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. INTRODUCCION

1.1 Generalidades

La oleorresina de pimenton (ORP) o extracto de “paprika” es el extracto liquido graso
de frutos del género Capsicum annuum |., maduros y secos, habitualmente obtenida a
partir de pimenton peletizado, con viscosidad media, colores rojo violaceo oscuro, y
con aroma tipico de pimenton segun calidades, origenes, genotipo de procedencia y
método de extraccion. La ORP contiene mas de 100 compuestos (Directiva
1999/75/CE; EU Commission, 1996; FDA, 2006; Navarro y Costa, 1993; RD
2107/1996). El rendimiento de la ORP depende del color del pimiento original, y éste
es muy variable segun especies u otros factores, existiendo discrepancias por tanto
segun las casas comerciales y los origenes de la materia prima. Es imprescindible para
comparar rendimientos el facilitar las unidades de color de la ORP, la calidad objetiva
de la materia prima de partida y su posible grado de dilucién. Dadas las elevadas
exigencias de calidad y seguridad alimentaria, es preciso revisar innovaciones
tecnoldgicas de la ORP que aporten un mayor valor afiadido del producto y

complemente un trabajo anterior (Fernandez, 2006).

Segun (Restrepo, 2006), dice que: “La ORP es un colorante natural que variando la
solubilidad del mismo, se aumenta la posibilidad de diversificar las aplicaciones,
usandose asi en la industria cosmética, farmacéutica, alimentacion animal y en

aplicaciones agricolas”.

El pimiento es una planta cuyo origen botanico se centra en Ameérica del Sur,
concretamente en el area entre Peru y Bolivia, desde donde se expandio6 al resto de
América Central y Meridional. Es una planta cultivada desde hace varios siglos y una
vez descubierta por los espafioles fue enviada a Espafia en 1493, para extenderse a lo
largo de otros paises de Europa, Asia y Africa durante el siglo XVI. El pimentdn
constituia un elemento basico en la alimentacion de los aborigenes americanos y sus

usos culinarios diferian en funcion de la variedad, algunas de las cuales eran de uso



exclusivo de las clases altas (Maroto, 1995). Se aprecia en la figura 1-1 los diferentes

colores de pimientos que se encuentran en el mercado.

Figura 1-1 Pimiento, en diferentes colores
Fuente: (Notiboliviarural, 2017).

En un principio, se considero a los aditivos como sustancias inofensivas para la salud,
pero con el paso del tiempo, se ha comprobado que, en muchos casos, esto no es cierto,
pues existe una fraccion de ellos que producen fenémenos toxicos a largo plazo. El
afiadir sustancias quimicas u otros suplementos a los alimentos para mejorar el
mantenimiento de su calidad o afinidad es una préctica aceptada en general, aunque en
muchos paises se han hecho grandes esfuerzos por limitar, controlar y regular la
utilizacion de estas sustancias, como por ejemplo Estados Unidos de Norteamérica. En
el afio 1958, en el citado pais y ante la general utilizacion de muchas sustancias no
aprobadas por la Agencia Norteamericana para la regulacion de Alimentos y Farmacos
(FDA), se crearon las "listas GRAS", reconocidas unanimemente como seguras. En
estas listas, equivalentes a las "listas positivas" de la legislacién Espafiola, se
incorporaban Unicamente aquellas sustancias que la evidencia cientifica y la practica
demostraban su inocuidad para el ser humano (Rodriguez et al., 2001).



Segun (Rodriguez, 2002), dice que: “Los colorantes son aditivos que adicionados a los
alimentos proporcionan, refuerzan o varian su color. Del conjunto de los aditivos
alimentarios, el grupo de los colorantes es, probablemente, el que mayor polémica ha

originado entre los consumidores”.

En el caso de los alimentos colorantes, éstos se obtienen a partir de frutas y verduras
comestibles mediante procedimientos sometidos en todo momento a un estricto control,
desde el cultivo de las materias primas hasta la aplicacién final. Durante la produccion
se emplean Unicamente métodos tradicionales, como la extraccion, evaporacion o
filtrado, asi como la estandarizacion de extractos concentrados de diversas frutas o
verduras. A lo largo del proceso se evita el uso de disolventes organicos (distintos al

agua) o de aditivos quimicos (Estorff et. al, 2005).

Segun (Cervantes, 2003), dice que: “Es importante sefialar que ademas de vitaminas y
minerales, las frutas y verduras contienen también sustancias bioactivas, de las cuales

hoy en dia se han identificado méas de 5000”.

Se plantea que estos nutrientes vegetales tienen efectos curativos y ayudan a prevenir
cancer, enfermedades cardiacas y circulatorias e infecciones bacterianas. También se
les atribuye la capacidad de disminuir los niveles de grasa y azucar en sangre (Schwartz
et al., 2006).

Segin (Méndez et al., 2005), dice que: “Los frutos del Capsicum annuum 1.,
especialmente de los cultivos del pimiento rojo, se han usado en forma de concentrados,

pimentdn seco y molido, oleorresinas y como especias en colorantes alimenticios”.

Segun (Cardona et al.,, 2006), dice que: “La ORP contiene fundamentalmente
carotenoides, capsaicinoides y algunas vitaminas. Tradicionalmente se usa en la
industria alimentaria”. Podemos apreciar los carotenos que se encuentran presentes en

la ORP, en la figura 1-2.
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Figura 1-2 Principales carotenos presentes en la ORP
Fuente: (NAGY, V., et al, 2012).

La ORP industrialmente es obtenida, por un lado, por extraccion convencional Soxhlet
con solvente organico, como etanol; por otro lado, la extraccion por fluidos
supercriticos. Las principales ventajas de la extraccion por Soxhlet consisten en el
rendimiento y el bajo costo de produccion, razones por las cuales en el sector
productivo es el mas empleado (Gil et al, 2012).

Segun (Cardona et al., 2006), dice que: “Para la extraccion con solvente, se obtiene
mediante las siguientes etapas: escaldado, troceado, secado, molienda y extraccion con
solventes como el etanol. Los pigmentos que se extraen se analizan mediante

cromatografia en fase reversa”.

1.2 Identificacion de la idea del proyecto y necesidad a resolver

Por sus beneficios en las industrias: alimenticia, cosmética, farmacéutica, alimentacion
animal y en aplicaciones agricolas, bajos costos de produccion con potenciales
consumidores locales como nacionales: se encuentra necesario la realizacion del
proyecto de extraccion de oleorresina de pimentdn; por ser un colorante natural y con

propiedades benéficas nutricionales, farmacologicas y que la tendencia hacia alimentos



cada vez mas naturales restringen el uso de colorantes artificiales debido a que éstos
pueden tener actividad importante en la aparicion de tumores y de enfermedades
cardiovasculares, ademas de ser inocuo para la salud como indican (Cardona et al.,
2006), y también ser una alternativa de alargar la vida util de la materia prima,
conservando sus sabores picantes, color, olor, cumpliendo con las normas que rigen los

productos aditivos (Restrepo, 2006).

En Bolivia existen dichas industrias, por lo que se requiere y/o necesita productos como
la oleorresina de pimentén como aditivo o colorante, esto debido a sus caracteristicas
organolépticas, fisicoquimicas y su bajo riesgo en contra de la salud por ser un producto

de origen natural y con rendimiento alto.

Por estas razones, se ve necesario la realizacion del proyecto de investigacion para la

obtencion de la oleorresina de pimenton (ORP).

1.3 Descripcion general del producto: oleorresina de pimentén

La oleorresina de pimentén (ORP) es un colorante natural. Se emplea en la industria
alimentaria bajo la denominacion codificada E160c. Suele aplicarse a los alimentos que
poseen un estado liquido o viscoso con la intencion de tintarlos de color rojizo, suele
extraerse de forma natural procedente de los pimientos (Capsicum annuum [.). Se
encuentra en grandes cantidades en las especias fundamentadas en el pimenton,

empleadas en la coloracién (Cardona et al., 2006).

La ORP es una sustancia liquida que presenta propiedades ligeramente viscosas, su
color es originariamente de rojo intenso, colores rojo violaceo oscuro, y con aroma
tipico de pimentdn segun las calidades, origenes de los frutos. Con presencia de colores
homogénea, es empleada en la industria por presentar buenas propiedades de fluidez
a temperatura ambiente. Ademas de proporcionar color rojo, suele proporcionar sabor
a pimenton. Es muy poco soluble en agua y en algunas ocasiones para lograr que se
disuelva se afiaden tensoactivos, o también mediante microencapsulacion mediante
mezclas con gelatina o0 goma arabiga. En algunas concentraciones la capsaicina se

encuentra presente y esto se tiene en cuenta debido a la presenecia de propiedades
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pungentes. Su extraccion de las frutas del capsicum anuum I. se realiza mediante el

empleo de solventes como el etanol (Pérez, 2003).

La oleorresina posee una gran variedad de compuestos quimicos (casi mas de 100).
Suele componerse de substancias lipofilicas como son los mono, di y triglicéridos;
de 4acidos grasos libres, asi como de diversos pigmentos (carotenos de estructura
hidrocarbonada, o xantofilas con oxigeno), aceites esenciales; resinas acidas asi como
sus ésteres; terpenos, ceras, esterolesde  origen  vegetal 'y en  diversa

cantidad capsaicinoides (Pérez, 2003).

La ORP encuentra aplicacion en alimentos como: embutidos, aperitivos, sopas, salsas,
bebidas, productos de panaderia o platos preparados precocinados. Existen varias
patentes recientes en las cuales aparece el uso de ORP como aditivo en la formulacion

de alimentos funcionales o similares como:

a) Colorante para formular alimentos enriquecidos en acidos grasos omega-3 en dosis
de 0,01 a 2% (Karwe et al., 2006). También existen patentes en que la ORP se utiliza,
para obtener colorantes junto con carotenoides, cdrcuma, extracto de remolacha,
bixina, norbixina, azafran, etc., asi como con pectinas de diferentes fuentes y alto grado
de acetilacion (Koehler et al., 2000).

b) Aditivo en caramelos masticables con un suplemento de calcio en forma de sal de
fosfato (McVeigh, 2005).

c) Componente de bebidas que pueden cambiar de color (Thurman et al., 2004) o en
mezclas de microemulsiones aromatizadas de aceite en vinagre concentradas (Logan
etal., 1999).

d) Componente de una mezcla (ORP con 100 000 unidades de color al 0,35%) utilizada
para prevenir o reducir la formacion de acrilamida o sus precursores durante la coccion,
procesado, calentamiento o almacenamiento de los alimentos (Kurppa, 2004). Las ORP
picante se han utilizado para formular aerosoles para detenciones y de defensa personal,
repelentes y gases lacrimdgenos que estan sustituyendo al uso de porras u otros

instrumentos (Morabito et al, 1997).
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En la figura 1-3, se observa la estructura quimica de la ORP: capsaicina, capsantina y

capsorubina.

Capsorubin

Figura 1-3 Férmula estructural de la ORP
Fuente: (Researchgate, 2014).

1.4 Mercado: Aspectos generales

Debido al aumento sostenido de la demanda de productos mas saludables y naturales,
el mercado mundial de hierbas aromaéticas y especias se encuentra en franca expansion.
El principal pais exportador es China, y figuran como importadores de mayor
envergadura los Estados Unidos, Alemania y Japon (Maggi, 2007).

La ORP tiene usos en industrias de embutidos, alimento para animales, farmacéuticas,
cosméticas y agricolas; razon por la cual existe mercado para la ORP, sirviendo
también para el uso cotidiano de las personas en sus alimentos. En la tabla I-1 podemos

ver su produccion nacional.



Tabla I-1
Produccidn de pimiento en Bolivia

Ao Area de cosecha (ha) Produccion (t) Rendimiento (kg/ha)

2010 2716 5330 19 636
2011 5178 14121 27 273
2012 5208 14 930 28 667
2013 5295 12 328 23 282
2014 5473 12 988 23731
2015 5723 13413 23 440
2016 4 098 11 333 27 655

Fuente: (FAO, 2017).

En esta tabla I-1 podemos ver como va creciendo la produccidn afio a afio del pimentén,
en nuestro pais. Por lo tanto, las alternativas de darle valor afiadido y alargar la vida

atil del mismo, es una opcion para los productores y/o los residentes.

1.5 Procesos Tecnoldgicos empleados

La peletizacidn del pimentdn con granuladoras a partir del molturado de céscara seca
para obtener pelet, constituye la materia prima para extraer ORP. Igualmente pueden
utilizarse fluidos supercriticos con o sin combinacion de coadyuvantes, o con
fraccionamiento, para obtener ORP u otros extractos de pimentén o de pimiento
(Fernandez, 2006).

Segun (Herrera, 1988), dice que: “Las tecnologias clasicas de extraccion de ORP
utilizan disolventes organicos y con esta pueden formularse ORP hidrosoluble™.

El proceso méas adecuado para la extraccion de oleorresina de pimenton, es la de
extraccion con solventes organicos, debido a que no se necesita un laboratorio moderno
para poder realizar la extraccion; los costos que presenta la extraccion convencional
frente a la de fluidos supercriticos son mucho menores, y cabe resaltar que se encuentra

mayor rendimiento en este tipo de extraccion.



1.6 Materia prima: pimiento (capsicum anuum 1.)

La ORP procede del fruto del pimiento, que se ubica dentro de la subclase Asteridae,
Orden Solanales, Familia Solanaceae y género Capsicum. EI género Capsicum se
cultiva actualmente en muchos paises de ambos hemisferios. La terminologia del
género Capsicum es confusa, usandose indistintamente pimiento, chili, chile, chilli, aji,

“paprika” y Capsicum (Bosland, 1996).

Segun (Bosland, 1992), dice que: “el pimiento nativo o aji es originario del continente
americano (Bolivia, Perd, sur de México y Colombia) y cuenta con cerca de 25 especies
silvestres y cinco domesticadas (C. chinense Jacg., C. annuum L., C. pubescens, C.
frutescens L. y C. baccatum L.).

Los frutos de estas especies son bayas de diferentes formas y tipos de superficies. En
estado inmaduro su color es verde, morado, amarillo (en varios tonos), blanco o
naranja. En estado maduro y segun la variedad su color es rojo (en varios tonos),
purpura oscuro, amarillo, naranja, café, negro, castafio o pardo oscuro; ello podria
servir para obtener diferentes tipos de color en la ORP, para tener distintas variedades

de color, en el &rea de colorantes (Bosland, 1992).

En la tabla I-2, se puede ver la composicién del pimiento por cada 100 gramos de
producto comestible
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E?J?T:?)OIS?Cién quimica de pimientos dulces y picantes con base de 100 g.
Componentes Pimiento dulce  Pimiento picante
Materia seca (%0) 8 34,6
Energia (Kcal) 26 116
Proteina (g) 1,3 6,3
Fibra (g) 1,4 15
Calcio (mg) 12 86
Hierro (mg) 0,9 3,6
Carotenos (mg) 1,8 6,6
Tiamina (mg) 0,07 0,37
Riboflavina (mg) 0,08 0,51
Niactina (mg) 0,8 2,5
Vitamina C (mg) 103 96
Valor nutritivo (ANV) 6,61 27,92

Fuente: (Nuez., 1996).

En esta tabla I-2 se observa la composicion del pimiento de dos de las variedades mas

conocidas y consumidas en el mundo: el pimiento dulce y el picante.

También podemos observar en el anexo 1, las propiedades fisicoquimicas del pimiento

utilizado para la extraccion de la ORP, en el presente trabajo.

1.6.1 Taxonomia y morfologia del pimiento
Familia: Solanaceae.

Especie: Capsicum annuum L.

Segun (infoAgro, 1997), dice que: “Planta: herbécea perenne, con ciclo de cultivo
anual de porte variable entre los 0,5 metros (en determinadas variedades de cultivo al

aire libre) y més de 2 metros (gran parte de los hibridos cultivados en invernadero)”.
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Sistema radicular: pivotante y profundo (dependiendo de la profundidad y textura del
suelo), con numerosas raices adventicias que horizontalmente pueden alcanzar una

longitud comprendida entre 50 centimetros y 1 metro (infoAgro, 1997).

Tallo principal: de crecimiento limitado y erecto. A partir de cierta altura (“cruz”
emite 2 o 3 ramificaciones (dependiendo de la variedad) y continua ramificAndose de
forma dicotomica hasta el final de su ciclo (los tallos secundarios se bifurcan después

de brotar varias hojas, y asi sucesivamente) (infoAgro, 1997).

