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RESUMEN

En el presente estudio se realizd la extraccion de oleorresina de
cardamomo (Elettaria cardamomum L. Maton) a escala planta piloto para
comprobar si existe diferencia significativa en las propiedades fisicoquimicas
(composicion quimica, rendimiento de extraccion, indice de refraccion, densidad
y potencial de hidrégeno) dependiendo del método de extraccion y la calidad de
materia prima. También se formuld una mermelada casera de pera con
cardamomo como especia para evaluar la proporcién de cardamomo presente
en la mermelada, por medio de un analisis sensorial de degustacion técnica

empleando la prueba hedodnica de siete puntos.

El disefio experimental se defini6 con dieciocho tratamientos utilizando
como variables el método de extraccion sélidoliquido (maceracién dinamica y
maceracion estatica) y el tipo de calidad de cardamomo (primera, segunda y
tercera calidad); realizando tres repeticiones para cada combinacion. El
solvente que se utilizé fue alcohol etilico grado alimenticio, etanol (C,HsOH), la
relacion kg materia prima/kg solvente fue de uno a once, la temperatura del
entorno fue de veinticinco grados Celsius y se emplearon tres horas de
maceracion para cada tratamiento. El proceso de evaporacion se trabajé con
una presion de vacio de -7,8 KPa, tiempo de evaporacion de aproximadamente
diez horas y con presion de vapor en el enchaquetado de la marmita de 1,2
Kpa.

Se determind que las operaciones unitarias que involucraron el proceso de
extraccion de oleorresina de cardamomo fueron: clasificacion de semilla,

reduccion de tamafio de particula, analisis granulométrico, lixiviacion, filtracion,
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evaporacion y envasado de oleorresina. La oleorresina de cardamomo obtenida
a escala planta piloto estd compuesta, principalmente de acetato de terpinilo,
alcohol etilico, 1,8-cineol, linalool, acetato de linalilo, a-terpineol, geraniol,
nerolidol, acido palmitico, acido oléico y acido linoléico. EI metabolito
secundario con mayor proporciéon en la oleorresina es el acetato de terpinilo con
60,854 por ciento, y el metabolito secundario con menor proporcion en la

oleorresina es el farmesal con 0,272 por ciento

El potencial de hidrogeno de la oleorresina de cardamomo se encuentra
entre 4,6 — 5,3, el indice de refraccion esta entre 1,575 - 1,581 y la densidad
esta entre 0,956 — 1,011 g/mL. ElI mayor rendimiento de extraccion de
oleorresina de cardamomo se obtuvo cuando se realizO la maceracion
dinamica de cardamomo de primera calidad (15,795 %) y el menor porcentaje
de rendimiento de extraccion de oleorresina de cardamomo se obtiene cuando

se realiza la maceracion estatica con cardamomo de tercera calidad (5,400 %).

El andlisis de varianza para las propiedades fisicas de potencial de
hidrégeno, indice de refraccion y densidad determiné que no existe diferencia
significativa entre la maceracion dindmica y la maceracion estatica y que
tampoco existe diferencia significativa entre los tipos de la calidad de
cardamomo; se aceptan las hipétesis alternativas. Por otra parte, segun el
andlisis de varianza para el rendimiento de extraccion de oleorresina, se
determind que si existe diferencia significativa entre la maceracién dinamicay la
estética, y también hay diferencia significativa entre los tipos de calidad de

cardamomo; se aceptan las hipoétesis nulas.

En el andlisis sensorial, mediante la prueba hedonica de siete puntos, se
establecio que la proporcién de cardamomo aceptable para el consumidor es de
X=0,006 %.
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OBJETIVOS

General

Evaluacion de rendimiento y calidad de oleorresina de cardamomo
(Elettaria cardamomum L. Maton) a escala planta piloto para la formulacién de

mermelada casera de pera.

Especificos

1. Extraer a nivel planta piloto la oleorresina de semilla de cardamomo,
producida en Alta Verapaz, Guatemala. Utilizando dos métodos de
maceracion, y empleando diferentes clases de calidad de semilla (1ra.,
2da. y 3ra. calidad).

2. Analizar la calidad de oleorresina obtenida de las semillas de cardamomo
por medio de cromatografia de gases acoplada con espectrometria de

masas.

3. Comparar las propiedades fisicas de oleorresina de cardamomo a nivel

planta piloto con datos de referencia obtenidos a nivel laboratorio.
4. Realizar una mermelada de pera con cardamomo y evaluar el porcentaje

de oleorresina de cardamomo en la mermelada mediante un analisis

sensorial.
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Hipotesis

Es posible realizar un estudio de investigacion sobre la lixiviacion de las
fracciones solubles de la semilla de cardamomo en alcohol etilico al 95 por
ciento grado alimenticio utilizando maceracion dindmica y estatica y empleando
lra., 2da. y 3ra. calidad de semilla de cardamomo. Estudio de investigacion

evaluado a escala planta piloto.

Hipotesis cientifica:

Ho: existe diferencia significativa en las propiedades fisicas de la
oleorresina obtenida de la semilla de cardamomo, respecto a la calidad de

materia prima. Extraccion con maceracion dinamica.

M1 # Uy F Pz F g F 0

Hi: no existe diferencia significativa en las propiedades fisicas de la
oleorresina obtenida de la semilla de cardamomo, respecto a la calidad de

materia prima. Extraccion con maceracion dinamica.

P =ty =3 =y =0

Ho: existe diferencia significativa en las propiedades fisicas de la
oleorresina obtenida de la semilla de cardamomo, respecto a la calidad de

materia prima. Extraccion con maceracion estatica.

M1 # Uy F Pz F g # 0
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H:: no existe diferencia significativa en las propiedades fisicas de la
oleorresina obtenida de la semilla de cardamomo, respecto a la calidad de

materia prima. Extraccion con maceracion estatica.

I
o

U1 = Uy = U3 = Uy
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INTRODUCCION

Las plantas aromaticas han sido utilizadas, durante siglos, en culinaria,
en perfumeria y como medicamentos. Son empleadas en culinaria, en su forma
de plantas deshidratadas, especias y condimentos; en los productos de higiene
y tocador, como componentes de formulaciones, o como materia prima para el
aislamiento de componentes activos de interés; en la industria de alimentos,
como agentes saborizantes y colorantes; en medicina humana y veterinaria,
como componentes de formulaciones farmacéuticas; en agricultura, como
pesticidas y repelentes de insectos, y como agentes antibacterianos y

antifangicos.

En Guatemala existe una amplia biodiversidad de plantas aromaticas,
como algunos ejemplos importantes se tiene el café y el cardamomo, siendo del
altimo, Guatemala el mayor productor a nivel mundial. Por otra parte, el maiz y
la cafia son plantas con mayor produccién en el pais de Guatemala. Con la
ventaja que se tiene en la produccion de cardamomo, es de gran importancia
aumentar el valor agregado del mismo y una de las formas de hacerlo es
comercializar el cardamomo en forma de extracto y no como materia prima en

bruto.
En la industria de alimentos, el cardamomo es utilizado como saborizante

principal en varias recetas gastrondmicas y caseras, como ejemplos se tienen

mermeladas, yogurts, bebidas alcohdlicas, caramelos o dulces, entre otros.
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1. ANTECEDENTES

Para establecer los parametros del proceso de extraccion de oleorresina
de cardamomo y toda la informacidén necesaria sobre €l y de las extracciones de
oleorresinas se buscaron estudios cientificos en las bibliotecas: de la Facultad
de Ingenieria, de la Facultad de Ciencias Quimicas y Farmacia y Central de la

Universidad de San Carlos de Guatemala.

En julio de 2009, en la Escuela de Quimica de la Facultad de Ingenieria de
la Universidad de San Carlos de Guatemala, el estudiante Adrian Antonio
Soberanis Ibafiez realiz6 el estudio: Evaluacion de propiedades fisicoquimicas
de la oleorresina de cardamomo (Elettaria cardamomum, L. Maton) obtenida a
nivel laboratorio utilizando dos métodos de lixiviacion a tres diferentes

temperaturas.

Estudio en el cual se utilizaron dos métodos de extraccion: maceracion
dindmica y estatica, utilizando como solvente etanol al 95 por ciento viv y
cardamomo con un tamafo entre 840 y 1 190 micrones y una humedad menor
a 15 por ciento w/w. Se analizaron dos métodos: estéatico y dinamico (800 rpm),
cada extraccion se llevo a cabo a tres diferentes temperaturas, 25, 50 y 78 °C.
Al realizar el andlisis estadistico se determin6 que existio diferencia significativa

entre cada uno de los métodos.

El método con mayor rendimiento fue la maceracién dindmica a 25 °C con
un rendimiento de 20,968 + 1,073 por ciento. Ademas se determinaron cuales
eran los metabolitos secundarios de mayor presencia en la oleorresina de

cardamomo, siendo estos: acetato de a-terpinilo, limoneno, a-terpineol, linalool



y nerolidol. La presencia de estos fue determinada a través de cromatografia en
capa fina y cromatografia gaseosa acoplada a espectrometria de masas.

En junio del 2006, en la Escuela de Quimica de la Facultad de Ingenieria
de la Universidad de San Carlos de Guatemala, la estudiante Nora Matilde
Deulofeu Gabriel realizo el estudio de: Determinacion del rendimientode la
oleorresina de tres distintas clases de cardamomo (Elettaria cardamomum L.
Maton) cultivado en Alta Verapaz, extraida por maceraciondinamica y dos

solventes distintos, a nivel laboratorio.

En este estudio se realizaron andlisis de tamizaje fitoquimico y analisis
cromatografico de gases, a través del cual se determind el componente
mayoritario en porcentaje en area para cada una de las oleorresinas obtenidas,
siendo en la mayoria de los casos el compuesto limonene. Sobre la base del
analisis estadistico se concluyé que la clase de cardamomo y el solvente a
utilizar no afectaban, significativamente, el porcentaje del rendimiento de

oleorresina.

En 2002, Telma Cano, Blanca Chavez, Jorge Godinez y David Monzén
ejecutaron el proyecto 6-25, PUIDI-DIGI, denominado: Obtencién vy
caracterizacion del aceite esencial y oleorresina de la pimienta negra (Piper
nigrum L.) cultivada en Guatemala, evaluando tres distintos tamafios de lote
para la extraccién del aceite esencial basado en el rango de operacion de la
planta piloto de extraccion del Centro de Investigaciones de Ingenieria
(CII/USAC).

La extraccion de aceite esencial se realiz6 en triplicado con un tiempo de
extraccion de 4 horas, un tamafio de particula entre 1 190 y 841 micrones y 15

por ciento de humedad. Para la extraccion de oleorresina se evaluaron dos



factores: 3 tamarfios de lote (15, 10, 9 libras) y dos concentraciones de solvente
(etanol (CH3CH20H) al 95 y 70%). Se realizaron extracciones sucesivas a
diferentes tiempos de maceracion de la materia prima (36, 48 y 72 horas), hasta

llegar a agotamiento de la materia prima.

En el estudio, también se evalud las propiedades fisico-quimicas del
esencial y oleorresina. Se concluyd que el valor mas alto de porcentaje de
rendimiento de aceite esencial de la pimienta negra cultivada en Guatemala fue
de 0,960 por ciento para un lote de 15 libras, valor cercano al limite inferior que
reporta la literatura que esta en el rango entre 1-2,300 por ciento. El valor méas
alto de porcentaje de rendimiento total de oleorresina, efectuando la sumatoria
de los rendimientos de las diferentes maceraciones para un tamafo fijo de lote
fue de 6,325 por ciento para un lote de 10 libras, utilizando como solvente
alcohol etilico al 70 por ciento. Este valor obtenido es mayor que el reportado en

la literatura el cual es de 6 por ciento.

Ademas se obtuvo que los valores de porcentaje de rendimiento total de
oleorresina obtenidos utilizando alcohol etilico al 95 por ciento son menores que
los obtenidos utilizando alcohol etilico al 70 por ciento. El valor medio de
porcentaje de rendimiento total de oleorresina utilizando alcohol etilico al 95 por
ciento fue de 4,122. El valor medio de porcentaje de rendimiento total de
oleorresina utilizando alcohol etilico al 70 por ciento fue de 7,020 por ciento.

valor mayor al reportado en la literatura que es de 6 por ciento.

Los valores promedio obtenidos del principio activo, piperina, en la
oleorresina de pimienta negra son de 54,290 por ciento utilizando alcohol etilico
al 95 por ciento y 58,650 por ciento utilizando alcohol etilico al 70 por ciento
valores cercanos al reportado en la literatura que esta en el rango de 53-57 por

ciento. Finalmente se concluyé que no existe diferencia significativa en los



valores obtenidos de porcentaje de piperina en la oleorresina en funcion del

tamarfio de lote, tiempo de maceracion y solvente utilizado.



2. MARCO TEORICO

2.1. Cardamomo

“Se llama cardamomo a tres géneros (amomum, aframomum o elettaria) de
hierbas perennes de la familia de las zingiberaceae, que llegan a medir hasta 4
metros de altura, la semilla es la parte mas importante y estd compuesta en
mayor proporcion el llamado 1,8-cineol. Esta planta fue empleada por primera vez
hacia el afio 700 en la India meridional. Se import6 a Europa hacia el 1200. Es
oriunda de las selvas tropicales de la India meridional, Sri Lanka, Malasia y
Sumatra, y en la actualidad se cultiva también en Nepal, Tailandia y América

Central, siendo Guatemala el mayor productor mundial”.*

2.1.1. Nombre vulgar

“Los nombres vulgares que existen en diferentes lenguajes son: en espafiol se
conoce como grana de paraiso, cardamomo y cardamomo malabar. En inglés
como cardamom; lesser cardamom, malabar cardamom, heel kalan y bari ilaichi;
en cataldn Unicamente como cardamom; en aleman se conoce como karmamomen

y en francés como cardamome.”

2.1.2. Nombre cientifico

“El nombre cientifico que recibe el cardamomo es Elattaria cardamomum (L.) Maton

o Elettaria cardamomum (L.) Maton.”

; CACERES ESTRADA, Armando. Vademécum nacional de plantas medicinales. p. 117.
Ibid.



2.1.3. Sindnimo taxondmico

“Los sinénimos taxonémicos del cardamomo son: Amomum cardamomum L. y
Elettaria cardamomum var. Cardamomum. Etimolégicamente, Amomum significa

especiado o muy aromatico”.

2.1.4. Familia

“El cardamomo pertenece a la familia de las zingiberaceae o zingiberaceas
(traducida del latin al espafiol). Plantas botanicas pertenecientes a esta familia se

puede mencionar el jengibre (zingiber officinale) y la carcuma (Curcuma longa”).

2.1.5. Descripcién botanica

“Hierba perenne, rizoma ramificado subterrédneo, tallos con hojas de 1,5-4,0 m de
alto. Hojas alternas, elipticas o lanceoladas, 0,7-1,0 m de largo. Paniculas florales
de 0,6-1,3 metros de largo, desde la base de los tallos; flores 3-4 centimetros de
largo, blancas o verde palido, labio central violeta, en un raquis cerrado; bisexual,
pero auto-estéril. Frutos en capsulas triloculares, fusiformes a ovoides, verde palido
a amarillo, 15-20 semillas duras, café obscuro, anguladas, rugosas, con una

membrana mucilaginosa.”3

2.1.6. Habitat

“Nativa de los bosques sombreados de la India, Ceyldn y Malasia; crece en
bosques lluviosos siempre verdes a alturas de 760-1 500 msnm y temperaturas
entre 10-35 °C. En Guatemala se ha aclimatado en la zona norte y costa sur,

donde se produce abundantemente para el mercado de exportacion, en especial

® CACERES ESTRADA, Armando. Vademécum nacional de plantas medicinales. p. 117.
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el area de las Verapaces. Es exportado a paises del Medio Oriente y la India. 33

000 toneladas métricas se exportaron entre el 2011 y 2012".*

2.1.7. Historia

“Semilla aromatica usada desde la antigliedad, conocida como la reina de las
especies, es una de las especies mas importantes del mundo. Aparece en
recetarios de Poliarco, es citado por Avicena y en el antidotario de Reichenau (s.
IX). La produccion fue dominada por muchos afios por India y Sri Lanka, paises
que producian 90-95 por ciento del abastecimiento mundial, recientemente
Guatemala se ha convertido en un gran productor del tipo Malabar, siendo el

mayor exportador del mundo”.®

2.1.8. Agricultura

“Crece en suelos humiferos y arcillosos. Se propaga por division de rizoma o
semilla; por rizoma es mas barato y se produce mas rapidamente, pero es dificil la
produccion masiva y es mas susceptible a enfermedades. Las semillas se
sumergen en agua, se les quita el mucilago, se mezclan con ceniza y se secan a
la sombra por 2-3 dias; se siembran en camas de 1x6 m cubiertas con arena y
paja con riego constante; germinan a los 30-90 dias y a los 6 meses se

trasplantan a viveros secundarios por 1 afio”.°

“El campo definitivo se prepara a profundidad; se debe sembrar en surcos de 2x2
a 3x3 m, con deshierbado constante; fertilizar con 600 kg/ha de abono organico y
quimico. Las principales enfermedades en la India son: Fusarium moniliforme,
Phytophthora nicotianae y P. palmivora; en Guatemala se ha descrito un mosaico.
La primera cosecha se obtiene a los 3 afios, es baja, pero aumenta con el tiempo;
el rendimiento de cépsulas secas es 80-168 kg/ha; la vida econémica de una

plantacién es 7-15 afos. Se colecta la capsula verde y se seca al sol por 5 dias o

* CACERES ESTRADA, Armando. Vademécum nacional de plantas medicinales. p. 117.

