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RESUMEN

La quinua (Chenopodium quinoa Willd) es un pseudocereal de origen andino, caracterizada
por su contenido de compuestos bioactivos. En el presente estudio se utilizé las semillas de
quinua de variedad INIAP Tunkahuan para extraer acidos grasos esenciales aplicando diéxido
de carbono supercritico (CO2-SC). Los parametros de temperatura y presion fueron: 40, 50 y
60 °C y de 80, 140 y 200 bares, respectivamente. Los rendimientos de extraccidén estuvieron
comprendidos (%p/p) entre 2.17 + 0.27 % (P: 200 bar; T: 60°C) y 0.36 + 0.16 (P: 80 bar; T:
60°C).

La composicion quimica de la grasa de quinua fue analizada en CG-FID, se obtuvo una mayor
concentracion (P: 200 bar; T: 50°C) de &cidos grasos polinsaturado; enriquecida en acido
linoleico con un contenido de orden del 62.7%, seguido por los acidos grasos monoinsaturado;

oleico 25.2% y palmitico 12.1%.

El rendimiento y la concentracién de acidos grasos encontrados en las semillas de quinua
plantean la posibilidad de impulsar al estudio para aplicacibn en industrias quimica,

farmacéutica, alimentaria y de productos naturales con valor afiadido.

Palabras claves: Extraccion Supercritica, Diéxido de Carbono Supercritico, Chenopodium

quinoa Willd, Acidos Grasos Esenciales y Cromatografia de Gases.



ABSTRACT

Quinoa (Chenopodium quinoa Willd) is a pseudocereal of Andean origin, characterized by its
content of bioactive compounds. In the present study, INIAP Tunkahuan quinoa seeds were
used to extract essential fatty acids by applying supercritical carbon dioxide (CO»-SC). The
temperature and pressure parameters studied were 40, 50 and 60 ° C and 80, 140 and 200
bar, respectively. Extraction yields were included (%p/p) between 2.17 + 0.27 % (P: 200 bar;
T: 60°C) and 0.36 + 0.16 (P: 80 bar; T: 60°C).

The chemical composition of quinoa fat was analyzed in CG-FID, obtaining a higher
concentration (P: 200 bar, T: 50 ° C) of polyunsaturated fatty acids; enriched in linoleic acid
with an order content of 62.7%, followed by monounsaturated fatty acids; oleic 25.2% and
palmitic 12.1%. The yield and concentration of fatty acids found in quinoa seeds raise the
possibility of promoting the study for application in the chemical, pharmaceutical, food and

natural products industries with added value.

Keywords: Supercritical Extraction, Supercritical Carbon Dioxide, Chenopodium quinoa Willd,
Essential Fatty Acids and Gas Chromatography.



INTRODUCCION

La busqueda de alimentos funcionales y nutracéuticos en los paises en vias de desarrollo, es
un desafio para la ciencia y tecnologia que se aplica en industrias quimica, farmacéutica,
alimentaria y de productos naturales. En la dieta alimenticia el consumo de los cereales y
pseudocereales es aprovechado enormemente por contener compuestos bioactivos que no
los puede producir el cuerpo humano. La quinua (Chenopodium quinoa Willd) es un
pseudocereal de origen Andino, en el afio 2013 en la Organizacién de las Naciones Unidas
para la Alimentacion y Agricultura (ONU-FAO) lo declaré6 como el “Afo Internacional de la
Quinua” en reconocimiento a las practicas ancestrales de los pueblos andinos que han sabido
conservar la quinua en su estado natural como alimento para las generaciones presentes y

futuras.

La quinua contiene compuestos bioactivos como, proteinas, vitaminas y un alto contenido de
acidos grasos esenciales, compuestos que se los considera de gran valor en la alimentacion.
El alto contenido de &cidos grasos esenciales de la quinua tiene ventaja en comparacion con
el maiz, arroz y el trigo, contenido de acidos grasos como son: acido linoleico, acido oleico,
palmitico y a-linolénico entre otros constituyentes. La proporcién de acidos grasos al tratarse
de un alimento vegetal, convierten a la quinua en una alternativa mas en el control del aumento

del colesterol sanguineo y la disminucion del riesgo de enfermedades cardiovasculares.

En la actualidad existen diversas tecnologias para la extracciébn de compuestos bioactivos
favorables en la alimentacion. La tecnologia de extraccién con fluidos supercriticos esta
registrada como una tecnologia limpia y adaptable a este tipo de compuestos que permite
conservar las propiedades nutricionales y funcionales intactas. En este proceso supercritico
se utiliza como medio de extraccion el diéxido de carbono (CO,), entre sus ventajas ofrece

extractos de mejor calidad e inocuo donde no deja rastros en el producto extraido.

El presente trabajo consiste en el estudio del método de extraccion supercritica para obtener

compuestos bioactivos presentes en las semillas de quinua.

El trabajo contiene cuatro capitulos, en el primer capitulo es una recopilacion de informacion
y situacion actual donde se describen los fundamentos de la investigacion. El segundo
capitulo, se especifica los objetivos del proyecto; el tercer capitulo, se describe los materiales

y el método para la obtenciéon de grasa de la quinua; asi como la determinacion de la
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composicion quimica y de analisis del mismo. Finalmente, el cuarto capitulo, se exhibe los
resultados y discusiones en cuanto al rendimiento de extraccion y la determinacién de acidos

grasos presentes en las semillas de quinua.

Los objetivos fueron cumplidos, se aplicé la tecnologia supercritica para la recuperacion de
los compuestos bioactivos presentes en las semillas de quinua. Asi mismo, se determiné el
rendimiento de extraccién y la composicién quimica, evaluando el efecto 6ptimo de presion y

temperatura del CO,-SC.

Este trabajo de titulacion se desarroll6 en el Laboratorio de la Seccion departamental de
Ingenieria de Procesos de la Universidad Técnica Particular de Loja, los mismos que se
disponen con los equipos de EFSC y Cromatdgrafo de Gases facilitando su realizacion.



CAPITULO 1.

FUNDAMENTO TEORICO



1.1. Generalidades de la quinua.

La palabra quinua (Chenopodium quinoa Willd) proviene de la lengua quechua que significa
“grano madre” (FAO, 2014), esta asociada a la familia Chenopodiaceae, la diversidad de la
quinua a escala continental crece en muchas latitudes diferentes, ha sido asociada con 5
grandes ecotipos: Tierras Altas (Peru y Bolivia), Valles Inter-Andinos (Colombia, Ecuador y
Peru), Salares (lagos salados; Bolivia, Chile, Argentina), Yungas (Bolivia) y Costa/Tierras Ba-
jas (Chile) (Didier et al., 2014).

La Asamblea General de las Naciones Unidas declaré al 2013 el “Afo Internacional de la
Quinua”, en virtud de la propuesta presentada en Roma a la FAO por el Estado Plurinacional
de Bolivia; de esta manera se reconocio el rol que puede jugar esta planta en la seguridad
alimentaria mundial; la declaracién oficial del “2013 - Afo Internacional de la Quinua” por la
ONU-FAOQ, resalta e insiste sobre el reconocimiento del rol de los pueblos andinos en la crea-
cién y la conservacion de la biodiversidad de la quinua (Chevarria et al., 2014).

1.1.1. Descripcidn botanica.

La planta de quinua (Figura 1) se adapta a diversos climas, el cultivo puede crecer con
humedades relativas entre 40 y 80 % y soportar temperaturas desde -4 °C hasta 38 °C (Alberto
et al., 2014). Su periodo vegetativo varia desde los 90 hasta los 240 dias, se adapta a suelos

acidos de pH 4.5 y alcalinos con pH de 9.0 (Mujica & Jacobsen, 2006).

La planta es erguida, alcanza alturas variables desde 30 a 300 cm dependiendo de los
genotipos, de las condiciones ambientales donde crece y de la fertilidad de los suelos. Las
que crecen en los valles tienen mayor altura que las que crecen por encima de los 4000 msnm
y de zonas frias, en zonas abrigadas y fértiles las plantas alcanzan las mayores alturas, su
coloracién varia con los genotipos y fases fenolégicas. La raiz es vigorosa, profunda, bastante
ramificada y fibrosa; posiblemente le de resistencia a la sequia y buena estabilidad a la planta
y a pesar de que pareciera ser una gran cabellera alcanza en casos de sequia hasta 180 cm
de profundidad (Alberto et al., 2014).



Figura 1. Cultivo de Quinua (Chenopodium quinoa Willd)
Fuente: Semillas de Quinua (Alberto et al., 2014).
Elaboracién: El Autor.

1.1.2. Origeny trascendencia de la quinua.

La quinua es usada por el hombre desde hace méas de 7 000 afios, se origin en la region
andina de Bolivia y Peru, desde alli se trasmite por migraciones y traspaso a otras culturas
antiguas del norte (Venezuela) y los extremos del sur de América del Sur (Argentina y Chile)
es por eso que se conoce con diferentes nombres de acuerdo con las voces de diferentes
culturas (Didier et al., 2014).

Después de la llegada de los espafioles, los europeos no pudieron introducir cereales como
el trigo, el centeno y la avena por un fuerte patrén de diferencia genética en comparacion del
origen de la quinua, esto asegurd la conservacion e intercambio de conocimientos de
materiales de siembra. Mientras que la quinua es un cultivo muy antiguo, ha sido autorizada
para ser sembradas en Europa, América del Norte y Asia con la informacion técnica disponible
con respecto a las propiedades de la composicion quimica y funcional (Vega-Galvez et al.,
2010). Un impacto notable en la difusion y un elevado consumo de la quinua, ha sido valor
gue le han dado los cocineros y la gastronomia regional en toda la region andina, que han
empezado a utilizar este y otros cultivos andinos en la preparacion de diversos platos, asi
como el reconocimiento de potencial alimenticio en la dieta de las personas. En cada uno de
estas diferentes etapas de la investigacion el cultivo de la quinua se ha reconocido por su alta
biodiversidad genética y su potencial de adaptacion a diferentes medios ambientes,
considerandosele como el “grano de oro” en la alimentacion y nutricion a nivel global (Didier
et al., 2014).



