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Actividad 1. Aprovechamiento agroindustrial del cultivo de maiz (Zea Mays L.).
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Antecedentes:

El maiz (Zea mays L.) es un cultivo importante en que radica ser el segundo cereal
(primero el trigo) a nivel mundial y a nivel nacional el mas cultivado, y también el primer
cultivo transitorio utilizado para el consumo alimenticio de animales y su diversificada
aplicabilidad en la fabricacion de materias primas en la industria energética y de
biomateriales (MAGAP, 2013). La estimacion de superficie sembrada de maiz amarillo
duro en el Ecuador durante el primer periodo del afio 2018 fue de 217.900,44 hectareas;
de éste total, la provincia de Manabi cubre una superficie de 79.590,62 hectareas
correspondiente a 37% (SIPA, 2019). Ecuador produce 1,2 millones de toneladas (t) de
maiz, dentro de las cuales 900.000 toneladas lo adquieren las industrias nacionales para
la elaboracién de alimentos balanceados en la produccién de aves, porcinas, peces, etc.
(Baca, 2016; Faustos, 2018).

Segun S.I.P.A. (2020), emite datos en donde la mayor parte de la produccién de maiz en el
Litoral ecuatoriano esta representada por hibridos comerciales de maiz duro amarillo, en
donde la provincia de Manabi con una superficie de 1.606.465 ha totales, es una de las
regiones mas sobresalientes, y que tiene una superficie plantada y cosechada de 82.123
ha, con un rendimiento de 5,57 ton/ha de maiz duro, también se produce el maiz para el
consumo en fresco (maiz choclo), con una superficie de 75 ha, con un rendimiento de 2,04
ton/ha, este ultimo, es aplicado como una alternativa social-econémica para pequefios
agricultores de los valles irrigables del Litoral ecuatoriano, cuyas siembras se dan en
diferentes sistemas de uso de la tierra a nivel de monocultivos o asociados con hortalizas
(Alarcén et al. 2019) y en menor escala el uso de variedades criollas utilizados en muchos
platos tipicos de las poblaciones del Litoral ecuatoriano. Bajo estos antecedentes, es
preciso recalcar que en la generacién de la cadena de valor del maiz a nivel nacional y
zonal, no se aprovecha en su totalidad, en el caso del maiz amarillo duro, existen
subproductos que no son considerados dentro de la cadena de valor, por ejemplo, el
desarrollo de biocolorantes, bioalcoholes, etc., y que estos son aprovechables de una
manera integral el grano, ademas de la cantidad de residuos de maiz que quedan después
de las cosechas como hojas, tallo, tusa, etc. segiin Serrano et al. (2017), en el Ecuador se
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generan mas de 100.000 toneladas de residuos por afio, y en su mayoria son quemados,
dejando un impacto negativo hacia el ambiente.

En una indagacién que realizé el Ministerio de Electricidad y Energias Renovable (MEER),
actual Ministerio de Energia y Recursos Naturales No Renovables (MERNNR), en un
estudio bioenergético, determiné 115.878,18 de toneladas de maiz duro se producen
52.145,18 toneladas de residuos, este resultado conlleva a calcular un potencial
energético.

Esta propuesta de investigacién, esta propuesta cuenta con el acta de aprobacién N¢ 021
a través del comité de estacion con fecha 28 de mayo de 2020.

Objetivos:

Realizar la caracterizacion fisica, quimica y energética de la biomasa producida en
periodo de pos cosecha de maiz.

Metodologia:

Los tallos de maiz del hibrido H-603 se trituraron y minimizaron su tamafio mediante un
molino para muestras vegetales, por el cual se realizé la caracterizacion fisico-quimica
biomasa de maiz para tener el contenido inicial de la materia prima en lo que respecta a:
Humedad, proteina, fibra, grasa, cenizas, carbohidratos totales o Extracto Libre de
Nitrégeno (ELN) y Azucares totales.

e Azucares totales.

Fue determinado a través del método MO-LSAIA-21, en %, este andlisis fue realizado por
el Laboratorio de Nutricién y Calidad de INIAP Sta. Catalina

e Contenido de humedad (AOAC 32.1.03)

La técnica por excelencia para cuantificar el contenido de humedad en una muestra, es la
determinacién gravimétrica. La misma se fundamenta en someter la muestra a
calentamiento en una estufa y luego medir la pérdida de peso debido a la volatilizacion
del agua (Pomeranz et al., 2000). La Association of Official Analytical Chesmists (AOAC),
reconoce esta técnica por el método oficial (32.1.03), para la determinacién de humedad
en alimentos sélidos y harinas (AOAC, 2006).Para su aplicacién requiere de prolongados
tiempos de secado en la estufa, entre 3 y 16 horas, dependiendo de la composicién de la
matriz y la temperatura empleada (Bradley, 2010), a través de la ecuacion 1.

Uph = j—j*wu (1)
Pa =Ph— Ps

Donde:
%h = Contenido de humedad
Pa = Peso del agua que contiene una muestra

Ps = Peso del material seco
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Ph = Peso de material hiimedo
e Contenido de cenizas (AOAC, 2000)

Este método analitico proporciona una estimacién del material mineral presente en la
muestra de almidon incluyendo metales, sales y trazas de elementos; se utiliza la pérdida
gravimétrica por calentamiento (Aristizabal y Sanchez, 2007) En el cual se menciona que
se debe de pesar aproximadamente 1,0 g de muestra en un crisol de porcelana que ha sido
previamente lavado, secado en un horno y pesado para luego colocar el crisol de
porcelana con la muestra en la mufla e incinerar a 550 °C durante tres horas y media,
enfriar el crisol y las cenizas en un desecador hasta tener peso constante, luego pesar el
crisol con las cenizas y calcular la cantidad de cenizas mediante la ecuacién 2.

Peso de las cenizas ()+100
Pesode ln muestra (g)

% Cenizas =

(2)

e Contenido de Fibra

Una muestra libre de humedad y grasa, se digiere primero con una solucién acida y luego
con una solucién alcalina; los residuos organicos restantes, se recogieron en un crisol
filtro. La pérdida de peso después de incinerar la muestra, se denomina fibra cruda.

e Contenido de Proteina

El nitrégeno de los compuestos organicos en presencia de acido sulfurico y catalizador es
convertido en sulfato de amonio. La adicidn de exceso de hidréxido de sodio concentrado
libera el gas amoniaco el cual es destilado y recogido en una solucién de acido bérico al
2.5 % en exceso, formandose el ion borato el que es titulado con acido clorhidrico de
normalidad conocida. La concentracion de ion borato es proporcional a la de nitrégeno
presente en la muestra. La Proteina cruda corresponde a la determinacién de nitrégeno
en una muestra y su relacién matematica con el contenido de proteina.

e Contenido de Grasa o extracto etéreo

La determinacién de grasa en los ingredientes alimenticios se basa en su propiedad de ser
solubles en solventes organicos, se usa un solvente organico el cual se calienta para que
se volatilice, se hizo pasar el solvente a través de la muestra, arrastrando consigo las
substancias solubles. El proceso descrito se repite en forma continua, hasta que no
queden residuos de material extraible en la muestra, posteriormente el solvente se destila
y el material soluble permanece en el recipiente colector.

e Carbohidratos

El porcentaje de carbohidratos se determiné por diferencia (Vera y Chavarria, 2020)
aplicando la siguiente ecuacion 3:

% Carbohidratos = 100 — %H — %C — %G — %P (3)

e Determinacion de la lignina

La lignina es resistente a la hidroélisis acida, facilmente oxidable, soluble en bisulfito o
alcalis caliente, y facilmente condensable con fenoles o tioles; por lo que para su
determinaciéon se lleva a cabo un ataque acido, cuantificando el residuo que queda
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después de la hidrdlisis (Palacios, 2016). Se basa en la Norma TAPPI T-222 om-98 o
método Klason en donde consiste:

e Pesar 1 gde muestray colocar en un vaso de precipitacion de 50 mL.

e Preparar una soluciéon de H2S04 al 72 % a partir de una solucién concentrada, y
agregar 15 mL a la muestra pesada, mantener durante 2 horas en agitacién constante.

e Vaciar la muestra en un vaso de precipitacién de 1 L y realizar una disolucion al 4 %
de H2S04 agregando agua destilada.

e Dejar en ebullicién suave por 4 horas.

e Decantar y filtrar la muestra. Paralelamente pesar un crisol etiquetado, limpio y seco.

e Secarlamuestra en unaestufaa 105 £3°C, Llevar a un desecador y determinar el peso
hasta peso constante. (TAPPI: TECHICAL ASSOCIATION OF THE PULP AND PAPER
INDUSTRY, 2006)

Para la determinacién del porcentaje de lignina se utilizé la siguiente formula (ecuacion
4), basada en el peso del residuo que queda después de la hidroélisis 4dcida y secado de la
muestra.