® Ibid.
® Ibid.



en secadores con aire forzado hasta que la semilla contenga menos del 8 por

ciento de humedad”. ’

2.1.9. Usos medicinales atribuidos

“La decoccion de semillas se usa para tratar afecciones digestivas (diarrea,
disenteria, flatulencia, estrefiimiento), respiratorias (asma, bronquitis, amigdalitis,
tos), nerviosas y renales, dolor de oido y sarcepteosis. La tintura se usa contra la
flatulencia; las semillas como masticatorio para indigestién, nausea y halitosis.
Topicamente se usa la infusion y el polvo en la preparacién de cataplasmas,
emplastos y enemas para tratar induraciones, inflamaciones, tumores y cancer.
Se le atribuye propiedad antiemética, aromatica, carminativa, digestiva, diurética,
emenagoga, espasmolitica, estomaquica, laxante, masticatoria, refrescante y

ténica”.?

2.1.10. Otros usos populares

“Las semillas y aceite son muy usadas como condimento culinario: saborizante de
bebidas, postres, reposteria y caramelos; potencializa el sabor de otros
condimentos y combina bien con comino y culantro. En la industria de alimentos
se prefieren los aromatizantes y saborizantes de extractos naturales y no

sintéticos”™.’

2.1.11. Farmacologia

“En la farmacologia experimental los estudios antimicrobianos demuestran que el
extracto etandlico de las semillas no tiene actividad contra bacterias gram-
positivo, gram-negativo y C. albicans. Los estudios farmacol6gicos demuestran

gue la semilla y el aceitevolatil tienen actividad estimulante del apetito, digestiva,

CACERES ESTRADA, Armando. Vademécum nacional de plantas medicinales.118.

CACERES ESTRADA, Armando. Vademécum nacional de plantas medicinales. p. 117.
9 .

Ibid.



carminativa, bacteriostatica y antifingica. Los extractos acuosos (127 mg/kg) y
metandlico (109 mg/kg) disminuyen o regulan significativamente la secrecion
gastrica (volumen de jugo, excrecién de acido y pepsina) 3 horas después de
administrar a conejos en el estbmago por un catéter gastrico, comparado con la

cimetidina”.*

2.1.12. Composicion quimica

“Las semillas tienen aceite esencial (2-8 %), almidon (20-40 %), pentosano, aceite
graso (1-4 %), acidos caprilico, caprdico, palmitico, estearico, oléico y linoléico,
esterol (B-sitosterol), oxalato de calcio, minerales y resina. La composicién
quimica del aceite esencial varia segun las condiciones climaticas y variedades
vegetales. El andlisis proximal de 100 g de semilla fresca indica: 311 calorias,
agua (8,3 g), proteina (10,8 g), grasa (6,7 g), carbohidratos (68,5 g), fibra (11,3 g),
ceniza (5,8 g), calcio (383 mg), fosforo (178 mg), hierro (14 mg), sodio (18 mg),

» 11

potasio (1 179 mg), tiamina (0,2 mg), riboflavina (0,18 mg), niacina (1,1 mg)”.

“La ceniza de semillas contiene SiO, (24,8 %), Na,CO; (20,4 %), CaO (13,3 %), ClI
(2,5 %), Al,O3 (1,5 %) y MnO (4,3 %). De las semillas secas se obtiene el aceite
esencial por destilacidon por arrastre con vapor con un rendimiento de 3-10 por
ciento y por extraccién con disolventes organicos se obtiene la oleorresina con un
rendimiento de 52-58 por ciento es importante resaltar que los métodos de
extraccion anteriormente mencionados se realizaron a escala laboratorio, los
rendimientos a escala planta piloto o escala industrial son menores comparados

con los obtenidos a escala laboratorio”.*?

“Las caracteristicas fisico-quimicas del aceite esencial son: liquido incoloro o
amarillo muy palido con un aroma penetrante ligeramente alcanforado,
persistente, picante y de fuerte sabor aromatico, densidad 0,917-0,947, indice de
refraccion 1,460-1.466, rotacién Optica a 25°C +22, 1° a +44,0°, valor acido 0,36-

'Y CACERES ESTRADA, Armando. Vademécum nacional de plantas medicinales. p. 117.

2 bid.
2 |bid.



1,3; indice de saponificacion 96,5-156,4; insoluble en agua, soluble en etanol 70
por ciento en relacion 1:5, aunque puede ser opalescente; se utiliza para
saborizar alimentos, eventualmente en la industria de perfumes y en la industria

farmacéutica como carminativo”.

“El aceite esencial producido en Guatemala contiene acetato de a-terpinilo (50,7
%), 1,8-cineol (23,4 %), acetato de linalilo (6,3 %), linalol (4,5 %), sabineno (3,4 %),
nerolidol (2,4 %), a-terpineol (1,9 %), a-terpineno (1,5 %), a-pineno (0,7 %),
geraniol (0,38 %), B-pineno (0,3 %), neral (0,15 %), acetato de geranilo (0,1 %),
limoneno (0,1 %) y otros 20 compuestos més. Algunas estructuras moleculares de
los metabolitos secundarios presentes en el cardamomo se esquematizan a

continuacion":

2.1.12.1. Acetato a-terpinilo

“Comunmente llamado acetato de a-terpinilo, el nombre IUPAC es 2, 2 dimetil (4-
metilciclohex-3-en-1-il) propanoato. Su férmula quimica es Cj,H,,0,, su peso
férmula de 196,286 g/mol; indice de refraccion de 1,466, tensién superficial de 31,8
dinas/cm y densidad de 0,962 g/cm3; composicién presente de 73,43 por ciento de
carbono, 10,27 por ciento de hidrégeno y 16,30 por ciento de oxigeno. Su

estructura molecular se puede observar en la figura 1”. *®

¥ CACERES ESTRADA, Armando. Vademécum nacional de plantas medicinales. p. 117.
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Figura 1. Estructura molecular de acetato de a-terpinilo

CHj

CHj
H,C CHj

Fuente: SOBERANIS IBANEZ, Adrian Antonio. Evaluacion de propiedades fisicoquimicas de la
oleorresina de cardamomo obtenida a nivel laboratorio utilizando dos métodos de

lixiviacién a tres diferentes temperaturas. p. 23.

2.1.12.2. 1, 8-cineol

“Su nombre abreviado es 1,8-cineol, pero IUPAC es 1, 3, 3 - trimetil — 2 - oxabiciclo
[2.2.2] octano. Su férmula quimica es Cy9H180, su peso formula de 154,249 g/mol,
indice de refraccion de 1,461, tensién superficial de 32,4 dinas/cm y densidad de
0,922 g/cme’; composicién atdmica presente en la molécula de 77,87 por ciento de
carbono, 11,76 por ciento de hidrégeno y 10,37 por ciento de oxigeno. Es de gran
importancia destacar la presencia de este compuesto en las semillas de
cardamomo, porque dicho compuesto es el que se encuentra en mayor proporcion
en los extractos obtenidos a partir de esta semilla, hecho que se justifica segun los
andlisis cromatogréficos de gases acoplado con espectrometria de masas. La

estructura molecular se observa en la figura 2”.

Y SOBERANIS IBANEZ, Adrian Antonio. Evaluacién de propiedades fisicoquimicas de la
oleorresina de cardamomo obtenida a nivel laboratorio utilizando dos métodos de lixiviacion a
tres diferentes temperaturas. p. 23.
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Figura 2. Estructura molecular de 1, 8-cineol

CH,

H,C CHs

Fuente: SOBERANIS IBANEZ, Adrian Antonio. Evaluacion de propiedades fisicoquimicas de la
oleorresina de cardamomo obtenida a nivel laboratorio utilizando dos métodos de

lixiviacién a tres diferentes temperaturas. p. 21.

2.1.12.3. Acetato de linalilo

“Su nombre abreviado es acetato de linalilo, pero su nombre IUPAC es 1, 5-dimetil-
1-vinilhex-4-en-1-il acetato. Su férmula quimica es C;,H,00,, su peso formula de
196,286 g/mol, indice de refraccion de 1,452, tension superficial de 27,7 dinas/cm y
densidad de 0,897 g/cm3; composicién presente de 73,43 por ciento de carbono,
10,27 por ciento de hidrégeno y 16,30 por ciento de oxigeno. Su estructura

molecular se observa en la figura 3”.*°

> SOBERANIS IBANEZ, Adrian Antonio. Evaluacion de propiedades fisicoquimicas de la
oleorresina de cardamomo obtenida a nivel laboratorio utilizando dos métodos de lixiviacién a

tres diferentes temperaturas. p. 21.
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Figura 3. Estructura molecular de acetato de linalilo

CHy o
YCHa
| |
CH, ©
H,C CH3

Fuente: SOBERANIS IBANEZ, Adrian Antonio. Evaluacion de propiedades fisicoquimicas de la
oleorresina de cardamomo obtenida a nivel laboratorio utilizando dos métodos de

lixiviacién a tres diferentes temperaturas. p. 26.

2.1.12.4. Linalol

“Su nombre abreviado es linalol, pero su nombre IUPAC es 3, 7 dimetil 1, 6 dieno 3
octanol. Su féormula quimica es C;9H;50, su peso férmula de 154,249 g/mol, indice
de refraccién de 1,463, tension superficial de 28,2 dinas/cm y densidad de 0,858
g/cms; composicién presente de 77,87 por ciento de carbono, 11,76 por ciento de

hidrégeno y 10,37 por ciento de oxigeno. Su estructura molecular se puede

observar en la figura 4”.*°

Figura 4. Estructura molecular de linalol

Fuente: SOBERANIS IBANEZ, Adrian Antonio. Evaluacion de propiedades fisicoquimicas de la
oleorresina de cardamomo obtenida a nivel laboratorio utilizando dos métodos de

lixiviacion a tres diferentes temperaturas. p. 25.

® SOBERANIS IBANEZ, Adrian Antonio. Evaluacion de propiedades fisicoquimicas de la
oleorresina de cardamomo obtenida a nivel laboratorio utilizando dos métodos de lixiviacién a

tres diferentes temperaturas. p. 25.
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2.1.12.5. a-terpineol

“Su nombre abreviado es a-terpineol, pero su nombre IUPAC es 2 - (4 -
metilciclohex-3-en-1-il) 2 propanol. Su férmula quimica es C1oH;g0, su peso férmula
de 154,249 g/mol, indice de refraccion de 1,482, tension superficial de 33,2
dinas/cm y densidad de 0,934 g/cm3; composicion presente de 77,87 por ciento de
carbono, 11,76 por ciento de hidrogeno y 10,37 por ciento de oxigeno. Su

estructura molecular se puede observar en la figura 5”.*'

Figura 5. Estructura molecular de a-terpineol

CHj;

OH
H,C CH;

Fuente: SOBERANIS IBANEZ, Adrian Antonio. Evaluacion de propiedades fisicoquimicas de la
oleorresina de cardamomo obtenida a nivel laboratorio utilizando dos métodos de

lixiviacién a tres diferentes temperaturas. p. 25.

2.1.12.6. a-pineno

“Su nombre abreviado es a-pineno, pero su nombre IUPAC es 2, 6, 6 —
trimetilbiciclo [3.1.1] hept — 2 — en. Su férmula quimica es CygHig, SU peso formula
de 136,234 g/mol, indice de refraccion de 1,479, tension superficial de 25,3

dinas/cm y densidad de 0,879 g/cm®; composicion presente de 88,16 por ciento de

" SOBERANIS IBANEZ, Adrian Antonio. Evaluacién de propiedades fisicoquimicas de la
oleorresina de cardamomo obtenida a nivel laboratorio utilizando dos métodos de lixiviacion a

tres diferentes temperaturas. p. 24.

14



carbono y 16.84 por ciento de hidrégeno. Su estructura molecular se puede

observar en la figura 6”. *®

Figura 6. Estructura molecular de a-pineno
CH
HaC 3
H,C

Fuente: SOBERANIS IBANEZ, Adrian Antonio. Evaluacion de propiedades fisicoquimicas de la
oleorresina de cardamomo obtenida a nivel laboratorio utilizando dos métodos de

lixiviacién a tres diferentes temperaturas. p. 28.

2.1.12.7. B-pineno

“Su nombre abreviado es B-pineno, pero su nombre IUPAC es 6,6 — dimetil — 2 —
metilenebiciclo [3.1.1] heptano. Su formula quimica es CygHyg, Su peso férmula de
136,234 g/mol, indice de refraccion de 1,483, tension superficial de 27,0 dinas/cm
y densidad de 0,88 g/cms; composicién presente de 88,16 por ciento de carbono y

11.84 por ciento de hidrégeno. Su estructura molecular se puede observar en la

» 19

figura 7”.

'® SOBERANIS IBANEZ, Adrian Antonio. Evaluacién de propiedades fisicoquimicas de la
oleorresina de cardamomo obtenida a nivel laboratorio utilizando dos métodos de lixiviacion a

tres diferentes temperaturas. p. 28.
 Ibid.
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Figura 7. Estructura molecular de B-pineno

CH
HaC 2

Fuente: SOBERANIS IBANEZ, Adrian Antonio. Evaluacion de propiedades fisicoquimicas de la
oleorresina de cardamomo obtenida a nivel laboratorio utilizando dos métodos de

lixiviacién a tres diferentes temperaturas. p. 27.
2.1.12.8. Limoneno

“Su nombre abreviado es limoneno, pero su nombre IUPAC es 4-isopropenil-1-
metilciclohexeno. Su férmula quimica es CigHis, €l peso férmula de este
componente es de 136,234 g/mol, indice de refraccion de 1,467, tensién superficial
de 25,8 dinas/cm y densidad de 0,834 g/cm3; la composicion presente de esta
molécula es de 88,16 por ciento de carbono y 11.84 por ciento de hidrégeno. La

estructura molecular de este componente se puede observar segln la figura 8" %

Figura 8. Estructura molecular de limoneno

Fuente: SOBERANIS IBANEZ, Adrian Antonio. Evaluacion de propiedades fisicoquimicas de la
oleorresina de cardamomo obtenida a nivel laboratorio utilizando dos métodos de

lixiviacién a tres diferentes temperaturas. p. 29.

% SOBERANIS IBANEZ, Adrian Antonio. Evaluacién de propiedades fisicoquimicas de la
oleorresina de cardamomo obtenida a nivel laboratorio utilizando dos métodos de lixiviacion a

tres diferentes temperaturas. p. 29.
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2.2.

Lixiviacion

“La lixiviacién es una operacion unitaria de extraccién sélido-liquido y se trata de la
disolucién preferente de uno o mas componentes de una mezcla sélida por contacto
con un disolvente liquido. Esta operacion unitaria, una de las mas antiguas en la
industria quimica, ha recibido muchos nombres, segin la técnica mas o menos
compleja utilizada para llevarla a cabo. La colada se referia originalmente a la
percolacion del liquido a través de un lecho fijo del sélido, pero en la actualidad se
utiliza para describir la operacién en forma general, sin importar la forma en que se

realice. Lixiviacién se utiliza con menos frecuencia como sinénimo para colada...”**

“El término extraccion también se puede emplear por lo comdn para describir esta
operacion en particular, aunque también se aplica a todas las operaciones en las
que involucra el proceso de separacion, ya sea empleando métodos de
transferencia de masa o empleando métodos mecanicos. La decoccién se refiere
especificamente al uso del disolvente a su temperatura de ebullicion,
independientemente de la presion dentro del sistema; la temperatura de ebullicion
es menor cuando se realiza presion de vacio dentro del sistema. Cuando el
material soluble esti sobre todo en la superficie de un soélido insoluble y

simplemente se lava con el disolvente, la operacion algunas veces recibe el

nombre de elucién”. %

“Muchos productos organicos naturales se separan de sus estructuras originales
mediante lixiviacion. Por ejemplo, el azlcar se separa por lixiviacion de la
remolacha con agua caliente; los aceites vegetales se recuperan a partir de
semillas, como las de soya y de algodon mediante la lixiviacion con disolventes
organicos; el tanino se disuelve a partir de diferentes cortezas arbéreas mediante

lixiviacion con agua; en forma similar, muchos productos farmacéuticos se

recuperan a partir de raices y hojas de plantas”.”