1.1.3. Composicién quimica de la quinua.

La quinua posee una alta concentracién de compuestos bioactivos (Tabla 1), consideradas de

valor especialmente por su alto contenido de nutrientes (Alberto et al., 2014).

Tabla 1. Contenido de macronutrientes de la semilla de quinua por cada 100 g.

Componente Contenido
Energia (Kcal) 399
Proteina (g) 16.5
Grasa (g) 6.3
Total, carbohidratos (g) 69.0
Fibra (g) 13.6 - 16.0
Agua (9) 8.2-13.1
Calcio (mg) 148.7
Hierro (mg) 13.2
Magnesio (mg) 249.6
Fosforo (mg) 383.7
Potasio (mg) 926.7
Zinc (mg) 4.4
Tiamina (mg) 0.2-0.4
Riboflavina (mg) 0.2-0.3
Acido Félico (mg) 0.0781
Niacina (mg) 0.5-0.7

Fuente: Chemical Composition and Nutritional Evaluation of Quinoa (Koziol, 1992).
Elaboracién: El Autor.

1.1.4. Acidos grasos esenciales de la quinua.

En la Tabla 2, se indica los principales componentes de acidos grasos de la quinua, los datos
confirman el alto grado de insaturacién en la grasa de quinua, tal como la literatura (Alvarez-
Jubete et al. (2009); Alvarez-Jubete et al. (2010); Koziot, 1992). En comparacion con la
composicion de acidos grasos del arroz, la quinua contiene 20 veces mas &cidos grasos
insaturados, especialmente el 4cido linoleico (C18: 2) (Nowak et al., 2015).

Tabla 2. Acidos grasos seleccionados de quinua cruda (g / 100 g de porcion comestible).

Acido Acido Acido Acido Acido Acido
miristico palmitico estedrico oleico linoleico linolénico
(C14:0) (C16:0) (C18:0) (18:1) (C18:2)  (C18:3)
Quinua 0.015 0.008 0.046 1.604 4.256 0.509

Fuente: Assessment of the Nutritional Composition of Quinoa (Nowak et al., 2015).
Elaboracion: El Autor.



1.1.5. Produccién de quinua en el mundo.

Perd se mantiene como el principal productor mundial de quinua con 79 mil 269 toneladas en
2016, cantidad que represent6 el 53.3% del volumen total a nivel global y que se mantiene en

el presente afio.

En materia de rendimientos, la zona productora de Arequipa lideré el ranking con 3.4
toneladas por hectarea. Le siguieron Tacha, Lambayeque, Lima con 2 toneladas/hectarea y
Junin (1.9 toneladas/hectarea). El rendimiento promedio nacional fue 1.2 toneladas por
hectarea. Por otro lado, en los primeros diez meses del 2017, se produjeron 79.2 miles de
toneladas, volumen superior en 2% respecto al mismo periodo del afio pasado (77.4 miles de
toneladas). Este resultado fue consecuencia de una mayor participaciéon de las zonas
productoras de Puno.

Peru obtuvo el primer lugar como exportador de este grano, alcanzando ventas al exterior por
aproximadamente 196 millones de ddlares, posicionandose en los mercados de Estados
Unidos y Canada, que destacan como los mayores consumidores de quinua. Conforme a las
estadisticas de la Organizacién de las Naciones Unidas para la Agricultura y la Alimentacion
(FAO), Bolivia y Ecuador contribuyeron con el 44% y 2.7% de la produccion mundial,

ubicandose en el segundo y tercer lugar respectivamente (Garcia, 2016).

1.1.6. Produccion de quinua en el Ecuador.

En el afio 2017, Ecuador proyecta producir quinua en 16 mil hectareas, ubicadas en las
provincias de Carchi, Chimborazo, Imbabura y Pichincha, afirmé el viceministro de Desarrollo

Rural del Ministerio de Agricultura, Ganaderia, Acuacultura y Pesca (MAGAP), Jamil Ramén.

De acuerdo a las estadisticas del MAGAP, el pais siembra alrededor de 2 mil hectareas de
quinua al afio, con una produccion total de 1.400 toneladas métricas, que se acerca a un

promedio de 0.70 toneladas métricas por hectarea (entre 10 y 15 quintales por hectarea).

Segun el director del MAGAP de Carchi, el valor de produccion promedio de un quintal de
quinua en el Ecuador, es de aproximadamente $ 50 dolares. Actualmente el precio de venta

del quintal ronda los $ 160. Se ha logrado comercializar la semilla hasta en $ 200 en el



mercado internacional. Pero todo depende la humedad (10% a 12%) y las impurezas

(aceptable 1%).

1.2. Métodos de extraccion de compuestos bioactivos.

Existen diversas techologias para el empleo de extraccibn de compuestos bioactivos
favorables para la dieta alimenticia también aplicadas en la industria farmacéutica y de uso
industrial. El proceso de extraccion se constituye en fendbmenos quimicos (comportamiento e
interaccion molecular del disolvente con los compuestos del vegetal) y fisicos (difusion de
compuestos de la pared del vegetal) (Vinatoru, 2001). La Tabla 3, se detalla diferentes

tecnologias de métodos de extraccion que se aplican en la Ingenieria.

Tabla 3. Métodos de extraccion.

Método

Detalle

Fuente

Método de extraccion
con disolventes

Método de extraccion
por soxhlet

Método de extraccion
por destilacién

Tecnologia de
extraccion por
ultrasonido

Tecnologia por
fluidos supercriticos

Método de extraccion con disolventes volatiles,
mezclando la muestra seca y molida con disolventes
organicos permitiendo el intercambio iénico.

Proceso fisico quimico que consiste en la
recirculacion del vapor condensado, el vapor pasa
por un sifon a través de la fuente del disolvente que
se encuentra en evaporaciéon continta arrastrando
los compuestos presentes en la matriz vegetal.

Este método separa aceites esenciales de tejidos
vegetales, sometiendo a una corriente de vapor en
la cual los compuestos son arrastrados por vapor, se
requiere varios periodos de tiempo y en algunos
casos se obtiene bajos rendimientos.

Se fundamenta en el fenémeno de cavitacion,
consiste en formacién, crecimiento y colapso de
burbujas de vapor o gas debido al efecto del campo
ultrasonoro dentro del liquido.

Técnica que estudia las propiedades solvatantes de
un fluido por encima de su punto critico. Se trata de
un proceso flexible debido a la posibilidad de
modulacién continua del disolvente, el didxido de
carbono (CO3) es el mas popular, ya que es seguro,
de facil acceso y tiene un bajo costo.

Martinez (2003)

Caldas (2012)

Da Porto et al.
(2009)

Azuola and
Vargas Aguilar
(2007)

Reverchon and
De Marco (2006)

Elaboracion: El Autor.
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1.3. Extraccién con fluidos supercriticos.

La extraccién con fluidos supercriticos (EFSC) se orienta principalmente en obtener
compuestos libres de solventes contaminantes a partir de matrices naturales. Para el éxito de
las extracciones se deben tener en cuenta pardmetros como, la solubilidad y ubicacion del
compuesto de interés en la matriz vegetal. El uso de la extraccién con fluidos supercriticos
proporciona tiempos de extraccion mas breves y una eficiencia de extraccion mejorada por
una mejor penetracibn en la matriz vegetal. Es importante, el conocimiento de la
termodindmica y cinética del proceso, pues estas intervienen de manera directa en la

solubilidad y transferencia de masa (Reverchon & De Marco, 2006).

Con el interés de obtener compuestos naturales libres de contaminantes por parte de
Industrias quimica, farmacéutica, alimentaria, se ha favorecido a la extraccion supercritica
como uno de los métodos mas innovadores para obtener compuestos naturales. Se conoce
que entre los solventes supercriticos el mas utilizado es el diéxido de carbono (COy), su
temperatura y presion critica no son extremas (31.3°C; 72.9 atm), es fécil de encontrar y de
manejo seguro (Herrero et al., 2006).

1.3.1. Fluido Supercritico.

Se considera un fluido supercritico (FSC) cuando el valor de la temperatura y presion estan
por encima del punto critico (PC). Los valores de presion y temperatura después del PC estan
representados como temperatura critica (Tc) y presion critica (Pc); la temperatura critica se
define como la temperatura méas alta a la que un gas se puede convertir en liquido por un
aumento en la presion y la presion critica es la mas alta presion a la que se puede convertir

un liquido a un gas por un aumento en la temperatura (Martinez, 2008).

En la Figura 2, se muestra un diagrama de fases en donde se puede observar las curvas de
fusién, sublimacién y vaporizacion de una sustancia a cualquier valor de presiéon vy
temperatura. La curva de vaporizacion desaparece en un punto del diagrama denominado
punto critico cuando se encuentran a presién y temperaturas “criticas” (Pc y Tc,
respectivamente). Al punto critico se lo define como aquel por encima del cual no se produce
licuefaccion al presurizar, ni gasificacion al calentar; es asi que en esta zona del diagrama no
se la considera a la sustancia ni como liquido ni como gas, y se dice que se encuentra en

estado supercritico (Luque, 1993).
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Figura 2. Diagrama de fase solido/liquido/gas/fluido supercritico.
Fuente: Extraccion con fluidos supercriticos en el proceso analitico (Luque, 1993).
Elaboracion: El Autor.

Un FSC también debe ser inerte en términos de la materia prima procesada para evitar la
reaccién durante el proceso de extraccion (Martinez, 2008). Los fluidos de bajo nivel de
ebullicion deben ser preferidos como disolventes supercriticos para la facilidad de eliminacién
después del procesamiento. El disolvente ideal también debe ser barato, no inflamable, no
explosivo, no corrosivo, no toxico, y facilmente disponible en alta pureza (Cavalcanti et al.,
2012). En Tabla 4, indica las propiedades fisicas de algunos disolventes en condiciones

supercriticas.