Hoja: entera, lampifia y lanceolada, con un apice muy pronunciado (acuminado) y un
peciolo largo y poco aparente. El haz es glabro (liso y suave al tacto) y de color verde
mas 0 menos intenso (dependiendo de la variedad) y brillante. El nervio principal parte
de la base de la hoja, como una prolongacién del peciolo, del mismo modo que las
nerviaciones secundarias que son pronunciadas y llegan casi al borde de la hoja. La
insercion de las hojas en el tallo tiene lugar de forma alterna y su tamario es variable
en funcidn de la variedad, existiendo cierta correlacion entre el tamafio de la hoja adulta

y el peso medio del fruto (infoAgro, 1997).

Fruto: baya hueca, semicartilaginosa y deprimida, de color variable (verde, rojo,
amarillo, naranja, violeta o blanco); algunas variedades van pasando del verde al
anaranjado y al rojo a medida que van madurando. Su tamarfio es variable, pudiendo
pesar desde escasos gramos hasta mas de 500 gramos. Las semillas se encuentran
insertas en una placenta conica de disposicién central. Son redondeadas, ligeramente
reniformes, de color amarillo palido y longitud variable entre 3 y 5 milimetros
(infoAgro, 1997).

1.6.2 El pimiento en Tarija

Tarija es potencial productor de pimiento, se cuenta con datos importantes sobre la
mayor produccion de la zona, en la tabla I-3, se observa por cada afio de cosecha en la
provincia Avilés, la cantidad de pimiento producido por hectarea.
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Tabla I1-3
Produccion de pimiento en la provincia Avilés, Tarija.

ANO SUPERFICIE (ha) CAJAS DE PIMIENTO KILOGRAMOS

2008 50 87500 1750000
2009 50 87500 1750000
2010 47 82250 1645000
2011 46 80500 1610000
2012 47 82250 1645000
2013 46 80500 1610000
2014 44 77000 1540000
2015 45 78750 1575000

Fuente: (Camara Agropecuaria de Tarija, 2017).

Con estos datos, se destaca la produccion en el municipio de Col6n Sud, en Uriondo.

También se tuvo a consideracion las dos variedades existentes del pimiento (capsicum
anuum |.) para ser transformado en ORP, el de tres y el de cuatro protuberancias, donde
se verifico segin (A. Rodriguez, 2019), que: “Yo mismo he analizado variedades de
pimientos de tres y de cuatro protuberancias (en el argot de los pimientos se Ilaman
“cascos”) y no hay diferencia en términos de sabor ni nada a nivel de analiticas’; no
hay el mas minimo signo de evidencia que muestre resultados consistentes de unos (los

pimientos de tres cascos) frente a otros (los de cuatro cascos)”.

El investigador y especialista en mejora genética de pimientos, chiles y ajies del
instituto COMAYV (Conservacion y Mejora de la Agrodiversidad Valenciana) Adrian
Rodriguez, explica que no hay resultados diferentes tomando en cuenta el nimero de
protuberancias del pimiento; por lo que es indiferente para la seleccién de la materia
prima.

! Niveles de analitica:

Descriptivo: hechos, datos y otros elementos que pueden brindar una imagen detallada;

Diagnostico: elementos descriptivos que permiten evaluar criticamente el resultado;

Predictivo: ¢cuél sera el resultado?;

Prescriptivo: ¢cémo un resultado especifico puede ser mejorado mediante el empleo de elementos
especificos?
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En general, factores como las condiciones de cultivo, la variedad o la época del afio
son los factores influyentes; el dulzor o el amargor de los pimientos dependen del
equilibrio entre el contenido en azucares sencillos (glucosa, fructosa y sacarosa) y el

contenido de compuestos volatiles con aromas herbaceos o frutales.

1.6.3 Partes del pimiento

Las partes del pimiento las podemos ver en la figura 1-4

> Pedlnculo

Hombro
Caliz

Placenta

Semillas )
Exocarpio

Mesocarpio

> Endocarpio

Apice

Figura 1-4 Estructura interna del fruto de pimiento
Fuente: (Plaza Martin, 2017).

1.7 Objetivos

1.7.1 Objetivo general

Extraer oleorresina de pimenton (Capsicum annuum 1), mediante proceso de
extraccion Soxhlet a nivel experimental, con el fin de obtener un producto de calidad

para el Valle Central de Tarija.

1.7.2 Objetivos especificos
e Caracterizar la materia prima para la extracciéon de oleorresina de pimenton

producido en el Valle Central de Tarija.
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e Definir y caracterizar el producto a obtener, oleorresina de pimentén producido en
el Valle Central de Tarija, tomando en cuenta analisis que estén al alcance que
puedan validar el producto.

e Seleccionar el método y el Proceso Tecnoldgico experimental de extraccion de
oleorresina de pimenton.

e Ejecutar la Fase Experimental del Proceso de extraccion de oleorresina de pimenton.

e Determinar el rendimiento del proceso tecnoldgico utilizado para la extraccion

experimental de oleorresina de pimenton.

1.8 Justificacion

1.8.1 Justificacion economica

Existen industrias en Bolivia, como: Bandy en Tarija, Dillman en Cochabamba, Stege
en La Paz, etc, cuya principal actividad es la de embutidos, donde utiliza la oleorresina
de pimenton, como aditivo colorante y por sus propiedades pungentes, lo cual hace
factible la venta (con un precio aprox. de 150 Bs/50 g de oleorresina) de este producto
a estas grandes empresas; ademas también, variando la solubilidad, puede ser usada en

la industria farmacéutica, cosmetoldgica y en la perfumeria.

1.8.2 Justificacion tecnolégica

El método elegido para la extraccion de oleorresina de pimenton, es la de la extraccion
con solventes organicos, debido a que la tecnologia esta disponible usando equipos del
Laboratorio de Quimica, el costo monetario de inversion no es alto, la calidad del
producto es buena por el rendimiento que presenta la extraccién con solvente etanol; y
como la extraccion del solvente mediante rotavapor no tiene un rendimiento de 100%,
presenta residuos pero al ser pequefia esta cantidad, y no siendo una sustancia nociva
para el organismo (etanol), se considera como inocuo el producto terminado (ver anexo
H).
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1.8.3 Justificacion social

Existe una gran produccion de pimentdn en la ciudad de Tarija, por lo que se encuentra
factible aplicar un proceso para otorgarle un valor agregado (de 50-55 Bs/kg de
pimiento), y asi también poder alargar la vida Gtil de esta materia prima.

Grandes reservas de pimentdn, dandoles el presente proceso, pueden ser guardados en
pequefios envases, disminuyendo el espacio que ocuparian, sin perder sus propiedades;
1 kg de ORP equivale a 48-50 kg de pimenton (pimiento seco) segln la materia prima.

1.8.4 Justificacion ambiental

Al utilizar equipos del laboratorio, y reactivos que con la debida proteccién y cuidado
no son nocivos para la salud ni el medio ambiente, no se cuenta con un impacto
ambiental negativo, por lo que es prudente realizarlo en instalaciones de laboratorio; el
etanol utilizado en el proceso puede ser reutilizable después de destilarlo, asi también
el pimentdn puede ser usado como parte de abono organico, creacién de compostaje,

etc., por ser un residuo organico (facil descomposicion).

Se puede obtener oleorresina de pimenton a partir de semillas y desperdicios de
pimientos, apuntando a la disminucién de residuos por putrefaccion y poder asi proveer
de un valor afiadido al mismo, sabiendo que el solvente a utilizar seria nuevamente el
etanol por costos bajos y por no ser agresivo con el medio ambiente, ademas captando
todo exceso del mercado para transformarlo en ORP; por lo tanto, un estudio de pre
factibilidad se hace necesario para la produccion a escala industrial de obtencion de
ORP,



CAPITULO II

MARCO TEORICO
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Il. MARCO TEORICO

2.1 Oleorresina de pimenton

Este colorante natural es basicamente la oleorresina o extracto del pimentén (Capsicum
annuum 1.), de un color rojo profundo. Se emplea en la industria alimentaria bajo la
codificacion E160c. La oleorresina del pimenton es una sustancia liquida viscosa
generalmente soluble en aceite de gran uso en la industria de la carne y los snack, salsas
y mezclas de condimentos, aportando colores rojos, rojos violaceos, 0 rojos
anaranjados y aportando el aroma tipico del pimentén (Flavorix, 2012).

Figura 2-1 Oleorresina de pimentén
Fuente: (ESSENCE, 2011).

2.1.1 Composicion de la oleorresina de pimenton

Presenta principalmente componentes lipofilicos como mono, di y triglicéridos; acidos
grasos libres; pigmentos (carotenos con estructura hidrocarbonada o xantofilas con
oxigeno); aceites esenciales; resinas acidas y sus ésteres; terpenos y productos de
oxidacion o polimerizacion de estos terpenos; ceras, esteroles vegetales y en mayor o

menor medida capsaicinoides. Sus otras vitaminas liposolubles son los tocoferoles con
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actividad vitamina E, principalmente el a-tocoferol, y en menor medida otros isbmeros
como P 6 6) (Daood et al., 2002).

Segun (Suhaj, 2006), dice que: “Una parte importante de estos compuestos liposolubles
de la ORP procedentes de la parte carnosa de los frutos y las semillas del pimiento, que
tienen actividad antioxidante”.

A pesar de que su actividad antioxidante se ha cuantificado in vitro, ha de comprobarse
su efectividad como protectores de la salud in vivo o sobre los microorganismos de los
alimentos. Como antioxidantes lipofilicos en C. frutescens destacan los pigmentos
carotenoides mayoritarios (zeaxanteno, capsanteno, capsorrubeno), y otros
minoritarios con actividad provitamina A (a-caroteno, B-criptoxanteno).

Otros compuestos antioxidantes son capsaicina, capsiato, dihidrocapsiato; f-
tocoferoles; los acidos: palmitico, cafeico, miristico y pentadecanoico; el campesterol
y el estigmasterol, la resina del &cido ladrico, el mirceno, quercetina, terpinen-4-ol, la
escopoletina, etc. En C. anuum también existe eugenol, a-terpineno y campfeno (Rosa
et al., 2002; Suhaj, 2006). Si la ORP se extrajese de pimiento o aji amarillo (ejemplo
en Perl de C. baccatum), en ese caso tendriamos también luteina, y la proporcion de
carotenoides podria ser diferente. Si se extraen de pimentones o pimiento seco que
conservase pigmentos clorofilicos (negrales), se obtienen clorofilas, ya que son
solubles en los disolventes de extraccion comerciales (Hidalgo, 2007).

2.1.2 Ventajas de la oleorresina capsicum (ORP)
Las oleorresinas presentan ventajas en cuanto su utilizacion y manejo en escala

industrial

e Mas higiénicas que las especies en polvo, debido a que estan libres de bacterias.
e Facilmente estandarizadas para aplicaciones de saborizacion.

e Ricas en carotenoides y en general en antioxidantes de origen natural.

e Estan libres de enzimas.

e Esterilidad. No presentan contaminacién microbiana.

e Alta vida de anaquel bajo condiciones adecuadas de almacenamiento (presion

ambiental y temperaturas bajas o de refrigeracion que oscilan entre 4 a 15°C),
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el estar practicamente libres de agua, asegura esta condicion debido a la baja
degradacion por oxidacion o pérdida de sabor, y se elimina el deterioro debido
a plagas y microbios con el frasco herméticamente cerrado.
e Requieren menos espacio de almacenamiento que las especies en
presentaciones comunes y son de facil manejo en operaciones de distribucion.
e No existe riesgo asociado con incremento de humedad o ataques de hongos y
otros microorganismos, como en especies secas 0 en polvo (Krishna, 2003).
2.1.3 Los capsaicinoides: principio activo de la oleorresina de capsicum
Los capsaicinoides son una mezcla de amidas primarias monosustituidas, presentes de
forma natural en la mayoria de las variedades de chiles, y responsables de la pungencia
que los caracteriza. Son producidos de forma natural por glandulas ubicadas en la

placenta del chile.

Actualmente, se atribuye la pungencia de los chiles a por lo menos 5 capsaicinoides
(Prieto, 2008).

En latabla 11-1, se puede observar el tipo de abreviatura, porcentaje en chile, pungencia

y estructura quimica de los compuestos capsaicinoides
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Cuadro I111-1
Tipos de capsaicinoides, abreviatura, porcentaje tipico en chile, pungencia y
estructura quimica.

PORCENTAIJE TIPICO | PUNGENCIA -
NOMBRE ABREVIATURA EN EL CHILE (SHU) ESTRUCTURA QUIMICA
HO._
Capsaicina C 69% 15,000,000 . O.J"[-._ .-,-»L nv R
o]
Ho.__-
Dihidrocapsaicina DHC 22% 15,000,000 -~0r*|~.,4--l-_ ,n-._»ﬂx P
o]
Ho R
Nordihidrocapsaicina NDHC 7% 9,100,000 - o"‘l' ,l ; N NN
I [
HG'»._(— =
Homodihidrocapsaicina HDHC 1% 8,600,000 0..-'|.._,.-,"] v:k_, A .
0
HO. -~
- ‘L H
Homocapsaicina HC 1% 8,600,000 o F N A A A A
o]

Fuente: (Nobuyiki et al, 2005).

La capsaicina (8-metil-N-vanillil-6-nonenamida) es un compuesto lipofilico, cristalino,
incoloro e inodoro cuya formula molecular es CigH27NOs. Su peso molecular es
305.4118 g/mol, y es soluble en aceites y alcohol. Su punto de fusion es de 65°C, punto
de ebullicién a 0.01 mmHg de 210-220°C, se sublima a 115°C y una UVmax a 22.281
nm. Las glandulas de la placenta que se encuentra en el fruto es el productor de estos

compuestos (Reyes-Escogido et al., 2011).

Recientemente se ha encontrado que la capsaicina tiene analogos provenientes de los
pimiento rojos no pungentes; los capsinoides. Estos tienen un notable parecido
estructural con los capsaicinoides excepto por su vinculacién centro: una amida en la



20

mitad para los capsaicinoides y un éster en los capsinoides (Reyes-Escogido et al.,
2011).

Segun (Topuz, 2007), dice que: “En estudios recientes, se ha informado que cada
anélogo de los capsaicinoides es responsable de diferente sensacion de ardor en la boca.
La capsaicina y dihidrocapsicina son los capsaicinoides mas picantes, con un valor

equivalente de 16.1x106 unidades scoville de calor (SHU)”.

2.1.4 Tratamiento térmico de la capsaicina
Segln (Zarc, 2006), dice que: “La oleorresina, siendo un producto natural es
térmicamente sensible y el proceso debe disefiarse para reducir al minimo a

degradacion térmica y conservar la acritud total”.

(Schweiggert et al., 2006) afirman que el procesamiento térmico al que son sometidos
los capsaicinoides durante el secado y/o la extraccion, a temperaturas de hasta 100 °C,
ocasiona una degradacién térmica con un porcentaje elevado del contenido inicial de
capsaicionoides. Barbero et al (2006), mencionan que la degradacion térmica de los
capsaicionides, requiere la presencia de aire. Desde el punto de vista de factibilidad
técnica y econdmica, resultaria muy dificil tratar de aislar la atmosfera oxidante del
aire durante cualquier proceso de extraccion, bajo cualquier técnica. Los principales
productos de la descomposicion térmicaa 200 °C y presion atmosférica son la 8-metil1-
6-nonenamida, vainillina y acido 8-metil-6-noneico (Henderson, 1992).

Quienes estudiaron la degradacion térmica de los capsaicinoides presentes en chile
jalapefio fresco durante el secado no-convectivo a varias temperaturas, asegura que no
existe una pérdida significativa de capsaicionides por descomposicion térmica, al
menos operando a temperaturas entre 27 y 85 °C. Esto indicaria que la degradacion
térmica ocurre arriba de los 85 °C, pero por debajo de los 100 °C, de acuerdo a las
experiencias reportadas por estos investigadores. Debe tenerse en cuenta que aun bajo
condiciones térmicamente estables, como temperatura y presion ambiente, la

degradacion puede continuar hasta un 12 % adicional, de modo que se sugiere
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almacenar los extractos en frascos herméticamente cerrados, en refrigeracion
(Schweiggert et al, 2006).

De este modo, puede afirmarse que cualquier proceso de secado y extraccion al que sea
sometida la materia (chile jalapefio fresco (pimiento)), deberé operar preferentemente
por debajo de los 100 °C, para garantizar la minima descomposicion térmica de los
capsaicinoides y no mermar el rendimiento global del proceso de extraccion. De igual
forma, los tiempos de procesamiento térmico del chile deberan realizarse en periodos
tan cortos como sea posible, pero al mismo tiempo lo suficiente como para asegurar
una buena eficiencia de extraccion. Finalmente, todos los productos y subproductos
valiosos que sean obtenidos en el proceso de extraccion, y que vayan a pasar por tiempo

de almacenamiento antes de ser enviados al cliente, ser refrigerados (Guzman, 2007).

