.6843 + 0.8454D + 0.688B + 0.131C + 1.64 DB + 2.165DC + 0.762 BC ©N

S

De este modelo matematico podemos decir que el orden descendente de influencia

sobre la extraccion es interaccion AC, DB, factor D, interaccion BC y factor B y C.
Superficies de respuesta (Extraccion con ultrasonido)

Las superficies de respuesta se obtuvieron a partir del modelo matematico de la
ecuacion 2. Debido a que la temperatura, es el parametro que mas influencia tiene

sobre la extraccion, se elige su punto mas alto (+1B = 60°C) para presentar la

superficie de respuesta
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Figura 15. Superficie de respuesta AC con B en el nivel +1 (ultrasonido)
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En la Figura 15, se muestra el grafico, en el que podemos notar que la mayor
extraccion de compuestos fendlicos fue de 19.09 mg CE. Obtenidos con los factores
en sus niveles mas altos (+1A, +1C). Posiblemente debido a que, en el mayor
tiempo de residencia de la extraccién, se provocd mas dafo en la cascara,
permitiendo que el solvente se difundiese en los poros de la cascara arrastrando
mas cantidad de CFT. Sumado a eso, también se permitié mas tiempo de contacto

intimo entre cascara-solvente.

Por otro lado, centrando la atencion en el punto +1 Ay -1 C (60 minutos y 0% lecitina
de soya) de mismo grafico, se logra una extraccion de 10.36 mg CE. Podemos notar
que, aunque el tiempo de residencia fue el maximo y por ende deberia extraer mas
CFT, por las elucidaciones del parrafo anterior. pero a causa de la ausencia de
lecitina de soya no se tienen buenos resultados de extraccion. Lo que puede ser
debido a que: de manera estructural, los compuestos fendlicos tienen un gran
numero de grupos OH que les confiere un caracter polar, lo que provoca una baja

solubilidad en solventes apolares como el aceite de soya puro.

Por otro lado, analizando la superficie de respuesta mostrada la Figura 16, en la que
se grafica el tiempo y la temperatura respecto de la extraccién de CFT manteniendo
constante a C en su nivel inferior ( -1C = 0%LS). Se puede notar que en el punto -
1A, +1B (30 minutos y 60 °C) se extraen 16.93 mg CE. Este resultado contrasta con

que a mayor tiempo y porcentaje de LS aumenta la extraccion. Retomando, el
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modelo matematico esta interaccion, notamos que AB provoca un afecto negativo

il
sobre la respuesta, sin embargo, el efecto positivo de la temperatura es mayor y LN
debido a lo anterior es por ello por lo que se observa que a las condiciones de 25
minutos, 60 °C y 0 %LS proporciona una extraccion relativamente alta. Ademas,
este gréafico confirma que las condiciones que proporcionan una menor cantidad de
CFT extraidos es con las condiciones mas bajas de todas las variables, es decir, 25

minutos, 20 °C y 0% LS.

CF totales
o

0.5

A: Tiempo (min)

B: Temperatura (°C) -1

Figura 16. Superficie de respuesta AB con C en el nivel -1 (Ultrasonido)
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Superficies de respuesta de la extraccion con Sistema de Alto corte N
L)

En la Figura 17, se muestra la superficie de respuesta BC con el factor de agitacion
en su nivel central (1300 rpm). En donde podemos notar que se obtiene una
superficie casi plana; afirmando que a esas condiciones de agitacion no se tiene
influencia significativa de la temperatura y la lecitina de soya. Lo que concuerda con

el ANOVA. Cabe destacar que la cantidad de CFT extraidos a 1300 rpm oscila entre

12y 15 mg CE.
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Figura 17. Superficie de respuesta BC con A en el nivel 0 (Alto corte)

Por otro lado, en la Figura 18, se muestra la superficie de respuesta BC con A en el

nivel superior (1800 rpm). Podemos notar que existe una tendencia de extraccién
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creciente a mayor temperatura y cantidad de lecitina de soya. Siendo asi que la @A
L)

mayor extraccion se obtuvo con todos los factores en su nivel superior (1800 rpm,

60 °C y 2% LS) con un valor de 19.94 mg CE.