PM %100
PM,

% Lignina =

(4)

Donde:
PMo: Peso de la muestra antes de la hidrélisis acida y secado
PMf: Peso de la muestra después de la hidroélisis acida y secado

e Determinacion de la holocelulosa:

e Sedeterminé aplicando el método de la ASTM D-1104 modificado, que radica en:

e Pesar 2 g de muestray se coloc6 en un matraz cuello no esmerilado de 250 mL

e Llevar a bafio Maria en un rango de temperatura de 75-85°C

e Tratar la muestra con 150 mL de agua, 0,2 mL de 4cido acético glacial y 1 g de clorito
de sodio, se tapa y se deja reposar durante 1 hora manteniendo la temperatura.

e Sevuelve a afiadir 0,2 mL de acido acético glacial muy frio y 1 g de clorito de sodio, y
se repite este paso cada hora durante las siguientes 5 horas, o por lo menos hasta que
la muestra se torne blanca.

e (Colocar el matraz en un bafio de hielo hasta alcanzar una temperatura de 10 ° C, y se
filtra el contenido del frasco.

e Lavar la muestra con 500 mL de agua destilada fria, donde el residuo amarillo pasa a
ser completamente de color blanco. Y paralelamente se lava, etiqueta, seca y pesa un
crisol.

e Llevar la muestra al crisol y se deja secar a 105+3°C en una estufa, se ingres6 la
muestra en el desecador y finalmente se pesa en una balanza analitica hasta alcanzar
peso constante.

e Sealmacena para una posterior determinacion de celulosa. (ASTM D1104-56, 1978)

Se calcul6 mediante la Ecuacién 5, basada en el residuo seco que queda después del
tratamiento con acido acético y clorito de sodio y el secado en la estufa:
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— PM; x 100
0 Aolocelwiosa = —————————
PM,

(5)
Donde:
PMo: Peso de la muestra antes del tratamiento y secado
PMf: Peso de la muestra después del tratamiento y secado
¢ Determinacion de la celulosa:

Las propiedades mas importantes de la celulosa se relacionan, en primer lugar, con la
susceptibilidad de la molécula a la hidrélisis y, en segundo lugar, con su capacidad de
absorber agua (Roberto Escobar Toledo, 2005). La separacién de hemicelulosa y celulosa
se hace en base ala solubilidad en solucién acuosa al 17.5 % en peso de hidréxido de sodio
(NaOH) (Palacios, 2016).

e Sedeterminé por medio de la holocelulosa aplicando el método TAPPI T 212:

e Pesar 1 g de muestra tratada por la determinaciéon de holocelulosa, colocar en un
matraz de 100 mL y se lleva a bafio de agua a 25°C.

e Preparar una solucién de hidréxido de sodio al 17,5 % y se afiade 10mL a la muestra.
Se agita y se deja reposar por 5 min.

e Afadir 5 mL de hidréxido de sodio al 17,5 %, se agita y se deja reposar por 30 min.

e Anadir 30 mL de agua, se agita y se deja reposar durante 1 hora.

e Filtrar al vacio con un crisol de fondo poroso, previamente lavado, etiquetado, secado
a 65°C y pesado. Se realiza lavados con una disolucién de agua e hidréxido de sodio
(30 mL de agua y 25 mL de hidréxido de sodio al 17,5 %).

e Posteriormente, se lava con 30 mL de agua, aplicando filtracién al vacio y se agrega 5
mL de acido acético al 10 % sin aplicar vacio y se deja reposar durante 3 min.

e Lavar con 50 mL de agua destilada, aplicando vacio.

e Llevarlamuestraauna estufa para secarla a una temperatura de 65°C (la temperatura
puede variar entre 60-85°C), se lleva al desecador y se pesé en una balanza analitica
hasta peso constante (TAPPI: TECHNICAL ASSOCIATION OF THE PULP AND PAPER
INDUSTRY, 2002).

El calculo necesario para la determinacion de celulosa se expresa en la ecuaciéon 6 basada
en el peso inicial de la muestra y el peso del residuo seco después del tratamiento que
recibio la muestra:

PM£+100
PM,

% Celulosa = (6)
Donde:
PMo: Peso de la muestra antes del tratamiento y secado.

PMf: Peso de la muestra después del tratamiento y secado.
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Resultados:

Tabla 1. Analisis de azucares totales de diferentes ecotipos de maiz.

Tipo de muestra AZUCARES TOT.Q
H-601 3,50
543-QPM 4,03
CRIOLLO 2,38

En la tabla 1, el contenido de azucares totales en maiz en mayor presencia, sobresale el
543-QPM, frente al hibrido amarillo cristalino y criollo.

Tabla 2. Caracteristicas fisicas y quimicas de la biomasa residual de maiz.

COMPONENTES Composicion%
Lignina 11,08
Celulosa 70,91
Holocelulosa 6,9
Hemicelulosa 65,2
Cenizas 6,31
Proteinas 1,61
Extraibles (fibra) 45,73
Humedad 0,92
Grasa 9,9

El contenido lignocelulésico, mantiene una estructura de lignina de 11,08% y de celulosa
del 70,91% que puede aprovecharse para el bioalcohol.

Conclusiones:

Estos valores nos indican que la materia prima es apta para ser utilizada en el
procesamiento como bioetanol en el caso del analisis de holocelulosa y hemicelulosa que
van de la mano su calculo, de nuestro interés.

Recomendaciones:

Seguir con los estudios y lograr canalizar estas caracteristicas para generar un valor

agregado.
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Proyecto 2.

Estudio de obtencidn de biomateriales a partir de residuos agricola.
Actividad 2.1.

Obtencidn del plastico biodegradable a partir de la tusa de maiz (Zea mays L.).
Responsable: Ing. Wilmer Ponce Saltos

Colaboradores:

MSc. Eddie Zambrano Zambrano (Programa de Maiz EEP)

MSc. Ing. Maria Riera (Docente del Dpto. Procesos Quimicos UTM).

Sr. Solérzano Vélez Junior Jests (Tesista UTM - Ingenieria Quimica)

Srta. Vargas Delgado Maria Ximena (Tesista UTM - Ingenieria Quimica
Antecedentes:

El maiz es una de las fuentes de ingresos y empleo de suma significaciéon y segin datos del
SIPA (Sistema de Informacién Agropecuaria) un 4.09% de la superficie agricola en Manabf
corresponde a cultivos de maiz, equivalente a 90,479 ha, registrando una producciéon de
mas de 370,407 toneladas para el afio 2020 (SIPA, 2020), llegando a mostrar
considerables rendimientos a los obtenidos por el promedio nacional.(Marcillo, 2018).

Bajo estos antecedentes, es preciso recalcar que en la generacion de la cadena de valor del
maiz a nivel nacional y zonal, no se aprovecha en sutotalidad, en el caso del maiz amarillo
duro, existen subproductos que no son considerados dentro de la cadena de valor, por
ejemplo, el desarrollo de biocolorantes, bioalcoholes, bioplasticos, etc., y que estos son
aprovechables de una manera integral, ademds de la cantidad de residuos de maiz que
quedan después de las cosechas como hojas, tallo, tusa, etc., segin Serrano et al., (2017),
en el Ecuador se generan mas de 100.000 toneladas de residuos por afio, y en su mayoria
son quemados, dejando un impacto negativo hacia el ambiente. En una indagacién que
realizé el Ministerio de Electricidad y Energias Renovable (MEER), actual Ministerio de
Energia y Recursos Naturales No Renovables (MERNNR), en un estudio bioenergético, se
determiné que por 115.878,18 toneladas de maiz duro se producen 52.145,18 toneladas
de residuos, este resultado conlleva a calcular un potencial energético de 650,23 T] de
energia bruta en base a un afio (MEER, 2014).