El pimiento es uno de los productos horticolas que tolera mejor un desecado por aire
caliente, ya que presenta cierta resistencia a las alteraciones de calor, dentro de unos
limites de temperatura. Se precisa un fruto que haya alcanzado el méximo grado de
madurez. El contenido de agua al salir del secadero debe ser de un 13%-20%; ya que,
para disminuirla méas, son precisos unos gastos de energia y de tiempo inutiles (Vega,
2005).

2.1.5 Influencia de la temperatura en los carotenoides
Existen estudios sobre la degradacion en la fruta Coroba, donde se plantea que los
carotenoides totales en el mesocarpio de la misma, sufren una variacién en su contenido

en funcion a la temperatura de secado (Belén-Camacho, et al, 2004).

En la tabla 1l-1, vemos la influencia que tiene la temperatura sobre el contenido de

carotenoides totales.
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Tabla IV-1
Contenido total de carotenoides vs temperatura de secado para
la Coroba
Temperatura  Contenido de Carotenoides Totales (mg/kg)
30 468
40 445
50 412
60 360
70 306
80 262

Fuente: (Belén-Camacho, et al, 2004).

De acuerdo a la tabla 11-2, se observa la disminucion del contenido de carotenoides
totales en funcién al aumento de la temperatura de secado, por lo que no es viable o
factible realizar el secado a una mayor temperatura (60° C), tomando en cuenta que
segun (Méndez-Trujillo et al., 2005) la temperatura Optima es apenas mayor a la
temperatura del pretratamiento (58° C).

Se estudiaron los cambios en el contenido de carotenoides de zanahorias pretratadas y
posteriormente fritas en diferentes aceites (canola, palma y soya parcialmente
hidrogenada) y a diferentes temperaturas (165, 175 y 185 °C), comprobando que los
niveles de carotenoides diferian significativamente en funcion de la temperatura pero

no en funcién del aceite empleado para una misma temperatura (Prieto, 2008).

2.1.6 Influencia de la luz en los carotenoides

Otro de los factores que influyen en la degradacion de los pigmentos carotenoides es
el efecto de la luz, induciendo su ruptura con la consiguiente formacién de compuestos
incoloros de bajo peso molecular.

Estas reacciones tienen mucha importancia en la industria alimentaria ya que los
carotenos pierden ademas de su funcion bioldgica de provitamina A, su color
caracteristico.

Existen investigaciones en las que se estudia la relacion existente entre la perdida de

pigmentos, la exposicion a la luz y la presencia de acidos grasos, encontrandose que la
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instauracion de los acidos grasos protege en estas condiciones a los pigmentos
(Melendez-Martinez, 2004).

Existen estudios que demuestran que la degradacion del B -caroteno debido a la
iluminacidn con luz fluorescente sigue un modelo de primer orden, favoreciendo dicha
iluminacion la formacién de 13,15-di-cis-B-caroteno. Con relacion al a- caroteno, la
reaccion también sigue una cinética de primer orden, siendo la foto isomerizacion

mayor que en el caso del B-caroteno (Melendez-Martinez, 2004).

2.1.7 Influencia del pH en los carotenoides

En cuanto a la influencia del pH, aunque los carotenoides extraidos no son
relativamente resistente a valores de pH extremos, los &cidos y alcalis pueden provocar
isomerizaciones cis/trans de ciertos dobles enlaces, reagrupamientos y des
esterificaciones, lo cual debe ser tomado en cuenta a la hora de manipularlos en
laboratorio con fines analiticos. Asi, por ejemplo, algunas xantofilas como la
fucoxantina y astaxantina, son excepcionalmente labiles al medio alcalino, de ahi que
a la hora de analizar fuentes naturales de estos carotenoides se recomiende no
saponificar el extracto de pigmentos (Rodriguez-Amaya, 1999).

Por otro lado, el efecto del almacenamiento sobre los carotenoides va a depender
indudablemente, de las condiciones en las que se lleve a cabo. En un estudio se han
evaluado los cambios que tienen lugar en a-caroteno, $-caroteno y luteina cuando se
mantienen en la oscuridad a diferentes temperaturas (4°C, 25°C y 45°C) y cuando se
almacenan a 25°C expuestos a la luz. Para ello utilizaron carotenoides en polvo
liofilizados, obtenidos a partir de zanahorias.

Los resultados revelaron que los niveles de las formas todo -trans de estos tres
carotenoides disminuian al aumentar la temperatura de almacenamiento o el tiempo de
iluminacion. Los isomeros mayoritarios formados durante el almacenamiento al abrigo
de la luz fueron 13-cis-a-caroteno, 13-cis-p-caroteno y 13-cis-luteina. La iluminacion,
en cambio, favorece la formacion de 9-cis-a-caroteno, 9-cis- p-caroteno y 9-cis-luteina
(Melendez-Martinez, 2004).
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Resumen de las influencias

Se puede plantear que la inestabilidad de los carotenoides se debe al hecho de que son
compuestos altamente insaturados, degradandose fundamentalmente debido a procesos
oxidativos y otros factores como la temperatura, la luz o el pH también pueden producir
importantes cambios cualitativos en estos compuestos debido a reacciones de

isomerizacién (Prieto, 2008).

2.1.8 Rendimiento y precio de la oleorresina

El rendimiento en la obtencidn de oleorresina puede alcanzar los 34 gramos por cada
100 g de pimenton. El precio es altamente variable, dependiendo del pais de origen, las
condiciones generales del mercado mundial y los niveles de calidad (ASTA). Por
ejemplo, un kilo de oleorresina de pimenton se vende entre USD 33 y puede llegar
hasta USD 60, a causa de la escasez de produccion mundial por las malas cosechas en

los paises productores (Gil, 2000).

2.1.9 Vida util de la oleorresina
La oleorresina de pimentdn se conserva en un ambiente fresco, seco, y con ausencia de
luz, reduciendo de ese modo la oxidacién de los carotenoides. Sin aditivos, la

oleorresina de 10 mg/kg tiene una vida comercial de 12 meses (EVESA, 2006).

2.1.10 Olor y sabor

El olor del péprika es principalmente debido a su aceite esencial (<1%; con
hidrocarburos alifaticos de cadena larga, acidos grasos y sus ésteres de metilo). A pesar
de gue la concentracion de estas sustancias es muy baja inducen a un fuerte olor. Los
diterpenoides (terpenos superiores) constituyen la mayor parte de la fraccion no volatil
de las oleorresinas (&cidos resinosos). La destilacion de la oleorresina suele producir
una esencia de terpenoides menores y un residuo de terpenoides superiores
(Braverman, 1980).

Segun (Santivafiez, 2008), dice que: “La percepcion del sabor se debe a diferentes
sustancias aromaticas presentes en muy pequefias cantidades, los azucares (glucosa y

fructuosa), acidos y las interacciones producidas entre todos ellos”.
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Segtin (Nufiez, 1996), dice que: “se definieron y cuantificaron los componentes del
sabor en variedades de frutos gruesos dulces y picantes encontrando que la sustancia
2-isobutil-3-metoxipirazina era el componente mayor de sabor en estos tipos de
pimiento” (p. 14).

El componente del sabor se localiza en la parte externa del fruto y puede variar segin
la parte del mismo, la parte proxima al pedunculo (hombros) es la de peor sabor, menos
crujiente y menos jugosa que el resto. La parte media es la mas sabrosa y la parte basal
tiene un sabor menos sazonado. Las condiciones de cultivo ejercen influencia en el
sabor. Los frutos cosechados a temperaturas diurnas tienen peor sabor y menor cantidad
de azUcares reductores y sélidos solubles (Escarbajal, 2006).

2.2 Procesos de extraccion sélido — liquido

2.2.1 Técnica de extraccion soxhlet

La extraccion es una de las operaciones basicas del laboratorio. Se define como la
accion 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: extraccion sélido-liquido; liquido-liquido y gas—
liquido. La extraccién sélido-liquido es la més utilizada con el equipo soxhlet. Como
ejemplo se pueden citar todas las obtenciones de principios activos de los tejidos
vegetales (De La Cruz, 2011).

Lo que hace el extractor soxhlet es realizar ciclos de extracciones de manera
automatica, con el mismo solvente que se evapora y condensa llegando siempre de

manera pura al material. La extraccion soxhlet se fundamenta en las siguientes etapas:

¢ Colocacion del solvente en un balon.

e Ebullicion del solvente que se evapora hasta un condensador a reflujo.

¢ El condensado cae sobre un recipiente que contiene un cartucho poroso con la
muestra en su interior.

e 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 baldn.
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¢ Se vuelve a producir este proceso la cantidad de veces, para que la muestra quede
agotada. Lo extraido se va concentrando en el balén del solvente (De La Cruz, 2011).

Se puede observar el equipo de extraccion Soxhlet y sus partes, en la figura 2-2.

Salida de
refrigerante
Condensador -
Entrada de
refrigerante
Extractor ___|
Soxhlet ‘

Matraz con
solvente

Figura 2-2 Equipo de extraccion Soxhlet
Fuente: (Jensen, 2007).

En la extraccién soxhlet, el material sélido que se desea extraer es colocado dentro de
un sujetador vertical, conocido como cartucho de extraccién o cartucho soxhlet, y el
solvente liquido es colocado en un matraz bola, el cual esta acoplado justo debajo del
cartucho. En la parte superior se encuentra acoplado un condensador refrigerante con

agua de enfriamiento.

De forma paralela al cartucho soxhlet se encuentran dos tubos conductores de vapor y
liquido; el primer conducto se encarga de conducir el solvente evaporado desde el
matraz hasta el extremo del tubo refrigerante, sin pasar por el cartucho; el segundo tubo
con forma de “U” invertida, se conoce como sifon y se encarga de transportar el liquido
condensado de regreso hacia el matraz, en donde volvera a evaporarse para cerrar el

ciclo y volver a continuar (De La Cruz, 2011).
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El funcionamiento del equipo soxhlet podria describirse de la siguiente forma: el
solvente se evapora en el matraz bola por calentamiento, sube por el tubo y llega al
condensador, en donde regresa a su forma liquida. En este punto, cae y moja el material
que se encuentra empacado dentro del cartucho de extraccion, lugar donde se da el
contacto solido-liquido a la temperatura de saturacion del solvente, y se lleva a cabo la
transferencia de masa interfacial y selectiva de componentes hacia el solvente.
Conforme el cartucho comienza a inundarse con solvente, el sifon se empieza a llenar
hasta rebasar a la altura de la “U” invertida. Cuando esto ocurre, el liquido regresa al
matraz, en donde vuelve a ser evaporado para completar el ciclo. El proceso se
interrumpe cuando se alcanza la concentracion deseada de un componente en el
solvente (De La Cruz, 2011).

Apreciamos las ventajas y desventajas que tiene el método Soxhlet, para cualquier tipo

de extraccion, como se muestra en el cuadro 11-2.

Cuadro 11-2
Ventajas y desventajas del método de extraccion Soxhlet

VENTAJAS DESVENTAJAS
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El solvente y la muestra estan en

No es aplicable a alimentos

Contacto o ) recubiertos de grasa como
contacto intimo y repetido. )
los lacteos.
o Se mejora la extraccion debido al uso Es un proceso lento e
Rendimiento o ) ]
de un solvente limpio. imposible de acelerar.
El  solvente proviene de la ]
y L Requiere grandes
Solvente condensacion y esta caliente, lo cual )
N _ volimenes de solvente.
favorece la solubilidad del analito.
e En la mayoria de los procesos, no Se requiere una etapa de
tapas . : L
requiere filtracion posterior. evaporacion final.
Es posible alcanzar altas temperaturas No es aplicable a analitos
Temperatura

en tiempos cortos.

termolabiles.

Fuente: (Salamanca, Sanchez, 2009).

2.2.2 Procesado convencional de oleorresina de pimentén

El proceso clasico de obtencién de ORP se basa en extraccion solido-liquido (o
lixiviacion) del pelet de pimentén seco y molido mediante disolventes organicos
(Herrera, 1988; Navarro y Costa, 1993; Pérez-Galvez et al., 2006; Salmeron y
Romojaro, 1975). Como disolventes se han utilizado acetona, diclorometano, etanol,
éter de petréleo, etil acetato, tricloroetileno, o hexano (Borges et al. 19973,
Govindarajan, 1986a; Navarro y Costa, 1993). En la practica predomina el hexano,
pues el etanol 95% al ser polar requiere mas tiempo de extraccién (33-50 minutos) que
el hexano (15 min) para los carotenoides (Boyadzhiev et al., 1999; Pérez-Gélvez et al.,
2006), y extrae compuestos indeseables. Una alternativa como el propano tiene incluso
mayores riesgos de incendio o explosion que el hexano. La FDA (2006) de E.E.U.U.
autoriza para ORP, ademas del hexano, el uso solo o combinado de acetona, alcoholes

(etanol, isopropilico, metanol), e incluso mono-, di- y tricloroetileno.

La extraccion de la ORP requiere la separacion de las semillas del pericarpio del

pimiento mediante el desbinzado (Fernandez, 2006).
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El peletizado del pimenton previo a la extraccion con disolventes evita la formacion de
finos, coloides dificiles de separar en el proceso que pueden provocar la colmatacion
de filtros. La extraccion de ORP es en la oscuridad y puede ser continua en
contracorriente (lo que requiere gran produccion), o semicontinua, tipica en

producciones bajas 0 medias (Salmeron y Romojaro; 1975; Navarro y Costa, 1993).

En la extraccion semicontinua se utilizan tipicamente cuatro extractores rotativos de
1,5-2 toneladas métricas de pelet de pimentdn mas la carga del disolvente. Tiene como
inconveniente el excesivo uso de disolvente y el tiempo excesivo de proceso (3-4 h en
la primera extraccion —maximo 5 h—, y unas 16-18 h de ciclo total del proceso). Los
ratios materia prima/ disolvente son de 0,6 kg /L. En 12 minutos puede extraerse en las
condiciones industriales el 76% del color (Pérez-Galvez et al., 2006). La extraccion en
continuo tiene mayores costes de instalacion y utiliza extractores tipo De Smet o los de
carrusel (Navarro, 1993; Pérez et al., 1996).

2.2.3 Consideraciones iniciales

Antes de iniciar el proceso extractivo se debe definir la selectividad del solvente a
utilizar en el proceso. Normalmente se utiliza un solvente de naturaleza general, de alta
polaridad, como el alcohol etilico, el metanol o n_hexano. Inicialmente el solvente
penetra en la célula vegetal y expele el aire contenido en el citoplasma, dandose inicio
de esta forma al proceso extractivo. La penetracion del solvente en la célula induce un
momento dipolar 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.

2.2.4 Factores del proceso extractivo

Los factores que afectan el proceso extractivo de la oleorresina de capsicum son:

e El estado de division de la especie vegetal.
e Latemperatura.
e La naturaleza del solvente.

e El tiempo de extraccion.
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2.2.4.1 El estado de division de la especie vegetal

En el tamafio de las particulas sélidas es evidentemente cuanto mas pequefias sean,
mayor es la superficie interfacial (mayor es el &rea de contacto) y mas corta la longitud
de los poros. Por tanto mayor es la velocidad de transferencia. Sin embargo, tamafios
excesivamente pequefios pueden hacer que las particulas se apelmacen dificultando la

extraccion (Granada, 2008).

2.2.4.2 Temperatura

El aumento de la temperatura favorece la extraccion aunque esta variable debe
mantenerse controlada, pues un excesivo aumento puede provocar la degradacién de
los pigmentos carotenoides (Aguilera, 1990).

La temperatura Optima de concentracion en el rotavapor fue de 40 °C para las dos
especies de capsicum, esta temperatura es ideal debido a que evita la degradacion de
los compuestos activos de la oleorresina y disminuye el riesgo en la manipulacién del

solvente en la recuperacion al vacio (Csiktusnadi Kiss et al., 2000; Martinez, 2007).

2.2.4.3 La naturaleza del solvente.

Si se sigue una norma o técnica el solvente a utilizarse estard indicado. Con frecuencia,
en los laboratorios de investigacion, se suelen realizar extracciones no normalizadas.
Por eso es conveniente saber el rango de estas sustancias que se pueden utilizar en el
extractor soxhlet. La experiencia que se posee es que hay una temperatura maxima y
minima de ebullicion en la que el equipo funciona adecuadamente. Como se observa
en la tabla 11-4 en el extremo inferior se encuentra el diclorometano (cloruro de metilo)
que se utiliza para la extraccion de grasas y resinas de manera selectiva. Este solvente
tiene un punto de ebullicion de 40° muy cercano a la temperatura ambiente
particularmente en los climas célidos. Con respecto al extremo superior hay que decir
que para la cantidad de energia limitada que generan los calentadores eléctricos
comunes, a medida que aumenta el punto de ebullicion disminuye significativamente
el caudal de solvente que se evapora y por ende la velocidad de extraccion. Sin embargo
hay que hacer notar que ademas del punto de ebullicion es importante el calor latente

de evaporacion. Asi se puede por ejemplo trabajar con esencia de trementina con cierta
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facilidad, aunque se evapore a 145°C, y no obstante las extracciones con agua se hacen
demasiado lentas casi al punto de que no sean factibles. En la tabla I1-4 se expone una
lista, no exhaustiva, de los solventes comunes utilizados en las extracciones con
Soxhlet. Otra caracteristica importante en cuanto al tipo de solventes es que los de
caracter no polar suelen tener alguna dificultad en sifonar puesto que no mojan el
vidrio. Ello es frecuente con los derivados clorados como el diclorometano y el

cloroformo y los hidrocarburos superiores al hexano (Nufiez, 2008).