CF totales

-1 . B: Temperatura (°C)

Figura 18. Superficie de respuesta AB con A en su nivel +1 (Alto corte)

Oleogeles

De acuerdo con las pruebas de gelacién se determiné que las concentraciones
adecuadas para lograr una firmeza visual de los oleogeles fue de 7% (p/p) cera de
candelilla 'y 25 % (p/p) de cera de soya. Por lo que estas concentraciones fueron

usadas para realizar los oleogeles con los aceites enriquecidos de los compuestos

fendlicos totales.
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En la Figura 19, se muestran algunos de los oleogeles obtenidos durante todo el :
desarrollo experimental. Y debido a que se realizaron dos oleogeles por corrida LN
experimental, se obtuvieron en total dieciocho oleogeles. A los que se les realizd

un analisis de firmeza, resultados que son mostraos en la

Figura 19. Oleogeles estructurados

En la Tabla 10, se muestran los resultados promedio de la firmeza de cada oleogel,
tanto para los que se elaboraron con el aceite enriquecido proveniente de la
extraccion con ultrasonido como la de alto corte. En dicha tabla, claramente es
notorio que los oleogeles de cera de candelilla presentaron una firmeza mas alta

que los de cera de soya. Esto posiblemente debido a que la cera de candelilla es
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una cera de alto puto de fusién, al contrario de la cera de soya que es de bajo punto

de fusion.

En el caso del oleogel de cera de soya del ensayo 5 de la extraccion con alto corte,
se le colocé una firmeza de cero, debido a que su consistencia visual fue semiliquida
y el equipo no pude realizar la prueba. Dicho fenédmeno se pudo haber ocasionado
debido a que la prueba se desarrollé en un dia caluroso. Por lo que se puede afirmar
que la temperatura del ambiente en la que se encuentren los oleogeles, influye en

su consistencia.

Tabla 10. Resultados de firmeza de los oleogeles

Ultrasonido Alto corte
Ensayo Factor Factor Factor Firmeza (N) Firmeza (N)
AoD B C C. Candelilla C. Soya C. Candelilla C. Soya
1 -1 -1 -1 6.8 5.75 12.2 2.05
2 1 -1 -1 10.05 4.85 7.85 1.1
3 -1 1 -1 5.75 3.6 8.75 0.6
4 1 1 -1 4.8 2.95 8.1 0.8
5 -1 -1 1 9.55 2.4 7.35 0
6 1 -1 1 5.75 2.55 9.35 1.2
7 -1 1 1 3.3 1.8 7.35 1.35
8 1 1 1 4.45 0.95 1.8 0.55
9 0 0 0 5.1 5 5.1 3.5
10 0 0 0 7.3 0.5 7.3 3.9

Por otro lado, realizando un analisis de varianza (ANOVA) de la firmeza de los
oleogeles, tomando como factores el tipo de cera de candelilla y el porcentaje de
lecitina de soya presente en el oleogel formado. Se obtiene que, el tipo de cera es

el factor que mas influye sobre la firmeza del oleogel, seguido de la cantidad de
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lecitina de soya. En la Figura 20, se muestran los graficos de efectos, en la que se W
puede observar que, en el caso de la lecitina de soya, a medida que aumenta su LN

contenido, se produce un efecto negativo, es decir, que la firmeza disminuye.

20 | 20 |

Firmeza (N)
Firmeza (N)

T T T T T T T T T T
-1 -0.5 0 0.5 1 -1 -0.5 0 0.5 1

A: %LS (%) B: Tipo cera

Figura 20. Graficos de efecto del %LS y tipo de cera sobre la firmeza del oleogel

Por otro lado, podemos notar que, en el caso de la cera de soya, se produce un

efecto positivo al cambiar la cera de soya por la de candelilla.
Indice de peréxido de los oleogeles