? TREYBAL, Robert F. Operaciones de transferencia de masas. p. 792.
2 Op. Cit. p. 793.
% Ibid.
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“El té y el café se preparan doméstica e industrialmente por operaciones de
lixiviacion. Ademas, los precipitados quimicos con frecuencia se lavan de sus
aguas madres adheridas mediante técnicas y equipo muy similares a los utilizados
en las verdaderas operaciones de lixiviacién, como en el lavado del licor de sosa
caustica del carbonato de calcio precipitado después de la reaccion entre 6xido de

calcio y carbonato de sodio”.**

2.2.1. Preparacion del sélido

“El éxito de una lixiviacién y la técnica que se va a utilizar dependen con mucha
frecuencia de cualquier tratamiento anterior que se le pueda dar al sélido. En
algunos casos, las pequefias particulas del material soluble estan completamente
rodeadas de una matriz de materia insoluble. Entonces, el disolvente se debe
difundir en la masa y la solucién resultante se debe difundir hacia el exterior antes
de poder lograr una separacion. Los cuerpos vegetales y animales tienen una
estructura celular, los productos naturales que se van a lixiviar a partir de estos
materiales se encuentran, generalmente dentro de las células. Por lo tanto, es
conveniente realizar un proceso previo a la lixiviacion la cual involucre el

rompimiento de las paredes celulares”.®

“Si las paredes celulares permanecen intactas después de la exposicion a un
disolvente, entonces en la accidn de lixiviacion interviene la 6smosis del soluto a
través de las paredes celulares. Este puede ser un proceso lento. Moler el material
lo suficientemente pequefio como para liberar el contenido de las células es poco
practico y algunas veces indeseable. Asi, la remolacha se corta en rebanadas
delgadas, en forma de cufias, antes de la lixiviacién, a fin de reducir el tiempo
requerido para que el agua disolvente llegue a cada célula vegetal. Sin embargo,
las células se dejan deliberadamente intactas, de forma que el azlcar pase a
través de las paredes celulares semipermeables y que los indeseables materiales

coloidales y albuminicos queden casi completamente detras”.?®

> TREYBAL, Robert F. Operaciones de transferencia de masas. p. 793.

%5 |bid.
26 Op.

cit. p. 794.
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“En el caso de ciertos productos farmacéuticos, recuperados a partir de raices,
tallos y hojas vegetales, el material vegetal con frecuencia se seca antes del
tratamiento; esto favorece la ruptura de las paredes celulares y la liberacién del
soluto mediante la accion directa del disolvente. Las semillas vegetales y los
cereales, se aplanan o se hacen hojuelas para obtener particulas mas pequefias.
Por supuesto, las células tienen un tamafio menor, pero se rompen bastante;

entonces, los aceites se ponen mas facilmente en contacto con el disolvente”.’

“Cuando el soluto se adsorbe sobre la superficie de las particulas solidas o se
disuelve simplemente en una solucién adherente, no es necesaria la trituracion o
molienda y las particulas pueden lavarse directamente. La solvatacion de las
particulas vegetales o animales depende de la polaridad caracteristica del solvente
empleado para dicha extraccion, los solventes cominmente usados por su alta

polaridad es el etanol, hexano y agua”.?®

2.2.2. Temperatura de lixiviacion

“Por lo general se desea realizar la lixiviacion a temperaturas lo mas elevadas
posible, estas producen la mayor solubilidad del soluto en el disolvente y, en
consecuencia, concentraciones finales mayores en el licor de lixiviacién. A
temperaturas elevadas, la viscosidad del liquido es menor y mayores las
difusividades; esto incrementa la rapidez de lixiviacion. En el caso de algunos
productos naturales, como las remolachas, las temperaturas muy elevadas pueden
producir la lixiviacion de cantidades excesivas de solutos indeseables o de

deterioro quimico del sélido”.?°

2.2.3. Métodos de operacidon y equipo

“Las operaciones de lixiviacion se realizan por lotes o semilotes (estado no

estacionario) y también en condiciones totalmente continuas (estado estacionario).

*’ TREYBAL, Robert F. Operaciones de transferencia de masas. p. 794.

2 |bid.
2 Ibid.
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En cada categoria se encuentran equipos del tipo de etapas y de contacto
continuo. Se utilizan dos técnicas principales de manejo: la aspersion o goteo del
liquido sobre el sélido y la completa inmersidn del sélido en el liquido. En cualquier
caso, la eleccion del equipo que se va a utilizar depende bastante de la forma fisica
de los sdlidos y de las dificultades y costo de manejo. En muchos casos, esto ha

llevado al uso de equipos muy especializados en ciertas industrias”.*

“El estado estacionario 0 no estacionario depende del equilibrio en el que se
encuentra el sistema y si este es aislado o no. Es decir, un sistema aislado esta en
equilibrio si cumple con las condiciones: (a) las propiedades macroscépicas dentro
y fuera de este permanecen constantes conforme el tiempo y (b) si se suprime el
contacto entre sistema y entorno las propiedades macroscoépicas no cambian. Si se
cumple la condicién a, pero no la b, se dice que el sistema se encuentra en estado
continuo o en estado estacionario”.

2.2.4. Operacion en estado no estacionario

“Las operaciones en estado no estacionario incluyen aquellas en que los sélidos y
los liquidos se ponen en contacto Unicamente en forma de lotes y también aquellas
en que un lote del sélido se pone en contacto con una corriente que fluye
continuamente del liquido (método por semilotes). Las particulas sélidas gruesas,
generalmente se tratan en lechos fijos mediante métodos de percolacién, mientras
que los solidos finamente divididos, que pueden mantenerse mas facilmente en
suspension, pueden dispersarse en todo el liquido con la ayuda de algun tipo de

agitador”.*

2.2.4.1. Lixiviacion in situ

“Esta operacion, que algunas veces se llama mineria en solucién, se refiere a la

lixiviacion por percolacién de los minerales en la mina, mediante la circulacién del

22 TREYBAL, Robert F. Operaciones de transferencia de masas. p. 795.
Ibid.
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disolvente sobre y a través del cuerpo del mineral. La lixiviacién in situ se utiliza
regularmente, para obtener sal a partir de los depdsitos en la superficie de la tierra
mediante la disolucion de la sal en agua, la cual se bombea hasta el depésito. Se
ha aplicado a la lixiviacion de minerales con bajo contenido de cobre, tan bajo
como 0,2 por ciento de cobre. En la mineria en solucién para uranio, el mineral
debe oxidarse in situ, para solubilizarlo en soluciones de carbonato. Los reactivos
pueden inyectarse continuamente a través de una serie de tuberias que bajan

hasta la veta; el licor resultante se obtiene a través de otra serie de tuberias”.*?

2.2.4.2. Lixiviacién a la intemperie

“Los minerales con bajo contenido, cuyo valor en mineral no garantiza el gasto de
molienda o trituracion, pueden lixiviarse en forma de rocas extraidas de la mina y
colocadas en grandes montones sobre terreno impermeable. El licor de lixiviacion
se bombea sobre el mineral y se obtiene cuando sale del montén. El cobre se ha
lixiviado de esta forma a partir de minerales de pirita en montones que contienen
hasta 2,2 x 10’ toneladas métricas de mineral; con este propdsito se han utilizado
mas de 20 000 m* diarios de licor de lixiviacion. Tal vez se necesiten 7 0 méas afios

para reducir el contenido de cobre de estos montones del 2 al 0,3 por ciento”.®

2.2.4.3. Tanques de percolacion

“Los sélidos de tamafio intermedio pueden lixiviarse adecuadamente con métodos
de percolacion en tanques abiertos. La construcciébn de estos tanques varia
bastante, segun la naturaleza del solido y del liquido que se van a manejar y el
tamafio de la operacién, pero son relativamente baratos. Los tanques pequefios,
frecuentemente se hacen de madera, siempre y cuando este material no sea
atacado quimicamente por el liquido de lixiviacién. Las particulas sélidas por lixiviar
descansan sobre un fondo falso, que en la construccion méas sencilla consiste en
una rejilla de tiras de madera colocadas en forma paralela unas con respecto a

otras y lo suficientemente cercanas para sostener al solido”.>*

%2 TREYBAL, Robert F. Operaciones de transferencia de masas. p. 799.
** |bid.
* Ibid.
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2.2.4.4. Contacto multiple a contra-corriente; el sistema
de Shanks

“La lixiviacién y el lavado del soluto lixiviado de los tanques de percolacion por
métodos a corriente tangencial ya descritos, inevitablemente daran soluciones
diluidas del soluto. Se obtendra una solucién méas concentrada si se emplea un
esquema a contra-corriente, en donde la solucion final obtenida se logra por
contacto con el solido mas fresco y en donde el disolvente mas fresco se agrega al

solido del cual ya se ha lixiviado o lavado la mayoria del soluto”.*®

Figura 9. Contacto multiple a contra-corriente, sistema de Shanks

A Sélido
1 usado

Solucién
concentrada

Fuente: TREYBAL, Robert. Operaciones de transferencia de masa. p. 800.

Con el fin de evitar el movimiento fisico de los sélidos de tanque en este proceso,
se utiliza el arreglo de la figura 9, que se muestra en forma esquemaética para un
sistema de seis tanques. El sistema de Shanks, como se llama, se opera de la

siguiente manera; *

2: TREYBAL, Robert F. Operaciones de transferencia de masas. p. 800.
Ibid.
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Figura 10. Sistema de Shanks

1. Supdngase que en el momento de examinarlo, el sistema de la figura 9a ya tiene cierto
tiempo en operacion. El tanque 6 esta vacio; los tanques del 1 al 5, estan llenos de sélido; el
gue se ha llenado mas recientemente es el tanque 5 y el que lleva mas tiempo, el tanque 1.
Los tanques del 1 al 5 también estan llenos con el liquido de lixiviacién; el mas concentrado
se encuentra en el tanque 5, porque esta en contacto con el sélido mas fresco. En el tanque

1 se acaba de agregar disolvente fresco.

2. Saquese la solucion concentrada del tanque 5, transfiérase el liquido del tanque 4 al 5, del 3
al 4, del 2 al 3y del 1 al 2. Agréguese sdlido fresco con el tanque 6.

3. Descartese el sélido agotado del tanque 1. Transfiérase el liquido del tanque 5 al 6, del 4 al
5, del 3 al 4 y del 2 al 3. Agréguese disolvente fresco en el tanque 2. Las condiciones son

ahora idénticas a las iniciales en la figura 9a.

4. ContinGe la operacion de la misma manera que antes.

Fuente: elaboracion propia.

2.2.4.5. Percolacion en tanques cerrados

“Cuando la caida de presion para el flujo del liquido es demasiado grande para el
flujo por gravedad, se deben utilizar tanques cerrados y bombear el liquido a través
del lecho de sélido. Algunas veces estos tanques reciben el nombre de difusores.
Los tanques cerrados, también son necesarios para evitar las pérdidas por
evaporacion cuando el disolvente es muy volatil o cuando se desean temperaturas

superiores al punto normal de ebullicién del disolvente”.*’

“Por ejemplo, algunos taninos se tratan por lixiviacion con agua a 120 °C, 345
kN/m? (50 psi) de presién en tanques cerrados de percolacién. Los disefios varian

considerablemente, segin su aplicacion. En el caso de la lixiviacion de azlcar a

¥ TREYBAL, Robert F. Operaciones de transferencia de masas. p. 800.
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partir de las rebanadas de remolacha, se utiliza un difusor; estos difusores se

colocan en baterfa con 16 tanques como méaximo”.*®

2.2.4.6. Lixiviacion en filtro prensa

“Los solidos finamente divididos, demasiado finos para ser tratados por percolacion
en tanques de percolacion relativamente profundos, pueden filtrarse y lixiviarse en
el filtro prensa por bombeo del disolvente a través de la torta de la prensa.

Evidentemente, esta practica es comun en el lavado de las aguas madres de
precipitados que se han filtrado”.*

Figura 11. Tanques de lixiviacion por lotes con agitacion
l;?;?‘?axw Sg:is?;\)v:nte
Séli;t;—
(&) Solucién
Solido y
}disolvente
Sﬁli;o_
‘*Sélido
Solucion
(g} =
4‘Solucidn
()

Fuente: TREYBAL, Robert. Operaciones de transferencia de masa. p. 802.

*® TREYBAL, Robert F. Operaciones de transferencia de masas. p. 800.
% Op. cit. p. 801.
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2.2.4.7. Tanques con agitacion

“El acanalamiento del disolvente en la percolacién o en la lixiviacién mediante filtros
prensa de lechos fijos, y su lenta e incompleta lixiviacién subsecuente, pueden
evitarse mediante la agitacion del liquido y el sélido en tanques de lixiviacion. Para
sélidos gruesos se han disefiado muchos tipos de tanques con agitacion. En estos
casos, los tanques cilindricos cerrados se colocan en forma vertical (figura 11a) y
se les ponen remos o agitadores sobre ejes verticales, o mismo que fondos falsos

para el drenado de la solucién de lixiviacion al final del proceso”.40

“En otros casos, los tanques son horizontales, como en la figura 10b, con el
agitador colocado sobre un eje horizontal. En algunos casos, un tambor horizontal
es el tanque de extraccion y el sdlido y el liquido se golpean dentro mediante la
rotacion del tambor sobre rodillos, como en la figura 10c. Estos aparatos se operan
por lotes y proporcionan una sola etapa de lixiviacion. Se pueden utilizar solos,
pero con frecuencia, también se utilizan en baterias colocadas para la lixiviacion a
contracorriente. Se han utilizado bastante en las instalaciones europeas mas
antiguas y en las sudamericanas, para la lixiviacion de aceites vegetales a partir de

semillas; pero son raros en Norteamérica”.*!

“Los sdlidos finamente divididos se pueden suspender en los disolventes de
lixiviacion por agitacion; para la operacion por lotes se utiliza una gran variedad de
tanques con agitacion. El mas sencillo es el tanque Pachuca (figura 12) que se ha
usado ampliamente en las industrias metallUrgicas. Estos tanques pueden
construirse de madera, metal o concreto y pueden cubrirse con un metal inerte

como plomo”.*?

““ TREYBAL, Robert F. Operaciones de transferencia de masas. p. 803.
“L Op. cit. p. 804.
*2 Ibid.
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Figura 12. Tanque Pachuca
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Fuente: TREYBAL, Robert. Operaciones de transferencia de masa. p. 803.

2.2.4.8. Percolacion versus agitacion

“Si se va a lixiviar un sélido en la forma de grandes rocas, con frecuencia se debe
decidir si han de triturarse hasta pedazos grandes, si ha de realizarse la lixiviacion
por percolacion o si se moleran finamente vy si la lixiviacién sera realizada mediante
agitacion y sedimentacion. No es posible una respuesta general a este problema,
debido a las diversas caracteristicas de lixiviacion de los diferentes sélidos y a los
distintos valores del soluto; no obstante, entre las consideraciones se encuentran

las siguientes”:*?