Dentro de los productos que se pueden aprovechar en los residuos de maiz, es la tusa que
puede usarse como material para la elaboraciéon de bioplastico ha tomado mayor
relevancia en la ultima década como una solucién de reemplazo al plasticoconvencional
(Loor, y otros, 2019), Segtn los ultimos datos recopilados por European Bioplastics en
cooperacion con el Nova-Institute, se prevé que la capacidad mundial de produccién de
bioplasticos aumente de alrededor de 2.11 millones de toneladas en 2020 a
aproximadamente 2.87 millones de toneladas en 2025 (Bioplastics, 2020), para realizarlo
se necesitan de productos plastificantes (almidén, glicerina, acido acético y agua) (Loor &
Garcia, 2019).

Cada vez surgen mas proyectos y empresas que fabrican productos de diversa naturaleza
mediante sustitutos ecoldgicos, que compiten directamente con los productores de
plastico. Este es quiza uno de los puntos mas importantes ya que, potenciandolo, se podria
incluso lograr reducir el impacto de producciéon del plastico convencional. Esta actividad
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se ha realizado mediante el protocolo “Obtencion del plastico biodegradable a partir de la
tusa de maiz (Zea mays L.)”

Objetivos:

- Determinar el contenido de almidén y su rendimiento en la extraccién a partir de las
tusas del maiz.

- Analizar las caracteristicas fisico-quimicas de la tusa y almidon extraido.
Metodologia:
Fase 1

La tusa se tritura y minimiza su tamafio mediante un molino para muestras vegetales, por
el cual se realizara la caracterizacién fisicoquimica de la tusa de maiz para tener el
contenido para tener el contenido inicial de la materia prima en lo que respecta a:
Humedad, proteina, fibra, grasa, cenizas, carbohidratos totales o Extracto Libre de
Nitrégeno (ELN).

Contenido de humedad (AOAC 32.1.03)

La técnica por excelencia para cuantificar el contenido de humedad en una muestra, es la
determinacién gravimétrica. La misma se fundamenta en someter la muestra a
calentamiento en una estufa y luego medir la pérdida de peso debido a la volatilizacion
del agua (Pomeranz et al, 2000). La Association of Official Analytical Chesmists
(AOAC), reconoce esta técnica por el método oficial (32.1.03), para la determinacién de
humedad en alimentos sélidos y harinas (AOAC, 2006).Para su aplicacién requiere de
prolongados tiempos de secado en la estufa, entre 3 y 16 horas, dependiendo de la
composicién de la matriz y la temperatura empleada (Bradley, 2010), a través de la
ecuacion 1.

%h = -2 100
T ps (1)

Donde:
Pa = Ph — Ps
%h = Contenido de humedad
Pa = Peso del agua que contiene una muestra
Ps = Peso del material seco
Ph = Peso de material humedo
Contenido de cenizas (AOAC, 2000)

Este método analitico proporciona una estimacién del material mineral presente en la
muestra de almidon incluyendo metales, sales y trazas de elementos; se utiliza la pérdida
gravimétrica por calentamiento (Aristizabal y Sanchez, 2007) En el cual se menciona que
se debe de pesar aproximadamente 1,0 g de muestra en un crisol de porcelana que ha sido
previamente lavado, secado en un horno y pesado para luego colocar el crisol de
porcelana con la muestra en la mufla e incinerar a 550 °C durante tres horas y media,
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enfriar el crisol y las cenizas en un desecador hasta tener peso constante, luego pesar el
crisol con las cenizas y calcular la cantidad de cenizas mediante la ecuacién 2.

Peso de las cenizas (g) * 100

Gp Cenizas =
o Peso de la muestra (g) (2)

Contenido de Fibra

Una muestra libre de humedad y grasa, se digiere primero con una solucién acida y luego
con una solucién alcalina; los residuos organicos restantes, se recogen en un crisol filtro.
La pérdida de peso después de incinerar la muestra, se denomina fibra cruda.

Contenido de Proteina

El nitrégeno de los compuestos organicos en presencia de acido sulfdrico y catalizador es
convertido en sulfato de amonio. La adicidn de exceso de hidréxido de sodio concentrado
libera el gas amoniaco el cual es destilado y recogido en una solucién de acido borico al
2.5 % en exceso, formandose el ion borato el que es titulado con acido clorhidrico de
normalidad conocida. La concentracién de ion borato es proporcional a la de nitrégeno
presente en la muestra. La Proteina cruda corresponde a la determinacién de nitrégeno
en una muestra y su relacién matematica con el contenido de proteina.

Contenido de Grasa o extracto etéreo

La determinacién de grasa en los ingredientes alimenticios se basa en su propiedad de ser
solubles en solventes organicos, se usa un solvente organico el cual se calienta para que
se volatilice, se hace pasar el solvente a través de la muestra, arrastrando consigo las
substancias solubles. El proceso descrito se repite en forma continua, hasta que no
queden residuos de material extraible en la muestra, posteriormente el solvente se destila
y el material soluble permanece en el recipiente colector.

Carbohidratos

El porcentaje de carbohidratos se determiné por diferencia (Vera y Chavarria, 2020)
aplicando la siguiente ecuaciéon 3:

U Carbohidratos = 100 — %H — %C — %G — %P (3)

Fase 2

Se utilizara el raquis de maiz para extraer el almidén, el cual se caracterizara antes de ser
usado en la elaboracion del bioplastico (Tabla 3).
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Tabla 3. Caracterizacion del almidon

Variable independiente &T;T;; de Método de determinacion.
Humedad % Método de la AOAC 32.1.03
Contenido de Materia seca % Técnica de ICONTEC

Densidad aparente g/ml Técnica de Smith

Temperatura de gelatinizacion oC Técnica de Grace

indice de solubilidad (ISA) - Técnica de Anderson

indice de absorcién de agua (IAA) % Técnica de Anderson

Poder de hinchamiento - Técnica de Anderson

Claridad de Ia pasta % Els:siegctofotometria, Técnica de
Contenido de almidén % Técnica de Mestres

Contenido de amilosa y % Espectofotometria, Técnica ISO

amilopectina

Contenido de humedad (AOAC 32.1.03)
Ver fase 1.
Contenido de materia seca (Técnica de ICONTEC)

La pérdida en peso durante el periodo de calentamiento es considerado igual al contenido
de materia seca (Aristizabal y Sanchez, 2007), que consiste pesar los crisoles vacios,
limpios y enfriarlos en un desecador, después de secar durante cinco horas en un horno a
80 °C (P1), luego pesar en el crisol vacio entre 20- 30 g de la muestra de almidén (P2).
Colocar el crisol con la muestra de almidén en un horno a 80 °C durante 24 horas.

Se enfrian los crisoles con el almidén seco en un desecador hasta obtener peso constante
(30-45 minutos) (P3). Pesar los crisoles con la muestra de almidén seca y calcular por
medio de la ecuacidn 5.

100+ (Ps— Py) | 100
(P, — Py) (4)

bg materia seca =

Densidad aparente

La densidad aparente del almidon puede ser determinada utilizando la relacién entre el
peso del almiddn que ocupa un volumen conocido (Aristizabal y Sdnchez, 2007), en el cual
consiste en pesar la probeta graduada vacia, después de lo cual, adicionar
cuidadosamente con una espdatula la muestra de almidén a la probeta de 250 mL por
medio de un embudo hasta que el volumen total sea libremente completado (Ecuacion 5).

.kq v
Direccidn: Av. Eloy Alfaro N30-350 y Av. Amazonas. a
Codigo postal: 170518 / Quito, Ecuador 7 GObIeI‘nO Juntos

Teléfono: 593-2 256 7645 www.iniap.gob.ec del Encuentro | lo logramos



Instituto Nacional de Investigaciones
Agropecuarias

DAAS (L) = —

9\ =
mL 250mL

(PP+AS)g-PPVg (5)

DAAS=Densidad aparente del almidén suelto.

PPB= Peso de la probeta

AS= Almidon suelto.

PPV= Peso de probeta vacio.

Temperatura de gelatinizacion (Grace, 1977)

Pesar 10 g de almidon (BS) disolver en agua destilada y completar a 100 mL.

Calentar agua en un vaso de precipitado de 250 mL a 85 °C.

Tomar 50 mL de la suspension en un vaso de precipitado de 100 mL. § Introducir el vaso
de precipitado con la muestra en el agua a 85 °C.

Agitar con el termdmetro constantemente la suspensién de almidén hasta que se forma
una pasta y la temperatura permanezca estable por unos segundos.

Leer directamente en el termdmetro la temperatura de gelatinizacion.

indice de solubilidad en agua (ISA), indice de absorcién de agua (IAA) y Poder de
hinchamiento

Pesar tubos de centrifuga secos a 60 °C.