Tabla 4. Propiedades fisicas de disolventes supercriticos.
Propiedades criticas

Fluido Punto de ebullicién Presion Temperatura  Densidad
normal (°C) (MPa) (°Q) (g /cm?3)
Dioxido de Carbono -78.5 7.38 31.1 0.468
Etanol 88.0 4.88 32.2 0.203
Etileno -103.7 5.04 9.3 0.200
Propano -44.5 4.25 96.7 0.220
Propileo -47.7 4.62 91.9 0.230
Benceno 80.1 4.89 289.0 0.302
Tolueno 110.0 411 318.6 0.290
Clorotrifluorometano -814 3.92 28.9 0.580
Triclorofluorometano 23.7 4.41 196.6 0.554
Oxido nitroso -89.0 7.10 36.5 0.457
Amoniaco -334 11.28 132.5 0.240
Agua 100.0 22.531 374.2 0.272

Fuente: Fundamentals of Supercritical Fluid Extraction. Comprehensive Sampling and Sample Preparation
(Cavalcanti et al., 2012).
Elaboracioén: El Autor.
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1.3.2. Dio6xido carbono como solvente supercritico.

El empleo de dioxido de carbono (CO.) para realizar extracciones esta registrado como una
tecnologia limpia que permite conservar las propiedades nutricionales y funcionales intactas.
El CO; se somete a condiciones de temperatura y presion por encima de su punto critico (Tc=
31.08°C y Pc = 73.8 bar). A estas condiciones se logra obtener un fluido considerado diéxido
de carbono supercritico (CO2-SC) con elevado coeficiente difusividad, una viscosidad mas
baja que los liquidos y consiguiendo una mejor penetracion en las matrices sélidas
aumentando la disolucién de componentes quimicos durante los procesos de extraccion. El
CO; como fluido supercritico es el mas estudiado a excepcion de su polaridad que en principio
limita su poder como solvente para extraer sustancias polares (Morillo et al., 2010).

1.3.3. Proceso de extraccién supercritica.

El proceso de extraccion, al igual que las extracciones con disolventes liquidos, puede
producirse en forma estatica o de forma continua. En la extraccién estatica, la celda de
extraccion es presurizada con el fluido en estado supercritico conservando cerrada la valvula
de salida del extractor. Una vez concluida la extraccion, la misma valvula es abierta,
permitiendo el paso de los fluidos con los compuestos extraidos al sistema de coleccion. En
la extraccion dindmica, el fluido en estado supercritico se deja fluir de manera continua a
través de la celda de extraccion, conservando las valvulas de entrada y salida abiertas del

extractor durante todo el tiempo de extraccion.

En la Figura 3, se muestra un esquema del proceso tipico de extraccién de FSC que consiste
en: extractor (4), separadores (6), intercambiadores de calor (3), bombas (2), valvulas (5) y
condensadores (7). En la implantaciébn de este proceso los materiales de construccion y
accesorios deben soportar las condiciones de presion y temperatura a la que estén sometidos

dependiendo del proceso.

El proceso inicia con la impulsion del disolvente (CO2) mediante una bomba de alta presion
(2) hacia el extractor (4), donde se encuentra la muestra. La camara de extraccion debe estar
termostatizada (3) para controlar que se encuentre en las condiciones de temperatura
necesarias, asi mismo, la presion debe controlarse con una valvula de control (5). Cuando el
CO:; llega al extractor (4) los componentes de la muestra son disueltos y arrastrados hasta un
separador (6) en donde precipitan debido a la disminucion del poder solvente del CO, al

reducir la presion (Meneses et al., 2013).
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Figura 3. Esquema tipico de extraccion con fluidos supercriticos.
Fuente: Supercritical antisolvent extraction of bioactive compounds from mango by products

(Meneses et al.,2013).
Elaboracion: El Autor.

1.3.4. Ejemplos de extraccion supercritica de compuestos.

En la Tabla 5, se presentan algunos compuestos obtenidos mediante la extraccidén supercritica

que tienen gran importancia en alto valor afladido principalmente nutracéuticos y productos

farmacéuticos.

Tabla 5. Compuestos bioactivos extraidos de algunas especies mediante EFSC.
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Materia prima  Nombre Cientifico Compuesto Fuente

Pecah Kaca Strobilanthes crispus Compuestos flavonoides; eran  Liza et al.
(hojas) (+) - catequina, (-) - (2010)
epicatequina, rutina, miricetina,
luteolina, apigenina,
naringenina y kaempferol.

Menta y Mentha pulegium y Pulegona y la Mentona, Palavra et al.
Ajedrea Satureja montana L Carvacrol y Timol. (2011)
(hojas y tallos)

Romero (hojas  Rosmarinus Alcanfor (13,4 %) y 1,8-Cineol  Rodriguez et al.

y tallos) officinalis (10,1%), Aceite esencial (2012)
(terpenos)

Subproductos Psidium guajava L. Antioxidantes Lipofilicos. Jiménez (2015)

de guayaba

Guanabana Annona muricata Acidos Grasos: oleico, Dorado et al.

(semilla) palmitico y linoleico) y (2016)

Esteroles.

Chirimoya Annona cherimola Fenoles totales y actividad Fierro (2016)

(cascara) antioxidante.

Achiote Bixa Orellana L. Tocotrienoles. Araque (2017)

(semilla)

Elaboracion: El Autor.

1.4. Cromatografia de Gases.

La Cromatografia de gases es una técnica de separacion de compuestos organicos e
inorganicos térmicamente estables y volatiles. La técnica de separacion que tiene como
objetivo separar las mezclas de muestras complejas en fase gaseosa; en la cual una fase se
mantiene fija y la otra se mueve a través de ella. La fase mdvil esta constituida por una mezcla
gue contiene el compuesto deseado en el solvente que es generalmente un gas inerte como
el helio, nitrdgeno o hidrogeno a través de una fase estacionaria que se encuentra fijada en
una columna. La fase estacionaria retrasa el paso de los componentes de la muestra, de forma
gue los componentes la atraviesan a diferentes velocidades y se separan en el tiempo. Cada
uno de los componentes de la mezcla presenta un tiempo caracteristico de paso por el

sistema, denominado tiempo de retencion (Gutiérrez & Droguet, 2002).
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En la Figura 4, se muestra un diagrama esquematico de un Cromatégrafo de Gases. La
muestra de un liquido volatil o de un gas se inyecta a través de un septo (diafragma de
silicona), en un inyector caliente, en cuyo interior se evapora rapidamente. El vapor es
arrastrado a través de la columna por el gas portador, que puede ser Helio (He), Nitrégeno
(N2) o Hidrogeno (Hz) y los analitos después de separados llegan al detector, cuya respuesta
aparece en la pantalla de un ordenador. La columna debe estar lo suficientemente caliente
para que los analitos alcancen una presion de vapor adecuada y eluyan en un tiempo
razonable. El detector se mantiene a una temperatura mas elevada que la columna de forma

gue los analitos se encuentren en forma gaseosa (Harris, 2012).

Ordenador o

- reglstrader
Septo de
sicor de
silicona - _|
Entrada del .
inyector  .

Horno del Detector

Horno del

inyector
detector

Columna

Horno de columna

Figura 4. Diagrama esquematico de un cromatégrafo de gases.
Fuente: Analisis quimico cuantitativo (Harris, 2012).
Elaboracién: El Autor.

Entre los detectores mas utilizados en cromatografia de gases esta el detector ionizacion de
llamas (FID) que, por su alta versatilidad, hace posible la deteccién de un elevado tipo de
compuestos. Este tipo de detector es de respuesta universal, ya que es selectivo hacia los
compuestos que presentan enlaces C-H, por lo que son muy pocos los compuestos que no
dan sefial en él. En el detector (Figura 5), la muestra que sale de la columna se mezcla con
una corriente de gas y luego llega a una llama de aire e hidrogeno, donde se quemay produce
iones que son conducidos a un colector de iones, gracias a un campo magnético de entre 200
y 300V, la corriente colectada es amplificada por un circuito de alta impedancia. Este tipo de
detectores se operan a mas de 250°C para evitar la condensacion de agua y de muestras
volatiles (Olguin et al., 2004).
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Figura 5. Esquema del detector de ionizacién de llama (FID).
Fuente: Métodos en biotecnologia (Olguin et al., 2004).
Elaboracion: El Autor.
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CAPITULO 2.

OBJETIVOS DEL PROYECTO



2.1. Objetivo general.

Obtener extractos que contienen acidos grasos esenciales a partir de la quinua (Chenopodium
quinoa Willd) empleando Tecnologia de Extraccion Supercritica.

2.2. Objetivos especificos.

e Extraer la grasa de quinua empleado CO; Supercritico (CO.-SC) y determinar su ren-
dimiento.
e Determinar la composicion quimica de la grasa de quinua mediante Cromatografia de

Gases acoplado a un detector FID.
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CAPITULO 3.

MATERIALES Y METODOS



3.1. Materia prima.

En el presente estudio, se utilizé la semilla de quinua de la variedad INIAP Tunkahuan, fue
adquirida en el centro comercial Supermaxi de la ciudad de Loja de la marca Ina Quinua
(Figura 6).

Figura 6. Semillas de Quinua (Ina Quinua)
Fuente: Centro comercial Supermaxi de la ciudad de Loja.
Elaboracion: El Autor.

3.2. Reactivos.

Extraccion supercritica: Se utilizé CO, grado alimenticio 99.9% de pureza suministrado por

Indura y Etilenglicol suministrado por Laquin S.A.
Determinacion de &cidos grasos: Estandar analitico para el analisis de ésteres metilicos
F.A.M.E. mix, C4 — C24 Cod. 18919-1AMP (Sigma - Aldrich). Gas helio 5.0 % y Gas hidrégeno

5.0 % suministrados por Indura. Los disolventes utilizados fueron de grado HPLC: Hexano,

Metanol e Hidréxido de potasio, todos provenientes de Sigma - Aldrich Chemistry.

3.3. Métodos.

A continuacion, se presenta el método que incluye el tratamiento de la materia prima, se

describe el procedimiento experimental de la extraccion supercritica de la grasa de quinua, la
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determinacion de la composicion quimica de la grasa de quinua y finalmente se describe el

analisis estadistico.

3.3.1. Tratamiento de la materia prima.

Previo a la extraccion de grasa, las semillas de quinua se trituraron en un molino de discos
ultracentrifuga (Retsch), luego se pasaron por una serie de tamices (10-45, A.S.T.M.) por 5

minutos.