“El molido fino es mas costoso, pero proporciona una lixiviacion mas completa y
mas rapida. Tiene la desventaja de que siendo el peso del liquido asociado con el
soélido sedimentado tan grande como el peso del sélido, se utilizar4 una cantidad

considerable de disolvente para eliminar del sélido lixiviado el soluto y la solucién

“* TREYBAL, Robert F. Operaciones de transferencia de masas. p. 808.
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resultante estara diluida. Las particulas trituradas grandes, por otra parte, se
lixivian con mas lentitud y posiblemente de modo menos completo, pero a lo largo
del drenado pueden retener relativamente poca solucion, requieren menos lavado

y, por lo tanto, proporcionan una solucién final mas concentrada”.*

. “En el caso de sélidos mas fibrosos, como la cafia de azlcar que se lixivia con agua
para separar el azlcar, se ha demostrado que la lixiviacién es por lo general, mas
eficiente en un tanque bien agitado que por percolaciéon, probablemente debido a que la
gran cantidad de retencion estética del liquido hace imposible la obtencion de
cantidades importantes del soluto. Por lo tanto, surge la necesidad de considerar las
especificaciones o la finalidad con la que se desea trabajar el proceso de lixiviacién,
considerando el tamafio de particula, el tipo de materia prima, la eficiencia del equipo,
el producto final, sus especificaciones y otros parametros de menor importancia, pero

significativos”.*®

2.2.5. Operacién en estado estacionario (continuo)

“El equipo para las operaciones en estado estacionario continuo puede clasificarse
en dos grandes categorias principales: operado por etapas o en contacto continuo.
Algunas veces, el equipo por etapas puede montarse en unidades multiples para
producir efectos de varias etapas; el equipo de contacto continuo puede
proporcionar el equivalente a muchas etapas en un Unico aparato. La seleccién y
ordenamiento adecuado de los equipos o equipo, mejorara 6ptimamente el proceso

de produccién, independiente del tipo de proceso que se realice”.*®

2.25.1. Lixiviacion durante el molido

Como ya se indic6, muchos sélidos deben ser molidos para que las porciones
solubles sean accesibles a los disolventes de lixiviacion; ademas, si se practica el

molido himedo continuo, parte de la lixiviacion puede lograrse en ese momento.

:: TREYBAL, Robert F. Operaciones de transferencia de masas. p. 808.
Ibid.
*® Ibid.
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Por ejemplo, del 50 al 75 por ciento del oro soluble puede disolverse mediante la
molienda del mineral en presencia de una solucién de cianuro. En forma similar, las
semillas de ricino se muelen en un molino por frotacién con un disolvente para el
aceite de ricino. El liquido y el solido fluyen a través de un molino en paralelo y, en
consecuencia, tienden a alcanzar su concentraciéon en el equilibrio. Por lo tanto,
estas operaciones son lixiviaciones en una sola etapa y, generalmente se

completan mediante operaciones de agitaciéon o lavado.*’

2.2.5.2. Tanques con agitacion

Los sélidos finamente molidos, que son faciles de suspender en liquidos por medio
de la agitacion, pueden lixiviarse continuamente en cualquiera de los muchos tipos
de tanques con agitacion. Estos pueden utilizarse para el flujo continuo del liquido y
del sélido en y fuera del tanque y deben disefiarse con cuidado para que no haya
acumulacion del sélido. Debido al mezclado completo que se obtiene de ordinario,
estos aparatos funcionan en una sola etapa; ademas, el liquido y el sélido tienden a
alcanzar el equilibrio en el tanque. Pueden utilizarse los tanques agitados
mecanicamente, para los cuales es probable, que el agitador de tipo de turbina sea

generalmente el mas adecuado.”®

El agitador de Dorr (figura 13) utiliza tanto el principio de transporte de material con
aire como el raspado mecanico de los soélidos; es muy usado tanto en la industria
metallrgica como quimica para la lixiviacion continua y el lavado de solidos
finamente divididos. El eje central hueco del agitador actia como un transporte de
material con aire, y al mismo tiempo gira lentamente. Los brazos unidos a la parte
inferior del eje raspan los solidos sedimentados hacia el centro del fondo del
tanque, en donde se levantan mediante la elevacion de aire a través del eje hasta

unos lavadores unidos a la parte superior.49

47 op.

Cit. p. 809.

*® TREYBAL, Robert F. Operaciones de transferencia de masas. p. 809.

* |pid.
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Figura 13. Agitador de Dorr

Conendn de _ aye
Cateza de roviménio

Fuente: TREYBAL, Robert. Operaciones de transferencia de masa. p. 810.

“Entonces, los lavadores distribuyen la mezcla elevada de liquido y sélido sobre
toda la seccion transversal del tanque. Los brazos de raspado pueden levantarse
para eliminar los sélidos que hayan quedado sedimentados en ellos durante el
tiempo en que la maquina no funciond; también tienen unas tuberias de aire
auxiliares para favorecer la eliminacién del sélido sedimentado. Para sélidos de
tamafio variado, la operacion del agitador puede ajustarse de tal forma que las
particulas gruesas, que pueden requerir mayor tiempo de lixiviacion, permanezcan
en el tanque por periodos més largos que las finas. Estos agitadores generalmente

se construyen en tamafios que van desde 1,5 hasta 12 metros de diametro”.*

2.2.5.3. Espesadores

“Son aparatos mecéanicos disefiados, especialmente para aumentar en forma

continua la relacién de solidos a liquido en una suspension diluida de particulas

*® TREYBAL, Robert F. Operaciones de transferencia de masas. p. 810.
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muy finas mediante la sedimentacion y la decantacion, con lo cual se produce un
liquido claro y un lodo espeso en forma de dos productos separados. Los
espesadores pueden utilizarse antes que cualquier filtro para reducir los costos de
filtracion. Dado que los dos efluentes se pueden bombear y, en consecuencia, ser
transportados facilmente, los espesadores se utilizan con frecuencia para lavar los
sélidos lixiviados y los precipitados quimicos, para eliminar la solucién adherente
en un arreglo continuo a contracorriente en varias etapas; esta aplicacion es la que

interesa en el presente estudio”.”*

2.25.4. Decantacidén a contra-corriente continua

“El equipo de lixiviacién, como agitadores y molinos, puede descargar el efluente en
una cascada de espesadores, para el lavado a contra-corriente continua de los
sélidos finamente divididos que han de liberarse del soluto adherido. Puede
utilizarse el mismo tipo de cascada para lavar los solidos formados durante
reacciones quimicas, como en la fabricacion de acido fosférico por tratamiento de
la roca de fosfato con acido sulfurico, o de sulfato de bario por la reaccion de acido
sulfarico y sulfuro de bario, o de litopona. Para plantas pequefias de decantacion,
es posible obtener una cascada a contra-corriente de espesadores construidos uno

encima del otro en una sola estructura”.*?

2.2.5.5. Lixiviacion de semillas vegetales

“Las semillas de algoddén, soya, semillas de lino, cacahuates, salvado, ricino y
muchos otros productos similares, con frecuencia sufren la accion de lixiviacion, o
extraccion, con disolventes organicos que separan los aceites vegetales que
contienen. Las semillas, generalmente deben prepararse en forma especial para
obtener la mejor lixiviacion; esto puede emitir el descascarar, precocinar, el ajuste
del contenido de humedad (agua), el prensado o formacién de hojuelas, la

reduccion del tamafio de particulas y en algunos casos, el enfriamiento de la

> TREYBAL, Robert F. Operaciones de transferencia de masas. p. 813.
%2 Op. Cit. p. 813.
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materia prima. Algunas veces, una parte del aceite se elimina inicialmente en forma

mecéanica mediante expulsién o prensado”.*?

“Generalmente, los disolventes de lixiviacién son naftas de petréleo, para muchos
aceites una fraccion muy cercana al hexano; los hidrocarburos clorados dejan un
residuo demasiado toxico para el alimento lixiviado y no puede utilizarse para la
alimentacion animal. La solucién aceite-disolvente que, por lo general, contiene una
pequefia cantidad de sélidos suspendidos, finamente divididos, se conoce como
miscela y los sélidos lixiviados como marca; en esta industria, los diferentes

aparatos de lixiviacién generalmente se conocen como extractores o reactores”.>

“El Rotocel es basicamente una modificacion del sistema de Shanks en donde los
tanques de lixiviacion se mueven continuamente, de forma que permiten la
introduccién y descarga continua de los soélidos. En la figura 13 se encuentra una
representacién esquematica del aparato simplificado para mostrar como funciona.
Un rotor circular que contiene 18 celdas, cada una con un fondo de pantalla para
sostener los sélidos, gira lentamente alrededor de un tanque estacionario con
compartimientos. Al girar el rotor, cada celda pasa a su vez debajo de un aparato
especial para alimentar las semillas preparadas y bajo una serie de aspersores

mediante los cuales cada una se empapa con el disolvente para la lixiviacion”.>

>} TREYBAL, Robert F. Operaciones de transferencia de masas. p. 819.
> Op. Cit. p. 818.
* Ibid.
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Figura 14. Arreglo esquemaético del Rotocel
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Fuente: TREYBAL, Robert. Operaciones de transferencia de masa. p. 818.

“Después de casi una vuelta, el contenido lixiviado de cada celda se arroja
autométicamente a uno de los compartimientos inferiores estacionarios, de los
cuales se sacan continuamente. El disolvente de cada aspersion se percuela en
forma descendente a través del sélido y de la pantalla de soporte en el
compartimiento apropiado del tanque inferior, del cual se bombea continuamente
para la siguiente aspersioén. La lixiviacion es a contracorriente y la solucién mas
concentrada se obtiene con las semillas mas frescas. Varios aparatos ingeniosos
son necesarios para mantener una operacién sencilla; toda la maquina esti
encerrada en una estructura sellada para evitar que los vapores del disolvente

escapen”.*®

“El extractor francés de canasta estacionaria es una variante del Rotocel. Las
hojuelas se encuentran en lechos con compartimientos, estacionarios, llenos de
una fuente giratoria para alimentar los sélidos; la lixiviacién con el disolvente y la

miscela es a contracorriente”.”’

*® TREYBAL, Robert F. Operaciones de transferencia de masas. p. 819.

> Ibid.
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Figura 15. Extractor de Kennedy
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Fuente: TREYBAL, Robert. Operaciones de transferencia de masa. p. 819.

“El extractor de Kennedy es un arreglo moderno que se muestra en forma
esquematica en la figura 14. Es otro aparato por etapas que se habia utilizado
desde 1927, para la lixiviacion de taninos en la corteza de roble. Ahora se utiliza
para las operaciones de lixiviacion de los aceites de semillas y otras operaciones
de lixiviacion quimica. Los sélidos se lixivian en una serie de tinas y se empujan de
una a otra mediante unos remos para formar una cascada, mientras que el
disolvente fluye a contra-corriente. Unas perforaciones en los remos permiten el
drenado de los soélidos entre etapas; los solidos se desprenden de cada remo (por

raspado), tal como se muestra en la figura 15. En una cascada se pueden colocar

tantas tinas como sea necesario”.>®

*® TREYBAL, Robert F. Operaciones de transferencia de masas. p. 819.
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Figura 16. Extractor de Bollman
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Fuente: TREYBAL, Robert. Operaciones de transferencia de masa. p. 820.

“El extractor de Bollman (figura 16) es una de las diferentes maquinas del tipo de
canasta. Los solidos se acarrean en canastas perforadas unidas a una cadena
acarreadora, en forma descendente, a la derecha de la figura, y ascendente a la
izquierda de la misma. Al descender, se lixivian a flujo paralelo mediante una
solucién diluida disolvente-aceite (miscela media) que se bombea desde el fondo
del tanque y se esparce sobre las canastas en la parte superior. El liquido se
percuela a través de los solidos de canasta a canasta, se recoge en el fondo como
la soluciéon concentrada final del aceite (miscela total) y se separa. Al ascender, los
sélidos se van lixiviando a contracorriente por medio de una aspersion de

disolvente fresco y proporcionan la media miscela”.>®

* TREYBAL, Robert F. Operaciones de transferencia de masas. p. 820.
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2.3. Industrializacion de plantas aromaticas

“Los principales productos obtenidos de plantas aromaticas son aceites esenciales,

oleorresinas (obtenidas principalmente de especias), concretos, absolutos,

extractos y tinturas”.
2.3.1. Aceites esenciales

“Se les da el nombre de aceites esenciales a los volatiles o aceites etéreos,
mezclas complejas de sustancias, de variadas funciones quimicas. Son mezclas de
sustancias obtenidas de plantas, que presentan como caracteristica principal su

compleja composicion quimica y su caracter fuertemente aromatico (del término

aromay no al concepto quimico de aromaticidad)”.GO

Tabla I. Partes de plantas empleadas en la obtencién de aceite

esencial

Aceite esencial Parte de la planta utilizada

Lavanda, lavandin Sumidades floridas

Menta, hierba limén, eneldo Planta entera

Geranio, petitgrain Hojas

Neroli, rosa, ylang ylang Flor

Limon, naranja, mandarina Flavedo (capa externa del fruto)

Romero, tomillo, ajedrea,
) Planta entera con flor
mejorana

Planta fresca

Melisa

% SHARAPIN, Nikolai. Fundamentos de tecnologia de productos fitoterapéuticos. p. 49.
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Continuacion de la tabla I.

Abeto de siberia Aciculas
Manzanilla Flor seca
Canela Corteza
Cedro Madera
Lima Fruto entero

Clavo Botones florales
Vetiver Raiz
Mostaza Semillas

Fuente: SHARAPIN, Nikolai. Fundamentos de tecnologia de productos fitoterapéuticos. p. 50.

“Las plantas aromaticas son las que se concentran con mayor cantidad de esencias
y, por tanto constituyen la materia prima para su obtencién, bien sea empleando
toda la planta, solo sus hojas, flores, frutos o raices dependiendo de la planta
concreta de que se trate. Por lo que para la albahaca, hierbabuena, menta, laurel,
romero o0 salvia, se utilizan las hojas, mientras que son las raices las que se
emplean en el caso de la angélica, aleriana o vetiver; los frutos para pimienta y
nuez moscada; las semillas para anis, cardamomo, moringa, nuez, comino, hinojo;

y las flores para la rosa, manzanilla o lavanda”.

“En la tabla | se incluyen ejemplos de plantas y la parte empleada en la obtencién
del aceite esencial. Como lo indica la tabla es importante estudiar las diferentes
partes de las plantas debido a que posee diferentes proporciones de componentes

activos en las diferentes partes de esta”. **

®> SHARAPIN, Nikolai. Fundamentos de tecnologia de productos fitoterapéuticos. p. 50.
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2.3.1.1. Métodos de obtencion

“En su mayoria son obtenidos por destilacion. Tres procesos pueden ser
considerados: la destilacién con agua, la destilacién con agua y vapor de agua y la
destilacion directa con vapor de agua. Ademéas de la destilacion, los aceites
esenciales pueden ser obtenidos por extraccion con solventes y por expresion, este

proceso esta practicamente limitado a los aceites obtenidos de frutas citricas”.

2.3.2. Oleorresinas

“Son extractos de especias que se obtienen por tratamiento de la droga seca con
solventes. Los solventes empleados son eliminados casi completamente por
procesos de destilacién al vacio, destilacién azeotrépica, o ambas. Las oleorresinas
tienen uso en las industrias azeotrépica, o ambas. Las oleorresinas tienen uso en
las industrias de alimentos y de medicamentos, sustituyendo las plantas secas o
las tinturas. Las oleorresinas contienen los aceites esenciales, los aceites fijos, los
colorantes y los principios activos de la planta. Las oleorresinas poseen una
propiedad que es la principal caracteristica de estos, la viscosidad”.

“El proceso de extraccion de las oleorresinas se inicia con la molienda de la planta.
El proceso de molienda involucra generacion de calor, lo que perjudica la calidad
del producto final en lo relacionado con la calidad de los componentes volatiles. Por

esta razon, para el proceso de molienda se utiliza enfriamiento”. 62

“Especies, como la nuez moscada, cardamomo, clavo y pimienta negra pueden ser
molidas en un molino de martillos adicionando hielo seco. Otras especias, como el
anis, el cilantro, el hinojo y la hierba dulce deben ser molidas utilizando como
proceso de enfriamiento nitrégeno liquido. El tamafio de particula debe ser
establecido experimentalmente para cada especia procesada, teniendo en cuenta

la naturaleza del solvente y el tipo de equipo empleado en la extraccion”.®®

®2 SHARAPIN, Nikolai. Fundamentos de tecnologia de productos fitoterapéuticos. p. 52.

% Ibid.

37



“El proceso de extraccion puede ser conducido en una o dos fases. Cuando se
utiliza solamente una fase, la droga es extraida totalmente con el solvente y este se
remueve del extracto por destilacion. En el proceso de extraccion en dos fases, la
droga se somete a la extraccion del aceite esencial utilizando la destilaciéon con
vapor y, posteriormente se extrae con solventes. Después de la destilacion del
solvente, el residuo de la destilacion se mezcla con el aceite esencial. Los
solventes para la extraccion de aceites esenciales deben estar conforme a la
legislacion nacional sobre alimentos. En la mayoria de los paises es permitido el

uso de etanol, de la acetona, del hexano y del alcohol isopropilico”.**

2.3.3. Concretos y absolutos

“Los concretos se obtienen de plantas aromaticas frescas por extraccion con
solventes apolares (hidrocarburos). Estan constituidos por compuestos apolares y
no contienen compuestos hidrosolubles. Tienen forma de semisélidos coloreados,
libres del solvente original. Generalmente se obtienen de flores y de los cogollos
florecidos, aunque pueden también de hojas y de las partes aéreas de las plantas
herbaceas. El extracto absoluto es el que se utiliza, cominmente en la industria de
la perfumeria. (cosméticos)”.