En la tabla I1-2, se ve los solventes que son utilizados en extracciones con Soxhlet, y
sus diferentes puntos de ebullicion.
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Tabla 11-2
Punto de ebullicién de solventes para extraccion
§o|vente PE (°C)
Eter 35
Diclorometano 40
Eter de petréleo 36-50
Cloroformo 62
Metanol 65
Hexano 69
Acetato de etilo 77
Etanol 78
Benceno 80
Ciclohexano 81
Acido formico 101
Dioxano 102
Tolueno 111

Fuente: (Nufez, 2008).

Segun (Granada, 2008), dice que: “El disolvente debe ser lo mas selectivo posible y se

recomienda de baja viscosidad” (p.18).

2.2.4.4 El tiempo de extraccion.

Siempre y cuando el producto sea térmicamente estable y no ocurran reacciones
quimicas con el solvente, puede afirmarse que un mayor tiempo de contacto entre el
solido y el solvente aumentara la eficiencia. Ademas, la agitacion da una mayor
eficiencia en la extraccion debido a que disminuye la pelicula de fluido que cubre la
superficie del solido en reposo y que actia como una resistencia a la difusién (Guzman,
2007).

2.2.5 Rotavapor
Consiste en un motor eléctrico que produce el giro de un tubo con un ajuste esmerilado

al que se acopla un matraz de fondo redondo que contiene la disolucién. Dicho matraz
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se sumerge parcialmente en un balén de agua, manteniendo el giro. La temperatura del
bafio no debe exceder de 40-45 °C para la manipulacion de los disolventes organicos

mMAas comunes.

Acoplado al sistema, se encuentra un refrigerante que por el circula liquido, por lo
general agua, que produce la condensacion del disolvente que se recoge en un colector.
El conjunto constituye un sistema cerrado conectado a una bomba de vacio, con una

trampa de agua (Guzman, 2007).

2.2.6 Influencia del escaldado
Segun (Cardona et al., 2006), dice que: “El proceso de escaldado mejora el secado del
pimenton: en 320 minutos el pimenton sin escaldar alcanza una humedad del 21,01%

y con escaldado llega hasta 13,56%” (p. 6).

Gréfica 2.1
Influencia del escaldado
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Fuente: (Cardona et al., 2006).

2.3 Importancia del solvente de extraccion y su mezcla con agua

Los capsaicinoides son compuestos predominantemente no polares, al contener una
larga cadena alifatica y un anillo bencénico en su estructura. No obstante, la presencia
de grupos polares como lo son un grupo amino, carboxilo, hidroxilo y un éster, le quitan
a los capsaicinoides el caracter de “extremadamente no polar”, convirtiéndolos en

moléculas con caracteristicas de solubilidad interesantes. Los capsaicinoides son
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practicamente insolubles en agua, pero bastante solubles en solventes orgénicos de
relativamente baja volatilidad, como los alcoholes y alcanos de alto peso molecular,
ésteres, y muchos otros compuestos. Como regla general, puede decirse que un buen
solvente de extraccion de capsaicinoides serd aquel que posea los mismos grupos
funcionales que éstos, y ademas tenga una polaridad similar, es decir, el mismo balance

entre grupos polares y no polares en su estructura.

Buenos solventes para la extraccion de capsaicionides son: cloroformo, hexano,

pentano, acetona, etiléter, etanol, metanol, &cido acético.

Para extraccion de capsaicinoides a presion atmosférica, el solvente éptimo es: etanol
puro (AOAC, 1999) (Santamaria et al, 2000) (Méndez, 2005), acetona (Amaya et al,
1997), acido acético (Celis, 2005); aunque algunos autores sugieren el uso de las
mezclas de varios solventes y/o disoluciones acuosas, Unicamente dos de ellos reportan

haber experimentado con mezclas etanol-agua en composiciones variables.

Uno de los motivos para experimentar con mezclas de etanol-agua, es que el costo del
solvente se reduciria de manera importante, ademas de que se manejaria una
oleorresina con un grado de inflamabilidad y toxicidad bastante inferior. Por otro lado,
el procesamiento de esta mezcla traeria, al menos indirectamente, temperaturas de
maceracion ligeramente superiores a las esperadas con etanol puro, en caso de que se

eligiera maceracion a presion constante como método de extraccion.

El uso de una mezcla etanol-agua sobre otros solventes esta ligada, entonces, a la
busqueda de mejores condiciones de seguridad e inocuidad para los consumidores y

operadores del proceso extractico.

La legislacion de la Unidn Europea, a través de la comisién para las Comunidades
Europeas, establece que puede utilizarse etanol como solvente de extraccion en la
produccién de oleorresina capsicum para consumo alimenticio. Tanto el ingrediente
activo de la oleorresina (capsaicinoides), como el solvente de extraccién elegido
(etanol), se clasifican como sustancias aptas para consumo humano directo,

subclasificadas como sustancias de tipo GRAS (Generally Recognized As Safe). La
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mayoria de sustancias GRAS no tienen restriccion en cuanto a la cantidad utilizada, en

materia de seguridad.

La legislacion norteamericana también aprueba el uso de etanol grado industrial como
solvente de oleorresinas para uso alimenticio, al incluirlo como uno de los materiales

sugeridos.

2.3.1 Etanol

Reactivo quimico altamente inflamable, con un nivel de 3 en el rombo de seguridad
(segun norma NFPA, en seccion rojo). Quimicamente estable bajo condiciones
ambientales de presion y temperatura, por lo que tiene un nivel 0 en el rombo de
seguridad (seccion amarilla). El etanol es oxidado rapidamente en el cuerpo a
acetaldehido, después a acetato y finalmente a diéxido de carbono y agua, el que no se
oxida se excreta por la orina y sudor, por lo que su indice en el rombo de seguridad es
0 (seccion azul). Y, como no tiene ningun riesgo especifico en particular (seccion

blanca) su nivel es nulo.

En la figura 2-3, observamos el rombo de seguridad y pictograma del etanol.

Figura 2-3 Rombo de seguridad y pictograma del etanol
Fuente: (tplaboratorioquimico, 2014).

Segtin norma NFPA: 0: Ninguno; 1: Ligero; 2: Moderado; 3: Severo; 4: Extremo. Estos
son los limites que comprenden el rombo de seguridad de reactivos quimicos segun

norma NFPA 704 “Diamante de materiales explosivos”.

El pictograma que representa esta sustancia quimica, es el de inflamabilidad, segun el

reglamento CLP (Classification, Labelling and Packaging), esto con el objetivo de
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identificar los reactivos quimicos segin sus riesgos que presenten, para una mejor

manipulacion de mismo.

El Numero CAS (Chemical Abstracts Service) es una division de la American
Chemical Society (Sociedad Americana de Quimica), y es la autoridad mundial para la
informacion quimica. CAS es la Unica organizacion en el mundo cuyo objetivo es
encontrar, recopilar y organizar toda la informacion sobre sustancias quimicas de forma
publica. Es un identificador numérico unico, por lo que el nimero CAS del etanol es
64-17-5. (Quimicathai, Octubre 2012).

2.4 Seleccién del método para analizar el producto
Existen diversas técnicas analiticas de cuantificacion e identificacion de pigmentos, la
mayoria empleada en investigaciones muy especificas relacionadas con el estudio de

estructuras quimicas, formacion de isdmeros y aislamiento de pigmentos puros.

Dentro de los métodos que se emplean en la identificacion y cuantificacion de los

pigmentos carotenoides en la oleorresina tenemos:

e Espectrofotometria Ultravioleta Visible
e Cromatografia Liquida de Alta Resolucién (HPLC)
El primero es un método espectral cuantitativo que mide la transparencia relativa de

una disolucién antes y después de hacerla reaccionar con un reactivo colorante.

En el caso especifico de la oleorresina de pimentdn algunas carotenoides poseen
estructuras relativamente complejas, en la region del visible el espectro puede presentar

dos o tres maximos de absorcién (Navarro y Costa, 1993).

Es importante destacar en este caso, que las variaciones de la estructura espacial que
experimentan las moléculas de los carotenoides, en los fendmenos de isomeria motivan

modificaciones muy importantes en sus espectros de absorcion.

Las moléculas de un carotenoide, con todos los dobles enlaces en posicion “trans”,
confieren a las disoluciones la méaxima intensidad de color. Cuando se produce la

isomerizacién se observa en los espectros de la region del visible una disminucion en



37

la intensidad de maxima absorcion y un desplazamiento de los méximos hacia menores

longitudes de onda (Propiasa, 1998).

En el caso de la cromatografia liquida de alta resolucion (HPLC), los componentes de
una mezcla son llevados a través de una fase estacionaria (solida) por medio del flujo
de una fase liquida que es movil. Las separaciones estan basadas en las diferencias en

la velocidad de migracion en la fase estacionaria de los componentes de la muestra.

El grado de ensanchamiento de la banda depende del tiempo que la fase mdvil este en
contacto con la fase estacionaria. En un estudio realizado por Cardona et al. (2006), se
obtienen cromatogramas para oleorresinas de pimenton extraidas a partir de: hexano,

acetato de etilo y acetona.

En la tabla I1-3, se muestra los analisis en cromatografia HPLC.

-ll-?aebsljltlzlld?)s del andlisis cromatogréafico por HPLC a una muestra de oleorresina de
pimenton
) Tiempo de retencion A max en Fase movil

Pigmentos

(s) Cis [ I i
Capsorrubina 3,49 - 452 482 512
Violaxantina 4,71 - 418 442 472
B-Caroteno 15,08 428 452 480
Zeaxantina 9,35 - 426 452 482
Licopeno 14,46 - 446 472 504
Capsantina 6,35 - 452 472 498

Fuente: (Minguez et al., 1994).

2.5 Normas que rigen a los aditivos colorantes
Segun el catadlogo de normas bolivianas de IBNORCA, para el uso de aditivos
colorantes, es: NB 840:1999, “Requisitos de identificacién y pureza para aditivos

alimentarios - Caro6tenos de algas y vegetales” (Correspondiente a la norma CX/AAC

015).
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2.5.1 Etiquetado y regulacion federal

De acuerdo al Instituto Boliviano de Normalizacion y Calidad (IBNORCA), la norma:
NB 314:001, “Etiquetado de los alimentos preenvasados”, establece los requisitos y
caracteristicas que debe cumplir el etiquetado de las unidades de envases de productos
alimentarios para consumo humano; esta norma se aplica al etiquetado de todos los
alimentos preenvasados (nacionales e importados) para la venta directa al consumidor
y a determinados aspectos de la informacion inherentes al etiquetado. No asi a los
alimentos que se destinan a la elaboracion industrial posterior y a los servicios de

restaurante, cafeteria y otros establecimientos similares, asimismo, quedan excluidos:
a) Los productos alimentarios envasados en presencia del consumidor final; y

b) Los productos alimentarios que se envasen en establecimientos de venta al publico
y que se presenten asi el mismo dia de envasado para su venta (IBNORCA, 2009).

De acuerdo a la normativa internacional en materia de salud, la ORP y extractos pueden

ser etiquetados como “Saborizantes naturales”, basado en el Cddigo 21 de

Regulaciones Federales de EUA, CFR.
ORP para uso alimenticio, segun legislacion internacional

A nivel internacional, la legislacion més importante en materia de oleorresinas es la

emitida por los EE UU de América y por la Union Europea.

La legislacion norteamericana, a travées del Department of Health and Human Services,
y de cuerdo al Code of federal Regulations (CFR), Titulo 21, Capitulo I, Seccion
101.22, clasifica a la oleorresina capsicum como un saborizante natural. De hecho, en
EE UU, todas las oleorresinas utilizadas en la industria alimenticia procesada, entran
en la categoria de Saborizantes Naturales.

La CFR del Gobierno de los Estados Unidos de Ameérica, establece las siguientes
restricciones en la elaboracion de ORP, como parte del reglamento de materia de

Saborizantes Naturales como aditivos alimenticios:
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e La oleorresina capsicum (ORP) es la combinacion de sabores y colores
principales obtenidos del fruto Capsicum Anuum L, por extraccion
utilizando cualquiera de los siguientes solventes, o combinaciones de ellos:
acetona, dicloruro de etilo, hexano, alcohol isopropilico, etanol, etc.

e El contenido residual del solvente de extraccion de la ORP no debe rebasar
los limites establecidos en las partes de la 170 a la 189, del Capitulo I, Titulo
21, del Code of Federal Regulations, USA (Guzman, 2007).

2.5.2 Requerimientos de la ORP como aditivo alimentario

A la ORP se le conoce como el aditivo E-160c (sindnimo de extracto de pimenton,
capsanteno o capsorrubeno, o extracto de la especia pimenton). En el anexo 7,
sefialamos algunos de los requisitos que ha de cumplir. En alimentos, segun el producto
al que se afada, la ORP se considera como extracto de especia aplicada a pepinos,
encurtidos, quesos no especificos y pescado, 0 como aromatizante (caldos o consomés),
y no siempre como colorante (FAO/OMS, 2001). Actualmente la ORP esta en fase de
revision como colorante por el Codex Alimentarius, al no haber sido realizada la misma
de forma sistematica y cientifica, y existir poca informacion sobre sus efectos
toxicologicos (Kanki et al., 2003; Medvedeva et al., 2003). La Agencia Europea de
Seguridad Alimentaria (EFSA) sigue un proceso de actualizacion de la legislacion
europea en materia de aditivos alimentarios, ya que la UE esta adherida a la Comision
del Codex Alimentarius por la decision 2003/822/CE. También existe un proyecto de
Reglamento de proxima aprobacion por el Parlamento Europeo (UE, 2006). EI RD
142/2002 (modificado por el RD 257/2004) y el RD 118/2007 fija en Espafia un
méaximo de 10 g-kg-1 al utilizar en alimentos oleorresinas de especias como aromas
(codigos E-432 a E-436), pero no en ORP, que destaca como colorante alimentario. En
este sentido, el RD 1118/2007 tampoco especifica un nivel maximo de uso (Quantum
satis) para el E-160c. El producto obtenido por procesado clasico ha de cumplir los
requerimientos de la American Spice Trade Association o ASTA (resumido por
Govindarajan, 1986a) y la UE (Directiva 1999/75/CE; EU Commission, 1996; RD
2107/1996;), y esta reconocido como producto seguro o GRAS por la FDA (2006).
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CAPITULO III

METODOLOGIA DE LA INVESTIGACION
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I1l. METODOLOGIA DE LA INVESTIGACION

3.1 Descripcion y analisis de materias primas
Se utiliz6 y analizé pimiento producido en la comunidad de Col6n Sud, Valle Central,
Provincia Avilés del Departamento de Tarija, ver anexo 1: analisis fisicoquimico del

pimiento; como se puede observar en la figura 3-1.

Figura 3-1 Pimiento producido en el Valle de Tarija.
Fuente: (Elaboracion propia, 2018).

3.2 Seleccion del solvente a utilizar

Existen varios tipos de solventes para la extraccion de oleorresina, estos pueden ser:
acetona, diclorometano, etanol, éter de petroleo, etil acetato, tricloroetileno y hexano.
Se pudo observar, segun la bibliografia obtenida, el que presenta un mayor rendimiento
es el n_hexano y por motivos de costo, accesibilidad y los residuos contenidos en el
producto terminado, se selecciond el etanol; por tanto se hizo una matriz de decision

para elegir cuél es el solvente 6ptimo para el proceso (Borgioli, 2007).

En la tabla I11-1, vemos los criterios utilizados para la eleccién del solvente para la

extraccion de la oleorresina de pimenton.
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Tabla I11-1
Matriz de decision para seleccion del solvente
Solvente
Etanol al 96% n_Hexano
Factores % SOLQUIFAR
Valoracion Total Valoracion Total
Rendimiento del 40 2 80 4 160
proceso
Costo de compra 20 4 80 1 20
Accesibilidad 20 4 80 1 20
Residuos 20 3 60 2 40
Sumatoria total 100 300 240
Total porcentaje 56% 44%

Fuente: (Elaboracion propia, 2018).

Para puntuar nuestra tabla I11-1, lo hacemos en una valoracion con nimeros del 1 al 4,
como lo explica la tabla I11-2.