Pesar en los tubos 1,25 g de almidén (bs) y agregar exactamente 30 mL de agua
destilada precalentada a 60 °C y agitar (sin excederse).

Colocar en bafio de agua a 60 °C durante 30 minutos; agitar la suspension a los 10
minutos de haber iniciado el calentamiento.

Centrifugar a temperatura ambiente a 4 900 RPM durante 30 minutos.

Decantar el sobrenadante inmediatamente después de centrifugar (maximo un
minuto después) y medir el volumen.

Tomar 10 mL del sobrenadante y colocar en un vaso de precipitados de 50 mL
(previamente pesado).

Secar el sobrenadante en un horno durante toda la noche a 70 °C.

Pesar el tubo de centrifuga con el gel.

Pesar el vaso de precipitados con los insolubles.

IAA = Peso del gel (g) / Peso muestra (g) BS (Ec. 5)

ISA = Peso solubles (g) x V x 10 / Peso muestra (g) BS (Ec. 6)

PH= Peso del gel (g) / (Peso muestra (g) bs—Peso solubles (g)) (Ec. 7)

Claridad de la pasta

Pesar en tubos de centrifuga 200 mg de almidén (BS).

Suspender el almid6n en 20 mL de agua destilada.

Colocar los tubos en un bafio de agua en ebullicién durante 30 minutos.

Agitar la suspension cada cinco minutos.

Después de pasados 30 minutos colocar la suspension en cubetas del
espectrofotémetro y dejar enfriar a temperatura ambiente.

4V
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e Leer el porcentaje de transmitancia a una longitud de onda de 650 nm, utilizando
agua destilada como blanco.

Contenido de amilosa y amilopectina

e Preparacion de la curva estandar de amilosa/amilopectina.

e Pesar 100 mg de muestra de amilosa y 100 mg de amilopectina en frascos
volumétricos de 100 mL.

e Agregar acada frasco 1 mL de etanol al 95 por ciento y 9 mL de hidréxido de sodio 1
N, tapar y dejar a temperatura ambiente entre 18-24 horas.

e Completar a 100 mL con agua destilada.

Preparar la curva estdndar de acuerdo a los siguientes valores en la tabla 4:

Tabla 4. Valores para preparar la curva de la solucién estandar.

Amilosa (%) Amilosa(mL) Amilopectina (mL) NaOH 0,09N (mL)

0 0 18 2
10 2 16 2
20 4 14 2
25 5 13 2
30 6 12 2

En un frasco volumétrico de 100 mL que contenga 50 mL de agua destilada agregar una
alicuota de 5mL de cada punto de la curva estandar, 1 mL de 4cido acético 1 Ny 2 mL de
solucion de yodo al 2 por ciento, mezclar bien y completar a volumen con agua destilada.

Almacenar los frascos bajo oscuridad durante 20 minutos y leer la densidad éptica a una
longitud de onda de 620 nm.

El calculo del contenido de amilosa se realiza directamente de la curva estdndar y se
expresa como porcentaje.

Contenido de almidon (Mestres, 1993)

El método se basa en la dispersion del almidén en medio acuoso, seguido de una hidrélisis
enzimatica parcial -obteniendo dextrinas- con a-amilasa termoestable, completando la
hidrélisis con amiloglucosidasa -obteniendo glucosa. La glucosa obtenida es cuantificada
por colorimetria (Aristizabal y Sdnchez, 2007).

Fase 3

Las caracterizaciones de la tusa como material de relleno se van a realizar como se lo
expone en la tabla 5.
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Tabla 5. Caracterizacion la tusa como material de relleno

Variable independiente Método de determinacion
Celulosa (%) Método TAPPI T212
Lignina (%) Método de Klason o Norma TAPPI T-
222
Holocelulosa (%) ASTM D-1104

Determinacion de la lignina

La lignina es resistente a la hidrolisis acida, facilmente oxidable, soluble en bisulfito o
alcalis caliente, y facilmente condensable con fenoles o tioles; por lo que para su
determinacién se lleva a cabo un ataque &cido, cuantificando el residuo que queda
después de la hidrélisis (Palacios, 2016). Se basa en la Norma TAPPI T-222 om-98 o
método Klason en donde consiste

Pesar 1 g de muestra y colocar en un vaso de precipitaciéon de 50 ml.

Preparar una soluciéon de H2S04 al 72 % a partir de una solucién concentrada, y
agregar 15 ml ala muestra pesada, mantener durante 2 horas en agitacidon constante.
Vaciar la muestra en un vaso de precipitaciéon de 1 L y realizar una disolucién al 4 %
de H2S04 agregando agua destilada.

Dejar en ebullicion suave por 4 horas.

Decantar y filtrar la muestra. Paralelamente pesar un crisol etiquetado, limpio y seco.
Secar la muestra en una estufa a 105 +3°C, Llevar a un desecador y determinar el
peso hasta peso constante. (TAPPI: TECHICAL ASSOCIATION OF THE PULP AND
PAPER INDUSTRY, 2006)

Para la determinacién del porcentaje de lignina se utiliza la siguiente formula (ecuacion
8), basada en el peso del residuo que queda después de la hidrolisis acida y secado de la
muestra.

PM, =100

by Lignina =
PM,_ (8)

Donde:

PMo: Peso de la muestra antes de la hidrdlisis acida y secado

PMf: Peso de la muestra después de la hidrolisis acida y secado

Determinacion de la holocelulosa:

Se determina aplicando el método ASTM D-1104 modificado, que radica en:

Pesar 2 g de muestra y se colocd en un matraz cuello no esmerilado de 250 ml
Llevar a bafio Maria en un rango de temperatura de 75-85°C

Tratar la muestra con 150 ml de agua, 0,2 ml de acido acético glacial y 1 g de clorito
de sodio, se tapa y se deja reposar durante 1 hora manteniendo la temperatura.

4V
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e Sevuelve a afiadir 0,2 ml de acido acético glacial muy frio y 1 g de clorito de sodio, y
se repite este paso cada hora durante las siguientes 5 horas, o por lo menos hasta que
la muestra se torne blanca.

e Colocar el matraz en un bafio de hielo hasta alcanzar una temperatura de 10 ° C, y se
filtra el contenido del frasco.

e Lavar la muestra con 500 ml de agua destilada fria, donde el residuo amarillo pasa a
ser completamente de color blanco. Y paralelamente se lava, etiqueta, seca y pesa un
crisol.

e Llevar la muestra al crisol y se deja secar a 105£3°C en una estufa, se ingresd la
muestra en el desecador y finalmente se pesa en una balanza analitica hasta alcanzar
peso constante.

e Sealmacena para una posterior determinacion de celulosa. (ASTM D1104-56, 1978)

Se calcula mediante la Ecuacidon 9, basada en el residuo seco que queda después del
tratamiento con acido acético y clorito de sodio y el secado en la estufa:

PM; x 100

0 Hol lul =
Wy Holocelulosa PI, 9)

Donde:

PMo: Peso de la muestra antes del tratamiento y secado
PMTf: Peso de la muestra después del tratamiento y secado
Determinacion de la celulosa:

Las propiedades mas importantes de la celulosa se relacionan, en primer lugar, con la
susceptibilidad de la molécula a la hidrélisis y, en segundo lugar, con su capacidad de
absorber agua (Roberto Escobar Toledo, 2005). La separacién de hemicelulosa y celulosa
se hace en base ala solubilidad en solucién acuosa al 17.5 % en peso de hidréxido de sodio
(NaOH) (Palacios, 2016).

e Determinar por medio de la holocelulosa aplicando el método TAPPI T 212:

e Pesar 1 g de muestra tratada por la determinacién de holocelulosa, colocar en un
matraz de 100 ml y se lleva a bafio de agua a 25°C.

e Preparar una solucién de hidréxido de sodio al 17,5 % y se afiade 10ml a la muestra.
Se agita y se deja reposar por 5 min.

e Afadir 5 mL de hidréxido de sodio al 17,5 %, se agita y se deja reposar por 30 min.

e Afadir 30 mL de agua, se agita y se deja reposar durante 1 hora.

e Filtraral vacio con un crisol de fondo poroso, previamente lavado, etiquetado, secado
a 65°Cy pesado.

e Serealiza lavados con una disolucién de agua e hidréxido de sodio (30 mL de aguay
25 mL de hidréxido de sodio a 17,5 %).

e Posteriormente, se lava con 30 ml de agua, aplicando filtracién al vacio y se agrega 5
ml de acido acético al 10 % sin aplicar vacio y se deja reposar durante 3 min.

e Lavar con 50 ml de agua destilada, aplicando vacio.

e Llevar la muestra a una estufa para secarla a una temperatura de 65°C (la
temperatura puede variar entre 60-85°C), se lleva al desecador y se pesd en una
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balanza analitica hasta peso constante (TAPPI: TECHNICAL ASSOCIATION OF THE
PULP AND PAPER INDUSTRY, 2002).