“El olor de las plantas herbaceas y de las flores se modifica pocas horas después
de haber sido recolectadas. Por esta razén, estas plantas deben ser procesadas
inmediatamente después de la recoleccion. El contenido de agua en las plantas
frescas varia de 80-90 por ciento en las flores y 60-80 por ciento en las hojas. Si
estas plantas se sometieran al proceso de deshidratacidn, los componentes
volétiles se perderian en los alrededores. El solvente utilizado en la extraccion debe
ser apolar y no miscible con el agua, en caso contrario, el agua podria disolverse
en el mismo, modificando su polaridad y la propiedad de disolver los componentes

volatiles; si este es el caso, el rendimiento de extraccion resultaria mas bajo”.%®

® SHARAPIN, Nikolai. Fundamentos de tecnologia de productos fitoterapéuticos. p. 53.
% Op. cit. p. 53.

38



Los solventes mas usados son el hexano y el éter de petréleo por su punto de
ebullicion. El proceso inicia con maceracién, siendo realizada a temperaturas
inferiores al punto de ebullicion del solvente; este debe evaporarse
cuidadosamente. Los rendimientos se sitlan en el orden de 0,5 por ciento El
concreto resultante contiene la porcién odorifera de la planta, las ceras vegetales,
aceites fijos y colorantes. Estos componentes no son muy solubles en las bases
para perfumes. Siendo asi, su conversion en absolutos es necesaria. Los absolutos
son productos de conversion de concretos por la extraccion con etanol absoluto. El

rendimiento de concretos a partir de absolutos varia de 10-65 por ciento”.*®

2.4. Analisis instrumental

El andlisis quimico proporciona informacion sobre la composicion de una muestra
de materia. Algunos analisis dan resultados de tipo cualitativo y aportan
informacién util en la que pueden reconocerse especies atdbmicas o moleculares,
deducirse caracteristicas estructurales de las mismas o reconocer en la muestra la
presencia de determinados grupos funcionales. Otros analisis son de tipo
cuantitativo; en estos los resultados se representan como datos numéricos y se
expresan como porcentaje, partes por millon o miligramos por litro. En ambos tipos
de andlisis, la informacion necesaria se obtiene por medio de la medida de una
propiedad fisica que se relaciona en forma caracteristica con el o los componentes
de interés.®’

“Las propiedades que se utilizan para conocer la composicién quimica de la
muestra pueden denominarse sefiales analiticas. Como ejemplo de este tipo cabe
citar la emision o la absorcién de la luz, la conductancia, el peso, el volumen vy el
indice de refraccion, pero ninguna es exclusiva de una especie dada. En todos los
procedimientos analiticos es necesario realizar una separacion. En algunos casos
esta etapa consiste en la separacion fisica de los componentes quimicos

individuales que estan presentes en la muestra antes de la generacion de la sefial

% SKOOG, Douglas A; HOLLER, F. James; CROUCH, Stanley R. Principios de andlisis
instrumental. p. 25.
7 Ibid.

39



analitica. En otros, se genera y se observa la sefial en la muestra entera, luego se
aisla o se separa la sefial deseada. Con cierto tipo de sefiales es posible realizar

esta separacion mientras que con otras no lo es”.®

2.4.1. Instrumentos analiticos

"En el sentido mas amplio, un instrumento de andlisis quimico es un dispositivo que
convierte una sefial, que no es detectable ni comprensible directamente por los
seres humanos, en otra sefial que si lo es. En consecuencia, el instrumento puede
considerarse como un dispositivo de comunicacion entre el sistema en estudio vy el

cientifico o el técnico”.

2.4.1.1. Componente de los instrumentos

“Independientemente de su complejidad, un instrumento analitico no contiene mas

que cuatro componentes fundamentales”.

“Estos Udltimos que se muestran esqueméticamente en la figura 16 son un

generador de sefial, un transductor de entrada o detector, un procesador de

sefiales y un transductor de salida o de lectura”.®®

% SKOOG, Douglas A; HOLLER, F. James; CROUCH, Stanley R. Principios de andlisis
instrumental. p. 164.
% Ibid.
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Figura 17. Componentes de un instrumento analitico tipico
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Fuente: SKOOG, D. WEST, D. Andlisis instrumental. p. 4.

“Los generadores de sefial producen sefiales analiticas a partir de los componentes
de la muestra. Este generador puede ser simplemente la muestra misma; por
ejemplo, la sefial para una balanza analitica es la masa de los componentes de la
muestra; para un potenciémetro de medir pH, la sefial es la actividad de los iones
hidrogeno en una solucién. En muchos otros instrumentos el generador de sefial
es mas complejo; por ejemplo, en un espectrofotobmetro de infrarrojo el generador
de sefal comprende, ademas de la muestra, una fuente de radiacion infrarroja, un
monocromador, una ranura para cortar y poder seleccionar una parte del haz, un

portamuestras y un atenuador de radiacién”.”

“Un transductor de entrada o detector es un dispositivo que puede convertir una
sefial de determinado tipo en otro diferente. Como ejemplo puede mencionarse un
termo-par que convierte una sefial de calor radiante en un voltaje eléctrico. La
mayoria de los transductores que se encuentran en los instrumentos analiticos
convierten las sefiales analiticas en un voltaje, una corriente o una resistencia

eléctrica, debido a la facilidad con que este tipo de sefiales pueden ampliarse y

® SKOOG, Douglas A; HOLLER, F. James; CROUCH, Stanley R. Principios de andlisis
instrumental. p. 165.
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modificarse para accionar dispositivos de lectura. Hay que tomar en cuenta, sin
embargo, que existen sefiales transducidas por instrumentos que no son de

naturaleza eléctrica”.”*

“Los procesadores de sefiales modifican la sefal transducida para hacerla mas
adecuada en el funcionamiento de los dispositivos de lectura. La modificacion mas
frecuente es sin duda la amplificacion, o sea la multiplicacion de la sefial por una
constante mayor que la unidad. En una balanza analitica de dos platillos, el
movimiento de los brazos es amplificado por el fiel, cuyo desplazamiento es
significativamente mayor. También se suelen utilizar otras modificaciones de las
sefiales eléctricas; estas en lugar de amplificarse se multiplican por una constante
menor que uno (atenuacién), se integran, se diferencian, se suman, se restan o se

incrementan exponencialmente”.”

“Otras operaciones comprenden la conversién en corriente alterna, la rectificacion
para proporcionar una corriente continua o directa, la comparacion de la sefial
transducida con otra sefial que se utiliza como referencia, la transformacién de una
corriente en un voltaje o la transformacion de un voltaje en corriente. Los
dispositivos de lectura emplean un transductor de salida que convierte la sefial
amplificada proveniente del procesador, en una sefial que puede ser leida por el
hombre. Los dispositivos de lectura tienen la forma de medidores con una aguja
sobre un cuadrante o caratula, registradores de rollo de papel, osciloscopios y

dispositivos digitales”. ™

2.4.2. Propiedades de la radiacion electro-magnética

“La radiacion electro-magnética es un tipo de energia que se transmite por el

espacio a enormes velocidades. Adopta muchas formas, siendo las mas facilmente

™ SKOOG, Douglas A; HOLLER, F. James; CROUCH, Stanley R. Principios de andlisis
instrumental. p. 165.

2 Op. cit. p. 166.

% Ibid. p. 166.
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reconocibles la luz y el calor radiante. Manifestaciones menos evidentes son los

rayos X, luz ultravioleta, microondas y las ondas de radio”.”

“Para caracterizar a muchas de las propiedades de la radiacién electro-magnética,
es conveniente adjudicar una naturaleza ondulatoria a su propagacion y describir
estas ondas con parametros como velocidad, frecuencia, longitud de onda y
amplitud. No obstante, en contraste con otros fendmenos ondulatorios como el
sonido, la radiacién electro-magnética no requiere medio de apoyo para su
transmision, y pasa facilmente por el vacio, que por un campo con algun fluido

presente como lo es el aire”.”

“El modelo ondulatorio para la radiaciéon no explica completamente los fendmenos
asociados con la absorcién o la emision de energia radiante; para estos procesos
es necesario considerar la radiacion electro-magnética como un flujo de particulas
discretas de energia llamadas fotones. La energia de un foton es proporcional a la
frecuencia de la radiacién. Este doble punto de vista de la radiacion como

particulas y como ondas no son mutuamente excluyentes”.76

2.4.2.1. Propiedades de las ondas

“Se puede considerar a la radiacién electro-magnética como un campo de fuerza
eléctrico oscilatorio en el espacio, que estd acompafiado de un campo de fuera
magnético dispuestos perpendicularmente. Los campos eléctrico y magnético
asociados con la radiacion son magnitudes vectoriales, y pueden representarse en
cualquier instante por medio de una flecha cuya longitud es proporcional a la
magnitud de la fuerza del campo y su direccion es paralela a la de dicha fuerza.
Para representar un haz de radiacion puede graficarse una de estas magnitudes

vectoriales en funcion del tiempo a medida que la radiacion pasa por un punto fijo

™ SKOOG, Douglas A; HOLLER, F. James; CROUCH, Stanley R. Principios de andlisis
instrumental. p. 208.

> Op. cit. p. 208.1bid.

® Ibid.
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del espacio. Otra forma diferente de hacer esto, consiste en graficar el vector en

funcion de la distancia a tiempo constante”.”’

“En la figura 18 se ha representado el vector eléctrico en la ordenada. La
representacién grafica del vector magnético sera idéntica a esta en todos los
aspectos, salvo que estara girada 90 grados alrededor del eje cero. Por lo general
solo se emplea el vector eléctrico debido a que la fuerza eléctrica es causante de
fendmenos, tales como: la transmision, reflexion, refraccion y la absorcion de la
radiacion. La figura 18 es la representacion grafica del vector eléctrico de una
radiacion monocromética polarizada en un plano, que es el tipo més simple de
radiacién. Monocromatica significa que la radiacion tiene una sola frecuencia;

polarizada en un plano, que la oscilacién tiene lugar en un plano del espacio".78

Figura 18. Representacion de un haz de radiacibn monocromatica,

polarizado en un plano
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Fuente: SKOOG, D. WEST, D. Andlisis instrumental. p. 98.

" SKOOG, Douglas A; HOLLER, F. James; CROUCH, Stanley R. Principios de andlisis
instrumental. p. 210.
"8 Ibid.
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2.4.2.2. Pardmetros ondulatorios

“El intervalo de tiempo requerido para el paso de dos maximos sucesivos ante un
punto fijo en el espacio se llama periodo p de la radiacién. La frecuencia v es el
nimero de oscilaciones del campo por segundo. Es importante comprender que la
frecuencia esta determinada por la fuente y permanece invariable, cualesquiera
gue sean los medios por los que se transmite la radiacién. En contraste, la
velocidad de propagacion de una onda es la velocidad con que se desplaza la onda
por un medio, y depende de este y la frecuencia. Otro parametro de interés es la
longitud de onda, que es la distancia lineal entre maximos o minimos sucesivos de

una onda”.”

“En el vacio, la velocidad de propagacion de la radiacion depende de la frecuencia y
alcanza su valor maximo, esta velocidad se representa por el simbolo ¢, se ha
determinada con precisién que el valor de ¢ es de 2,997x10" cm/s. En cualquier
otro medio, la velocidad de propagacién es menor, debido a la interaccién entre el
campo electro-magnético de la radiacién y los electrones del medio. Puesto que la
frecuencia radiante es invariable y esta fijada por la fuente, la longitud de onda
debe disminuir cuando la radiacion pasa desde el vacio a un medio que contiene

materia”.®°

2.4.2.3. Superposicién de ondas

“El principio de la superposicion establece que cuando dos 0 mas ondas atraviesan
la misma regién del espacio tiene lugar un desplazamiento que consiste en la suma
de los desplazamientos causados por cada una de las ondas. Este principio se
aplica a las ondas electro-magnéticas en las que los desplazamientos se refieren a
un campo de fuerza eléctrico y también a varios otros tipos de ondas en los que

existe un desplazamiento de atomos o de moléculas”.®*

" SKOOG, Douglas A; HOLLER, F. James; CROUCH, Stanley R. Principios de andlisis
instrumental. p. 211.

% Ibid.

8 Op. Cit. 215.
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2.4.2.4. Difraccién

“En la figura 19 se representa en forma esquematica el fenémeno de la difraccién
que tiene lugar cada vez que ondas de cualquier tipo pasan a través de una barrera
neta o de una abertura estrecha. La difraccion se observa faciimente en un tanque
de agua cuando se generan ondas de frecuencia constante y se presta atencion a
las crestas de las ondas. Cuando esta es grande en relacién con la longitud de
onda del movimiento ondulatorio (figura 18a), la difraccién es muy pequeia y dificil
de detectar. En cambio, cuando la longitud de onda y la abertura de la ranura son
del mismo orden de magnitud como sucede en la figura 18b, la difracciéon es
intensa”.

Figura 19. Propagacion de ondas a través de unaranura
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Fuente: SKOOG, D, WEST, D. Analisis instrumental. p. 99.

2.4.3. Propiedades de la radiacion considerada como particula

“Ciertas interacciones de la radiacion con la materia requieren que la primera sea
tratada como paquetes de energia llamados fotones o cuantos. La energia del fotén

depende de la frecuencia de la radiacion. Por consiguiente, la energia de un fotén
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de rayos X (A ~ 10°® cm) es aproximadamente 10 000 veces mayor que la de un

foton emitido por un filamento de tungsteno caliente”.®

2.4.3.1. Efecto foto-eléctrico

“La necesidad de un modelo de particulas para describir el comportamiento de la
radiacién electro-magnética puede verse considerando el efecto foto-eléctrico.
Cuando incide suficiente radiacidon en energética sobre una superficie metélica, se
emiten electrones. Los calculos indican que ningun electréon aislado podria adquirir
suficiente energia como para ser lanzado si la radiacién que incide en el metal se
distribuyera uniformemente sobre la superficie; ni tampoco ningln electro podria
acumular energia suficiente para su desplazamiento en un tiempo razonable. De
este modo es necesario suponer, que la energia no se distribuye uniformemente
sobre el frente del haz, sino que se concentra en ciertos puntos o en particulas de

energia”.®

2.4.3.2. Unidades de energia

“La energia de un fotdn absorbida o emitida por una muestra de materia se
relaciona con la diferencia de energia entre dos estados moleculares o atémicos o
de un constituyente de la materia. Por esta razén, suele ser conveniente describir la
radiacion en unidades de energia, 0 en términos de frecuencia (Hz) o nimero de
onda (cm™), que son directamente proporcionales a la energia. Por otra parte, la
medicion experimental de la radiacion se expresa mas a menudo en unidades de

longitud de onda, que guardan una relacién inversa con las anteriores”.®

% SKOOG, Douglas A; HOLLER, F. James; CROUCH, Stanley R. Principios de anélisis
instrumental. p. 216.

% Ibid.

8 Op. Cit. 217.
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24.4. Interaccién de la radiaciéon con la materia

“Cuando la radiacion pasa desde el vacio a la superficie de una porcion de materia,
el vector eléctrico de la radiacién interacciona con los atomos y moléculas del
medio. La naturaleza de esta interaccion depende de las propiedades de la materia

y puede dar lugar a la transmision, la absorcién o la dispersion de la radiacion”.

2.4.4.1. Transmision de la radiacion

“Se observa experimentalmente que la velocidad con que se propaga la radiacién
por una substancia transparente es menor que su velocidad en el vacio; ademas, la
velocidad depende de las clases y concentraciones de atomos, iones o moléculas
presentes. Se deduce de estas observaciones que la radiacién debe interaccionar
en cierta forma con la materia. El indice de refraccion de un medio es una medida
de su interaccién con la radiacion y se define por la variable n; es el indice de
refraccion en una frecuencia especificada i, v; es la velocidad de la radiacién en un

medio, y ¢ es su velocidad en el vacio”.®

Donde:

n; = c/vj

“La transmision en un medio de particulas puede considerarse como un proceso
gradual en el que intervienen atomos oscilantes, iones o moléculas como
intermediarios. Se esperaria que la radiacion de cada particula polarizada en un
medio se emitiera en todas direcciones. Pero si las particulas son pequefas, puede
verse que la interferencia destructiva previene la propagacion de cantidades
importantes de radiacidon en otra direccion que la trayectoria original del haz. Por
otra parte, si el medio contiene particulas grandes (como se puede mencionar

moléculas de polimeros o particulas coloidales), este efecto destructivo es

% SKOOG, Douglas A; HOLLER, F. James; CROUCH, Stanley R. Principios de andlisis
instrumental. p. 218.
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incompleto y una porcién de haz se dispersa como consecuencia de la etapa de

interaccion”.