Tabla Il1-2
Valoracién de la escala para la matriz
de decision
Valoracién de la escala
1 Malo
2 Regular
3 Bueno
4 Excelente

Fuente: (Elaboracién propia, 2018).

De acuerdo a la tabla I11-1, se puntta la seleccion del solvente, en base a la Tabla I11-
2; siendo el etanol al 96% aprox. de pureza de Laboratorio SOLQUIFAR, como el mas
adecuado para el proceso de extraccion de oleorresina de pimenton, debido a que el
costo de adquisicion del reactivo es bajo, con una apreciable diferencia (precio del
n_hexano: 950 Bs por 2 litros; precio del etanol de SOLQUIFAR: 18 Bs por 1 litro); la
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obtencion del etanol de grado alimenticio es en la distribuidora Montellanos sin ningun
tipo de permiso, mientras que el n_hexano, al ser un reactivo controlado, se deben hacer
cartas con justificaciones escritas para que, por medio de un intermediario
(universidad) se pueda obtener el reactivo (estando bajo observacién por las
cantidades); se permite una mayor concentracion en ppm del etanol que del n_ hexano
en el producto terminado, por sus dafios al organismo; el n_hexano es el solvente
Optimo para la extraccion por el rendimiento que presenta; pese a esto, por la matriz de

decision, se elige al etanol como el solvente que méas se acomoda a la investigacion.

3.3 Disefio del proceso tecnoldgico seleccionado
La seleccion del proceso se basa en las etapas que debe seguir la muestra de materia

prima para convertirse en el producto requerido, como lo muestra la figura 3-2.
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3.3.1 Inicio
Se ejecuta el proceso experimental para la extraccion de la oleorresina de pimenton,
(capsicum anuuml.) producida en el Valle Central de Tarija.

3.3.2 Obtencidn y seleccién de la materia prima
El pimiento se compré directamente de los productores del Valle Central de Tarija,
observando que cumplan con buenas condiciones, para obtener un producto de mayor

calidad.

Se selecciona los pimientos tomando en cuenta varios aspectos: estado de maduracion,
color y tamafio. Los que no cumplan con un estandar (que no estén putrefactos, no

tengan dafos fisicos), ya seleccionado se procedera a desecharlos.

Se escogen los pimientos color rojo, que tengan 4 cascos por la parte de abajo y que
hayan sido cultivados en el Valle Central de Tarija. Se procede a limpiarlos con un

pafio humedo; posteriormente se lleva al pesaje, los pimientos.

3.3.3 Pretratamiento para desactivacion de enzimas

Es un procedimiento que inactiva la lipoxigenasa, enzima catalizadora de la
descomposicion oxidativa de los carotenoides, ademéas mejora color, textura, sabor, y
provoca un reblandecimiento de los tejidos lo que permite disminuir el tiempo de
secado y de extraccion. El pimenton fresco es pretratado durante cinco minutos a 60°C.
Los resultados de pruebas a otras temperaturas y a otros tiempos no son buenos; el
pimentdn se decolora a altas temperaturas y se reblandece y se vuelve inmanejable con
mas de cinco minutos de escaldado a temperaturas menores a 60 °C, ver anexo 2
(Cardonaet al., 2006). Se introducen los pimientos enteros en la estufa que se encuentra
en 60 °C, y se procede con los siguientes pasos en ausencia de luz, utilizando aluminio

para cubrir las paredes del envase transportador.

3.3.4 Cortado
En esta etapa, al pimenton pretratado se le retira la semilla y se corta en tiras de
aproximadamente 0,5 x 3 cm (Cardona et al., 2006). Con cuchillo de sierra, se retira

semillas, tallos, etc. (se pesa los desechos), y se corta en forma longitudinal los
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pimientos; se prepara rejillas con laminas de aluminio, lugar donde se acomodan los

pimientos cortados tratando de optimizar espacio (ver anexo D).

3.3.5 Secado

En una estufa, se debe hacer secar sin recirculacion de aire las tiras por 5 horas a una
temperatura de bulbo seco de 58°C, y se debe cuidar que el pimenton no esté expuesto
a la luz. En esta etapa se posibilita la extraccion con solventes (Cardona et al., 2006).

Se introducen las rejillas con los pimientos cortados a la estufa, para proseguir con el
secado donde se obtendra una humedad del 13 al 20%, y se continta con la molienda

(ver anexo E).

3.3.6 Molienda

Para obtener diferentes tamafios de particula se debe colocar el pimiento seco en tiras,
en un equipo Moulinex, para disminuir el tamafo de la particula, considerando su grado
de humedad elevado que llevan los pimientos; se utilizd el equipo por 5 minutos con
intervalos de 1 minuto para despegar el pimiento himedo de las paredes y de las
cuchillas (ver anexo F); posterior a la molienda, el pimiento molido se coloca en un
tamizador para obtener la granulometria a usar en el disefio de experimentos, donde se
obtuvo los resultados de porcentaje de retencion en las mallas del tamiz, obteniendo
los dos tamafios que son 0.5 mm y 2 mm de abertura de malla en tamices (ver tabla V-
1).

3.3.7 Extraccion con solvente

El pimiento desmenuzado (pimentdn), se debe introducir en un equipo soxhlet en
cartuchos de papel filtro con porosidad 0,45 pum, con un solvente orgéanico (etanol),
usando el equipo soxhlet a una temperatura de 20°C por encima del punto de ebullicion
del solvente seleccionado (98° C). El tiempo de extraccion debe ser de 3 y 5 horas

respectivamente; también debe de protegerse de la luz.

Posteriormente se filtra, el etanol con ORP recuperado en un embudo Buchner

acoplado a una bomba de vacio y papel filtro 0,45 um (ver anexo G).
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3.3.8 Separacion de la ORP del solvente

El extracto obtenido se lleva al rotavapor, acoplado con una bomba de vacio, para
retirar el solvente de la ORP, éste debe operar a una temperatura del bafio maria de 40-
45 °C, la bomba a una presion de 200 mmHg, por un tiempo aprox. de 1 hora, con una
rotacion de 200 rpm; en esta etapa se obtiene el producto terminado, y se debe esperar
a que la ORP enfrie a temperatura ambiente para proceder a su almacenamiento donde
se vierte en una probeta para medir el volumen obtenido de ORP y pesarlo para tener

la densidad y su masa (ver anexo H).

3.3.9 Envasado
Se envasa en frascos pequefios de vidrio &mbar (aprox. 15 mL) con cierre hermético y
en refrigeracion con temperaturas que oscilan entre 4 a 15°C en ausencia de luz (ver

anexo ).

3.4 Disefio experimental para la extracciéon de la ORP
Comprende: Identificar la variable respuesta. Definir los factores que afectan a la misma
en la unidad experimental. Asignar los valores de rango y nivel de disefio para cada factor.

Se utilizara el disefio factorial, analisis de varianza (ANOVA).

Se usa como prueba estadistica, que tiene por objetivo el de definir una serie de pruebas
en las cuales existen cambios en las variables de entrada del sistema a utilizar, de
manera que sea posible observar e identificar por que se producen los cambios en la
salida; de este modo el investigador puede obtener estimaciones con la mayor precision
posible.

Segun las siguientes hipdtesis, se lleva a cabo el disefio experimental:

e Existen cambios, por niveles de variacion, en la concentracion del solvente a utilizar.
e Existen cambios, por niveles de variacién, en el tiempo de extraccion.

e Existen cambios, por niveles de variacion, en el tamafio de la particula.

e Existen cambios, por la interaccién, entre las 3 variables.

Por la relacion, el experimento factorial debe ser de 3x2, donde existen tres variables

cuantitativas: la concentracion del solvente “c”, el tiempo de extraccion “t” y el tamafio
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de particula “G”. Se tom6 como constantes las variables de la temperatura de extraccion
(95a100°C), cantidad de materia prima (9 £ 0.5 g de pimentdn), la cantidad de solvente
(140 mL de etanol) y el flujo de agua de refrigeracion (0.019 L/s). La variable respuesta

es la cantidad de oleorresina (producto en gramos) extraido.

El modelo experimental sera de 3x2, donde son 2 niveles por 3 factores.

Factor c: concentracion del solvente

Factor t: tiempo de extraccion.

Factor G: tamafio de la particula.

El nimero de experimentos a realizar, son:

N° exp = (N° niveles f “C” * N° niveles ’t” *N° niveles £’G”) * N° repeticiones
Neexp=(2*2*2)*3=24

La tabla I11-3 representa la matriz de disefio a ejecutar para la extraccion de la ORP.

Tabla I11-3
Matriz de disefio para la extraccion experimental de oleorresina de pimenton
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Prueba Factor c Factor t Factor G
Concentracion solvente (%) Tiempo (horas) Granulometria
1 - - -
2 - + -
3 + + -
4 + - -
5 + + +
6 + - +
7 - - +
8 - + +
9 - - .
10 - -
11 + -
12 + - -
13 + + +
14 + - +
15 - - +
16 - + +
17 - - -
18 - -
19 + -
20 + - -
21 + + +
22 + - +
23 - - +
24 - + +

Fuente: (Elaboracién propia, 2018).

Las variables a tomarse en cuenta para el disefio experimental, se muestran en la tabla
-4,

Tabla I11-4
Niveles de variacién de los factores
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FACTORES NIVELES
ALTO (+) BAJO ()
Concentracion del solvente (%) 96 70
Tiempo de extraccion (horas) 5 3
Granulometria (mm) 2 0.5

Fuente: (Elaboracion propia, 2018).

La tabla I11-5, nos muestra la combinacion entre las variables en sus distintos niveles.

Tabla I11-5
Plan de experimentacion
Prueba Factor ¢ Factor t Factor G
Conc. del solvente (%) Tiempo de extraccion (h)  Granulometria(mm)

1 96 5 G
2 96 5 P
3 96 3 G
4 96 3 P
5 70 5 G
6 70 5 P
7 70 3 G
8 70 3 P

Fuente: (Elaboracién propia, 2018).

3.5 Procedimientos y técnicas empleados para la obtencion de los resultados

3.5.1 Sustancias/Reactivos empleados
El reactivo a utilizar es el etanol Alcohol etilico 96° “SQF”, producido por el

laboratorio SOLQUIFAR, con concentracion de etanol de 96°, de grado alimenticio.

3.5.2 Materiales/Equipos empleados
Se utilizaran equipos y materiales del Laboratorio de Quimica y del Laboratorio de

Operaciones Unitarias.
Equipos:

e Estufa “POL-EKO-APARATURA SP.J.”
e Moledora “Moulinex”

e Soxhlet “Gerhardt”
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e Rotavapor “Ika® RV 10B S1”

e Bafio maria “Ika® HB 10B”

e Bomba de vacio “Rocker 400”

e Balanza de humedad “KERN”

e Balanza analitica “KERN”

e Tamizadora “ORTO ALRESA”
Materiales de vidrio: envases pyrex (grande, mediano y pequefio), matraces
Erlenmeyer (250 mL), balones con fondo plano (250 mL), vidrio reloj (grande y
mediano), probeta (100 mL, 10 mL), termémetro (0-100 °C), pipetas graduadas (1, 5

mL), embudo Buschner, refrigerantes con serpentin.

Otros: plato de aluminio, cuchillo, carton, aluminio, papel filtro, soporte metélico,

pinza doble nuez, etc.

3.6 Andlisis del producto a obtener

Debido a la falta de analisis especificos en la ciudad de Tarija (conteo de capsaicina y
unidades de color), se hacen los analisis microbiolégicos para demostrar que es un
alimento inocuo para la salud, con los analisis que demuestran su calidad
microbioldgica.

Debe de tener un recuento total de microorganismos en placa (T.P.C.) inferior a 10
UFC/g, debe estar exento de Salmonella en 25 g, exento de coliformes y contener
menos de 10 UFC/g de levaduras y hongos; en cualquier caso debe cumplir los
requisitos microbiologicos que se exigirian a los alimentos (EVESA, 2006).

También se realizé una encuesta sobre las propiedades organolépticas que posee la
oleorresina de pimentdn, pudiéndose observar, oler y sentir las caracteristicas con las
gue se asemeja al color, olor, sabor y pungencia que tiene el pimiento; la encuesta se
basa en una comparacion de la oleorresina extraida en el Laboratorio de Quimica con
la de un pimiento fresco y recién cortado para poder comparar o asemejar el producto
a la materia prima (ver resultados en gréafica 4.1); en la encuesta se realizaron preguntas
en base a la escala de Likert, acerca del aroma a pimiento que tiene el presente

producto, el sabor profundo a pimiento debido a que éste esta concentrado, la tincién
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como colorante vegetal (rojo intenso), y el nivel de pungencia que tiene (el picor que

se asemeja a un pimiento fresco) (ver anexo 13).






CAPITULO IV

PARTE EXPERIMENTAL
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IV. PARTE EXPERIMENTAL

4.1 Acondicionamiento de Materiales para el desarrollo del disefio experimental
Se realiz6 mediciones para el éxito y garantizar la buena medicién en los resultados
(ver anexo C).

Envases de Pyrex: se consiguio 3 envases de Pyrex, de distintos tamafios; éstos se los
introdujo en una estufa a 105° C, por el tiempo de 1 horas, para lograr eliminar toda
humedad que pueda estar teniendo para evitar asi, errores en los célculos; en este
tiempo y a esta temperatura se logra mantener un peso constante, donde es llevado a
un desecador, para que no gane la humedad ya eliminada, y se procede en el pesaje.
Mpyrex grande = 879,18 ¢

Mpyrex mediano = 500,34 g

Mpyrex pequefio = 267,73 g

Balon de Rotavapor: de la misma manera que en los envases Pyrex, se procede a
introducir a estufa y mantener a masa constante en desecador.

Mbatén ka1 = 336,28 ¢

Mbaén ka2 = 329,65 ¢

Probetas: de la misma manera que en los envases Pyrex, se procede a meter las
probetas de 10 mL a estufa y mantener a masa constante en desecador.

Mprobeta (1) = 37,9052 g

Mprobeta (2) = 37,9674 g

Mprobeta (3) = 37,9035 g

Mprobeta (4) = 37,8504 g

Mprobeta (5) = 37,5917 g

Mprobeta (6) = 38,3700 g

Mprobeta (7) = 37,7548 g

Mprobeta (8) = 37,9369 g

Papel filtro: se utilizo cartuchos originales del equipo y también cartuchos en forma
de cucuruchos de papel filtro 0,45 um por su porosidad y se engramp0 y dobl6 en la

parte inferior.
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Cartucho | masa (g) | Cartucho | masa (g) | Cartucho | masa (g)

A1 0,586 Ci 1,5718 E1 0,5884
A2 0,6223 C2 1,899 E2 0,4795
As 0,5984 Cs 1,9308 Es 0,5998
A 0,6251 Ca 1,8896 Ea 0,682

B1 0,6025 D1 0,5334 F1 0,5563
B2 0,6269 D2 0,5408 F2 0,5404
Bs 0,5675 Ds 0,4992 F3 0,5675
B4 0,5309 D4 0,5374 Fa 0,6643

Vidrio reloj: de la misma manera que en los envases Pyrex, se procede a meter a estufa
y mantener a masa constante en desecador.

Mvidrio reloj 1 = 59,9171 ¢

Midrio reloj 2 = 58,6328 ¢

Mvidrio reloj 3 = 34,9178 ¢

Midrio reloj 4 = 35,0072 ¢

Midrio reloj 5 = 23,4175 ¢

Midrio reloj 6 = 23,4765 ¢

Midrio reloj 7 = 24,7954 ¢

Midrio reloj 8 = 23,4871 ¢

4.2 Prueba preliminar

Para preceder con la parte experimental del proyecto, se realiz6 una prueba preliminar.
Se pesd Meartucho = 0,6301 g, con un (pimentdn+Mcartucho) = 6,8768, g haciendo las
operaciones necesarias, se metio al soxhlet, con Vetanot = 140 mL, siguiendo el disefio,
5 horas y 96% de conc. del solvente y granulometria de 2-0,5 mm; se obtiene la primera
extraccion.

Se lleva a rotavapor con unas indicaciones de: t = 45 minutos, Thasio maria = 40 °C, P =
200 mmHg, y RPM = 200. Para obtener asi la primera oleorresina, como vemos a

continuacion.
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Mbpalon IkA2 = 330,0 g Primera extraccion.

Se puede apreciar la ORP, no obstante no Se pesa el balon IKA2, y se
observa que la masa es de 2,3 g de
oleorresina.

es posible medir su volumen.

Se concluye que por la escala de la extraccion, se pesara el balon IKA con ORP (al
obtener el Laboratorio de Quimica una balanza con capacidad de 0,01 g de precision),
y se verterd lo suficiente (aproximadamente 1 mL) en una probeta para obtener la
densidad y el volumen, y asi evitar pérdidas del producto.