El calculo necesario parala determinacién de celulosa se expresa en la ecuacién 10 basada
en el peso inicial de la muestra y el peso del residuo seco después del tratamiento que
recibi6 la muestra:

Resultados:

En la tabla 6, la tusa de maiz contiene elevadas cantidades de celulosa y de hemicelulosa,
en donde facilitan la polimerizaciéon de un producto. El almiddén de la tusa de maiz, los
rendimientos tienen un promedio de 3,2%, que es bajo en relacidn a otros residuos, las
otras cualidades para las biopeliculas como densidad aparente, claridad de la pasta y la
temperatura de gelatinizacion, son validos para la formacién de biopleliculas (tabla 7).

Tabla 6. Analisis de la biomasa residual de maiz (tusa).

Tusa de maiz M1 M2 M3 Promedio
Humedad 10,78 12,7 12,37 12,0
Cenizas 1,94 2,06 2,03 2,0
Grasas 16,49 19,82 27,63 21,3
Extraibles 10,44 10,4 10,35 10,4
Celulosa 79,07 81,15 77,82 79,3
Lignina 4,26 6,75 7,81 6,3
Holoceluosa 170,41 103,89 138,92 137,7
Hemicelulosa 91,34 22,74 61,1 58,4

Tabla 7. Caracteristicas del almidon de la tusa de maiz.

Almidén M1 M2 M3 Promedio
Rendimiento 2,1 4,7 2,7 3,2
Densidad aparente 0,6 0,6 0,6 0,6
Claridad de la pasta 1,1 1,1 1,1 1,1
Temperatura de 679C
Gelatinizacion 662C 652C 702C
Conclusiones:

La tusa en sus caracteristicas fisicoquimicas presenta potencial de uso para material
bioplastico biodegradable.

Recomendaciones:
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Proyecto 3.

Validacion de metodologias en el Laboratorio de Bromatologia y Calidad
Actividad 3.1.

Extraccion y caracterizacién fisico quimica de almidén de camote (Ipomoe batatas) de la
nueva variedad “INIAP Toquecita”.

Responsable: Ing. Wilmer Ponce Saltos

Colaboradores:

Milton Alexander Giler Zamora (Egdo. Agroindustria ULEAM)

Ing. Gloria Cobefia Ruiz (Responsable Programa Yuca-Camote EEP)
Antecedentes:

El camote (Ipomoea batatas) o batata es una planta dicotiledénea rastrera; sus raices son
ricas en almidén (Tincopa, 2010). Esta planta herbacea presenta un tallo pubescente de
color verde, verde bronceado y purpura, las hojas tienen formas y colores variables
incluso en una misma planta (Benavides, 2011). Considerado como un cultivo de
"pequefios" agricultores, el camote crece en diferentes climas, condiciones, y los enemigos
naturales de este cultivo son relativamente pocos (Macas, 2010).

La nueva variedad de camote liberara es la denominada INIAP Toquecita, la cual es
introducida por el Instituto Nacional de Investigacion Agropecuaria (INIAP). Toquecita es
de una variedad de follaje denso y disperso, con tallos principales de 158cm de longitud
los entre nudos son de 3 a 5cm y su didmetro oscila entre los 7-9cm, la forma de la raiz
reservante es eliptica, el color predominante de la piel es anaranjado y carece de color
secundario; la pulpa el color es anaranjado con intensidad intermedia y el color
secundario es anaranjado mas intenso distribuido en forma de anillos delgados en la
corteza; presenta una madures de sus raices entre los 90 a 120 dias y sus rendimientos
promedios estan entre 21,5 Tm/ha y de follaje 19,4Tm/ha (Cobeiia Ruiz et al., 2019).

El almiddn es el carbohidrato de reserva de los vegetales, producto final de la fijaciéon
fotosintética del CO2, formado por cadenas de D-glucosa como unidad basica, las cuales
estdn unidas mediante enlaces glucosidicas, que constituyen a dos polisacaridos, uno es
una molécula lineal de amilosa (20-30%) y el otro amilopectina una molécula ramificada
(70-80%) (Zhou, et al.,, 2015). A nivel industrial, el almidén juega un papel vital en el
desarrollo de productos alimenticios como materia prima y aditivo alimentario (Chel
Guerrero etal.,, 2016). Se lo emplea como espesante, estabilizador o mejorador de textura;
contribuye a la calidad de productos almacenados mejorando la retencién de humedad y
controlando la movilidad del agua (Abegunde et al., 2013).

Por lo cual el interés del trabajo se centré en la evaluacién de las propiedades
fisicoquimicas del almidén de la nueva variedad “INIAP Toquecita”, para orientar su
posible insercion en el ambito industrial.

Objetivos:

Evaluar las propiedades fisicoquimicas del almidéon de la nueva variedad “INIAP
Toquecita”.
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Metodologia:

Obtencion de almidon

La materia prima utilizada dentro del estudio fue la nueva variedad de camote (INIAP
Toquecita) liberada en el 2019 la cual se encuentra en la Estacién Experimental del
Instituto Nacional de Investigacién Agropecuaria-Portoviejo (INIAP-P). El camote se
someti6 a un lavado para retirar la suciedad, posterior paso a un proceso de pelado en el
cual se separd la cascara dejando expuesta la pulpa y se procedi6 a pesar el fruto; por
medio de la reduccién de tamafio se permite liberar los granulos de almidén contenidos
en las raices por medio de este proceso depende gran parte de la eficiencia de la
extraccion.

La extraccion se procede a retirar el material fibroso de la lechada de almidén por medio
de un colado para obtener un excelente extracto se recomienda efectuar un recolado
(recirculacion) con el objeto de retener las fibras finas que pudieron pasar a la lechada.
La sedimentacién se efectia en una centrifuga permitiendo separar lo granulos
contenidos en la solucién. El proceso de secado se efectué con una temperatura de 60°C
durante 24 horas con el uso de una estufa, se pesa y se tamiza los tamices empleados son
de tamafio estandarizado malla de 60,80 y 100um; el almacenado se da posterior al
tamizado se pesa el material y se conserva en lugares libres de humedad.

Caracterizacion del almidon

Se efectuaron los andlisis fisicoquimicos sobre el almidén obtenido a partir del camote
(INIAP Toquecita) dentro de las instalaciones del laboratorio de Bromatologia y Calidad
del Instituto Nacional de Investigacién Agropecuaria-Portoviejo (INIAP-EEP) al almidén
para conocer las caracteristicas que presenta: contenido de ceniza (%C), indice de
absorcion de agua (IAA), indice de solubilidad de agua (ISA) y poder de hinchamiento
(PH), materia seca (%MS), rendimiento de almidon (%Rend.Alm), amilosa (%Amilosa) y
amilopectina (%0Amilopectina), forma y tamafio a distintas temperaturas y temperatura
de gelatinizacién (°C), los métodos empleados estan basados por lo informado por AOAC
(2000), Anderson et al. (1969), ICONTEC (2002), Grace (1977), ISO (2020).