“La velocidad de radiacién en la materia depende de la frecuencia; el indice de
refraccion de una substancia debe cambiar también con la frecuencia. La variacion
en el indice de refraccion de una substancia con la frecuencia o longitud de onda
se llama dispersion. En la figura 20 se muestra la dispersion producida por una
substancia tipica. Sin duda, la relacion es compleja; pero tipicamente las graficas
de dispersion exhiben dos tipos de regiones. En la regién donde existe dispersion
normal hay un aumento gradual del indice de refraccion con la frecuencia creciente

o la longitud de onda decreciente”. %

Figura 20. Curva tipica de dispersion
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Fuente: SKOOG, & WEST, D. Andlisis instrumental. p. 109.

“Las regiones donde existe dispersion andmala son aquellos intervalos de
frecuencia en los que se observa un brusco cambio en el indice de refraccion. Se
produce siempre dispersion andmala en las frecuencias de radiacion que

corresponden a la frecuencia armoénica natural asociada con cierta parte de la

% SKOOG, Douglas A; HOLLER, F. James; CROUCH, Stanley R. Principios de andlisis
instrumental. p. 218.
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molécula, &tomo o ion de la substancia. En tal frecuencia se produce transferencia
de energia permanente de la radiacién a la substancia, observandose absorcién del

haZ".87

“Se considera refraccion de la radiacion cuando esta pasa de un medio a otro de
diferente densidad fisica, se observa un brusco cambio de direcciéon del haz a
consecuencia de diferencias en la velocidad de la radiacién en ambos medios. Esta

refraccion de un haz se ilustra en la figura 21”.%

Figura 21. Refraccion de la luz al pasar del medio M; menos denso, al

medio M,, mas denso, en el cual su velocidad es menor

Normal

I
_—

6,

Fuente: SKOOG, D. WEST, D. Andlisis instrumental. p. 110.

2.4.4.2. Reflexiéon y dispersiéon de la radiacion

“Existe reflexiébn cuando una radiacién atraviesa una superficie de separacion entre

medios de diferentes indices de refraccion. La fraccién reflejada es mayor cuanto

8 SKOOG, Douglas A; HOLLER, F. James; CROUCH, Stanley R. Principios de andlisis
instrumental. p. 219.
% Ibid.
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mas grande es la diferencia de los indices de refraccion. La transmision de
radiacion en la materia se representa como la retencion momentanea de la energia
radiante que causa una breve polarizacion de los iones, atomos o moléculas.
Seguida de su nueva emision en todas direcciones cuando las particulas vuelven a

su estado original”.

“Cuando las particulas son pequefias respecto a la longitud de onda de la radiacién,
la interferencia destructiva elimina casi toda la radiacion reemitida, excepto la que
se desplaza en la direccion original del haz, y la trayectoria del haz parece que no

es alterada como consecuencia de la interaccion”. &

“Sin embargo, una detenida observacién revela que una fracciébn demasiado
pequeiia de la radiacién (radiacién dispersada) es transmitida en todos los angulos
a partir de la direccion original y que la intensidad de esta radiacion dispersada
aumenta con el tamafio de las particulas. Con particulas de dimensiones
coloidales, la dispersién se hace suficientemente intensa para que pueda verse a

simple vista (efecto Tyndall)”.*°

2.4.4.3. Polarizacion de la radiacion

“La radiacion ordinaria esta constituida por un haz de ondas electro-magnéticas, en
las cuales las vibraciones estan distribuidas de manera equitativa entre una gran
cantidad de planos centrados a lo largo de la trayectoria del haz. Desde otro punto
de vista, visto de frente, un haz de radiacion monocroméatica se puede imaginar
como un conjunto infinito de vectores eléctricos que fluctian en longitud desde cero
hasta una amplitud méxima A. En la figura 21b se demuestra una vista frontal de
estos vectores en varios momentos en el instante de paso de una onda de

radiacién monocromatica por un punto fijo en el espacio (figura 21 a)”.91

% SKOOG, Douglas A; HOLLER, F. James; CROUCH, Stanley R. Principios de andlisis
instrumental. p. 220.

% |bid.

L Op. cit. p. 143.
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“En la figura 22 a se muestran unos pocos de los vectores que se ilustran en la
figura 21 b en el instante en que la onda estd en su maximo. El vector en cualquier
plano, por ejemplo el XY como se ilustra en la figura 22 a, se puede resolver en dos
componentes mutuamente perpendiculares AB y CD, como se ve en la figura 22 b.
Si se combinan los dos componentes para todos los planos que se muestran en la
figura 22a, la resultante se parece a la que se muestra en la figura 22 c. Si se
elimina uno de los dos planos de vibracion resultantes de la figura 22 ¢ se genera
un haz que esta polarizado en el plano. El vector eléctrico resultante de un haz

polarizado en el plano ocupa entonces un solo plano”.92

“En la figura 22 c se ilustra una vista frontal de un haz de radiacién polarizada en un
plano después de diferentes tiempos. Ciertas fuentes de energia radiante producen
radiacién electromagnética polarizada en un plano. Por ejemplo, tanto las ondas de
radio que parten de una antena como las microondas producidas por un tubo
klystron estan polarizadas en un plano. La radiacién visible y la ultravioleta
provenientes de la relajacién de un solo &tomo o molécula excitado también esta
polarizada, pero el haz de tal fuente no tiene polarizacion neta, ya que esta
formada por una multitud de trenes de ondas individuales producidos por una gran

cantidad de fenémenos atémicos o moleculares individuales”.*®

Figura 22. Representacion de vectores eléctricos
X
\‘:\/A' A
A
N
a)
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c! T Ll
\
|
BY B
b} <)

Fuente: SKOOG, D. Principios de andlisis instrumental. p. 143.

% SKOOG, Douglas A; HOLLER, F. James; CROUCH, Stanley R. Principios de andlisis
instrumental. p. 143.
% Ibid.
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“El plano de polarizacion de estas ondas individuales es aleatorio, de modo que sus
polarizaciones individuales se anulan. La radiacion polarizada ultravioleta y la
visible se producen por el paso de radiaciéon a través de medios que absorben,

reflejan o refractan de manera selectiva radiacion que vibra solo en un plano”.®*

2.4.4.4. Absorcién de la radiacion

“Cuando la radiacién atraviesa una capa de un solido, liquido o gas, es posible
eliminar en forma selectiva ciertas frecuencias mediante absorcion, un proceso en
el cual la energia electro-magnética se transfiere a los atomos, iones o moléculas
que forman la muestra. La absorcion impulsa a estas particulas desde su estado
normal a temperatura ambiente, o estado fundamental, a uno o mas estados

excitados de energia superior.*®

De acuerdo con la teoria cuantica, los atomos, moléculas e iones tienen sélo una
cantidad limitada de niveles energéticos discretos. Para que haya absorcién de
radiacion, la energia del foton excitador debe corresponder exactamente con la
diferencia de energia entre el estado fundamental y uno de los estados excitados
de la especie absorbente. Como estas diferencias de energia son Unicas para cada
especie, el estudio de las frecuencias de radiacién absorbida proporciona un medio
para caracterizar los constituyentes de una muestra de materia. Con este objetivo,
se determina en forma experimental una grafica de absorbancia en funcién de la
longitud de onda o de la frecuencia (la absorbancia es una medida de la

disminucién de la potencia radiante).®

Las cuatro graficas de la figura 23 revelan que los espectros de absorcién varian
ampliamente en apariencia. Algunos contienen numerosos picos muy bien
definidos, pero otros estan constituidos por curvas continuas suaves. En general, la
naturaleza del espectro se ve influenciada por variables como la complejidad, el

estado fisico y el entorno de la especie absorbente. Sin embargo, son mas

% SKOOG, Douglas A; HOLLER, F. James; CROUCH, Stanley R. Principios de andlisis
instrumental. p. 153.

% |bid.

% Ibid.
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fundamentales las diferencias entre los espectros de absorcién de los atomos y los

de las moléculas.

Figura 23. Algunos espectros tipicos de absorcién en luz ultravioleta

a) Vapor de Na

|
0 588
b} Vapor de benceno
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d) Bll'cm]o en hcxano
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Fuente: SKOOG, D. Principios de analisis instrumental. p. 153.
2.4.4.5. Emision de la radiacion

“A menudo se produce radiacion electro-magnética cuando las particulas excitadas
(iones, atomos o moléculas) retornan a niveles de energia mas baja o a su estado
fundamental. La excitacion puede producirse por diferentes medios, entre ellos el

bombardeo con electrones u otras particulas elementales, la exposicion a chispas



de corriente alterna de alto potencial, tratamiento térmico en un arco o una llama, o

absorcién de radiacion electromagnética”.®’

“Si las particulas radiantes estdn muy separadas entre si, como en el estado
gaseoso, se comportan como cuerpos independientes y a menudo producen
radiacion que contiene relativamente pocas longitudes de onda especificas. El
espectro resultante se dice entonces que es discontinuo, y se denomina espectro
de lineas. Por el contrario, un espectro continuo es aquel en que todas las
longitudes de onda estan representadas con un valor apreciable, o en el que las
longitudes de onda individuales estan tan poco espaciadas de modo que su

separacion no es factible por medios ordinarios”.*®

“Resultan espectros continuos de la excitacion de: 1) sélidos o liquidos, en los que
los atomos estan tan proximos que son incapaces de un comportamiento
independiente, o 2) moléculas de energia estrechamente relacionados. También
hay espectros continuos cuando en los cambios de energia intervienen energias

cinéticas no cuantizadas”.”®

“Los espectros continuos y los espectros de lineas tienen importancia en quimica
analitica. Los primeros se emplean frecuentemente como fuentes en los métodos
basados en la interacciéon de las radiaciones con la materia, como la espectro-
fotometria. Los espectros de lineas, por el contrario, son importantes porque
permiten la identificacion y la determinacion de la especie emisora. Existe radiacion
térmica si se calientan sélidos hasta la incandescencia, se emite radiacion continua
que es mas caracteristica de la temperatura de la superficie emisora que del
material de que esta estd compuesta. La radiacion de esta clase (o radiacion del
cuerpo negro) es producida por las innumerables oscilaciones atdémicas y

moleculares excitadas en el sélido condensado por la energia térmica”.*®

% SKOOG, Douglas A; HOLLER, F. James; CROUCH, Stanley R. Principios de andlisis
instrumental. p. 154.

% Ibid.

* Ibid.

199 |pig.
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“En la emision por gases los atomos, iones o moléculas en el estado gaseoso
pueden ser excitados a menudo por descargas eléctricas o calor para producir

radiacién en las regiones ultravioleta y visible”.

“De ordinario, tal excitacion da lugar a transiciones que afectan a los electrones
exteriores de la especie; se emite entonces radiacion cuando los atomos excitados
vuelven al estado fundamental. En el caso de los atomos simples, los espectros de
emisién pueden hacerse mas complicados porque pueden existir varios estados
vibratorios y rotatorios para cada nivel posible de energia electronica; en vez de
una sola linea para cada transicion electronica, pueden observarse numerosas

lineas poco espaciadas que forman una banda de emision”.'**

“La fluorescencia de resonancia se refiera un proceso en el que la radiacion emitida
tiene la misma frecuencia que la radiacién utilizada para la excitacion. La
fluorescencia de resonancia es producida, generalmente, por los &tomos en estado
gaseoso que no poseen estados energéticos vibratorios superpuestos a los

estados energéticos electronicos”.

“La fluorescencia no resonante se produce como consecuencia de la irradiacion de
moléculas en solucién o en estado gaseoso. Es evidente que la fluorescencia de
las moléculas puede acompafiarse tanto de radiacion resonante como no
resonante. Sin embargo, esta Ultima tiende a predominar debido a que el nimero

de estados vibratorios excitados e mucho mayor".**

2.4.5. Andlisis de mezclas por métodos espectrales de masas

acoplados

“Aunque la espectrometria de masas es una poderosa herramienta para la
identificacién de compuestos puros, es insuficiente para el analisis de mezclas,

incluso de las méas simples, debido al gran nimero de fragmentos con diferentes

191 SKOOG, Douglas A; HOLLER, F. James; CROUCH, Stanley R. Principios de analisis
instrumental. p. 154.
192 1pid.
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valores de m/z que se producen en cada caso. La interpretacion del complejo
espectro resultante es a menudo imposible. Por esta razén, los quimicos han
perfeccionado métodos en los que el espectrometro de masas esta acoplado a

varios dispositivos efectivos con los llamados métodos acoplados”.'®?

“Entre estos acoplamientos existe la cromatografia de gases acoplada a
espectrometria de masas, electroforesis capilar-espectrometria de masas,
cromatografia de liquidos acoplada a espectrometria de masas y aplicaciones de la
espectrometria de masas en tdndem. En general, hay muy pocos métodos para el
andlisis quimico que son especificos para una sola especie. En el mejor de los
casos, los métodos analiticos son selectivos para unas pocas especies 0 para una
clase de ellas. La separacién del analito de las posibles interferencias suele ser una

etapa de vital importancia en los procedimientos analiticos”.'%*

“La cromatografia agrupa un conjunto importante y diverso de métodos que facilitan
la separacion, identificacion y determinacion de componentes estrechamente
relacionados en mezclas complejas; muchas de dichas separaciones son
imposibles por otros medios. En todas las separaciones cromatograficas la muestra
se disuelve con una fase movil—que puede ser un gas, un liquido o un fluido
supercritico— la cual se hace pasar a través de una fase estacionaria inmiscible fija
en una columna o en una superficie sélida. Las dos fases se eligen de tal forma
que los componentes de la muestra se distribuyen en grados distintos entre la fase

movil y la fase estacionaria”.

“Aquellos componentes que son fuertemente retenidos por la fase estacionaria se
mueven con mucha lentitud con el flujo de la fase mdvil. En cambio, los
componentes unidos débilmente a la fase estacionaria se mueven con rapidez.

Como consecuencia de las distintas velocidades de migracion, los componentes de

1% SKOOG, Douglas A; HOLLER, F. James; CROUCH, Stanley R. Principios de analisis
instrumental. p. 788.
1% 1bid.
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la muestra se separan en bandas o zonas distintas que se pueden analizar en

forma cualitativa y cuantitativa”.'%®

“Los métodos cromatograficos se pueden clasificar de dos maneras. La primera de
ellas se basa en los medios fisicos por medio de los cuales las fases estacionaria y
movil se ponen en contacto. En la cromatografia en columna, un tubo estrecho
contiene la fase estacionaria a través de la cual la fase movil se fuerza a pasar por
presion. En la cromatografia en plano, la fase estacionaria se fija sobre una placa
plana o en los intersticios de un papel; en este caso la fase movil se desplaza a

través de la fase estacionaria por capilaridad o por gravedad”.'*®

“Una clasificacion mas fundamental de los métodos cromatograficos se basa en los
tipos de fases moviles y estacionarias, y en la clase de equilibrios involucrados en
la transferencia de los solutos entre las fases. Vale la pena hacer notar que solo la
cromatografia de liquidos puede llevarse a cabo en columnas o sobre superficies
planas; por otra parte, tanto la cromatografia de gases como la de fluidos
supercriticos estan restringidas a los procedimientos en columna, de tal manera

que las paredes de la columna contienen la fase movil”.

2.4.5.1. Cromatografia acoplada a espectrometria de

masas

“La cromatografia de gases-espectrometria de masas se convirti6 en una de las
mas poderosas herramientas para el analisis de mezclas organicas y bioquimicas
complejas. En este caso, los espectros de los compuestos se recolectan a medida
que salen de la columna cromatogréfica. Estos espectros se almacenan en una
computadora para el siguiente proceso. La espectrometria de masas se puede
acoplar también a la cromatografia de liquidos para analizar muestras que tienen

componentes no volatiles”. **

SKOOG, Douglas A; HOLLER, F. James; CROUCH, Stanley R. Principios de analisis
instrumental. p. 789.

Ibid.