4.3 Prueba experimental con disefio de experimentos

Prueba experimental 1: t =5 h; Cetanot = 96 %; G =2 mm.
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Repeticion  Cartucho + pimentén g Cartucho g Pimentong ORPg
Al 9,6371 0,586 9,0511 3,31
C1 10,5388 1,5718 8,967 3,29
El 9,5855 0,5884 8,9971 3,24
Prueba experimental 2: t =5 h; Cetanol = 96 %; G = 0,5 mm.
Repeticion ~ Cartucho + pimentén g Cartucho g Pimentong ORPg
A2 9,6545 0,6223 9,0323 3,38
Cc2 10,9831 1,8990 9,0841 3,45
E2 9,4897 0,4795 9,0102 3,48
Prueba experimental 3: t =5 h; Cetanol = 70 %; G = 2 mm.
Repeticiobn  Cartucho + pimentén g Cartucho g Pimentong ORPg
A3 9,5820 0,5984 8,9836 3,52
C3 10,9936 1,9331 9,0605 3,53
E3 9,6468 0,5998 9,0471 3,56
Prueba experimental 4: t = 5 h; Cetanol = 70 %; G = 0,5 mm.
Repeticion ~ Cartucho + pimentén g Cartucho g Pimentong ORPg
Ad 9,7167 0,6251 9,0916 3,72
C4 10,9228 1,8896 9,0332 3,71
E4 9,7603 0,6820 9,0783 3,63
Prueba experimental 5: t = 3 h; Cetanol = 96 %; G =2 mm.
Repeticion ~ Cartucho + pimenton g Cartucho g Pimentong ORPg
Bl 9,6662 0,6025 9,0637 2,77
D1 9,6175 0,5334 9,0841 2,81
F1 9,5290 0,5563 8,9727 2,71




Prueba experimental 6: t = 3 h; Cetanol = 96 %; G = 0,5 mm.
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Repeticion  Cartucho + pimentén g Cartucho g Pimentong ORPg
B2 9,7921 0,6269 9,1652 2,90
D2 9,5527 0,5408 9,0119 2,93
F2 9,5675 0,5404 9,0271 2,99
Prueba experimental 7: t = 3 h; Cetanol = 70 %; G = 2 mm.
Repeticion  Cartucho + pimentén g Cartucho g Pimentong ORPg
B3 9,5881 0,5675 9.0206 3,14
D3 9,5911 0,4992 9.0919 3,09
F3 9,6076 0,5154 9,0922 2,81
Prueba experimental 8: t = 3 h; Cetanol = 70 %; G = 0,5 mm.
Repeticiobn  Cartucho + pimentén g Cartucho g Pimentong ORPg
B4 9,6067 0,5309 9,0758 3,27
D4 9,5878 0,5374 9,0504 3,40
Fa 10,1829 0,6643 9,5186 3,51

4.4 Rendimiento

Para obtener el rendimiento de extraccion del disefio de experimentos y densidad de

cada prueba, se aplica las siguientes formulas:

o L MoRrp
YoRendimiento = ———— % 100
Myimenton
Py _ Morp
ORP =
Vorp

Prueba experimental 1: t =5 h; Cetanol = 96 %; G = 2 mm.

Repeticion Pimenton g ORP g %Rendimiento
Al 9,0511 3,31 36,57
C1 8,967 3,29 36,65

El 8,9971 3,24 35,97




58

Se tiene una masa de ORP con un volumen de ORP, medidos en una probeta
previamente pesada y al ser la densidad una propiedad intensiva, ésta se mantiene para
diferentes volumenes, por lo cual se procedié a sacar el volumen total de ORP obtenido

en cada prueba:

Repeticion ORPproetag  V ORP mL Densidad g/mL V total ORP mL

Al 1,3446 1,2 1,1205 2,95
C1 1,3638 1,2 1,1365 2,97
El 1,1338 1,0 1,1338 3,11

El rendimiento obtenido en cada prueba, es:

Repeticion Rendimiento en ORP
Al 0,366g/1g pimenton
C1l 0,366g/1g pimenton
El 0.360g/1g pimenton

Prueba experimental 2: t =5 h; Cetanol = 96 %; G = 0,5 mm.

Repeticion Pimentdn g ORP g %Rendimiento

A2 9,0323 3,38 37,42
C2 9,0841 3,45 38,02
E2 9,0102 3,48 38,65

Repeticién ORPprobetag V ORP mL Densidad g/mL V total ORP mL

A2 1,3475 1,2 1,1229 3,31
C2 1,2229 1,1 1,1117 2,49
E2 1,1264 1 1,1264 2,57

El rendimiento obtenido en cada prueba, es:

Repeticion Rendimiento en ORP
A2 0.374g/1g pimenton
C2 0.380g/1g pimenton

E2 0.387g/1g pimenton
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Prueba experimental 3: t =5 h; Cetanot = 70 %; G =2 mm.

Repeticion Pimentdn g ORP g %Rendimiento

A3 8,9836 3,52 39,23
C3 9,0605 3,53 38,95
E3 9,0471 3,56 39,31

Repeticion ORPprobetag  V ORP mL Densidad g/mL V total ORP mL

A3 1,2917 1,1 1,1743 2,67
C3 1,6523 1,4 1,1802 2,77
E3 1,4017 1,2 1,1681 2,81

El rendimiento obtenido en cada prueba, es:

Repeticion Rendimiento en ORP
A3 0,392g/1g pimenton
C3 0,389g/1g pimenton
E3 0,393g/1g pimenton

Prueba experimental 4: t = 5 h; Cetanol = 70 %; G = 0,5 mm.

Repeticion Pimentén g ORP g %Rendimiento
Ad 9,0916 3,72 40,88
C4 9,0332 3,71 41,09
E4 9,0783 3,63 39,98

Repeticion ORPprobetag  V ORP mL Densidad g/mL V total ORP mL

Ad 1,1645 1 1,1645 2,97
C4 1,3921 1,2 1,1601 3,04
E4 1,5149 1,3 1,1653 3,19

El rendimiento obtenido en cada prueba, es:

Repeticion Rendimiento en ORP
A4 0,408g/1g pimenton
C4 0,411g/1g pimenton

E4 0,400g¢/1g pimenton
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Prueba experimental 5: t = 3 h; Cetanot = 96 %; G =2 mm.

Repeticion Pimentdn g ORPg %Rendimiento
Bl 9,0637 2,7735 30,60
D1 9,0841 2,8122 30,96
F1 8,9727 2,7102 30,21

Repeticion ORPprobetag  V ORP mL Densidad g/mL V total ORP mL

Bl 1,2636 1,1 1,1487 2,45
D1 1,1593 1 1,1593 2,53
F1 1,4829 1,3 1,1407 2,71

El rendimiento obtenido en cada prueba, es:

Repeticion Rendimiento en ORP
Bl 0,306g/1g pimenton
D1 0,310g/1g pimenton
F1 0,302¢g/1g pimenton

Prueba experimental 6: t = 3 h; Cetanol = 96 %; G = 0,5 mm.

Repeticion Pimentén g ORP g %Rendimiento
B2 9,1652 2,90 31,61
D2 9,0119 2,93 32,48
F2 9,0271 2,99 33,12

Repeticion ORPprobetag  V ORP mL Densidad g/mL V total ORP mL

B2 1,3697 1,2 1,1414 2,97
D2 1,3605 1,2 1,1338 2,85
F2 1,4790 1,3 1,1377 3,06

El rendimiento obtenido en cada prueba, es:

Repeticion Rendimiento en ORP
B2 0,316g/1g pimenton
D2 0,325¢/1g pimenton

F2 0,331g/1g pimenton
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Prueba experimental 7: t = 3 h; Cetanot = 70 %; G =2 mm.

Repeticion Pimentdn g ORPg %Rendimiento
B3 9,0206 3,14 34,86
D3 9,0919 3,09 34,04
F3 9,0922 2,81 35,60

Repeticion ORPprobetag  V ORP mL Densidad g/mL V total ORP mL

B3 1,7122 1,4 1,2230 2,91
D3 1,3269 11 1,2063 3,01
F3 1,2184 1,0 1,2184 2,22

El rendimiento obtenido en cada prueba, es:

Repeticion Rendimiento en ORP
B3 0,348g/1g pimenton
D3 0,340g/1g pimenton
F3 0,3569/1g pimenton

Prueba experimental 8: t = 3 h; Cetanol = 70 %; G = 0,5 mm.

Repeticion Pimentén g ORP g %Rendimiento
B4 9,0758 3,27 36,02
D4 9,0504 3,40 37,52
F4 9,5186 3,51 36,86

Repeticion ORPprobetag  V ORP mL Densidad g/mL V total ORP mL

B4 1,1656 1,0 1,1656 2,57
D4 1,4287 1,2 1,1906 2,36
F4 1,4212 1,2 1,1843 2,96

El rendimiento obtenido en cada prueba, es:

Repeticion Rendimiento en ORP
B4 0,360g/1g pimenton
D4 0,375¢/1g pimenton

F4 0,368g/1g pimenton
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4.5 Balance de materia del proceso

Siguiendo el disefio de experimentos, por haber obtenido el mayor rendimiento:

t = 5h; Cetanol = 70%; tamafio particula = 0.5 mm.

Recepcion de la materia prima, seleccion de la materia prima, pretratamiento para
desactivacion de enzimas.

En la etapa inicial, se adquiere los pimientos de los proveedores del Valle Central de Tarija.
Posterior se elige los pimientos por color, estado de madurez, clase y tamafio; el resto se
desecha.

Después, la corriente de entrada (pimientos), es calentada en estufa por 5 minutos para
desactivar las enzimas oxidativas de la materia prima y se retira de la estufa; se pesa la

cantidad de pimientos a utilizar en el proyecto.

En esta etapa, la corriente de entrada (pimientos), no obtiene ganancias ni sufre
pérdidas.

C, = 8335.69 g pimiento

Cortado
La corriente de pimientos es cortado en tiras de 0.5 x 3 cm; son pesados los desechos

y el pimiento himedo; posterior son puestos (el pimiento) en laminas de aluminio.
La corriente de pimientos (Ca) sufre pérdidas de desechos.

Datos de las corrientes entrantes y salientes:
C, = 8335.69 g pimiento entero (Pesado en balanza analitica).

Cy = 2598.29 g pimiento cortado y himedo (Pesado en balanza analitica).

Caesechos = 5737.40 g (Pesado en balanza analitica).
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Cortado
¢, ) ) .

Cdesechos

Balance de materia del sistema:

Cqa = Cp + Cgesechos

8335.69g = 2598.29g + 5737.40g

8335.699 = 8335.69g

Se cumple que las entradas y salidas del sistema sean iguales.

Secado.

Los pimientos cortados en el aluminio, deben ser introducidos a la estufa nuevamente
durante 5 horas, para reducir su humedad y poder asi, extraer la oleorresina de pimenton

(ver anexo E).

La corriente (Cg) sufre pérdidas (H20), al ser secado.

Datos de las corrientes entrantes y salientes:

Cy = 2598.29 g pimiento cortado y himedo (Pesado en balanza analitica).

Cc = 377.61 g pimiento seco (Pesado en balanza analitica).

Crumedad = 2220.68 g (Calculado teéricamente, con los datos experimentales).
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Cp |:> SECADO : C.

ﬂ Chumedad

Cp = C¢ + Chumedad

2598.29g = 377.61g + 2220.68g

Balance de materia del sistema:

2598.29g = 2598.29g

Se cumple que las entradas y salidas del sistema sean iguales.

2220.68g

%humedad = m *
%humedad = 85.46%

Se comprueba que la humedad del pimiento es del 85,46%, cumpliéndose con la
bibliografia de tener una humedad que oscile entre 13 al 20% (14.54%).

Molienda

En esta etapa, se utilizé un equipo Moulinex, para disminuir el tamafio de la particula,
considerando su grado de humedad elevado que llevan los pimientos, se lo utilizé por
5 minutos con intervalos de 1 minuto para despegar el pimiento hiumedo de las paredes

y de las cuchillas (ver anexo F).

La corriente (Cc) sufre pérdidas al estar el pimiento con humedad, éste se pega en las

paredes del equipo y de las cuchillas.
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Datos de las corrientes entrantes y salientes:

Cc = 377.61 g pimiento seco (Pesado en balanza analitica).
Cp = 363.01 g pimiento seco (Pesado en balanza analitica).

Cpérdidas molino = 14.60 g (Calculado tedricamente, con los datos experimentales).

Cc — MOLIENDA ‘ Cp

1 Cpérdidas molino

Cc=Cp+ Cpérdidas molino

Balance de materia del sistema:

377.61g = 363.01g + 14.60g
377.61g = 377.61g

Se cumple que las entradas y salidas del sistema sean iguales.

Tamizado

Posterior a la molienda, la corriente de entrada (pimiento seco), es puesto en un
tamizador (ver anexo F), para obtener la granulometria a usar en el disefio de
experimentos, donde se obtuvo los resultados de porcentaje de retencion en las mallas

del tamiz. Obteniendo los sgtes. resultados por cada tamiz:
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Tabla IV-1
Porcentaje de retencion en cada tamiz
Abertura en mm g retenidos porcentaje retenido por 363,01 g pimentdn
4 38,94 10,73
2 120,82 33,28
1 73,67 20,29
0,5 115,29 31,76
0,25 8,65 2,38
0,063 3,78 1,04
Residuos 1,86 0,51

Fuente: (Elaboracién propia, 2019).

Por lo que se decidid utilizar los gramos de pimientos retenidos en los tamices de 2 mm

y 0.5 mm de abertura en malla para llevar a cabo el disefio de experimentos.

Datos de las corrientes entrantes y salientes:

Cp = 363.01 g pimiento seco
Cr = 120.82 g pimiento retenido en abertura de malla en 2 mm
Cr = 115.29 g pimiento retenido en abertura de malla en 0.5 mm

Caescarte = 126.9 g pimiento seco descartado

‘ Cg
)

1 Cdescarte

Cp = Cg + Cr + Chescarte

TAMIZADO
C, )

Balance de materia del sistema:

363.01g = 120.82g + 115.29g + 126.9g
363.01g = 363.01g



67

Se cumple que las entradas y salidas del sistema sean iguales.

Mpimiento retenido en mallas 2 y 0.5 "

rendimiento = 100
Minicial de pimiento
Megp+mMm
rendimiento = —=———F x 100
Mcap
dimient 236119 100

= —%

rendimiento 8335.60

rendimiento = 2.83%

Con una corriente inicial de 8335.69 g de pimiento, obtenemos 236.11 g de pimiento
molido utilizables retenidos en mallas 2 y 0.5, para la extraccién de la ORP (120.82 g
en tamiz de 2 mm de abertura y 115.29 g en malla 0.5 mm); por lo que el rendimiento
es de 2.83%.

Extraccion con solvente Soxhlet

Se introduce el pimentdn (pimiento seco) aprox. 9 g en cartuchos hechos de papel filtro;
se coloca éste en un equipo soxhlet, previamente instalado a un bal6n de fondo plano
con etanol (140 mL); se arma el equipo con la refrigeracion correspondiente y un caudal
constante, y se cumple con el disefio de experimentos (tiempo de extraccion,

concentracion del solvente y tamafio de la particula).

Datos de las corrientes que entran y salen en el Soxhlet, obtenidos mediante la practica

y la medicién en los instrumentos adecuados (balanza analitica, probetas):
C, = 9.0332 g pimiento seco (Pesado en balanza analitica).

Rendimiento = 41.0984% = 0.410984 = x,zp (Obtenido al finalizar el experimento,
sabiendo que el rendimiento es el porcentaje de oleorresina contenido en 9.0332 g de

pimiento, puesto que su fraccion debe ser el rendimiento/100).
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Xporra = 1 — Xorp = 0.589016 (Obtenido de la diferencia de la fraccién de ORP con la
unidad).

porp = 1.1601 g/mL (Dato calculado con una probeta de 5 mL, previamente tarada

para poder sacar su densidad).

Cotanor = 140 mL (Medido en una probeta).

Petanot 70% = 0.868 % (Dato obtenido de “Molecular markers and plant

biotechnology”).

C2 = (Ceton (g) + C1(g)) 140 mL mezcla etoh con ORP (Obtenido por medicién).

pc2 = 0.843 g/mlL (La densidad por ser una propiedad intensiva, se la calcula de la
manera sgte.: se hace la diferencia de una probeta de 5 mL previamente tarada con

la misma probeta con la C,, vemos el volumen y con el peso calculamos su densidad).
Cporra = 5.3207 g pimentén residual (Pesado en balanza analitica).