Contenido cenizas (%C)

Se realizé tomando un 1g aprox. de almidoén en un crisol de porcelana secado en un horno
a temperatura de 550°C durante tres horas y media como lo expresa AOAC (2000),
empleando la ecuacion 1

% C = Peso de la ceniza (g)x100 (1)
oL = Peso de muestra (g)

indice de absorcién de agua (IAA), solubilidad en agua (ISA) y poder de
hinchamiento (PH)

Se realiz6 en tubos de centrifuga con un peso de 1,25g de almidén y 30ml de agua
destilada precalentada a temperaturas de 50°C, 60°C y 70°C; se colocaron en bafio maria
a temperatura de 60°C durante 30min, se centrifuga durante 30min a 4900RPM se
decanta el sobrenadante, se procede al secado durante 24 horas a temperatura de 70°C y
luego se procede al pesado como lo expresa Anderson et al. (1969), empleando las
férmulas 2-3-4

IAA = Peso del gel (g)

" Peso muestra (g)bs

(2)

Aq v
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Peso soluble(g)*Volumenx10

ISA = (3)

Peso muestra (g)bs

PH = Peso del gel (g)

" Peso muestra (g)bs—Peso solubles (g)

(4)
Contenido de materia seca (%MS)

Se realizd tomando entre 20 a 30g de almiddn, se colocd la muestra en el horno a
temperatura de 80°C durante 24horas, se enfrian entre 30 a 45 min en desecador y se
pesan como lo ha expresado ICONTEC (2002), empleando la ecuacién 5

100+(P3—P1)
“orpy )

% MS =
Donde:
P1: Peso del crisol vacio
P2: Peso del almidén
P3: Peso del crisol mas almidon
Temperatura de gelatinizacion (°C)

Se realizé tomando 10g de almidén en base seca los cuales se disuelven en agua destilada,
se caliento agua en un vaso precipitado de 250 ml hasta una temperatura de 85°C, se
introdujo el vaso precipitado con almid6n disuelto con agitacién constante hasta que se
formé un gel y se pudo leer la temperatura como lo expresa Grace (1977)

Tamafio de granulo

Se realizé por medio de la vista de microscopio previamente calibrado con un calibrador
de 1mm hasta 0,01mm, la especificacion del lente fue de calibre Labumed RP Plan
Achroo10x/0,25/0,17 9144010; por medio de la ayuda del programa informatico Image]
se obtuvieron las imagenes de los granulos de almidén, y se procede a la lectura.

Contenido de amilosa y amilopectina

Para determinar el porcentaje de amilasa (%Amilasa) y amilopectina (%Amilopectina) se
utilizé la metodologia de ISO (2020) “International Organization for Standarization ISO
6647-1"

Rendimiento del almidon

Se efectuo tomando la relacion entre las masas del almidén obtenido y la pulpa empleada,
empleando la ecuacion 6

%Rend = ~—=2almidén 10 ()

Masacamote
Resultados:
Caracterizacion del almidon

Dentro del proceso de la obtencion del almidén de camote y por medio de los respectivos
andlisis fisicoquimicos, dentro de los parametros de cenizas, materia seca y el
rendimiento en la obtencién de almidén son similares (tabla 8), el tamafio del granulo de
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almidon varia en relacion a la temperatura que se somete reduciendo su tamaiio (tabla

9), es evidente que los indices absorciéon de agua, solubilidad en agua y poder de
hinchamiento varian en relacion a la temperatura (Tabla 10).

Tabla 8. Analisis fisicos del almidon de camote.

Muestras
Parametros
1 2 3 Prom.
Cenizas (%) 0,42 0,52 0,52 0,49+0,06
Materia seca (%) 89,19 89,52 93,30 90,67+2,28
Rendimiento (%) 6,14 5,83 5,86 5,94+0,17

Temp. Geletinizacién (°C) 66 67 67 66,67+0,58

Tabla 9. Tamaiio de los granulos de almidon sometidos a diversas temperaturas.

Temp(°C) Conteo Tamafio(um) Forma

30°C 4527 55,0
40°C 5441 52,0
50°C 6724 29,9
60°C 9166 15,7
61°C 11427 14,3 Esféricos
62°C 13598 13,6 Zvalados
63°C 31668 54
64°C 35017 54
65°C 36029 4,6
66°C 45604 2,6

Tabla 10. Promedios y desviacion estandar de los indices de absorcion de agua,
solubilidad de agua y poder de hinchamiento del almidon de camote INIAP
Toquecita en varias temperaturas.

Indices (unidad g agua/g almidén)

Temp (°C)
IAA ISA PH
60°C 2,58+0,04 3,36%0,04 2,72+0,14
70°C 4,88+0,37 3,55+0,46 4,94+0,36
80°C 512+0,45 5,10+1,13 5,23+0,48
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IAA: Indice de absorcién de agua
ISA: indice de solubilidad en agua
PH: Poder de hinchamiento

El contenido de amilosa y amilopectina presente en el almid6n extraido del camote “INIAP
Toquecita” sus resultados tiene una composicion estable (tabla 11).

Tabla 11. Composicion de Amilosa y Amilopectina del almidén de camote (INIAP

Toquecita).
Muestra Amilosa (%) Amilopectina (%)
1 16,8 83,2
2 18,9 81,1
3 18,9 81,1
Promedio 18,2+1,2 81,8+1,2
Conclusiones:

El camote de la variedad “INIAP Toquecita” muestras buenas caracteristicas
fisicoquimicas para la extraccion de almidon similares a las demas variedades existentes
como el camote blanco y morado, contando con altos niveles de amilosa y amilopectina.

Recomendaciones: Este trabajando es la base para la formacién de otros productos
alimenticios.
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ANEXOS:

A

Imagen 1. Forma de los granulos de almidon de camote “INIAP Toquecita”: A)
granulos de almidén a 30°C; B) granulos de almidén a 66°C.
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Actividad 3.2.

Evaluacién y extraccién quimica del aceite de las semillas de Maracuya (Passiflora edulis).
Responsable: Ing. Wilmer Ponce Saltos.

Colaboradores:

Dr. Ivdn Samaniego Maigua (Dpto. Nutricién y Calidad EESC).

Ph.D. Gabriel Burgos (Docente UTM-Dpto. Procesos Quimicos).

Egda. Maria Intriago (Tesista UTM- Dpto. Procesos Quimicos).

Antecedentes:

El cultivo de maracuyd se encuentra ampliamente distribuida en Ecuador especialmente
en la regién costa donde la mayor superficie cultivada de maracuyd se encuentra
localizada en la franja costera del pais que corresponde a las provincias de Esmeraldas,
Manabi, Guayas, El Oro y Santo Domingo de los Colorados, la produccién de maracuya se
da en todo el afio, pero, se destaca en la temporada de verano, sobre todo en los meses de
entre abril-septiembre y diciembre-enero, donde los niveles de producciéon son
superiores al promedio, esto hizo que se cosecharan 8857 Tm, en 5688 ha de superficie
sembrada en el afio 2013 (Caiiizares y Jaramillo, 2015).

Segiin el Sistema de Informacién Publica Agropecuaria (SIPA) del Ministerio de
Agricultura y Ganaderia (MAG),en el periodo enero-abril del 2021, en el territorio
ecuatoriano se exportaron 4371 Tm en el periodo Enero-Abril 2021, de esto el 18% se
exportdé como fruta fresca, 7% como maracuya congelada y 75% como jugo a Paises Bajos,
Estados Unidos, Israel, Canada, China, Panam4, Colombia, Australia, Chile, Espafia, Italia,
Republica Checa, Filipinas, Alemania, Francia, Japén, Suiza, Reino Unido, y emiratos
Arabes Unidos.

En la Estacion Experimental Portoviejo, se liber6 la Maracuya Mejorada 2009, que fue
obtenido través de una seleccion masal (Valarezo, 2009), con una produccién aproximada
de 13 t/ha (Alvarez et al.2018; Viera, 2020), en el cual se encuentra distribuida en varias
provincias del litoral ecuatoriano, principalmente en la provincia de Manabi.

Bajo estos antecedentes, la maracuya tiene una excelente acogida en el mercado nacional
e internacional, de hecho, una parte de ella esta destinada a la exportacion. Sin embargo,
esta actividad agroindustrial genera muchos desechos agroindustriales que provienen,
basicamente, de las cadscaras y semillas del fruto y se estima que los residuos del
procesamiento de maracuya (cascara y semilla) alcanzan entre 61 y 86% de la cantidad
de fruta procesada, que pueden ser aprovechados para la obtencién de algunos productos
de interés en la industria, generando por esta via un valor agregado y mitigando a su vez
la contaminacién ambiental, que se pueden generar cuando no son manejados
adecuadamente. Entre los productos considerados de interés se encuentran: pectinas,
aromas naturales y aceites vegetales, entre otros (Leao, K., Sampaio, K., Pagani, A., & Da
Silva, M. 2014).

Algunas investigaciones se han enfocado en la obtencién de aceite de la semilla de
maracuya por medio de diversos métodos que van desde los fisicos como la extracciéon
mecanica, quimicos por medio del uso de solventes o fluidos supercriticos, y biologicos
mediante la aplicaciéon de enzimas. En esta investigacion se empleard la extraccion
quimica por la aplicacién de solventes para la extraccion del aceite presente en la semilla
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para la aplicacion de la industria alimenticia o cosmética. Para ello se caracterizara la

materia prima (semilla de maracuya), asi como el producto obtenido por medio de los
parametros fisico-quimicos.