El indice de perdxido (IP) es usado a nivel laboratorio-industrial, para evaluar la
calidad del aceite o grasa. Con este parametro, se evalua el estado de oxidacién
primario o inicial de un aceite y su posibilidad a oxidarse mientras estd en
almacenamiento. De acuerdo con la NMX-F-154-SCFI-2010, este valor no debe
superar 70 meq/O2 activo por cada kilogramo de grasa. Si el IP supera dicho valor,

el aceite o grasa es altamente propenso a sufrir oxidacién y a enranciarse.
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En la Tabla 11, se muestran los resultados del valor de peréxido o indice de R
peréxido. En la que podemos notar que los IP son mayores en los oleogeles LN
elaborados con el aceite enriquecido de CFT provenientes de ultrasonido. Lo que

indica una mayor cantidad de peroxidos presentes.

Tabla 11. Resultados de Indice de peréxido (IP)

Oleogel C.C* IP meq O,/kg Oleogel C.S* IP meq O,/kg
Ultrasonido Alto corte Ultrasonido Alto corte
30dias 60dias 30dias 60dias 30dias 60dias 30dias 60 dias
1as.c 48.50 48.85 12.09 13.24 28.59 30.28 31.95 35.07
2a,8,¢C 24.11 23.90 37.47 41.93 30.85 29.80 11.52 16.01
3a,8,¢C 11.78 11.89 24.33 27.95 37.89 37.95 16.39 20.15
458, c 35.98 37.83 24.09 27.95 35.11 34.37 20.27 25.35
54,8, c 40.94 43.13 29.96 31.97 24.27 23.38 18.28 21.61
6a,8,c 24.13 26.98 28.40 33.75 32.63 30.81 19.14 23.92
7a,8,c 39.88 37.75 26.87 27.87 26.65 26.78 18.17 20.75
8a,8,¢c 37.75 39.01 13.98 16.50 25.81 26.25 12.30 14.24
9,8, C 25.88 28.97 29.94 34.10 17.87 21.04 17.96 19.85
1048, ¢ 31.92 33.98 25.95 27.89 18.73 19.01 17.96 20.51

ENSAY
(0

Los valores de A, B y C corresponden a los valores de las condiciones de ensayo para la extraccion de CFT

*C.C.= cera candelilla y C.S.= cera de soya

Por otro lado, de acuerdo con los resultados de la extraccion de CFT, en el ensayo
8 de ambos tratamientos se deberia obtener el IP mas bajo, debido a que existe una
mayor cantidad de CFT. Sin embargo, el caso del oleogel de cera de candelilla
elaborado con el aceite del ensayo 8 con el ultrasonido eso no ocurre, pues su valor
de IP es de 39.01 a los 60 dias, que es un valor mas alto comparado con el ensayo

3 que fue de 11.78 meq O2/Kg, en donde se obtuvo una menor cantidad de CFT.
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En la Figura 21, se muestra el grafico en el que se comparan los oleogeles de cera

de candelilla, elaborados con el aceite proveniente de los ensayos 8 (mayor CFT LN
extraidos) y el ensayo 7 para el caso del alto corte y 5 para el ultrasonido (menor
CFT extraidos). En donde se puede observar que el mayor IP se obtuvo con los
oleogeles provenientes del aceite con ultrasonido. Sin embargo, muestran una
pendiente cercana a cero lo que sugiere estabilidad en la formacién de peréxidos.
Por otro lado, en el caso de los oleogeles elaborados con el aceite de la EAC, es
notoria una diferencia entre el IP obtenido con la mayor y menor cantidad de CFT
presentes en el oleogel.
IP Oleogel Cera Candelilla
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Figura 21. IP oleogeles C. Candelilla
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En el caso de la Figura 22, se muestran los resultados mas destacados de indice
de peroxido de los oleogeles de cera de soya (donde hay mayor y menor presencia
de CFT). Podemos destacar que, aunque el IP obtenido en los oleogeles
estructurados con el aceite de la EAC, es menor que los provenientes del
ultrasonido, su pendiente es mayor; lo que indica una pequefia formacion de
peréxidos en el tiempo, que son correlativos con una oxidacién de los oleogeles. Sin
embargo, la formacién de peréxidos una vez iniciada la cadena de oxidacion es
abrupta, es decir para perder afirmar que se ha iniciado la oxidacién, seria necesario
tener cambios drasticos del IP. Por lo que podemos decir que, aunque exista una
pequefia formacion de perdxidos, no son notorios los cambios significativos, por lo

que se puede tener la elucidacion de una estabilidad.