Ibid.
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“El principal problema que se debe superar en el desarrollo de ambos métodos
acoplados es que la muestra que estd en la columna cromatogréafica estd muy
diluida por el gas o el liquido portador que atraviesa la columna. Por tanto, se han
tenido que perfeccionar métodos para eliminar el diluyente antes de introducir la

muestra en el espectrémetro de masas”.'®

2.5. Analisis sensorial

“El analisis sensorial es una herramienta muy Gtil que sirve para evaluar las
propiedades organolépticas de algin producto de la industria alimenticia,
farmacéutica, cosmética, etc. El objetivo del analisis sensorial es determinar el
grado de aceptabilidad y la descripcién o juicio de cierto producto, con el propdsito
de formular el producto acorde a la necesidad del consumidor. El andlisis sensorial
se realiza mediante el uso de los sentidos del ser humano (tacto, gusto, olfato, vista
y oido), dependiendo de la finalidad que se requiere, el analisis sensorial puede

evaluar uno, dos o mas sentidos a la vez”.

“El analisis sensorial se realiza con métodos de evaluacién sensorial, estos
meétodos de evaluacién se pueden clasificar en dos grupos: pruebas analiticas y
pruebas afectivas. Las pruebas analiticas se dividen en discriminatorias, escalares
y descriptivas; las pruebas analiticas discriminatorias se realizan por diferenciacion
(pareada, duro-trio, triangular, ordenamiento y comparacién multiple) y por
sensibilidad (prueba de umbral y dilucién); las pruebas analiticas escalares se
realizan con el método ordinal, de categoria o intervalo y estimacién de magnitud; y
por ultimo, las pruebas analiticas descriptivas se realizan con los métodos tiempo e

intensidad, perfil de sabor, perfil de textura y andlisis cuantitativo descriptivo”. 109

“El grupo de las pruebas afectivas se dividen en aceptacion, preferencia y
escalares. Las pruebas afectivas de aceptacion se realizan utilizando el método de

muestra simple, las pruebas afectivas de preferencia se realizan con los métodos

1% BARCINA Yolanda, IBANEZ, Francisco. Andlisis sensorial de alimentos: métodos y
10 aplicaciones. Edicion Unica. Espafia: Springer, 2001.
Ibid.
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pareados y ordenamiento y las prueba afectivas escalares se realizan con los
métodos de escala hedodnica y escala de actitud. La diferencia entre las pruebas
analiticas y las pruebas afectivas se da en el tipo de jurados o encuestados a
quienes se realiza el estudio, para el primer grupo se realizan con catadores
profesionales o especializados y para el segundo grupo se realizan con personas o
consumidores potenciales que determinaran la aceptabilidad del producto. En el
presente estudio de investigacion se utilizara la prueba afectiva escalar, empleando

el método de escala hedodnica de 7 puntos”.

“Esta prueba tiene gran aplicacién préactica, de manera general son faciles de
interpretar y los resultados que de ellas se obtienen permiten tomar acciones
importantes con relacibn a la venta del producto, posibles cambios en su
formulacién, etc. Las escalas heddnicas verbales recogen una lista de términos
relacionados con el agrado o des-agrado del producto por parte del consumidor.
Pueden ser de cinco a once puntos variando desde el maximo nivel de gusto al
maximo nivel de disgusto y cuenta con un valor medio neutro o de indiferencia. En
general cuando se emplean muchas descripciones se ha demostrado, que en vez
de orientar al consumidor, mas bien le origina confusion, de ahi que las méas

empleadas son las escalas hedénicas de 7 puntos”.

“Para realizar la prueba pueden presentarse una o varias muestras para que sean
evaluadas por separadas seguln la naturaleza del estimulo. Para analizar los datos
obtenidos mediante esta prueba, se realiza una conversién de la escala verbal en
numeérica, esto es, se le asignan valores consecutivos a cada descripcion, dichos
valores pueden procesarse posteriormente a través del andlisis estadistico
(ANOVA y prueba de Duncan), o simplemente llegar a una conclusion de la
aceptacion de los productos mediante el valor obtenido al calcular la media
aritmética de la respuesta de los jueces para cada muestra y hacerlo coincidir con

el término que corresponde con la descripcién verbal”.'*°

19 BARCINA, Yolanda, IBANEZ, Francisco. Andlisis sensorial de alimentos: métodos y
aplicaciones. Edicion Unica. Espafia: Springer, 2001.
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3. DISENO METODOLOGICO

3.1. Definicion de variables

Se detallan las variables necesarias para poder realizar la obtencion y
evaluacion de rendimiento y calidad de oleorresina de cardamomo (Elettaria
cardamomum L. Maton), extraccidbn a escala planta piloto, empleando tres
clases de calidad de semilla de cardamomo (1ra., 2da. y 3ra. calidad) y dos
tipos diferentes de extraccion solido-liquido (maceracion dindmica y estatica).
Para cada combinacién se realiza tres repeticiones, resultando 18 tratamientos.

3.1.1. Variables independientes

Descripcién de variables independientes que se emplearon en el

procesamiento del cardamomo y el respectivo instrumento con el que se mide.

Tabla Il. Variables independientes e instrumento de medicion

Operacién Variables independientes | Instrumento de medicidon

Libras de semilla de
Balanza

Masa de materia prima.

cardamomo.

Volumen de solvente.

Litros de alcohol.

Cubeta aforada.

Tiempo de maceracion. Horas de maceracion. Crondmetro.
Calidad de materia prima. Color de pergamino. Ojo humano.
Tipo de maceracion. Velocidad de flujo. Velocimetro.

Humedad

Porcentaje de humedad en

la semilla de cardamomo.

Balanza de humedad.

Fuente: elaboracion propia.
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3.1.2. Variables dependientes

En la tabla Ill se muestra la descripcion de variables dependientes que se
emplearon en el procesamiento del cardamomo y el respectivo instrumento con

el que se mide.

Tabla lll. Variables dependientes e instrumento de medicion
Operacién Variables dependientes Instrumento de medicion
) . Potenciémetro de
Acidez. pH de la oleorresina. o
hidrégeno
Densidad. Densidad de oleorresina. Probeta.
indice de refraccion. Refraccién en oleorresina Refractometro.
Masa de extracto. Masa de oleorresina. Balanza.
) Composicién quimica de i
Calidad ) Cromatografo.
oleorresina.

Fuente: elaboracion propia.

3.2. Delimitacion de campo de estudio

La evaluacion de rendimiento y calidad de oleorresina de cardamomo
(Elettaria cardamomum L. Maton) a escala planta piloto para la formulacion de
mermelada casera de pera se llevd a cabo en las instalaciones del Laboratorio
de Investigacion de Extractos Vegetales (LIEXVE) de la seccion de Quimica
Industrial del Centro de Investigaciones de Ingenieria, edificio T-5 de la Facultad
de Ingenieria, Universidad de San Carlos de Guatemala; los procesos que se
realizaron dentro de estas instalaciones fueron de lixiviacion, filtracion,

evaporacion y granulometria.
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También se realizaron procesos en otras instituciones o negocios
comerciales como el proceso de reduccion de tamafio de particula que se hizo
en un negocio de molienda ubicada en la colonia Villa Lobos 1, zona 12 de
Guatemala. Por otra parte, se realiz0 el andlisis cromatografico en el
Laboratorio de Instrumentacion Quimica Avanzada del Centro de Bioquimica,
Departamento de Quimica del Instituto de Investigaciones de la Universidad del
Valle de Guatemala, edificio [12-212. El analisis sensorial se realizd dentro del
campus de la Universidad de San Carlos de Guatemala, donde se levanto
informacion para la formulacion de mermelada casera de pera para poder
determinar y optimizar la proporcion necesaria de oleorresina de cardamomo

presente en la mermelada.

3.3. Recursos humanos disponibles

. Investigador: Andrés Guillermo Puac Garcia

o Asesora: Inga. Qca. Telma Maricela Cano Morales
. Asesor: Ing. Qco. Mario José Mérida Meré

3.4. Recursos materiales disponibles

El trabajo de investigacion se realizé en el LIEXVE, seccién de Quimica
Industrial del Centro de Investigaciones de Ingenieria (CIl) Universidad de San
Carlos de Guatemala. Se realizé el proceso de extraccion de oleorresina escala
planta piloto a partir de la semilla de cardamomo. Los analisis de calidad de
oleorresina se realizaron en el Laboratorio de Instrumentacion Quimica
Avanzada del Centro de Bioquimica/Departamento de Quimica del Instituto de

Investigaciones de la Universidad del Valle de Guatemala, edificio 112-212.
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3.4.1. Materiales y equipo

Alcohol etilico grado alimenticio (95 % V/V)
Bolsas plasticas

Bolsas con sistema de cierre marca Ziploc
Bomba sifon

Cardamomo

Colador

Cubeta

Embudo

Guantes de laboratorio o quirargicos

Juego de espéatulas

Manta para efectuar filtraciones de la oleorresina
Papel para filtrar

Recipientes plasticos para guardar materia prima seca
Recipientes plasticos para guardar oleorresinas

Viales

3.4.2. Equipo a nivel planta piloto

Balanza marca OHRUS, modelo Defender 3 000 Xtreme W, capacidad
méxima 150 Kg.

Bomba de vacio marca Constructions Electrigues Nancy, motor a prueba
de explosion TR1, fase 60 Hz, No. 634039, V: 754/440.

Caldera pirotubular marca COLUMBIA tipo CT, 115 volts, 60 ciclos,
clasificacion global de 12 amperios.

Compresor de aire marca Gast.
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Condensador marca TOURNAIRE S. A. Grasse France, No. Fabricacion:
J.9428K, capacidad tubos internos 6 L, temperatura de proceso 60-
100°C.

Marmita de agitacion marca LAQUIPAR, modelo MRM-0140, capacidad
140 L, motor 2HP/110/220 volts.

Marmita de concentracion marca TOURNAIRE S. A. Grasse France No.
Fabricacion: J.9428H, capacidad 100 L, capacidad en operaciéon 40 L,
temperatura de proceso 100-142°C.

Molino estandar de dos discos con motor marca Baldor.

Tanque de almacenamiento marca TOURNAIRE S. A. Grasse France,
No. de fabricacion: J.9428L, capacidad en proceso 150 L, temperatura de

proceso 100°C.

3.4.3. Equipo a nivel laboratorio

Balanza digital

Balén de fondo plano
Bomba peristéltica
Condensador

Earlenmeyer marca KYMAX
Embudos buchner

Equipo Soxhlet

Imanes de agitacion
Kitasatos marca PYREX
Micropipetas

Perillas para pipetas
Planchas de calentamiento

Potenciébmetro
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o Probetas
. Refractometro
o Rotavaporador marca B'U’CHI, RIl 8.3.01.B.11477/11

o Soportes con pinzas sujetadoras

3.5. Técnica cualitativa o cuantitativa

Se han aplicado las técnicas cualitativas y cuantitativas de espacio
estatico y dinamico para la extraccion y concentracion de los compuestos

organicos de la oleorresina.

3.5.1. Anédlisis fisico

Andlisis del rendimiento de extraccion a escala planta piloto, la densidad,
el potencial de hidrogeno, el indice de refraccion y color de la oleorresina de
cardamomo, como también, la humedad de la semilla de cardamomo. Los
analisis fisicos se realizaron en el LIEXVE, de la Facultad de Ingenieria de la

Universidad de San Carlos de Guatemala.

3.5.2. Andlisis quimico

El analisis de composicion quimica de la oleorresina de cardamomo se
hizo utilizando la cromatografia de gases acoplada con espectrometria de
masas. Este se hizo en el Laboratorio de Instrumentaciéon Quimica Avanzada
del Centro de Bioquimica/Departamento de Quimica del Instituto de

Investigaciones de la Universidad del Valle de Guatemala, edificio 112-212.
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3.5.3. Analisis estadistico

dividido en dos partes: el analisis sensorial y el de error experimental,

tomando en cuenta el analisis de varianza de medias.

3.5.3.1. Anélisis sensorial

“Determinacion del porcentaje de oleorresina aceptable de cardamomo en
la formulacién de mermelada casera de pera, mediante la degustacion técnica
de diferentes muestras (A, B, C y D), encuesta que se realizé a 10 personas
para evaluar el nivel de cualidad que la mermelada pretende. El andlisis se
realizd utilizando la prueba afectiva escalar hedonica de 7 puntos, donde se

evaluaron los siguientes atributos: olor, color, sabor y textura.***

3.5.3.2. Analisis de varianza

Se comprobaron las hipétesis planteadas mediante el analisis de varianza
(ANOVA) por medio de bloques aleatorios para el tipo de estudio que es
factorial resultando 18 tratamientos, utilizando los siguientes tratamientos: 2
tipos de lixiviacidn por maceracion y 3 tipos de calidad de materia, empleando 3

repeticiones para cada combinacion.

3.6. Recoleccién y ordenamiento de la informacion

El cardamomo (Elettaria cardamomum L. Maton) se obtuvo mediante el

patrocinio de una agroindustria ubicada en Alta Verapaz, departamento de

! BARCINA, Yolanda, IBANEZ, Francisco. Andlisis sensorial de alimentos: métodos y
aplicaciones. Edicion Unica. Espafia: Springer, 2001.
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Guatemala, por el Lic. Juan Pablo Azurdia. El alcohol etilico grado alimenticio
se compr0, por una parte, con la ayuda de la Lic. Maria Salomé Garcia y otra
parte con el apoyo del Centro de Investigaciones de Ingenieria (Cll) de la
Universidad de San Carlos de Guatemala. Asimismo, se consigui6 patrocinio de
la Licda. Maria Salomé Garcia en la compra del diésel necesario para realizar
los procesos de concentracion y en la compra de los insumos necesarios en el

proceso de elaboracion de la mermelada casera de pera.

La parte experimental de extraccion, evaluacion de rendimiento y
propiedades fisicas de oleorresina de semilla de cardamomo se realiz6 en la
planta piloto de extraccion de oleorresina del LIEXVE de la seccién de Quimica
industrial del Centro de Investigaciones de Ingenieria, Facultad de Ingenieria,
Universidad de San Carlos de Guatemala. La evaluacion de calidad de
oleorresina de cardamomo se realiz6 en el Laboratorio de Instrumentacion
Quimica Avanzada del Centro de Bioquimica/Departamento de Quimica del

Instituto de Investigaciones de la Universidad del Valle de Guatemala.
3.7. Tabulacién, ordenamiento y procesamiento de la informacion

Para poder determinar el porcentaje de rendimiento del extracto de

oleorresina de cardamomo, se utilizo la siguiente ecuacion:
Wf ., .
R = o X 100 Ecuacion Num. 1

Donde:

W, = peso Inicial de semilla de cardamomo (g)
W; = peso final obtenido del extracto de cardamomo (g)

R = rendimiento extractivo de oleorresina de cardamomo (%)
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3.7.1. Tablas de tabulacién de datos

En esta seccidn se detallan y definen los formatos de las tablas que se
utilizaron en el experimento, tabla de datos originales. Estos son los que se
llevaron a cabo el cumplimiento de los objetivos planteados, por lo tanto, el

ordenamiento y tabulacion es de suma importancia tenerlos organizados.

Tabla IV. Tabla de recoleccion de datos y propiedades fisicas de
oleorresina de cardamomo (Elettaria cardamomum L. Maton)

obtenidas a escala planta piloto y escala laboratorio

Escala laboratorio Escala planta piloto
No. | Peso I. Peso F. |Pesol. | PesoF. oH indice de | Densidad
(kg) (kg) (kg) (kg) refraccion (g/mL)
1
2
n

Fuente: elaboracion propia.

Nota: esta tabla es el formato de recolecciéon de datos tanto para cada

meétodo de extraccion como para cada clase de calidad de semilla.
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Tabla V. Resultados de analisis de composicién quimica de oleorresina
de cardamomo (Elettaria cardamomum L. Maton) obtenidas a
escala planta piloto

Componente Nombre del componente Proporcién (%)
1

2

Fuente: elaboracion propia.

Nota: esta tabla es el formato de recoleccion de datos, tanto para cada
meétodo de extraccion como para cada clase de calidad de semilla. Formato que

se usara para los resultados de los andlisis de calidad oleorresina de
cardamomao.

Tabla VI. Resultados de la prueba heddnica de 7 puntos
Calificacion para cada atributo
MUESTRA OLOR COLOR SABOR TEXTURA
A
B
C
D

Fuente: elaboracion propia.