Objetivos:

1)Validar y determinar la metodologia mas eficiente en la extraccion de aceite de la
semilla de maracuya a través de n-hexano y etanol.

2)Caracterizar mediante analisis fisicos y quimicos el aceite extraido de la semilla de
maracuya.

Metodologia:
Fase 1:

Para el cumplimiento del objetivo 1, se va ejecutar como lo describe la imagen 1, donde
las semillas son producto de residuos de varias licorerias, restaurantes y mercados
(extraccion de jugo), estas son llevadas al secado solar, colocando 37 libra de semilla en
una superficie plana de concreto. Se tritura la semilla formando una masa en una bolsa
sellada elaborada de papel filtro, donde se va a definir los tiempos de rangos desde 1 hasta
5 horas, como lo concreta la norma ISO 659:2009 y Malacrida, y Jorge (2012) en la
determinaciéon de contenido de aceite en semillas. Definido el tiempo de extraccion de
aceite, se precisa a delimitar la cantidad de muestra que va en el sistema Soxhlet, llegando
al peso en donde ya no exista variacién cuyas cantidades van a iniciar con 2, 4, 8,16 y 32g,
entre ellos se escogié 3 para el estudio. Establecida la cantidad de masa, se procede a
especificar la cantidad de solvente y tipo de solvente a utilizar, en la tabla 1, se expresan
los tratamientos con diferentes volimenes que se van a definir en el experimento,
empezando con 150,175y 200 mL de los solventes mencionados hasta su ajuste posterior
de igual manera con 3 volumenes diferentes hasta ajustar el volumen adecuado de
acuerdo a la tabla 12.
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Imagen 2. Diagrama de extraccion de aceite de semillas de maracuya.

El analisis estadistico de los resultados se realiz6 a través de un diseiio completamente al
azar (DCA) con un arreglo factorial de AxBxC cuyo esquema se presenta en la tabla 12, 13
y 14.

Tabla 12. Descripcion de los tratamientos a estudiar.

Tratamiento(A) Solvente(B) Volumen(c)
T1 150(1)
T2 n-Hexano 175(2)
T3 200(3)
T1 150(1)
T2 Etanol 175(2)
T3 200(3)
.':l v
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Fase 2

Se analiz6 analizar la calidad del aceite a través de los parametros: Acidos grasos libres,
Indice de peréxido, Indice de iodo, Densidad relativa, pérdida por calentamiento y perfil
de acidos grasos (Laboratorio de Nutricion y Calidad en la EESC).

Acidos Grasos Libres: Se realiza mediante la norma AOCS Ca 5a-40, que consiste en
tomar 7g de muestra, se agregan 50 ml de etanol neutralizado y con calentamiento hasta
ebullir, se neutraliza con Na OH o K OH al 0.1N valorizado, mediante la formula que se
presenta a continuacion y se ejecuta el indice de acidez en acido oleico:

Indice de Acidez= (CxNx28,2 )/PM x 1,99
C= Consumo
N= Normalidad.
PM= Peso de Muestra.
28.2= Factor de acido oleico.

indice de Iodo: Se realizard mediante la norma AOCS Cd 1-25, el indice de yodo es una
medida del grado de insaturacién (nimeros de dobles enlaces) de las grasas. Define como
los gramos de yodo absorbidos por 100 g de grasa. Para su determinacién la AOCS
recomienda el método de Wijs. Se pesa aproximadamente 0.2g en una fiola, se agrega 10
ml de Cloroformo y 10 ml de solucién Wijs, se deja reposar en un lugar oscuro durante 30
minutos, luego se afade 5mL de KI al 15% y 100 mL de agua, después se titula con
Tiosulfato de sodio 0.1 N, y como indicador 1 mL de solucidn en alcohol de almidén al 5%.

ind.Iodo.= ((Vb-Vm) xNx56.1)/PM
Vb= volumen gastado para el blanco.
Vm= Volumen gastado para titular la muestra.
N= Normalidad.
PM= Peso de Muestra

indice de Peréxidos (AOCS Cd 8-53): Indica en que extensién ha experimentado el
aceite la rancidez oxidativa. Se define como mili equivalente de per6xido por Kg de grasa.
El procedimiento se pesan 30 mL de Acido acético/cloroformo, se afiade 0.5 mL de
solucién saturada de KI, se reposan 2 minutos en la oscuridad y se agregan 30 mL de agua,
titular con Tiosulfato de sodio, y como indicador solucidn alcohdlica de almidon al 1%.

Ind.Peréxidos= (VxNx1000 )/PM
Vb= volumen gastado para el blanco.
Vm= Volumen gastado para titular la muestra.
N= Normalidad.
PM= Peso de Muestra

Determinacion de la Densidad Relativa (Método del Picndmetro) NTN INEN
0035:2012.
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1) Pesada del picnémetro: Pesar en la balanza analitica, con precisiéon de 0.000 1 g, el
picnémetro vacio, limpio y seco, conjuntamente con sus partes (termémetro incorporado

o tapdn, segln sea el caso). Registrar el resultado como m0.

2) Pesada del agua destilada: Llenar completamente el picnémetro limpio y seco con
agua destilada recién hervida y enfriada a 20 °C, y sumergirlo en un bafio de agua
incorporado o el tapdn, segin sea el caso, evitando la inclusién de burbujas de aire, y secar
el exterior del picnémetro con papel absorbente adecuado. Pesarlo en la balanza analitica,
con precision de 0.000 1 g y registrar el resultado como m1.

3) Pesada de la muestra: Se procede como se indica en el apartado 1 reemplazando el
agua por la muestra de ensayo preparada segln se indica en el apartado 2. Registrar el
resultado como m2. Para calcular la densidad relativa, se lo realiza mediante la siguiente
ecuacion:

_ (m2 —m0)
P= (m1 —mo0)

MO= Picnémetro vacio.
M1= Peso de Picnémetro con agua.
M2= Peso de Picnémetro con muestra.

Determinacién de la pérdida por calentamiento (NTE INEN 0039:73), que cuya
muestra es tomada con un peso de 5 g con aproximacion 0,01g en un contenedor de vidrio,
asi mismo se registran el peso de los recipientes, para luego llevarlos a la estufa con una
temperatura de 103 +/- 2 °C durante una hora, terminada esa funcidn se enfria en un
desecador y pesarlos, se repite la operacidn en la estufa hasta que el resultado de ambas
operaciones no exceda los 0,002g, se procede a calcular con la siguiente férmula:
% PPC = ML~ M2
M1-M

PPC: Perdida por calentamiento.

M: Peso del recipiente.

M1: Peso del recipiente mas muestra antes.
M2: Peso del recipiente mas muestra después.

Obtenido los resultados en %, se multiplica por 10000 para transformarlo en ppm.
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Resultados:
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Imagen 3. Extraccion de aceite de semilla de maracuya en tiempo de 4 horas,
solvente n-hexano (200 mL) y un peso aproximado de 2 de muestra.

En la imagen 3, refleja que en el tiempo de extraccion de aceite, se precisa a delimitar la
cantidad de muestra que va en el sistema Soxhlet, llegando al peso en donde ya no exista
variacién cuyas cantidades van a iniciar con 2, 4, 8,16 y 32g, entre ellos se escogieron 3
para el estudio (8,16 y 32 g).
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Imagen 4. Rendimientos de porcentaje de aceite en diferentes solventes y sus volumenes
y peso de semillas de maracuya.

El contenido de aceite de las semillas de maracuya en 32 g con el solvente etanol y n-
hexano emiti6 resultados de 31,39% y 16.94% respectivamente (Imagen 4).

Tabla 13. Calidad de los extractos frente a normas de calidad nacional y Codex.