La quinua molida se almacen6 a temperatura ambiente hasta su posterior uso. En el Anexo 1
literal A, presenta un diagrama esquematico del tratamiento de la materia prima del

procedimiento mencionado.

3.3.2. Extraccion supercritica de la grasa de quinua.

Para la obtencién de la grasa de quinua, se utilizé el equipo de fluidos supercriticos aplicando
la técnica de extraccién CO.-SC. Se trabajo a presiones de extraccion de 80,140 y 200 bares
y temperaturas de 40, 50 y 60 °C asegurando la condicién supercritica del CO2que es de 73.8
bar y 31.1 °C (Morillo et al., 2010), la temperatura méaxima fue de 60 °C para para evitar la
degradacion térmica de compuestos bioactivos de la quinua causada por altas temperaturas
(Cervilla et al., 2014; Brady et al.,2007). El tiempo de extraccion fue de 2 horas manteniendo
constante el flujo de 20000 mL CO2/min (medidos a condiciones ambientales).

En la Figura 7, se muestra el diagrama del equipo de EFSC. Primeramente, se pesaron 40
gramos de muestra que se alimentaron en el extractor (4), ocupando un volumen
correspondiente a la mitad del extractor; la muestra se mezcl6 con perlas de cristal para evitar
la formacién de grumos y distribuir uniformemente la presién y el flujo de CO,, con esto se
logré buen contacto entre el CO; y las particulas de la muestra de quinua durante el proceso

de extraccion.

Se conectd correctamente las tuberias y controladores de temperaturas, se establecio la
temperatura a trabajar en la estufa y se verificé que la temperatura establecida coincida con
controlador (T1). Manteniendo cerrada la valvula (V3), Se abri6 la primera vélvula (V1) de la
parte superior del cilindro de CO; (1) para la circulacién del gas por la tuberia hasta el extractor
(4), seguidamente se predio la bomba (3); mediante este sistema de bombeo la presién del

flujo CO, va aumentando en el extractor.
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Se procedié abrir la valvula (V3) de forma controlada supervisando en el manémetro (P3) que
se mantenga constante. El flujo de CO,-SC se regul6 con la valvula dosificadora de la bomba
(V2) y se supervisé en el medidor de flujo (6). Cuando las condiciones de temperatura, presion
y flujo se estabilizaron se comenzé a contabilizar el tiempo de extraccién. Los compuestos
solubles en CO,-SC continuamente fueron arrastrados a través de la tuberia, pasando por la
valvula (V3), en donde ocurrié una caida de presién que provoca la expansién del CO,, esta
corriente de CO2 y compuestos extraidos se condujo al separador (5) que operd y reguld con
la valvula (V5) a presion entre 30-40 bar, aqui el CO; se expande a fase de gas y los
compuestos dejan de ser solubles.

En el separador se recogieron periddicamente los extractos en tubos centrifuga abriendo la
valvula (V4), mientras que el CO; gaseoso pasoO por el medidor de flujo (6) y se fue a la

atmosfera.

Para finalizar se pagé bomba (3), se cerrd valvula (V1) de paso del CO, del tanque (1),

despresurizamos (a las mismas condiciones de flujo y temperatura) y desmontamos el equipo.

El rendimiento de extraccion se determiné mediante la Ecuacién 1, con el peso acumulado de
cada extraccion dividido para el peso de la muestra alimentada en el extractor por cien y cada
una de las muestras se almacenaron a -20 °C. En el Anexo 1 literal B, muestra el proceso de

extraccién supercritica mencionado.

( 0oy,
PN i
l_’ - Separad "V[E
e aaor . |
E ~ edidor

va de flujo

(2)

Enfriador

Estufa

Figura 7. Diagrama del equipo de extraccién de fluidos supercriticos. T, Indicador de temperatura
P, Manémetros; V, Valvulas.

Fuente: Laboratorio de Alimentos de la UTPL.

Elaboracion: El Autor.
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peso del extracto obtenido (gr)

Rendiminto de extraccion (%) = x 100 (Ecuacién 1)

peso de muestra inicial alimentada(gr)

3.3.3. Determinacién de la composicion quimica de la grasa de quinua.

3.3.3.1. Preparacion del estandar.

La identificacién y cuantificacion de los acidos grasos del aceite de quinua se realiz6 por el
método de un estandar interno. La composicion se establece por la normalizacion de areas,
técnica mas empleada y de mayor precision, se refiere a utilizar la altura de pico o el area
comparandolo con la del patrén inyectado bajo las mismas condiciones cromatogréaficas. La
comparacion de los resultados obtenidos permitira establecer la naturaleza lipidica del aceite
(Sotomayor, 2016).

Se utiliz6 la mezcla estandar de 37 acidos grasos en forma de ésteres metilicos. El estandar
esta disponible en ampollas de 100 mg de mezcla neta (2% - 4% de concentracion relativa).

Todo el estandar fue diluido en 10 ml de n-Hexano antes de usar. Una vez preparada, fue

conservando una temperatura de -20 °C o inferior para su almacenamiento.

Del estandar inicial se tomaron alicuotas de 10 pl, 50 pl, 125 pl, 250 p y 500 pl, aforadas a
1000 pl con n-Hexano para posteriormente inyectar al cromatégrafo de gases. En el Anexo 1

literal C, muestra un diagrama esquematico de la preparacion del estandar.

3.3.3.2. Tratamiento de extractos.

Los extractos obtenidos mediante EFSC previo a su andlisis cromatografico, se sometieron a
una esterificacion para trasformar los acidos grasos en esteres metilicos (FAME) mediante el
método AOAC 920.118 (Horwitz, 2000).

Se pesaron 0.1 g de grasa extraida en un tubo de centrifuga, seguidamente se afiadieron 2
mL de n-Hexano y agitando hasta disolver la grasa; posteriormente se colocaron 0.2 mL de
solucién metandlica de KOH 2N (disolver 11.2 g de hidroxido potasico en 1000 mL de metanol)
y se agité en vortex por 30 segundos. Se Centrifugd por 10 minutos a 2 000 rpm hasta observar
la separacion de fases, después la muestra fue diluida y agitada para homogenizar la dilucion

e inyectar al Cromatégrafo de Gases.
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Luego de la esterificacibn se colocd la muestra en viales ambar con su respectiva
identificacion y se inyectd en el cromatégrafo. Tomando en cuenta que mientras se inyecta
una muestra las deméas deben mantenerse en congelacién hasta que termine la inyeccién
anterior, homogenizamos e inyectamos la siguiente. En el Anexo 1 literal C, muestra un

diagrama esquemaético de la preparacion de la muestra mencionado.

3.3.3.3. Analisis cromatogréfico.

La composicion quimica de la grasa de quinua se determind por cromatografia de gases
acoplado a un detector de ionizacién de llamas (FID). La medicion se realiz6 en un
cromatégrafo de gases Agilent 6890N (Figura 8), constituido con un sistema de datos “MSD-
Chesmation D.01.00SP1”, el cual cuenta con un inyector automatico split/splitless serie 7683

(Agilent Technologies, Inc. 2006).

Figura 8. Cromatdgrafo de gases Agilent 6890N.
Fuente: Laboratorio de Quimica Analitica de la UTPL
Elaboracion: El Autor

Las condiciones bajo las cuales se inyecto cada muestra en el cromatégrafo de gases se

muestran en la Figura 9.
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HORNO
Temperatura inicial: 50°C.
Temperatura final: 230 °C
Tiempo inicial: 3 minutos.

Rampa de temperatura: 4°C/min.

DETECTOR COLUMNA
Detector de ionizacién de llama (FID). CG Columna capilar: DB23 (60m x 0.25 mm)
Temperatura del detector: 280°C. Diametro interno: 0.25 um
Gas portador: Helio. Flujo: 2 ml/min.
INYECTOR

Temperatura del inyector: 250°C.
Radio de particién: 50:1

Figura 9. Condiciones de operacion para Cromatografia de Gases.
Fuente: La experimentacion.
Elaboracion: El Autor.

3.3.4. Anaélisis estadistico.

La experimentacion de EFSC se realizé siguiendo un disefio factorial 32 con una repeticion y

de manera aleatoria (Tabla 6). Se evalué el efecto de temperatura y presién del CO,-SC sobre

rendimiento. La influencia de cada parametro se evalué mediante el analisis de varianza

(ANOVA) con un nivel de significancia de 95%, adicionalmente se realizé un analisis de

diferencia minima significativa (LSD) para identificar el mejor tratamiento. El andlisis se realizd

en el software estadistico Stargraphics Centurion v.16®.

Tabla 6. Parametros de estudio para pruebas de extraccién supercritica.
Disefio factorial 32

Experimento (N°) Presién (bar) Temperatura (°C)
1 80 40
2 80 50
3 80 60
4 140 40
5 140 50
6 140 60
7 200 40
8 200 50
9 200 60

Fuente: La experimentacion.
Elaboracion: El Autor
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CAPITULO 4.

RESULTADOS Y DISCUSION



4.1. Obtencidn del tratamiento de la materia prima.

Después el proceso de triturado de la semilla, el tamafio de particula obtenido de la semilla
estuvo entre 250 y 500 um. La razén por la que el material debe ser molido o triturado es
facilitar la extraccion, ya que permite obtener mayor area de contacto entre el material y el
solvente. Entre mas finas sean las particulas, menor la distancia que debe recorrer el aceite

y solvente en la semilla (Suarez & Toro, 2012).
4.2. Obtencion de grasa de quinua mediante extraccién supercritica.
En la Figura 10, se muestra uno de los extractos obtenidos mediante extraccion supercritica,

estas presentaron coloracion amarillenta, olor caracteristico a cereal, su consistencia fue

grasoso, Viscoso y espeso.

Figura 10. Muestra de extracto de la quinua obtenido por CO2-SC
(P: 200 bar; T: 60 °C).

Fuente: La experimentacion.

Elaboracion: El Autor.