Cotanol no condensado = 4 mL (Pérdidas por la eficiencia del serpentin, calculado

tedricamente).

l Cetanol

¢ o) SOXHLET E—) C,

Cetanol no condensado l I

Cborra
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Balance de materia del sistema:

Csalen del sistema = ULentran al sistema

C2 + Cetanolno condensado + Cborra = Cl + Cetanol

Sabiendo que la C; tiene contenido de ORP y el pimiento residual (9.0332g pimiento
= 5.3207g pimiento residual + 3.7125g ORP). Transformamos la ORP en mL para
obtener un balance en mL.

_ Morp

Porp = Vorp

Mogrp

Vorp = Porp
3.7125g
vore = 01 &
1.1601mL

Vorp = 3.20mL
Volvemos al balance de materia del sistema:
140mL + 4mL + 5.3207g = (5.3207g + 3.2mL) + 140mL
144mL + 5.3207g = 143.2mL + 5.3207g
144mlL = 143.2mL

Se demuestra la ley de la conservacion de la materia; tienen una pequefia variacion en
la parte practica con la tedrica; esto puede deberse a la eficiencia del serpentin
condensador, a errores de paralaje o instrumentales.

Comprobamos que la C, tedrica sea igual o tenga una aproximacion a la C, real.

CZ = Cl * xORP/pORP + Cetanol - Cetanol no condensado

C, =9.0332 0410984 + 140mL — 4mlL
= . —_— —
2 9" 11601g/mL me T am

CZ =139.20 mLteérico <mmmmes > CZ =140 ereales
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Comprobamos que los datos de la corriente 2 (etanol + ORP), tienen una pequefia
variacion en la parte practica con la tedrica; se debe a lo mencionado en el parrafo

anterior.

Para llevar a gramos, utilizamos la formula de la densidad para el etanol:

_ Metanol
Petanol =
Vetanol
Metanol = Petanol * Vetanol
0.868g
Metanol = * 140 mL

Metanot = 121.52 g

De igual manera, realizamos el mismo procedimiento para tener la masa de la corriente

2 y del etanol no condensado:

Mey = Pez * Gy
g

Metanol no condensado = Petanol * Vetanol

g
Metanol no condensado = 0.868 H *4mL

Metanol no condensado = 3.472 g
Teniendo las corrientes en la misma unidad, podemos seguir con el balance de materia:

Cl + Cetanol = C2 + Cborra + Cetanol no condensado

Clxborra + Cetanol = CZ + Cborra + Cetanol no condensado

9.0332g * 0.589016 + 121.52g = 118.02g + 5.3207g + 3.472g

126.84 g = 126.8127g
Podemos ver que lo real se aproxima a lo teorico; por las razones ya mencionadas, no

se tiene un valor igual.
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Filtrado

Se filtra la mezcla de ORP con etanol (Cz), en un papel filtro con embudo Buschner

acoplado a una bomba de vacio en ausencia de luz (ver anexo G).

Datos de las corrientes que entran y salen del embudo Buschner:
C, = 140 mL mezcla etanol con ORP (Corriente que sale del balance del Soxhlet).
C; = 139 mL mezcla etanol con ORP filtrado (Medido en probeta).

Cperaidas = 1 mL (Por la diferencia de la corriente entrante C, con la corriente que

sale C3 ).
Myapel ritero = 0.3666 g (Pesado en balanza analitica).

Mpapel filtro después del filtrado = 0-9113g (Pesado en balanza analitica).

c ' FILTRADO — Cs

Cpérdidas

Balance de materia del sistema:

Centran al sistema = Usalen del sistema
C;=C3+ Cpérdidas
Para calcular la corriente de pérdidas, se resta la masa de papel filtro despues del

filtrado, con la masa de papel filtro antes del filtrado.

Cpérdidas = Myapel filtro después del filtrado — Mpapel filtro

Cperaiaas = 0.9113 — 0.3666 = 0.5447g
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0.5447g

140 mL = 139.6461 mL

Podemos ver que lo real se aproxima a lo tedrico; por las razones ya mencionadas, no

se tiene un valor igual.

Separacion en Rotavapor

En esta etapa, se introduce la mezcla de ORP con etanol para separar el solvente, y asi
poder obtener la oleorresina de pimenton (ORP).

Datos de las corrientes que entran y salen en el Rotavapor:

C3 = 139 mL mezcla etanol con ORP filtrado (Medido en probeta).
C, = 3.20 mL ORP (Medido en probeta).

Cetanol recuperado = 83 mL (Medido en probeta).

Cetanol no condensado (2) = 53 mL (Calculado teéricamente).

Cetanol no condensado (2) l 1 Cetanol recuperado

Centran al sistema salen del sistema

CS = C4 + Cetanol recuperado + Cetanol no condensado (2)
C3 = Vorp + Vetanot

139mL = 3.2mL + 135.8mlL

Vorp + Vetanol = C4 + Cetanolrecuperado + Cetanol no condensado (2)

3.2+ 1358 =32+83+53
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139 mL = 139.2 mL

Envasado

Vertimos la ORP del baldén IKA del Rotavapor en una probeta previamente pesada,
para medir su volumen, calcular su densidad y el rendimiento; y posterior vertido en

envases de vidrio ambar.
Datos de las corrientes en la etapa de envasado:

Mpaisn 1xka = 329.65 g (Pesado en balanza analitica).
Mpaen 1ka+orpe = 333.36 g (Pesado en balanza analitica).
Porp = 1.1601% (La densidad por ser una propiedad intensiva, se la calcula de la

manera sgte.: se hace la diferencia de una probeta de 5 mL previamente tarada con
la misma probeta con la C, contenida en ella, vemos el volumen y con el peso

calculamos su densidad).

Mprobeta(sy = 37.7915 g (Pesado en balanza analitica).
Myrobeta(s)+orp = 39.1836 g (Pesado en balanza analitica).
Vorp probeta(s) = 1.2 mL (Medido en probeta).

Para obtener la densidad, se vierte la ORP del balon IKA a una probeta (para evitar
pérdidas), sabiendo que la densidad es una propiedad intensiva, por diferencia se
obtiene la masa de ORP en la probeta y poder asi tener la densidad; de la misma manera
se obtiene la diferencia en el balén IKA (con y sin ORP), y con la densidad obtenemos

el volumen total.

Morp

Porp =
Vorp

Para obtener la masa de ORP, hacemos una diferencia de una probeta previamente

tarada, con la probeta con la ORP contenida en ella en un segundo tiempo:

Morp = Mprobeta(4)+0RP — Mprobeta(4)

Mogp = 39.1836 g — 37.7915 g
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mORP = 13921 g

1.3921g

1.1601g/mL = —=—9
g/ml=—>010

Obtenemos la densidad de la ORP:

g
1.1601 L =1.1601 =
g/m -

De igual manera, realizamos el mismo procedimiento con el balén IKA del rotavapor,

para cuantificar la cantidad total de ORP extraida.

__ MoRrp total
VorpPtotat = ——
Porp

MoRp total = Mpaién IKA+ORP — Mpaién IKA

Mogrp totar = 3-71 g

3.71g
VoRP total = W

Vorp = 3.198 mL
UORP = 3.198 mL 69 C4_ =3.2mlL

Se obtuvo 3.2 mL de ORP, en el proceso; ahora obtendremos el rendimiento del

proceso:

m
rendimiento = ORP * 100

Minicial de pimentén

m
rendimiento = ORP * 100

mc4+piment()n — Mgy

9.0332
rendimiento = 41.0970%

* 100

rendimiento =

4.6 Balance de energia del sistema

4.6.1 Balance energético/econémico

Se aplicard un balance energético a los equipos mas relevantes, utilizados para la

extraccion de la ORP, para obtener en funcion al tiempo de operacion del mismo que



75

se medird en kWh (kilowatts*hora); se despreciara el uso de equipos como balanzas
analiticas, balanzas de secado, Moulinex y otros que no se hayan utilizado por al menos

1 hora.

Este balance serd aplicado a los equipos que necesitaron energia eléctrica para su
funcionamiento (medidos en potencia “watts”, datos obtenidos de las placas de los

equipos) y poder asi, extraer la ORP: estufa, Soxhlet, rotavapor y bomba de vacio.
Estufa “POL-EKO-APARATURA SP.J.”

Se utilizo la estufa del Laboratorio de Quimica “POL-EKO-APARATUS SP.J.”, para la
desactivacion de enzimas oxidativas, en una etapa de pretratamiento con un tiempo de
operacion de 1 hora (40 minutos de aclimatamiento de la estufa a la temperatura dada, 5
minutos de uso y 15 minutos en desuso para evitar choques térmicos); y para eliminar la
humedad contenida en el pimiento posibilitando la extraccion con etanol, con un tiempo de
operacion de 6 horas (40 minutos de aclimatamiento de la estufa a la temperatura dada, 5
horas de uso y 20 minutos en desuso para evitar choques térmicos).

Pestufa =2400W = 2.4 kW
toperacion1 = 1h

toperacion2 = 6h

Consumo de energia; (kWh) = 2.4 kW x 7h

Consumo de energia = 16.8 kWh
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Soxhlet “Gerhardt”

Se utilizo el Soxhlet del Laboratorio de Quimica “Gerhardt”, para la extraccion con etanol
de la oleorresina de pimentdn; en esta etapa, un calentador hace hervir el solvente (mezcla
etanol-agua) para evaporarlo e iniciar el proceso extractivo por un tiempo de 5 horas,
calculando después del primer ciclo (15 minutos); y se calculara la eficiencia que tenga el

serpentin de refrigeracion.

Psoxnier = 2700 W = 2.7 kw

tOperaci()n soxhlet = 525h

Consumo de energia (kWh) = 2.7 kW = 5.25h
Consumo de energia, = 14.175 kWh

Rotavapor “Ika® RV 10B S1”, Bafio maria “Ika® HB 10B” y Bomba de vacio
“Rocker 400”

Se utiliz6 el rotavapor del Laboratorio de Quimica “IKA® HB 10B” acoplado a una
bomba de vacio “Rocker 4007, para la extraccion de la mezcla etanol-agua; en esta
etapa se debe separar el solvente de la oleorresina de pimentdn, el equipo acoplado con
una bomba de vacio para bajar la temperatura de ebullicion y asi no dafar el producto
terminado, con rpm constante y temperatura constante; el rotavapor tiene un tiempo de
operacion de 1 hora, el bafio maria tiene un tiempo de operacion de 1 hora con 15

minutos, y la bomba de vacio un tiempo de 1 hora.

Protavapor = 75 W = 0.075 kW
Ppasio maria = 1350 W = 1.35 kW
Pyomba de vacio = 100 W = 0.1 kW
toperacién rotavapor = 1 A
toperacion baiio maria = 1.25h

tOperacic’)n bomba de vacio = 1h
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n
Consumo de energia; (kWh) = 2 Pxt

i=m
Consumo de energia = 0.075 kW * 1 h+ 135kW *1.25h + 0.1 kW x1h
Consumo de energia = 1.862 kWh
Consumo de energia total

Se obtiene el consumo total de energia de los equipos ya citados, conociendo con las tarifas
de SETAR, monetizamos este gasto de energia:
Cons.de energia;ota
= Cons.de energia,; + Cons.de energia, + Cons.de energias
Cons.de energia;orqr = 16.8 kWh + 14.175 kWh + 1.862 kWh
Cons.de energia;orq = 32.837 kWh

4.6.2 Balance de energia en Soxhlet

Entl’ada de agua ............ J_L .............

de refrigeracion 9
Te=18°C n Salida de agua
ad de refrigeracion
. Ts=23°C
f\
Mezcla de >/ Q cedido = Q sensible + Q latente

etanol con H20
Se realiza el balance de energia en el equipo Soxhlet, tomando en cuenta el sistema

punteado para poder analizar la eficiencia del refrigerante para la condensacion del

solvente y el calor necesario en el calentador para llevar a cabo la extraccion.
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4.6.2.1 Balance de calor en el Calentador

Se debe calcular la cantidad de calor que es necesario para calentar la mezcla hasta
llevar a su punto de ebullicion (sin cambio de fase: calor sensible), y vaporizar la

mezcla (con cambio de fase: calor latente) para que pueda darse la extraccion.
Datos obtenidos de:

e D.D. Holmquist and D. Volz, “Chemistry With Computers”.
o Cétedra de Integracion III, “Tablas de Vapor”.
e Dortmund Data Bank “Excess Heat Capacity Data”.

e Rukam S. Tomar, et al. “Molecular markers and plant biotechnology”.

J
CPetanot = 2428 kg °C
C = 4186 /
PH20 kg °C
AHZO = 2269146L
kg
Aotanol = 854000 L
etano kg
)
Petanol = 0-789ﬂ
)
= (0.9982 —
PH20 mlL
=0 868i
Pmezcla 70% . mL

PEmezcla 70% — 85°C
Balance de energia en el calentador

chdido - Qsensible + Qlatente

Qsensible = Mynezclia * CPmezcla * (Tebullicién mezcla — Tinicial mezcla)
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Mpezcia = Metanol T Mu20

De la formula de diluciones tenemos:
Ci*xVy= CyxV,
Donde
C; = concentracion deseada, mezcla al 70%
Vi, = volumen de 140 mL de mezcla
C, = concentracion inicial, etanol al 96%

V, = volumen necesario, cantidad de etanol para diluir

Ci*Vy

V.
C, 2
140 mL * 70%
Vv, = 569 = 102.0833 mL
0

Por ser alcohol etilico al 96%, tiene un porcentaje de agua de 4% (fraccién de 0.04).
V, =102.0833 mL + (102.0833 * 0.04)mL = 106.166 mL
Vizo = 140 mL — 102.166 = 37.834 mL

Reemplazando en la formula m,,c,4, Y Sabiendoque m = p * V

Vmezcla * Pmezcla = Vetanol * Petanol + VHZO * PH20

140 mL = 0.868i = 106.1632mL * 0.789i + 37.834 mL * 0.9982 4
mL mL mL

121.52g = 83.763g + 37.7659g
121.52g = 121.528¢g
Myezcia = 121.528 g

Para calcular el calor especifico (cp) de una mezcla, se usa la sgte. formula:



p = ¢p « Metanol + cp % Myzo0

mezcla etanol Meoral H20 M0
] 83.763yg ]  37.7659g

= 2428 4186
Pmezcla Kg°C 1215289 & Kg°C 121.528¢
c = 2974.332 /
Pmezcia ' Kg oC
Qsensible = Mypezcla * CPmezcla * (Tsalida - entrada)
J o
Qsensivie = 0.121528 kg * 2974.332 e (85 — 18)°C

Qsensiple = 24218.13 ]
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Se necesita 24218.13 Joules, para calentar la mezcla de 18 °C (temperatura ambiente

de la mezcla) a 85 °C (punto de ebullicion de la mezcla) sin cambio de fase.

Qlatente = Mpezcla * Amezcla

Para calcular el calor latente de vaporizacion (L) de una mezcla, se usa la sgte. formula:

Metanol My20

+ Apzo *

Amezcia = Aetanol
total Mp0

A 854000 J 87639 + 2269146 J 377659
= _ _—
mezcla kg 121.528g kg 121528 g

J
Amezcla = 1293775.45 @

Qlatente = Mpezcla * Amezcla

Qratente = 0.121528 kg * 1293775.45 k]_g

Qiatente = 157229.943 ]

Se necesita 157229.943 Joules, para cambiar de fase al solvente a temperatura

constante (de liquido a vapor).
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chdido - Qsensible + Qlatente

Qcedido = 24218.13 ] + 157229.943 ]
Q(;edido = 181448071

El calor que debe ceder el calentador a la mezcla del solvente para que tenga un

incremento de temperatura hasta su cambio de fase, es de 181448.07 Joules.

4.6.2.2 Balance de calor en el flujo del refrigerante

Se debe calcular el intercambio de calor que existe entre el agua del grifo que pasa por
el condensador en forma de serpentin, y que sera el liquido de refrigeracion para
condensar el vapor de nuestra mezcla de solvente etanol con agua; como no existe
cambio de fase del agua (calor latente), se calculara el calor ganado a la salida del

sistema de extraccion.

L
QHZO = 0019 ;

J
CpHZO = 4186 kg OC
9
pHZO = 09982H

toperacion = 5h

Balance de calor en el refrigerante

annada - Qsensiblez

Qsensible 2 = Mpyz0 * CPy20 * (Tsalida - Tentrada)

La masa de H20 es calculado mediante el caudal por el tiempo de operacion de la

extraccion.

V20 = Quzo * toperacion
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L 3600 s
VHZO = 0019 ; * 5 h

1 hora

VHZO - 342 L
Mp20 = Puzo * Vhzo

Myao = 0.9982% % 342000 mL

mHZO = 34‘13844g

Qsensible 2 = Mpya0 * CPy20 * (Tsalida - Tentrada)

Qsensiple 2 = 341.3844 kg * 4186

J o
e (23 — 18)°C

Qsensiple2 = 7145175.492 ]

El calor ganado del agua de refrigeracion es de 714575.492 Joules, cuando tiene un
tiempo de operacion de 5 horas, incrementando su temperatura inicial de 18 °C

(temperatura del agua de grifo) a 25 °C (temperatura del agua a la salida del sistema).