Extracclon con solvente n-Hexano

Anilisis NTE INEN 26:2012
Extracto CODEX STAN-19:2015
(tabla 1)
Rendimiento (%) 16.65+3 48 - -
Pérdida por calentamiento (%a) 1.23+0,01 X -
Densidad relativa 25/25°C 1.11+0,02 X X
Acldez libre { Ac. Olelco) (%) 0,16=0,04 v ¥
indice de acldez (mg de NaOH/g)  0,32=0,08 - ¥
indice de yodo (cg/g) 125.91=1.4 o ¥
indice de perdxido (meqOvKg) 8.83=1.40 v ¥
Extraccidn con solvente Etanol
Anilisis NTE INEN 26:2012
Extracto CODEX STAN-19:2015
(tabla 1)
Rendimiento (%) 32.53=16,19 - -
Pérdida por calentamiento (%a) 14.01+0,36 X S
Densidad relativa 25/25°C 1,15=0.02 X X
Acidez libre (Ac. Olelco) (%) 0,150,04 ¥ S
indice de acldez (mg de NaOH/g)  0,31=0,09 - ¥
indice de yodo (cg/g) 128,74+0,34 v v
indice de perdxido (meqO2/Kg) 10,63+0,12 X ¥

En comparacién con las normas mencionadas en la tabla 13 y los resultados obtenidos
dentro del proceso investigativo se reflejé6 que estan en concordancia los rangos que se
exponen en las normas ecuatoriana para aceite de girasol (NTE INEN 26:2012) y Codex
alimentarius (CODEX STAN-19:2015) en lo que se encuentran ligeramente por encima de
lo expresado siendo densidad relativa es mayor y dentro del margen nacional de calidad
la perdida de calentamiento es mayor lo cual es de mayor notoriedad para el extracto
obtenido con etanol, dentro de los parametros de acidez, acidez libre, indice de yodo e
indice de perdxido estan dentro de los rangos permisibles por las normas tanto dentro
del contexto nacional en la cual se toma como referencia los requisitos para aceite
comestible de girasol.

Conclusiones:

Al término de la extraccion, se concluye que presentaron valores similares dentro de su
caracterizacion fisicoquimica y frente a las normas de calidad NTE INEN 26:2012 tabla 1
de la misma y CODEX STAN-19:2015 permitieron establecer su posible uso dentro de la
industria cosmética, quimica y demas al estar dentro de los rangos permisibles para los
mismos, dando extractos de calidad y de excelentes rendimientos.

Recomendaciones:

Se enviaron a la Estacion Experimental Santa Catalina del INIAP a realizar los analisis de
cromatografia de gases para ver la comparacién de ambos solventes.
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Actividad 3.3.

Validacion de métodos de lignina y celosa de biomasas lignoceluldsicas.
Responsable: Ing. Wilmer Ponce Saltos Mg.

Colaboradores:

MSc. Maria Antonieta Riera (Docente Departamentos de Procesos Quimicos UTM).
Romero Moreira Alex (Tesista UTM- Dpto. Procesos Quimicos).

Vera Duefias Miguel (Tesista UTM- Dpto. Procesos Quimicos).

Antecedentes:

La materia lignoceluldsica es el producto agroindustrial de mayor abundancia. Sus
fuentes son los bosques, cultivos agricolas, residuos de cosechas y otros residuos
industriales como residuos de la industria de la madera y los tableros, residuos de la
industria del papel y el papel reciclado (Herndndez Galindo, 2017). La biomasa
lignocelulosica de origen vegetal, esta constituida por tejidos de los vegetales cuya célula
presenta una pared celular constituida a su vez por un entramado de microfibrillas de
celulosa formando capas recubiertas de hemicelulosa y sobre las que se deposita lalignina
(Lestari et al., 2009; Morales de la Rosa, 2015). La biomasa lignocelulésica se compone
principalmente de tres biopolimeros: celulosa, hemicelulosa y lignina, cuya distribucién
varia dependiendo del tipo de planta (Bajpai, 2016). La caracterizacion de las biomasas
lignocelulésicas generan resultados que contribuyen para la obtencién de diversos
productos, al ser un residuo con cantidades considerables de azucares fermentables,
presenta un alto contenido para la produccién de jarabes azucarados (edulcorantes) y
acidos organicos, cuyo potencial se va investigando de acuerdo a las investigaciones y
necesidades que se van requeriendo.

Objetivos:

Validar métodos de lignina y celosa de biomasas lignoceluldsicas en el laboratorio de
Bromatologia y Calidad.

Metodologia:

Para validar los métodos de lignina y celulosa, se realizaron los métodos disefiados por
Dominguez et al., 2012.

Direccidn: Av. Eloy Alfaro N30-350 y Av. Amazonas. A a
Codigo postal: 170518 / Quito, Ecuador 7 GObIeI‘nO Juntos
Teléfono: 593-2 256 7645 www.iniap.gob.ec del Encuentro | lo logramos


http://sipa.agricultura.gob.ec/index.php/comercio-exterior

ESFE‘Q‘JS?W Instituto Nacional de Investigaciones

Agropecuarias
Determinacion de Celulosa: A diferencia de que se realizaron con diferentes pesos para

ello se tomd 0,5g, 1g y 1,5g de muestra, se afiadié 15mL de solucién al 80% de &cido

acético, 1,5mL de acido nitrico y se llevo a agitacion constante durante un tiempo de 20

minutos. La muestra tratada se filtr6 y se lavé con etanol, se sec6 en estufa a una
temperatura de 100-105°C con un tiempo de 2 horas 30 minutos y se pes6 (material A),

se procedio a la incineracién a 540°C (material B) se dej6 secar en un desecador y se peso

(Ecuacién 1), todo esta determinacidn se hizo una reproducibilidad de 5 dias:

materialA—materialB

%Celulosa = x 100 (1)

Pesodelamuestra

Después se realiz6 con las mismas condiciones, pero, con modificacién de temperatura de
secado de 130+2°C en tiempo de una hora.

Determinacion de Lignina: se tom¢ 0,5g, 1,g vy 1,5g de la muestra se anadié 70mL de
solucion al 1,5% de acido sulftirico y se llevd a agitacién constante por 2 horas, se filtré y
se lavd con agua destilada. A este material se la afnadié 30mL de una solucién al 72% de
acido sulftirico a agitacidn constante durante 4 horas, la muestra tratada se filtré y se lavé
con agua destilada, se sec6 en estufa a una temperatura de 100-105°C durante 120
minutos y se pes6 (material C). Se procedié a la incineraciéon a 540°C (material D), se dejo
secar en un desecador y se precedio a pesar (Ecuacién 2) todo esta determinacidn se hizo
una reproducibilidad de 5 dias:

materialC—materialD

%Lignina = x 100(2)

Pesodelamuestra

Después se realizé con modificacion de temperatura de secado de 100+5 del tiempo 2
horas a 130+2°C en el tiempo de una hora.

Resultados:
%_Celulosa
52.6 52.5
52.4
52.0 52.0
52.1 519 51.9
51.7
51.6 . 51.5
51.4
51.3 513 513 5
51.1
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Imagen 5. Validacion de metodologia del contenido de celulosa en tres diferentes
pesos.
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Imagen 6. Validacion de metodologia del contenido de lignina en tres diferentes
pesos.

En la imagen 5, durante los 5 dias, el peso de 1g no ha tenido mucha variacién y se ha
mantenido con un promedio de 51,6 +/-0,36%, mientras que en la imagen 6 el contenido
de lignina 1,5g con un promedio de 11,4 +/-0,57%, en residuos de cafia de azticar. Segin
el informe efectuado por Ferrer et al., (2002) el contenido de lignina fue de 12,86+0,28%,
y celulosa 52,25+0,34% respectivamente.
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Imagen 7. Validacion de metodologia del contenido de celulosa en tres diferentes
pesos, con diferencia de tiempo (1 hora) y temperatura (130+2°C).
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Imagen 8. Validacion de metodologia del contenido de lignina en tres diferentes
pesos, con diferencia de tiempo (1 hora) y temperatura (130+2°C).

En la imagen 7, durante los 5 dias, el peso de 1,5 g no ha tenido mucha variacién y se ha
mantenido con un promedio de 51,75 +/-0,44%, mientras que en la imagen 8 el contenido
de lignina 1,5g con un promedio de 11,49+/-0,50% en residuos de cafia de azicar. Segin
el informe efectuado por Ferrer et al., (2002) el contenido de lignina fue de 12,86+0,28%,
y celulosa 52,25+0,34% respectivamente.

Conclusiones:

e Enel contenido de celulosa en residuos de cafia de aztcar, en el peso de 0,5g ha tenido
menor desviacidn estandar a diferencia del modificado.

e En el contenido de lignina en residuos de cafia de aztcar, el proceso modificado ha
tenido menor desviacidon estandar a diferencia del que noi ha tenido modificacidn.

Recomendaciones:

Se realice la validacion con mayor rango de temperaturas y tiempo, y el uso de mas
materiales lignocelulésicos.
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