En la Tabla 7, se muestra el peso y rendimiento promedio obtenidos en el proceso EFSC de
grasa en cada una de las condiciones de presion y temperatura. El mayor rendimiento (% p/p)
fue de 2.17+x0.27% (P: 200 bar; T: 60°C), siendo estas las mejores condiciones
experimentales, de tal manera que, al aumentar las condiciones de presién y temperatura en

el mismo tiempo de extraccion, se obtiene un mayor rendimiento de grasa.

Este rendimiento fue superior al reportado por Grazyna (2014), a diferencia del tiempo (1 hora)
quien obtuvo un rendimiento de aceite (%p/p) 1.07 (240 bar; T: 110°C), en la extraccion

supercritica de tocoferoles enriquecidos en aceite de la semilla de quinua.
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Analizando el rendimiento obtenido de aceite mediante la técnica de extraccion Soxhlet
aplicada por Grazyna (2014), obtuvo un rendimiento de (%p/p) 7.21+0.4% utilizando n- hexano
por 16 horas a 60 °C. Con el mismo método de extraccion Rubio (2005), obtuvo un rendimiento
de 6.5+0.2%. Estos rendimientos son superiores al obtenido mediante la ESFC (2.17+0.27%)
aunque esta técnica de extraccion Soxhlet aparentemente parece ser favorable al rendimiento
de extraccion de grasa, pero la posibilidad de observar pequefia cantidad de solvente en la
grasa, puede limitar su aplicabilidad y consumo. ademds, requieren un largo tiempo de

extraccion.

Tabla 7. Resultados de extraccién de grasa de semillas de quinua obtenido por CO2-SC.

Peso Rendimiento
Presion (bar) Temperatura (°C) promedio (%p/p) £ Desviacién estandar
(9)
80 40 0.19 0.49+0.11
80 60 0.14 0.36 £ 0.16
80 50 0.15 0.36 £ 0.08
140 40 0.46 1.16 £ 0.20
140 50 0.27 0.69 +0.32
140 60 0.24 0.59 £ 0.06
200 40 0.21 0.59+0.13
200 50 0.60 1.49 £ 0.52
200 60 0.87 2.17 £ 0.27

Fuente: La experimentacion.
Elaboracion: El Autor

4.2.1. Analisis estadistico para el rendimiento de la grasa de quinua.

En el analisis de varianza (Anexo 3) del rendimiento del extracto de grasa, se observa que los
factores de Presion (A) y la interaccion de Presién-Temperatura (AB) tienen un efecto
estadisticamente significativo (p<0.05), indicando un nivel de confianza del 95% sobre el
rendimiento en la extraccion de la grasa de quinua utilizando CO,-SC. Al igual, el diagrama
de Pareto (Figura 11) proporciona la variabilidad del rendimiento de grasa de semillas de

quinua de acuerdo al nivel de los factores.
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Figura 11. Diagrama de pareto estandarizado para el rendimiento de la grasa de quinua,
AB: Interaccion entre Presion y Temperatura.

Fuente: La experimentacion.

Elaboracion: El Autor.

En el diagrama de efectos principales (Figura 12) ilustra que la presion tiene mayor influencia
gue la temperatura en el rendimiento de grasa. La pendiente muestra un efecto positivo de la
presién sobre el rendimiento. Existen comportamientos similares de efectos principales que
han sido reportado en la EFSC de aceite de semillas de granada (Liu et al., 2012), de semillas
de maracuya (Cardoso de oliveira et al., 2013), almendra de mango (Jahurul et al., 2014),
aceite de café (Hurtado et al., 2016), semillas de guayaba (Cerén et al., 2016) y semillas de

guanabana (Dorado et al., 2016).
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80.0 200.0 40.0 60.0
PRESION TEMPERATURA

Figura 12. Diagrama de efectos principales para el rendimiento de la grasa de quinua.
Fuente: La experimentacion.
Elaboracion: El Autor.

La Figura 13, indica una interaccion entre la presion y la temperatura en la extraccion, el
rendimiento del extracto de grasa es mayor a 200 bares cuando se trabaja a 60°C. Por otro
lado, cuando la presién es de 80 bares, el rendimiento aumenta muy poco cuando se mantiene

la temperatura a 40°C.

30



Se puede comprobar que al trabajar a presiones bajas (80 bar), al aumentar la temperatura
de 40 a 60 °C, se observa una disminucién en el rendimiento. Esto se debe a la relacion
inversa gque existe entre la temperatura y la densidad, por lo cual, a una mayor temperatura
de extraccion, se experimenta una disminucion de la densidad del CO,-SC y en consecuencia
en el rendimiento. Sin embargo, al operar a un nivel de presibn mas alto (200 bar), el
rendimiento aumenta, al incrementar los niveles de la temperatura, a pesar de la reduccion en

la densidad del CO,-SC (Cerén, 2016).
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08 TEMPERATURA=40.0

RENDIMIENTO
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TEMPERATURA=40.0

0.4 —
TEMPERATURA=E0.0

80.0 200.0
PRESION

Figura 13. Diagrama de interaccion para el rendimiento de la grasa quinua.
Fuente: La experimentacion
Elaboracion: El Autor.

4.3. Analisis de acidos grasos de la grasa de quinua por CG-FID.

La corrida cromatogréfica del estAdndar con 37 picos y sus tiempos de retencion se observa

en la Figura 14. En el Anexo 2 se muestra la hoja de reporte de la corrida cromatogréfica del

estandar
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Figura 14. Perfil cromatografico del Componente F.A.M.E. Mix, C4-Coa4.
Fuente: 18919-1AMP (Sigma - Aldrich).
Elaboracion: El Autor.
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Entre los acidos grasos identificados por GC-FID, en cada una las muestras se encontraron:
acido linoleico, acido oleico, acido palmitico y acido a-linolénico. En la Figura 15, el acido
graso palmitico se evidencio a 11.58 min, seguido por &cido oleico a 14.09 min, el acido
linoleico a 14.75 min y finalmente el acido a-linolénico a 15.57 min, todos identificados

mediante el estandar interno.

Response_
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14.75
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14000 |
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C16:0 (Palmitico)
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e
ﬁ C18:3n3 (a-Linolénico)

4000/ b o

Time 11.00 12.00 13.00 14 .00 1500 16.00 V7.00 1800 19.00 20 00 21.00 2 00 23 00 24 00 5 00

Figura 15. Perfil cromatografico de acidos grasos presentes en aceite de la semilla de quinua en
condiciones supercriticas (P: 200 bares y T: 50 °C).

Fuente: La experimentacion.

Elaboracion: El Autor.

En la Tabla 8, se presentan la concentracién en mg de acidos grasos/kilogramo de semilla
(mg/kg) que se recupera de la semilla de quinua con su correspondiente desviacion estandar,
obtenido con CO,-SC a diferentes condiciones de presion y temperatura. Se puede afirmar
gue, obtuvo una mayor concentracion (P: 200 bar; T: 50°C) de acidos grasos polinsaturado;
acido linoleico con un contenido de orden del 62.7%, seguido por los acidos grasos

monoinsaturado; oleico 25.2% y palmitico 12.1%.

Asi mismo, a la presion de 200 bares y temperatura de 60 °C se puede extraer una gran
cantidad de grasa, pero no se identifica una alta concentraciéon de acido linoleico siendo el
acido en mayor concentracion de la semilla. Se puede decir, que posiblemente a estas
condiciones se obtiene una mezcla de &cidos grasos con otros compuestos que no
corresponden a los acidos grasos de interés en nuestro estudio. Si se aumenta la presion se
aumenta la extraccion de compuestos de alto peso molecular (incluyendo polifenoles y los

principales antioxidantes en los extractos de plantas) (Esquivel et al., 1999; Conde, 2009).
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Con el método de extraccion Soxhlet aplicado por Rubio (2005) y Mendoza (2015), pudieron
concluir que, en el aceite de quinua predominan los acidos grasos insaturados, destacando el
alto contenido de &cido linoleico y &acido oleico. Las proporciones de acidos grasos
encontradas por Rubio (2005), fueron: &cido linoleico (56%) y acido oleico de (21%). Asi
mismo, las proporciones de acidos grasos encontradas por Mendoza (2015), fueron: acido
linoleico (38.3 %) y acido oleico (21.5%). Por lo tanto, la cantidad de &cido linoleico promedio
difieren a los de este estudio por ser menores a las recuperadas mediante la extraccién
supercritica (P: 200 bar; T: 50°C). De esta manera se puede establecer que el aceite de
semillas de quinua obtenido con ESFC, estda compuesto en promedio por una mayor
proporcion de acidos grasos insaturados.

Por lo tanto, es posible afirmar que el aceite de la semilla de quinua se constituye como una
fuente importante de acidos grasos polinsaturados y monoinsaturados, independientemente
del método de extraccion. Se puede observar un contraste con los valores reportados por los
autores; estos presentan el mismo orden de abundancia de acidos, algunos mencionan que
el perfil de &cidos grasos puede depender de varios factores climaticos, caracteristicas del
suelo, factores genéticos y ambientales (Fuentes et al.,2008), al igual que de las condiciones

ambientales, del cultivar, edad y madurez de la planta (Peiretti et al., 2013).

Tabla 8. Resultados de extraccion de acidos grasos de semillas de quinua obtenido por CO»2-SC.
Concentracién Promedio de acidos grasos (mg/kg) "+

Presién Temperatura

Desviacion estandar

(bar) C) Linoleico Oleico Palmitico

80 40 11819.52+ 11.00 4736.6" +4.21 2515.0° + 2.08
80 S0 783.22+ 0.42 18044.7°+17.40 8257.8°+ 7.68
80 60 1942.92+ 0.23 983.9°+ 0.08 817.6°+ 0.01
140 40 8936.52+ 0.04 3443.8°+ 0.02 2005.4°+ 0.01
140 30 13208.42+ 11.95 5246,6P+ 4.58 2638.8° + 2.00
140 60 1272.62 + 0.77 476.0°+ 0.48 614.5°+0.17
200 40 3145.62 +2.19 1240.9°+ 0.68 980.9¢ + 0.36
200 S0 15634.32+ 13.04 6274.9°+ 5.15 3085.1¢ + 2.17
200 60 2384.82+ 0.67 1122.5°+ 0.23 793.3%+ 0.06

Fuente: La experimentacion.