4.6.2.3 Eficiencia del condensador
El calor cedido deberia ser igual al calor ganado, para que éste pueda condensar la
mezcla de solvente-etanol; haciendo una relacion se obtiene la eficiencia del serpentin

de refrigeracion.

f -1— chdido

annado

181448.07]

§= ( ~ 714575.492 ]) * 100

£ =97.46%

La eficiencia del serpentin de refrigeracion es del 97.46%.
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4.7 Analisis de los resultados
Para un mejor andlisis de los resultados, observaremos la tabla 1V-2, con los
rendimientos obtenidos en cada prueba del disefio de experimentos.

Tabla 1V-2
Cantidades por repeticion de pimentdn
Disefio Rendimiento

lra repeticion  2da repeticion  3ra repeticién
5,100G 36,5704 36,6517 35,9668
5,100 P 37,4202 38,6466 38,0215
570G 39,2270 38,9475 39,3051
5,70 P 40,8789 41,0984 39,9841
3,100G 30,6001 30,9577 30,2054
3,100 P 31,6057 32,4822 33,1215
3,70G 34,8564 34,0367 35,6046
3,70P 36,0162 37,5158 36,8631

Fuente: (Elaboracion propia, 2019)

o
|
4
=
2
(=]
4
w
o

1 P 3

5,100 G 5,100 P 5,70 G
a5, 70 P 3,100 G 3,100 P
3,70G 3,70P

NUMERO DE REPETICIONES
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Podemos observar que el mayor rendimiento es la prueba 4 (t = 5h; Cetanot = 70%);
Granulometria = 0.5 mm) de la segunda repeticion con 41.0984%; y el menor
rendimiento del disefio de experimentos es de la prueba 5 (t = 3h; Cetanol = 96%);
Granulometria = 2 mm) de la tercera repeticion con 30.2054 %.

Se observa que las hipdtesis son correctas, al existir diferencia en el rendimiento por
los tres factores (tiempo, concentracion del solvente, granulometria).

Observacion 1

Se aprecia por la siguiente tabla una tendencia de los rendimientos entre los niveles del

factor “granulometria”.

Influencia de los niveles del tamaiio
de la particula

o
[
2
=
2
(=]
2
w
o

pequefio (0.5mm) 40,87890 41,09840 39,98410
grande (2mm) 39,22700 38,94750 39,30510

REPETICIONES

Donde observamos que los mayores rendimientos, manteniendo como constantes el
tiempo de extraccion y la concentracion del solvente (5h y 70%, respectivamente); son
los del tamafio pequefio de particula (0.5mm), esto es debido a que el area de contacto
entre las particulas con el solvente es mayor, lo que posibilita una mejora en la
extraccion de la oleorresina.

Observacion 2

Se aprecia por la siguiente tabla una tendencia de los rendimientos entre los niveles del

factor “concentracion del solvente”.
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Influencia de los niveles de la
concentracion del solvente

41,50
40,50
39,50
38,50

o
[
2
=
=
(=]
2
w
o

37,50

36,50
| S |
etanol 96% 37,42020 38,02150 38,64660
etanol 70% 40,87890 41,09840 39,98410

REPETICIONES

Donde observamos que los mayores rendimientos, manteniendo como constantes el
tiempo de extraccion y la granulometria (5h y 0.05mm, respectivamente); son los de la
concentracion menor de etanol (70%), con mayor contenido de agua en el solvente,
mayor es la cantidad de producto obtenido; esto se debe a que algunos compuestos de
la ORP tienen afinidad con el agua.

Observacion 3

Se aprecia por la siguiente tabla una tendencia de los rendimientos entre los niveles del

factor “tiempo de extraccion”.

Influencia de los niveles del
tiempo de extraccion

42,00
41,00
40,00
39,00

38,00
37,00
36,00
35,00

RENDIMIENTO

5 horas 40,87890 41,09840 39,98410
3 horas 36,01623 37,51584 36,86314

REPETICIONES
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Donde observamos que los mayores rendimientos, manteniendo como constantes la
concentracion del solvente y la granulometria (70% y 0.05mm, respectivamente), son
los del tiempo mayor (5 horas); sabiendo que se completa un ciclo aprox. cada 15
minutos, por lo cual son 4 ciclos/hora, entonces tenemos que se cumplen 20 ciclos de
extraccion en las 5 horas, lo que mejora el rendimiento, al tener mayor tiempo
extractivo para la oleorresina; el factor tiempo es influyente en la extraccion porque a
mayor tiempo mayor es la cantidad de ORP extraida, siendo un pardmetro a cuidar
debido a que con un tiempo mayor, la extraccion puede arrastrar compuestos

indeseados.

Anélisis ANOVA

Para tener un resultado significativo, se debe tomar en cuenta los factores y sus
interacciones entre si, que tenga un valor menor al 0.05 (lo que significa un nivel de
confiabilidad del 95%).

Pruebas de los efectos inter-sujetos

Variable dependiente: rendimiento

Suma de
Origen cuadrados tipo IlI al Media cuadratica F Sig.
Modelo corregido 240,136% 6 40,023 120,781 ,000
Interseccion 31290,297 1 31290,297 94428,203 ,000
tiempo 144,319 1 144,319 435,527 ,000
conc 73,794 1 73,794 222,697 ,000
granul 17,897 1 17,897 54,008 ,000
tiempo * conc 3,966 1 3,966 11,969 ,003
tiempo * granul , 160 1 , 160 ,484 ,496
conc * granul 4,704E-5 1 4,704E-5 ,000 ,991
Error 5,633 17 , 331
Total 31536,067 24
Total corregida 245,770 23

a. R cuadrado = .977 (R cuadrado corregida = .969)
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Se puede observar, que cumplen el requisito las tres variables, y una interaccion, que

es la de tiempo*concentracion. (0.03<0.05).

En la siguiente imagen, se puede observar el resumen del modelo obtenido.

ANOVAP
Suma de
Modelo cuadrados gl Media cuadratica F Sig.
1 Regresion 239,976 4 59,994 196,745 ,0009
Residual 5,794 19 ,305
Total 245,770 23

a. Variables predictoras: (Constante), tiempoconc, granul, conc, tiempo

b. Variable dependiente: rend

Coeficientes?

Coeficientes no

Coeficientes

Intervalo de confianza

estandarizados tipificados de 95.0% para B
Limite Limite
Modelo B Error tip. |(Beta t Sig. |inferior superior
‘(Constante) 36,108 |[,113 320,334,000 |35,872 36,344
Tiempo 2,452 |,113 , 766 21,755 (,000 {2,216 2,688
Conc -1,754 |,113 -,548 -15,556 {,000 {-1,989 -1,518
Granul -,864 |,113 -,270 -7,661 |,000 [-1,099 -,628
Tiemp*conc |,407 |,113 ,127 3,606 [,002 |,171 ,642

a. Variable dependiente: rendimiento

Interpretando la tabla del ANOVA, se puede observar que la variable més significativa

es el tiempo de extracciébn, y en menor proporcién la de la interaccién

tiempo*concentracion.

Donde obtenemos el modelo:
Rendimiento = 36.108 + 2.452*t — 1.754*c — 0.864*G + 0.407 (t*c)
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Tenemos el rendimiento observado con el rendimiento resultado del modelo, segun el

analisis ANOVA, como podemos ver a continuacion en la grafica 4.1.

Gréfica 4.1
Rendimiento observado vs rendimiento del modelo por anélisis ANOVA

Rend observado vs Rend modelo

10 15 20

rend observ ®— rend modelo

Fuente: (Elaboracién propia, 2019).

En esta grafica se puede observar, el rendimiento observado (obtenido en la practica),
con el rendimiento del modelo (ANOVA).

Resumen

Se obtuvo la ORP de manera satisfactoria, viendo que existen pérdidas en el proceso,
sea de ORP, pimiento o etanol; por lo cual no es un proceso eficiente.

Se aprecia, por el disefio de experimentos que con un tiempo mayor de extraccion con
solvente en soxhlet, mayor es la cantidad de producto obtenido.

Se aprecia, por el disefio de experimentos que con concentracion de etanol con agua en
un 70%, mayor es el rendimiento de extraccion.

Se aprecia, por el disefio de experimentos que con menor tamafio de la particula, la
cantidad de producto obtenido es mayor.

El etanol no se recupera en su totalidad, por esta razon sigue siendo factible utilizar

solventes organicos que sean mas econémicos para le extraccion.
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Segun el balance de energia, podemos ver que los costos de energia eléctrica no son
relevantes; pero se tendria que analizar los costos en un estudio de prefactibilidad, si
se quiere poder extraer oleorresina de pimentdn industrialmente.

La eficiencia del serpentin de refrigeracion es buena, alcanzando un valor de 97.46%;
se podria analizar la eficiencia de un refrigerante sin serpentin, para abaratar costos,
pensando en montar equipos para la extraccion de ORP industrialmente.

El andlisis ANOVA, demuestra que el tiempo es la variable predominante para el

disefio de experimentos, y no asi la Granulometria ni la concentracion del solvente.

4.8 Resultado de las encuestas
Segun la encuesta aplicada a 20 personas, donde cada pregunta es acerca de las
propiedades organolépticas de la oleorresina de pimentdn extraida en el Laboratorio de
Quimica, con un parecido al pimiento del cual es procedente la oleorresina del presente
trabajo; se obtuvieron los siguientes resultados:

1. Resultados para el aroma

Aroma de la oleorresina de
pimenton
5% __0%0%
Muy parecido
M Parecido

M Neutro

B Poco parecido

Nada parecido

Observamos que el 25% de las respuestas de los encuestados, sienten que el aroma de
la ORP es muy parecida al del pimiento; mientras que el 70% de los mismos, sienten

parecido el aroma; y un 5% sienten un aroma neutro.
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2. Resultados para el sabor

Sabor de la oleorresina de
pimenton

5% 0%

10% Muy parecido
/S 25% ® Parecido

M Neutro
60% M Poco parecido

Nada parecido

Observamos que el 25% de las respuestas de los encuestados, sienten que el sabor de
la ORP es muy parecida al del pimiento; mientras que el 60% de los mismos, sienten

parecido el sabor; un 10% sienten un aroma neutro; y un 5%, que es poco parecido.

3. Resultados para el color

Color de la oleorresina de
pimenton

A‘
Rojo oscuro

M Rojo oscuro

M Rojo anaranjado

Observamos que el 80% de las respuestas de los encuestados, observan que el color de
la ORP es de rojo oscuro; mientras que el 10% de los mismos, observan que es de color

rojo; y otro 10% observan que el color es rojo anaranjado.
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4. Resultados para el nivel de pungencia

Nivel de pungencia de la
oleorresina de pimentdn

0% 0%

‘ Muy pungente

M Pungente
m Neutro
W Poco pungente

Nada pungente

Observamos que el 30% de las respuestas de los encuestados, sienten que el nivel de
pungencia de la ORP es muy picosa; mientras que el 55% de los mismos, sienten que
la pungencia es picosa; y un 5% sienten que es neutra.

En la gréafica 4.2, podemos observar el nivel de aceptacion del producto oleorresina de
pimenton.

Gréfica 4.2
Nivel de aceptacion de la oleorresina de pimentdn

NIVEL DE ACEPTACION

90%
88%
86%
84%
82%
80%
78%
76%

Aroma Sabor Color Pungencia
Porcentaje de aceptacion 84% 81% 90% 83%

Fuente: (Elaboracion propia, 2019).
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Se puede ver la aceptacién que tiene la oleorresina de pimentdn en base al parecido que
este conserva del pimiento; para el analisis de los resultados, se observa para cada
pregunta (aroma, sabor, color y pungencia) la aceptacién que ésta tendria ante las
personas encuestadas.
Se elabora una escala para ver la aceptacion (Martinez, 2019):
Para las preguntas 1, 2, 3y 4 es posible dar una respuesta de satisfaccion del 0 al 100%.
e Resultados del 0-25% implican insatisfaccion general.
e Del 26-50%, insatisfaccidn con respecto de ciertas caracteristicas.
e Del 51-80%, una disposicion neutral.
e Y del 81-100%, satisfaccion.
En el publico objetivo, la pregunta referida al “aroma”, tiene un puntaje de 84%.
En la pregunta referida al “sabor”, tiene un puntaje de 81%.
En la pregunta referida al “color”, tiene un puntaje de 90%.
En la pregunta referida al “nivel de pungencia”, tiene un puntaje de 83%.
Por lo tanto, la oleorresina de pimentdn tiene una satisfaccion en general en todas sus
caracteristicas organolépticas; siendo la pregunta del color la méas aceptada, seguida
por el aroma, el nivel de pungencia y el sabor (Martinez, 2019).

4.9 Analisis del producto obtenido
Se obtuvo de manera satisfactoria la oleorresina de Pimentdn, en el Laboratorio de
Quimica (ver anexo I); haciendo pruebas macro al inicio para adecuar el proceso a las

condiciones locales.

4.10 Control de calidad del producto obtenido
Se pueden observar los resultados de los analisis microbioldgicos (ver anexo J) y las
caracteristicas organolépticas de la oleorresina obtenida experimentalmente segin la

encuesta (ver grafica 4.2).

e UFC/mL < 1.0 x 10 para andlisis bacterias aerobias mesofilas.
e UFC/mL < 1.0 x 10! para analisis de coliformes totales.

e UFC/mL < 1.0 x 10* para analisis de coliformes termoresistentes.
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UFC/mL < 1.0 x 10* para analisis de mohos y levaduras.
Color rojo intenso

Olor a pimenton

Sabor dulce

Sabor y olor picante

Densidad apreciable
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V. CONCLUSIONES Y RECOMENDACIONES

5.1 Conclusiones

Se caracterizo la materia prima (pimiento) producido en el Valle Central de
Tarija, en el Laboratorio CEANID (ver anexo 1).

Se obtuvo de manera satisfactoria la ORP a partir de pimiento producido en el
Valle Central de Tarija, Colon-Sud, de la provincia Avilés; realizandose los
analisis microbioldgicos (ver anexo 10) y organolépticos (ver grafica 4.2)
correspondientes.

Se utiliz6 para la extraccion de ORP, el método de extraccién con solvente
organico (etanol); se utilizaron variables en el equipo Soxhlet que son las méas
influyentes segun bibliografia: tiempo de extraccion del solvente,
granulometria de la materia prima (pimiento) y concentracion del solvente
(etanol). Teniendo como resultado en el analisis de varianza ANOVA, que la
variable mas significativa es la del tiempo de extraccién, y en menor proporcién
la de la interaccién tiempo*concentracion, por otra parte, la variable
granulometria, no es considerada significativa segun el analisis ANOVA, en el
rendimiento de la extraccion.

Se realizaron los experimentos con base en el disefio experimental, haciendo
variar tres factores en dos niveles cada uno de ellos, con tres repeticiones para
ver su reproducibilidad.

La prueba con mayor rendimiento es la de concentracion de etanol del 70%,
con un tiempo extractivo de 5 horas con tamafio de particula de 0.5 mm de
abertura de malla de tamiz; esto se debe a que algunos compuestos de la ORP
son afines al agua y mientras sea mayor la superficie de contacto, mayor es el
rendimiento de extraccion.

La densidad obtenida de la ORP a partir de pimiento producido en el Valle
Central de Tarija, es distinta a la de la bibliografia, esto se debe a diversos
factores que pueden influenciar en la obtencion de la misma, como el ambiente,

presion, temperatura, clase de pimiento y forma de cultivo.



5.2 Recomendaciones

En el proceso extractivo del Soxhlet, mejorar el flujo de refrigerante que pasa
por los tubos de extraccion (aumentar la presion), para que tenga una mejor
condensacion el solvente por el contacto del vapor con el condensador en forma
de serpentin, y asi poder evitar pérdidas del solvente organico; y evaluar
métodos para una recirculacion del agua de refrigeracion en las tuberias del
desagtie, cuando se tenga que utilizar los equipos Soxhlet y rotavapor, debido
al alto tiempo de funcionamiento que debe tener la corriente de refrigeracion
para la condensacion del solvente.

Con un estudio de mercado, analizar la factibilidad para la ampliacion de la
investigacion para fines lucrativos con aplicaciones a mayor escala.

Ampliar la investigacion para la separacion de la capsaicina de la oleorresina y
hacer productos terminados con fines terapéuticos y farmacolégicos.

Utilizar otras especies de Capsicum (por ej. Capsicum chinesse, etc.) para
analizar las diferencias y saber cual tiene mayor rendimiento y concentracion

de capsaicina y sus derivados, para obtener productos con mayor calidad.