IP Oleogel Cera Soya
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Figura 22. IP Oleogeles de C. Soya
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Conclusiones

CONCLUSIONES

El uso de impulsores de alto corte como el disco Norstone, pueden ser usados para
extraer biomoléculas, como los Compuestos fendlicos totales. Pues se obtienen
resultados de extraccidn comparables e incluso mejores que la extraccion con

ultrasonido bajo las mismas condiciones de temperatura y lecitina de soya

Los procesos de extraccion son mejores a temperatura de 60°C, posiblemente
debido a que aumenta el movimiento Browniano de las moléculas, provocando que
la solucidén se expanda disminuyendo su densidad y viscosidad; lo que, en el caso
del sistema de alto corte, al impulsor le genera mayor facilidad para la intensificacién
del proceso de mezclado de la cascara-solvente, favoreciendo el intimo contacto
entre estas fases y evitando la saturacion del solvente en zonas cercanas a la

superficie de la matriz que contiene los CFT.

El uso de la lecitina de soya, de acuerdo con los resultados del disefio experimental,
en el caso del uso del sistema de alto corte, de manera general no tiene una
influencia significativa, esto posiblemente debido a que las altas zonas de
turbulencia (1800 rpm) no permiten la formacion de las micelas que modifiquen las
condiciones de solubilidad de los CFT en el aceite. Por el contrario, en la extraccion
con ultrasonido, su presencia es significativa, posiblemente debido a que la

modificacion de la polaridad de la molécula de solvente genera un movimiento que
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apoya a la difusién molecular del CFT, por lo que combinado con un mayor tiempo

&
de residencia genera mejores resultados de extraccion. ©

Oleoextraccion de compuestos polifendlicos de cdscara de Opuntia ficus-indica mediante
ultrasonido o un sistema de alto corte




Recomendaciones

RECOMENDACIONES

El alcance de este trabajo esta enfocado a la extraccion de compuestos polifendlicos
con actividad antioxidante, provenientes de la cascara de tuna roja. La extraccion
que es llevada a cabo para fines de fabricacion de alimentos funcionales. Por lo cual

se proponen las siguientes mejoras a prospectiva:

e Un estudio cinético de las extracciones tanto con ultrasonido, como con el
sistema de alto corte para encontrar los parametros cinéticos determinantes

de la extraccion.

e Realizar un analisis de reologia de la mezcla cascara-solvente para evaluar
el desemperio del impulsor y optimizar la extraccidn desde es punto de vista

de la mezcla de extraccion.

e Realizar analisis con microscopia Optica o electronica de barrido para
visualizar la morfologia de la cascara antes y después de los procesos
extractivos. Con la finalidad de encontrar cual método genera una mayor

superficie de contacto de la cascara con el solvente de extraccion.

e Un estudio de Resonancia Magnética Nuclear (RMN) para obtener una
elucidacion clara de las moléculas que se estan extrayendo. Caracterizando
el o los compuestos fendlicos principales en la tuna. Y con ello asegurar la

inocuidad alimenticia.
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Realizar un analisis de Quimica Computacional para esclarecer la forma en
la que se comportan las moléculas de lecitina de soya en la red tridimensional
del oleogel formado y asi predecir el comportamiento macro del oleogel. Y

formularlo bajo condiciones controladas de cristalizacion.
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ANEXOS

Anexo A. Graficos de IP en los oleogeles de cera de candelilla y de soya con cada

uno de los sistemas de extraccio
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Grafico A1. IP del oleogel estructura con cera de candelilla y el aceite proveniente del

tratamiento con ultrasonido
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Grafico A2. IP del oleogel estructura con cera de candelilla y el aceite proveniente del

tratamiento con alto corte
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