* mg aceite/kg de semilla en base humeda.

Las letras iguales en cada columna no denotan diferencia significativa en los factores de presion y temperatura.

Elaboracion: El Autor.
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4.3.1. Analisis estadistico para concentracion de 4cidos grasos de la quinua.

La significancia estadistica de la presion y la temperatura sobre la concentracion del &cido
linoleico, acido oleico y acido palmitico en aceite de quinua se realizé empleando un andlisis
de varianza (ANOVA) como se indican en el Anexo 3, en la cual se puede observar que no
existe el efecto estadisticamente significativo (P<0.05) de los factores presion y/o temperatura

sobre los acidos grasos identificados.
La Tabla 9, reporta los valores de p-valor, para las variables sobre las cuales los factores
fueron evaluados. La presién y la temperatura y sus interacciones no tuvieron un efecto

estadisticamente significativo sobre el contenido de los acidos grasos identificados.

Tabla 9. Valor de P en el andlisis de varianza para la composicién del aceite de semillas quinua.

Factores Acido Linoleico Acido Palmitico Acido Oleico
Presién (A) 0.8670 0.5694 0.9506
Temperatura (B) 0.3817 0.2642 0.7225
AB 0.5658 0.8344 0.5449

Fuente: La experimentacion.

Elaboracion: El Autor.

En la figura 16, se puede observar en el diagrama de pareto correspondiente del acido
linoleico, acido oleico y acido palmitico, en los tres acidos no mostrd ningun efecto significativo
en los factores de presiéon y temperatura ni de sus interacciones sobre la cantidad de acido de

los extractos.
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Figura 16. Diagrama de Pareto Estandarizado para la concentracion del acido Linoleico, 4cido oleico
y &cido palmitico en el aceite de quinua.

Fuente: La experimentacion.

Elaboracion: El Autor.
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CONCLUSIONES

La tecnologia de extraccion con fluidos supercriticos fue adecuada para obtener extrac-
tos de grasa con compuestos bioactivos a partir de la semilla de quinua, utilizando CO»-
SC como medio de extraccion.

En la experimentacion, los rendimientos de ESFC de grasa estuvieron comprendidos
(%p/p) entre 2.17 + 0.27 % (P: 200 bar; T: 60°C) y 0.36 + 0.16 (P: 80 bar; T: 60°C).

El aceite de semillas de quinua presenté como acido graso mayoritario el acido linoleico
62.7%, seguido del oleico 25.2% y en menor proporcion el acido palmitico 12.1%.

La presion y temperatura supercriticas no tuvieron un efecto significativo sobre el con-
tenido de &cido linoleico, palmitico y oleico, de esta manera, la composicién en algunos
acidos grasos del aceite puede modificarse por variaciones en la presion y la tempera-

tura.
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RECOMENDACIONES

» Prolongar el estudio con métodos de extraccién de compuestos bioactivos de la qui-
nua, lo cual permite inferir que los compuestos bioactivos recuperados tienen potencial
para ser usado como ingrediente natural en industrias como la alimentaria, farmacéu-

tica o cosmética.
» Realizar estudios posteriores sobre los factores de presién y temperatura en condicio-
nes supercriticas y asi encontrar una combinacion 6ptima en la recuperacion de acidos

grasos del aceite de la semilla quinua.

» Realizar un analisis econémico del proceso de extraccion supercritica para evaluar la

factibilidad a mayor escala.

36



BIBLIOGRAFIA

Araque, I. S. (2017). Recuperacion de tocotrienoles de las semillas de Achiote (Bixa orellana
L) mediante extraccién supercritica con CO- (Tesis de pregrado). Universidad Técnica

Particular de Loja, Loja.

Agilent 6890N Network Gas Chromatograph Data Sheet. (2006). www.agilent.com/chem.

Alberto, C., Pereira, P., Gonzélez, O., Isabel, A., Herndndez, M., & Valencia, M. (2014).
Semillas de quinua (Chenopodium quinoa Willdenow): composicién quimica y
procesamiento. Aspectos relacionados con otras areas. Revista Venezolana de Ciencia
y Tecnologia de Alimentos, 5(2), 166-218.

Alvarez-Jubete, L., Arendt, E. K., & Gallagher, E. (2009). Nutritive value and chemical
composition of pseudocereals as gluten-free ingredients. International Journal of Food
Sciences and Nutrition, 60(4), 240-257.

Alvarez-Jubete, L., Arendt, E. K., & Gallagher, E. (2010). Nutritive value of pseudocereals and
their increasing use as functional gluten-free ingredients. Trends in Food Science &
Technology, 21(2), 106-113.

Azuola, R., & Vargas-Aguilar, P. (2007). Extraccion de sustancias asistida por ultrasonido
(EUA). Revista Tecnologia en Marcha, 20(4). https://doi.org/ISSN: 0379-3962.

Brady, Kevin; Ho, Chi-Tang; Rosen, Robert T.; Sang, Shengmin and Karwe, Mukund V. (2007).
Effects of processing on the nutraceutical profile of quinoa. Food Chemistry. 100(3), 1209-
1216.

Cavalcanti, R. N., & Meireles, M. A. A. (2012). Fundamentals of supercritical fluid
extraction. Comprehensive Sampling and Sample Preparation; Janusz, P., Ed,;
Academic Press: Oxford, UK, 117-133.

37



Caldas, A. (2012). Optimizacion, escalamiento y disefio de una planta piloto de extraccion

sélido liquido. Trabajo de Grado de Ingenieria Quimica. Universidad de Cuenca.

Cervilla, N.S.; Mufari, J.R.; Calandri, E.L. y Guzman, C.A. (2014). Pérdidas nutricionales
durante la coccion de semillas de Chenopodium quinoa Willd bajo presion de vapor.

Nutricién clinica y Dietética Hospitalaria, 34(1), 72-76.

Cer6n, L. J., Hurtado, A. M., & Ayala, A. A. (2016). Efecto de la Presion y la Temperatura de
Extraccion con CO2 Supercritico Sobre el Rendimiento y Composicion de Aceite de

Semillas de Guayaba (Psidium guajava). Informacién tecnoldgica, 27(6), 249-258.

Conde, L.Ay Guerrero, J.A. (2009). Extraccion supercritica de antioxidantes naturales a partir
de hierbas y especias. Temas Selectos de Ingenieria de Alimentos 3(1), 96-110.

Chevarria-Lazo, Marco; Bazile, Didier; Dessauw, Dominique; Louafi, Selim; Trommetter,
Michel y Hocde, Henri. (2014). Los sistemas que regulan el intercambio de los recursos
genéticos: importancia para el acceso, la circulacion y la innovacién en el caso de la
guinua. Capitulo 1.6. IN: Bazile D. et al (ED). Estado del arte de la quinua en el mundo en
2013. (pp. 95-123).

Crazyna, k. P. (2014) Extraction of tocopherol-enriched oils from Quinoa seeds by supercritical
fluid extraction, Industrial Crops and Products. 63, 41 -47.

Da Porto, C., Decorti, D. y Kikic, I. (2009). Flavour compounds of Lavandula angustifilia L. to
use in food manufacturing: Comparison of three different extraction methods. Food
Chemistry, 112, 1072-1078.

De Oliveira, R. C., Rossi, R. M., Gimenes, M. L., Jagadevan, S., Giufrida, W. M., & de Barros,
S. D. (2013). Extraction of passion fruit seed oil using supercritical CO;: a study of mass
transfer and rheological property by Bayesian inference. Grasas y Aceites, 64(4), 400-
406.

Didier Bazile, D. B., & Nieto, C. (2014). Estado del arte de la quinua en el mundo en 2013.
FAO Santiago de chile y CIRAD Montpellier, Francia.

38



Dorado, D. J., Hurtado-Benavides, A. M., & Martinez-Correa, H. A. (2016). Extraccion con CO-
Supercritico de Aceite de Semillas de Guanabana (Annona muricata): Cinética, Perfil de
Acidos Grasos y Esteroles. Informacion tecnoldgica, 27(5), 37-48.
ttp://dx.doi.org/10.4067/S0718-07642016000500005.

Esquivel, M. M., Ribeiro, M. A. y Bernardo-Gil, M. G. (1999). Supercritical extraction of savory
oil: Study of antioxidant activity and extract characterization, The Journal of Supercritical
Fluids. 14(2):129-138.

FAO. (2014). Organizacion de las Naciones Unidas para la Alimentacion y la Agricultura.
Recetario internacional de la quinua: tradicion y vanguardia. E-ISBN 978-92-5-308058-8.

Fierro, C. S. (2016). Extraccion supercritica de compuestos bioactivos antioxidantes presentes
en la cascara de chirimoya (Annona cherimola). (Tesis de pregrado). Universidad Técnica
Particular de Loja, Loja.

Fuentes, F.F., Martinez, E.A., Hinrichsen, P.V., Jellen, E.N y Maughan, P.J. (2008).
Assessment of genetic diversity pattems in Chileaan quinoa (Chenopodium quinoa Willd.)

Germoplasm using rnultiplex fluorescente microsatellite markers. 10: 369-377.

Garcia, C. (03 de marzo de 2016). Peru es el primer exportador de quinua a nivel mundial. El
comercio, pag. 2.

Gutiérrez, M. C., & Droguet, M. (2002). La cromatografia de gases y la espectrometria de
masas: identificacion de compuestos causantes de mal olor. Boletin Intexter Del Instituto

de Investigacion Textil Y de Cooperacion Industrial, 122, 35-41.

Harris, D. (2012). Analisis quimico cuantitativo. 3a Edicién (Sexta edicion original). Espafia:

Reverté.
Herrero, M., Cifuentes, A., & lbafiez, E. (2006). Sub-and supercritical fluid extraction of

functional ingredients from different natural sources: Plants, food-by-products, algae and
microalgae. Food chemistry, 98(1), 136-148.

39



Horwitz, W. (2000). Official methods of analysis of AOAC International.17 th Edicién.
Gaithersburg, Md.: AOAC International, 2000.

Hurtado, A., D. Dorado y A. Sanchez. (2016) Study of the fatty acid profile and the aroma
composition of oil obtained from roasted Colombian coffee beans by supercritical fluid

extraction, The Journal of Supercritical Fluids, 113, 44-52.

Jahurul, M., I. Zaidul., N. Norulaini., F. Sahenaa., J. Jaffri y A. Omar. (2014) Supercritical
carbon dioxide extraction and studies of mango seed kernel for cocoa butter analogy fats.
Journal of Food, 12(1), 97-103.

Jiménez, G. E. (2015). Extraccion Supercritica de Antioxidantes lipofilicos en Sudprodutos de
guayaba (Psidium gajava L.) (Tesis de pregrado). Universidad Técnica Particular de Loja,
Loja.

Koziot, M. J. (1992). Chemical composition and nutritional evaluation of quinoa (Chenopodium
quinoa Willd.). Journal of Food Composition and Analysis, 5(1), 35-68.
http://dx.doi.org/10.1016/0889-1575(92)90006-6.

Liza, M. S., Rahman, R. A., Mandana, B., Jinap, S., Rahmat, A., Zaidul, I. S. M., & Hamid, A.
(2010). Supercritical carbon dioxide extraction of bioactive flavonoid from Strobilanthes

crispus (Pecah Kaca). Food and Bioproducts Processing, 88(2), 319-326.

Liu, G., Xu, X., Gong, Y., He, L. y Y. Gao. (2012). Effects of supercritical CO, extraction
parameters on chemical composition and free radical-scavenging activity of
pomegranate (Punica granatum L.) seed oil. Food and Bioproducts Processing: 90, 573-
578

Luque de Castro, M.; Valcarcel, M.; Tena, M. (1st Ed.). (1993). Extraccion con fluidos

supercriticos en el proceso analitico. Barcelona, Espafia: Editorial Reverté S.A.

Martinez, J. L. (Ed.). (2008). Supercritical fluid extraction of nutraceuticals and bioactive

compounds. Boca Raton, London, New York, Estados Unidos: CRC Press.

40



Martinez, A. (2003). Aceites esenciales. Universidad de Antoquia, Medellin, Colombia.
http://farmacia.udea.edu.co/-fflesencias2001bpdf, accesada.04/12/2008.

Mendoza, J. R. (2015). Compuestos fendlicos, acidos grasos y capacidad antioxidante en
quinua (Cheponium quinoa Willd). (Tesis de pregrado). Universidad Nacional de San

Agustin de Arequipa, Peru.

Meneses, M., Guaman, M., Adami, R., Scognamiglio, M., Caputo, G., & Reverchon, E. (2013).
Supercritical antisolvent fractionation of bioactive compounds from mango by-products.

In 11l Iberoamerican Conference on Supercritical Fluids Cartagena de Indias (Colombia)
(pp. 1-7).

Morillo, O., Fernandez, S., Hernandez, H., Castillo, G., & Marquina, G. (2010). Optimizacion
de los parametros de extraccion de aceite de Palma Africana utilizando CO, supercritico.
Bioagro, 22(2), 89-94.

Mujica, A., & Jacobsen, S. (2006). La quinua (Chenopodium quinoa Willd.) y sus parientes
silvestres. Botanica Economica de Los Andes Centrales, 449-457. Recuperado de
http://www.beisa.dk/Publications/BEISA Book pdfer/Capitulo 27.pdf.

Nowak, V., Du, J., y Charrondiére, U. R. (2015). Assessment of the nutritional composition of
quinoa  (Chenopodium quinoa Willd.))., Food Chemistry, 193, 47-54.
https://doi.org/10.1016/j.foodchem.2015.02.111.

Olguin, L. P., Magadan, H., & Rodriguez, M. (2004). Métodos en biotecnologia. Instituto de

Biotecnologia, 3—45.

Palavra, A. M. F., Coelho, J. P., Barroso, J. G., Rauter, A. P., Fareleira, J. M. N. A., Mainar,
A., & Cabral, J. M. S. (2011). Supercritical carbon dioxide extraction of bioactive
compounds from microalgae and volatile oils from aromatic plants. The Journal of
Supercritical Fluids, 60, 21-27.

41



Peiretti, P.G., Gai, F., y Tassone, S. (2013). Fatty acid profile and nutritive value of quinoa
(Chenopodium quinoa Willd.) seeds and plants at different growth stages. Animal Feed
Science and Technology 183(1-2): 56-61.

Reverchon, E., y De Marco, I. (2006). Supercritical fluid extraction and fractionation of natural
matter. Journal of Supercritical Fluids, 38(2), 146-166.
https://doi.org/10.1016/j.supflu.2006.03.020.

Rodriguez, E. A., Vasquez, E. G., Martinez, J. R., & Stashenko, E. E. (2012). Rendimiento y
capacidad antioxidante de extractos de Rosmarinus officinalis, Salvia officinalis y Psidium
guajava obtenidos con CO, supercritico. Revista de la Academia Colombiana de Ciencias
Exactas, Fisicas y Naturales, 36(140), 305-316.

Rubio, Y.P. (2005). “Extraccién de aceite de quinoa (Chenopodium quinoa willd) y su
caracterizacion de dos ecotipos provenientes del secano costero de la region VI de
Chile” (Tesis de pregrado). Universidad de Chile, Chile.

Sotomayor Recalde, Diana Soledad (2016). Caracterizacién y cuantificacion de acidos grasos
presentes en chia (Salvia Hiispanica l.), por cromatografia de gases con Detector FID.
(Tesis de pregrado). Facultad de Ingenierias y Ciencias Agropecuarias. UDLA. Quito.
102 p.

Suarez, L., y Toro, N. (2012). Obtencidn y caracterizacién del aceite de las semillas de Vitis
labrusca L. (Uva isabela) y evaluacion de su actividad antioxidante. Universidad

Tecnoldgica de Pereira.

Vega-Galvez, A., Miranda, M., Vergara, J., Uribe, E., Puente, L., y Martinez, E. A. (2010).
Nutrition facts and functional potential of quinoa (Chenopodium quinoa willd.), an ancient
Andean grain: A review. Journal of the Science of Food and Agriculture, 90(15), 2541—
2547. https://doi.org/10.1002/jsfa.4158.

42



Vinatoru, M. (2001). An overview of the ultrasonically assisted extraction of bioactive principles
from herbs. Ultrasonics Sonochemistry, 8(3), 303—-313. https://doi.org/10.1016/S1350-
4177(01)00071-2.

43



ANEXOS



ANEXO 1.

ESQUEMAS DE METODOS
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A. Esquema del tratamiento de la materia prima.

MATERIA PRIMA

Semillas de quinua (Chenopodium quinoa Willd)
Variedad: INIAP Tunkahuan

Marca: Ina Quinua

Cantidad: 500

TRITURACION

Molino de discos Ultracentrifuga
Carga: 500 ¢
Tiempo: 10 min
Marca: Retsch
Modelo: ZM 200
Malla N°:11.5
Velocidad:12 000 rpm

TAMIZADO

Tamaiio de particula: Entre 250 y 500 ym
Marca: JEL
Serie de Tamices: (10-45,AS.TM)

Tiempo: 5 min.

ALMACENAMIENTO

Fundas herméticas selladas.
Temperatura: Alambiente . .

Y ) S Y
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B. Esquema de extraccion supercritica de acidos grasos de la semilla de quinua.

ALIMENTACION DE MUESTRA

40 gramos de quinua al extractor

INICIO DE EXTRACCION
Encendido del panel de control del equipo

e Sistema de calentamiento
e Sistema de bombeo

CONDICIONES DE ENSAYO

Estabilizacion de Pc y Tc.

e Tc: Temperatura Critica
Pc: Presion critica

EXTRACCION CON CO,-SC

e Tiempo: 2 horas

e  Flujo: 20 000 mL CO2/min (medidos a
condiciones ambientales)

RECOLECCION DE EXTRACTO

FINALIZAR

e Apagar bomba
e Cerrar valvulas

e Despresurizar el equipo (a las mismas
condiciones de flujo y temperatura)
e Desmonte de Equipo.

DETERMINACION DE RENDIMIENTO

peso del extracto obtenido (gr)
peso de muestra inicial alimentada(gr)

x 100
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C. Diagrama esquematico para la determinacién de la composicién quimica de la grasa de quinua.
1. PREPARACION DE ESTANDAR
(::3 + Imyectar em gl CG
L rl
[] _ Hexegnn ‘/j// l \H\\‘ | I
Estandar F.A.M.E. mix, Ca - Cae HPLE g ] I I I ] — ;‘:‘r;.'_‘ ;
100 myg — T |
Sigma Aldrich Cod. 18919-1AMP ' g 10ME0 L 13 'mﬁ?ﬂ posoou (e ar
* Abrir la ampolla + Todo el estandar es diluido en 10 ml de Hexano HPLC + Preparar soluciones para la curva de calibracién
| 1 I

2. PREPARACION DE LA MUESTRA

= Grasa de quinua
+ Pesar 0.1 g de muastra

Y Y
= 5

« Centrifugar a 2000 rpm por 10 min

—

* Tomar una alicuota de 500 pl y aforar « Trasvasara un vial

en un baldn de 1000 pl con Hexano
HFLC

Solucidn Metandlica de KOH

de KOH de 2N

I

-3

+ Inyectar en el CG

—_—

[Horsilz, 20000,
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ANEXO 2.

PREPARACION DEL ESTANDAR (F.AMM.E. mix, C4-C24) PARA LA CURVA DE
CALIBRACION.
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A. CONCENTRACION DEL ESTANDAR.

Ejemplo: Acido Palmitico

Acido Graso |# Carbonos | Pureza % | Peso % cnt. mg mg C. final
Total mg real mg/ml
Acido Palmitico C16:0 99.90 5.9 100 5.9 5.9 0.6

100 mg * 5.9% = 6 mg
6 mg * 99.90 % = 5.9 mg

59mg

10 ml de hexano 0.6

Concentracién 1. (10 ul)
V1=10pl C1=0.6 mg/ml
V2=1000pn C2=x

Cl+xV1=C2%V2

0.6 il 10 ul = €2 « 1000 pl
6 — % = *
ml 28 28

C2 =0.006 mg/ml
Concentracién 2. (50 ul)
Vi=50u C€1=0.6mg/ml
V2=1000ul C2=x
Cl1xV1=C2%V2

0.6 g 50 ul = C2 %1000 ul
6 — % = *
ml 28 28

C2=0.03mg/ml
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Concentracion 3. (125 pl)
V1i=125ul C1=0.6mg/ml
V2=1000ul C2=x

Cl+xV1=C2xV2

myg
0.6 W* 125 ul = €2 x 1000 !

C2=0.075mg/ml

Concentracion 4. (250 pl)
V1=250ul C€1=0.6mg/ml
V2=1000pul C2=x

Cl+xV1=C2%V2
myg
0.6 W* 250 ul = €2 = 1000 pl

C2=0.15mg/ml
Concentracion 5. (500 pl)
V1=500ul C€1=0.6mg/ml
V2=1000pnl C2=x

ClxV1=C2%V2
myg
0.6 W* 500 ul = €2 %1000 pl

C2=0.3mg/ml
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Reporte del estandar.

Concentracién 5. (500 pl)

Data Path : D:\MSDChem\DATANZO018%NJIAIROY
Cata File : STDS.D
Signalis) : Signal #1: FID1IB.CH Signal #2: FID2ZB
Ao On : 17 Jan 2018 14:13
Sample -
Misc H
ALS WVial : 5 Sample Multiplier: 1
Integration Flle signal 1: autointl.e
Integration File signal 2: autointZ.e
Mathod : D:NCHEMSTAZMETHODSMNALCOHOLES RICARDO.M
Title : CALIBRACION MEZCLA BENCENDO TOLUENO
Signal #1 : FID1B.CH
eak R.T. Start End FK peak Peak
# min min min TY height area
1 4.143 4.082 4,322 BB 31586 47075
2 5.311 4.988 5.435 BB 6266 To80%
a 6.407 5.478 &.508 Bv B595 92246
q T.433 &.508 TF.508 VE Q177 100434
5 T.960 T7.782 A.032 BB 44086 44509
1] g.526 B.372 B.E08 BB BS532 20419
) 9.154 B.988 9.189 BY 3899 44612
8 9.B65 9.772 9.928 BB T134 23127
9 10,228 10.008 10.268 BY 3364 44680
10 10.675 10.518 10,748 BB 3242 47444
11 11.09% 10.6845 11.165 BB 3048 46879
12-11.5926. 1l1l.z82 11.698 BB BS99 146768
13 11.857 11.872 12.022 BB 2753 46735
14 12.6821 12.088 12.€75 BB 1342 24077
15 13.029 12.698 13.102 BB 2641 49880
16 13.748 13.108 13.858 BB 5180 102307
17T 13,959 13.858 l4.038 Bv 2567 511s4
i8 14.104 14.038 14.188 PB 5110 103332
19 14,395 14.285% 1l4.462 BEB 22913 47206
20 14.75%9 1l4.608 14.828 BY 24213 51076
21 15,169 " 14.828 15.225 PB 2271 47152
22 15.5898 15.2865 15.672 BB 2233 47445
23 16.219. 15.698 16.302 B 4766 110408
24 16.628 1e.302 16.715 VB 2294 S4226
25 17.388 l1e.768 17.465 B 2129 51483
26 17.559 17.4865 17.635 P 2172 55710
27 17.854 17.835 17.942 vB 14867 37190
2B 18.161 17.965 l18.242 BYv 1802 46750
29 1B.343 19.242 18.417%7 W 1922 0838
30 1e.238 19.417 192.075 W 4081 114628
31 19.16a2 18.075 19.272 WA 1874 51498
32 19.127 192.272 12.565 P 1947 55246
33 20.359 19.565 20.424 P iB8a2 52866
34 Z20.492 20.424 20.589 =1 1944 STO19
35 Z22.070 20.835 22,202 B3 3589 114745
36 2Z22.650 22.522 22_742 BW 1632 SE5956
37 22.822 22.742 22.968 vB 1451 49567
sum of corrected areas:

. CH

34.80%

32.13%
32.33%
T5.23%
36.95%
35.08%

37.96%
25.34%
31.85%
342.64%
T78.10%

35.09%
37.64%
36.02%
38.85%
Jg.18%

3g.B1%
33.77%

2399508

o

l1.962%
2.951%
3.844%
4.186%
1.855%

3.768%
1.859%
3.g881%
1.862%
1.977%

1.954%
5.117%
1.248%
1.003%
2.079%

4.305%
2.132%
4.306%
1.967%
2.129%

1.2685%
1.977%
4.601%
2.260%
2.146%

2_.322%
1.550%
1.948%
2.119%
4,777

2.146%
2.302%
2.203%
2.376%
4.782%

2.374%
2_086%
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B. LINEALIDAD.

Ejemplo: Acido Palmitico del estandar.

Caélculo de la pendiente e Intercepto.

Nivel pl X(conc) mg/ml v (Area media) X*Y X*X

10 0.006 2503 15.018 3.6(10)-5
50 0.03 13479 404.37 9(10)-4
125 0.075 23076 1730.7 5.625(10)-3
250 0.15 64617 9692.55 0.00225
500 0.3 146768 44030.4 9(10)-2

Sumatoria 0.6 250443 55873.038 0.119061

n 5

Pendiente 548647

Interseccidn con el eje

X -15749

r (Coeficiente de

correlacién) 0.98

nyYXY—(EX*YY)

Pendiente: b = TR (5K)

= 5 % (55873.038) — (0.6 * 250443)
- 5% 0.119061 — (0.6)2

b =548647

(TY* XX —(TX*TXY)
nyx2-(¥X)>2

_ (%250443 * 0.119061) — (0.6 * ¥'55873.038)
a= 5+0.119061 — (0.6)2

Intercepto: a =

a=-15749
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Nivel

ul o X@one) s ix_x)a2 Y Y-y (Y-y) A2 X x) (Y-y)
10 0.006 -0.114 0.013 2503 -47586 2264427396 5424.8
50 0.03 -0.09 0.008 13479 -36610 1340292100 3294.9
125 0.075 -0.04 0.002 23076 -27013 729702169 1080.5
250 0.15 0.03 0.0009 64617 14528 211062784 435.8
500 0.3 0.18 0.0324 146768 96679 9346829041 17402.2
=0.6 0.0743  =250443 1.38923134 (10)1° 27638.2
x=0.12 y= 50089
Coeficiente de correlacién: r = ——=&_07y)
VEX-x)2:3(Y-y) 2
27638.2
r =
/0.0743 + 1.38923134(10) 10
r=0.98
Recta del calibrado obtenido de la tabla
160000
o
140000
120000 y =494920x - 5441,4
R2=0,9894
__ 100000
©
2 80000
£
©
2 60000
<
>
40000
20000
0 [ )
0,000 0,050 0,100 0,150 0,200 0,250 0,300 0,350

-20000

X(conc) mg/ml
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C. EXPRESION DE RESULTADO Y FORMULA DE CALCULO.

Ejemplo: Acido Palmitico de la grasa de quinua.

Ecuacion de la recta:

y =494920x — 5441.4
R2=0.9894

x = Concentracion de la curva de calibracion (mg/ml)
y = Area de pico de la muestra: 8314.
R = Coeficiente de correlacion.

e Concentraciéon de la curva de calibracion.
y = 494920x — 5441.4
Despeje de x:

| 8314454414
X = 7494920

X = 0.027mg/ml

e Cédlculo de la concentracion final del acido graso.

Co * aforo original * fd
w

ci =

Ci = Concentracion del acido graso (mg/kg)

Co = Concentracion obtenida de la curva de calibracion (mg/ml)
Aforo original = Hexano en que se disuelve la muestra (2 ml)
fd = Factor de dilucion (2)

w = Peso muestra (0.0001 kg)

002729 4 2 mi * 2
ml

0.0001 kg

ci =

ci= 1080 mg/kg*

* 1080 mg de acido palmitico en 1 kg de semilla de quinua.
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ANEXO 3.

ANALISIS ESTADISTICO
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A. ANOVA Rendimiento.

Fuente Suma de Cuadrados Gl Cuadrado Medio  Razén-F  Valor-P
A: Presion 3.10287 1 3.10287 15.27 0.0024
B: Temperatura 0.26137 1 0.26137 1.29 0.2809
AB 1.45266 1 1.45266 7.15 0.0216
Bloques 0.0171742 1 0.0171742 0.08 0.7767
Error total 2.23522 11 0.203202
Total (corr.) 7.11455 17

AB: Interaccion cuadratica entre Presion y Temperatura.

B. ANOVA Concentracion.

Andlisis de varianza para la concentracion de Acido Palmitico.

Fuente Suma de Cuadrados G| Cuadrado Medio Razén-F Valor-P
A: Presion 1.8329E7 2 9.16452E6 0.60 0.5694
B: Temperatura 4.73148E7 2 2.36574E7 1.55 0.2642
AB 2.16883E7 4 5.42206E6 0.35 0.8344
Residuos 1.37472E8 9 1.52747E7
Total (corr.) 2.24804E8 17

AB: Interaccién cuadratica entre Presion y Temperatura.

Andlisis de varianza para la concentracion de Acido Oleico.

Fuente Suma de Cuadrados G| Cuadrado Medio Razén-F Valor-P
A: Presion 78474,6 2 39237,3 0,05 0,9506
B: Temperatura 518756, 2 259378, 0,34 0,7225
AB 2,5179E6 4 629476, 0,82 0,5449
Residuos 6,92442E6 9 769380,
Total (corr.) 1,00396E7 17

AB: Interaccion cuadratica entre Presion y Temperatura.

Andlisis de varianza para la concentracion de acido linoleico

Fuente Suma de Cuadrados G| Cuadrado Medio Razén-F Valor-P
A: Presion 2,83554E7 2 1,41777E7 0,15 0,8670
B: Temperatura 2,09984E8 2 1,04992E8 1,07 0,3817
AB 3,04838E8 4 7,62094E7 0,78 0,5658
Residuos 8,79813E8 9 9,7757E7
Total (corr.) 1,42299E9 17

AB: Interaccioén cuadratica entre Presion y Temperatura.
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