Nota: este formato es el estipulado para realizar la encuesta de
degustacion técnica, andlisis sensorial. Se realizaron 3 encuestas donde la

tabla precedente a la otra indicara el grado de cualidad que la mermelada
pretende.
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3.8. Procesos de extraccion de oleorresina de cardamomo a escala
planta piloto y a escala laboratorio

En este apartado se detallan los algoritmos que permiten llevar a cabo la
extraccion de oleorresina de cardamomo a escala planta piloto y a escala
laboratorio; a escala planta piloto, los procedimientos se detallan por el tipo de
operacion unitaria. En las extraccibnes a escala planta piloto se sigue la
secuencia de operaciones unitarias después de almacenar las semillas de
cardamomo (previamente deshidratadas) hasta el enfrascado de la oleorresina
de cardamomo. Las operaciones unitarias involucradas en secuencia son:
clasificacion de semilla, reducciébn de tamafio de particula, granulometria,

lixiviacion, filtracion y evaporacion.

3.8.1. Clasificacion de semilla de cardamomo

El proceso de clasificacion de semilla de cardamomo se realizé siguiendo
la Norma COGUANOR NGO 34-152 (anexo C), especificaciones del
cardamomo. Las cépsulas de cardamomo se clasifican segin su estado, su
color y su tamafio o masa. La clasificacion se realizé con el reflejo de la luz
solar, de 08:00-17:00.

En el apartado 5.1 de esta Norma indica que por el estado de la capsula
se clasifica en dos tipos: tipo 1 las semillas con capsula entera y tipo 2 con

capsula abierta. La clasificacion segun su color se da por:

o 1ra. calidad las capsulas de color verde
o 2da. calidad de color verde palido y
o 3ra. calidad de color manchado y amarillo palido
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Esto independientemente si la capsula es del tipo 1 o del 2. Segun el
tamafio, aplica solamente para cdpsulas del tipo 1 de 1ra. y 2da. calidad: super
grande (1,70 cm o mas), extra grande (1,50-1,69 cm), grande (1,30-1,49 cm),
mediano (1,10-1,29 cm), pequefio (0,90-1,09) y baby (0,70 cm o menos). Por su
masa, aplicable solamente a las capsulas enteras de tercera, son: grado 1,
grado 2, grado 3 y grado 4.

3.8.2. Reduccion de tamafio de particula

La reduccién de tamafo se realizé con un molino de discos (de nixtamal),
se redujo el tamafio de particula hasta separar las semillas de la capsula, la
reduccion de tamafio se graduaba manualmente al reducir el espacio entre los
discos. En este proceso es importante mencionar que, segun el andlisis
granulométrico, se obtuvo mayor presencia de sélidos fino en la 2da. calidad,

seguido por la 3ra. calidad y por ultimo la primera.

3.8.3. Andlisis granulométrico

El analisis granulométrico se realiz6 para justificar los datos de
rendimiento de extraccién de oleorresina a escala planta piloto. En el analisis
granulométrico se utilizaron los siguientes tamices: 10, 20, 30, 40, 50, 60 y 80
mesh. En este andlisis se tomaron 3 muestras del cardamomo molido por cada
tipo de calidad, cada muestra pesaba 150 g y la muestra se extrajo de diferente
puntos del contenedor. Después de pesar la muestra se procedié a tamizar
manualmente durante un tiempo aproximado de 10 min; cada tamiz se pesoé con

los solidos contenidos en ellos (tamices previamente tarados).
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3.8.4. Procesos de extraccion de oleorresina obtenida a escala

planta piloto y a escala laboratorio

En la tabla VII se muestra el detalle paso a paso de los procedimientos

necesarios en la extraccion de oleorresina de cardamomo obtenida a escala

planta piloto y a escala laboratorio.

Tabla VIl.  Proceso de extraccion de oleorresina, escala planta piloto
Paso Procedimiento o medicion a utilizar
1 Limpiar e inspeccionar los instrumentos y equipo a utilizar.
5 Pesar la muestra necesaria de materia prima para la extraccion (4,54
KQg).
Medir el volumen de solvente necesario (etanol 95%), relacion Kg de
3 materia prima/Kg de solvente es 1/11.
4 | Agregar el solvente y luego la materia prima en el tanque.
Definir tipo extraccion de maceracion: maceracion dindmica y
> maceracion estatica.
6 Realizar 3 horas de maceracion.
7 Filtrar al vacio el extracto etandlico con sélidos finos suspendidos.
8 Guardar el extracto etandlico en recipiente plastico

Fuente: elaboracion propia.

Nota: se realizé el mismo procedimiento descrito anteriormente para las 18

extracciones de oleorresina de cardamomo.
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Tabla VIII. Proceso de evaporacién de solvente de extraccion utilizado

en extraccion de oleorresina a escala planta piloto

Paso Procedimiento o medicion a utilizar
1 Evaluar el nivel de agua y de combustible que se requiere para el
funcionamiento de la caldera.
) Abrir las valvulas necesarias y cerrar las valvulas innecesarias para el

funcionamiento de la caldera.

3 Encender caldera para la produccion de vapor.

4 Evaluar la presion del vapor entre 110-120 psi.

Abrir las valvulas que se requieren para el funcionamiento de la marmita de

concentracion, y accionar el funcionamiento del sistema al vacio.

6 Limpiar con vapor e inspeccionar los instrumentos y equipo a utilizar.

7 Agregar el extracto etandlico filtrado en la marmita de concentracion.

Concentrar la oleorresina de cardamomo entre 24-25 °C (presion al vacio de
-7,8 Kpa) durante un tiempo aproximado de 9-10 h.

Apagar la caldera al girar la llave de la caldera, de encendido a apagado. La
9 caldera se apaga 1 hora antes de terminar la evaporacion, para aprovechar

el vapor remanente en la caldera.

Después del proceso de concentraciéon, cerrar la valvula de paso de vapor

hacia la chaqueta de la marmita de concentracion, presionar el interruptor de

10
apagado del sistema de vacio y abrir valvulas de enfriamiento (linea de agua
municipal).

1 Guardar la oleorresina de cardamomo en contenedor plastico, contenedor

previamente tarado, y evaluar el rendimiento extractivo.

12 Identificar el tratamiento realizado.

Fuente: elaboracion propia.

Nota: se realiz0 el mismo procedimiento de evaporacion de oleorresina

para los 18 tratamientos definidos en el disefio experimental.
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Tabla IX. Proceso de extraccion de oleorresina, escala laboratorio

Paso Procedimiento o medicion a utilizar
1 Limpiar e inspeccionar los instrumentos y equipo a utilizar.
2 Pesar la muestra necesaria de materia prima para la extraccion (10 g).
Medir el volumen de solvente necesario (etanol 95 %) con relacion kg de materia prima/Kg
3 de solvente, 1/11.
4 Agregar la materia prima y el solvente en el baloén de fondo plano
5 Definir tipo de extraccién por maceracién: maceracion dindmica o maceracién estatica.
6 Realizar 3 horas de maceracion.
7 Filtrar a vacio el extracto etandlico.
8 Guardar el extracto etandlico en un balén de 500 mL.
9 Tapar el bal6n con parafilm.

Fuente: elaboracion propia.

Nota: se realiz6 el mismo procedimiento de concentracion de oleorresina

para los 4 métodos diferentes de extraccion. La temperatura de trabajo es 25°C.

Tabla X. Proceso de evaporacion de solvente de extraccién utilizado

en extraccién de oleorresina a escala laboratorio

Paso Procedimiento o medicion a utilizar
1 Limpiar e inspeccionar los instrumentos y equipo a utilizar.
2 Tarar el balén a utilizar en el rotaevaporador.
3 Agregar el filtrado de extracto etandlico al balén para rotaevaporar.
4 Encender el rotaevaporador.
5 Definir en el rota-evaporador el tipo de solvente utilizado, etanol.
6 Definir temperatura para calentamiento en el rotaevaporador a 60°C.
7 Poner a funcionar la rotacion en el rotaevaporador.
8 Presionar Start en el rotaevaporador, para generar vacio.
9 Rotaevaporar de 5 a 10 min después de dejar de condensar etanol.
10 Apagar todos los interruptores del rota-evaporador.
10 Pesar la oleorresina contendia en el balon.
11 Evaluar el rendimiento de extraccion

Fuente: elaboracion propia.
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Nota: se realiz6 el mismo procedimiento de concentracion de oleorresina

para todas las extracciones a escala laboratorio.

3.9. Procedimientos de analisis fisicos y analisis sensorial

En la tabla XI se describe el proceso de analisis de oleorresina.

Tabla XI. Proceso de analisis fisico de oleorresina
Paso Procedimiento o medicion a utilizar
1 Limpiar e inspeccionar los instrumentos y equipos a utilizar.

Determinar la densidad con la ayuda de una probeta.

Evaluar el pH con la ayuda de un potenciémetro de hidrégeno.

Medir el indice de refraccion utilizando refractometro.

o o | W

Tabular resultados obtenidos en las tablas correspondientes

Fuente: elaboracion propia.

Nota: el analisis fisico se realiz6 de la misma forma para cada tratamiento

definido en el disefio experimental.

Tabla XII. Proceso de elaboracion de mermelada casera de pera
Paso Procedimiento o medicién a utilizar

1 Limpiar y pelar las peras.

2 Limpieza de corazon y pepitas de peras.

3 Afadir 1,5 kg de peras limpias a una cacerola.

Afiadir 300 ml de agua pura y una pizca de sal, calentar a fuego lento hasta que las
4 peras estén completamente blandas.
5 Pasar la pulpa por un tamiz para eliminar las impurezas.
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Continuacion de la tabla XII.

Pesar y colocar en una cacerola o recipiente plastico junto con el 60 % de su peso

° en azlcar.
Agregar el zumo de limon, la proporcion “X” de oleorresina de cardamomo y el
! jengibre.
8 Enfrascar la mermelada de pera
9 Realizar 4 muestras de mermelada de pera con diferentes proporciones de

cardamomo.

Fuente: elaboracion propia.

Nota: los intervalos de las proporciones de oleorresina de cardamomo en

la mermelada se definen por las encuestas o por limites permitidos.

Tabla XIII. Analisis sensorial, prueba hedoénica de 7 puntos
Paso Procedimiento o medicion a utilizar

1 Limpiar e inspeccionar los instrumentos y equipos a utilizar en la
encuesta.
Realizar las cuatro muestras con diferentes proporciones de oleorresina

2 de cardamomo (las proporciones, segun porcentaje en peso, son: 0,003
para A; 0,006 para B; 0,009 para Cy 0,012).

3 Realizar la prueba heddnica de 7 puntos en la Universidad de San Carlos
de Guatemala.

4 Realizar prueba heddénica de 7 puntos a 10 personas.

. Definir la proporcion final de cardamomo utilizando el analisis de

varianza.

Fuente: elaboracion propia.
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3.10. Analisis estadistico

Muestra representativa de datos que busca explicar las correlaciones y

dependencias de ocurrencia en forma aleatoria o condicional.

3.10.1.

Para cada componente de la determinacion fisicoquimica se utilizar4 un

Anélisis de varianza

andlisis de varianza (ANOVA) por medio de un disefio de bloques aleatorio.

Tabla XIV. Datos tipicos para el disefio de bloques al azar
COMPONENTE
c OBSERVACIONES O SERIES
n
Tratamientos 1 2 3 J Total a Promedio a
1 Yl,l Yl 2 Yl,S Yl 1 Yl,a Yl,a
2 Y2,1 YZ 2 Y2,3 Yl 1 Y2,a Y2,a
i Yi,l Yi,b Yi,b YIJ Yi,a Yi,,a
Total b Yip Yap Yap Yip Yij
Promedio b Yi,b Yop Y3,b Yip Y

Donde:

Y:

Fuente: elaboracion propia.

j= total de las observaciones bajo el i,j-ésimo tratamiento.

Y = promedio total de las observaciones bajo el i,j-ésimo tratamiento.

Yap=datos obtenidos para cada observacion bajo cada tratamiento
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http://es.wikipedia.org/wiki/Dato
http://es.wikipedia.org/wiki/Aleatoria
http://es.wikipedia.org/wiki/Probabilidad

Por lo general un procedimiento para el diseiio de un bloque aleatorio
consiste en seleccionar b bloques y en ejecutar una repeticion completa del
experimento en cada bloque, con un solo factor con a niveles. Cada una de las
observaciones establecidas puede representarse por medio de un modelo

estadistico lineal de la siguiente manera:

I = 1,2,...,a (Ecuacion No. 1)
Vi= M+Ti+ B+ g (Ecuacién No. 2)
j =12..,b (Ecuacion No. 3)

Donde:

yj = observacion

M = media general

T, = efecto del tratamiento i-ésimo
Bj = efecto del bloque j-ésimo

&j = error aleatorio

Nota: el formato de la tabla VIl es el que se utiliz6 para tabular todos los

resultados obtenidos a partir del analisis de varianza.
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Tabla XV.

Andlisis de varianza para el experimento de bloque aleatorio

i=1j=1

Fuente de Grados de ) "
L Suma de cuadrados ) Media cuadrética Fo
variacion libertad
N (MS :
Tratamientos Z y2|b—y?..|ab a-1 (SSeratamientos)/(@— 1) fratamiento
i=1 /MSg
b
Bloques Z sz. |b - yz |ab b-1 (SStratamientos)/(b - 1) -
j=1
Error SSg(por sustraccién) (a-1DB-1) (SSp)/[(a—1)(b —1)] -
a b
Total ZZbﬁZ —y%..|ab ab—1 - -

Fuente: TREYBAL, Robert. Operaciones de transferencia de masa. p. 820.

Los efectos de bloque y tratamiento se definen como desviaciones

respecto a la media general. Como el interés es probar la igualdad de los

efectos del tratamiento y observaciones con base a las hipotesis nulas y

alternativas, siendo de la siguiente forma:

Ho:11=12=...=1a=0

H1:1i # 0 al menos una i

Las operaciones para el andlisis de varianza se resumen en la siguiente

tabla, asi como las formulas para el célculo de suma de cuadrados. La hipétesis

nula de ningun efecto de tratamiento se prueba mediante la razén de Fisher,

. MS i . £y:
que se define como: F= —I2amientos gonde MSyaamientos €S 1@ media cuadratica

MSg

de los tratamientos y MSE es la media cuadratica del error.
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3.10.2. Prueba multiple de Duncan

El procedimiento o prueba de Duncan de rango mdltiple. Este se basa en
el concepto general del rango studentizado. El rango de cualquier subconjunto
de p medias muestrales debe superar cierto valor antes de que se encuentre
gue cualquiera de las p medias es diferente. Este valor recibe el nombre de

rango minimo significativo para las p medias y se denota como R.

Donde:

Rp =1p |— (Ecuacion 4)

Los valores de a cantidad rp, llamados rango minimo significativo

studentizado, dependen del nivel de significancia deseado y de numero de

grados de libertad de error cuadratico medio.
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4. RESULTADOS

4.1. Extraccion de oleorresina de cardamomo (Elettaria cardamomum

L. Maton) a escala planta piloto

Promedio, desviacion estandar y error relativo del rendimiento de

extraccion de oleorresina de cardamomo (Elettaria cardamomum L. Maton)

obtenida a escala planta piloto y escala laboratorio por maceracion dinamica y

maceracion estatica, empleando materia prima de 1ra., 2da. y 3ra. calidad.

Tabla XVI.

Rendimiento de extraccion

Rendimiento de extraccion

Observaciones Rendimiento, escala Rendlmllento, Error
planta piloto Iat‘)es::aic?rio relativo
Maceracion | Calidad X o X (%)
lra. 15,795 0,596 21,543 26,680
Dinamica 2da. 8,252 0,680 13,564 39,165
3ra. 6,297 0,554 8,978 29,862
1ra. 7,486 1,447 12,546 40,334
Estatica 2da. 6,258 0,788 7,984 21,618
3ra. 5,400 0,914 6,489 16,787

Fuente: elaboracion propia, con datos experimentales obtenidos en LIEXVE.
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Figura 24. Rendimiento de extraccion de oleorresina de cardamomo
(Elettaria cardamomum L. Maton) obtenida a escala planta
piloto en funcién del tipo de calidad de materia prima (1ra.,
2da. y 3ra. calidad)

20
18
16
14
12

RENDIMIENTO DE EXTRACCION (%)

M. D.
10
M. E.
8
6 I eea b TR Polinédmica (M. D.)
4 USRI R e, Polindmica (M. E.)
2
0
1 2 3
CALIDAD

Fuente: elaboracion propia, con datos experimentales obtenidos en LIEXVE.

Tabla XVII. Modelo matematico y coeficiente de correlacién del
rendimiento de extraccion de oleorresina de cardamomo
(Elettaria cardamomum L. Maton) obtenida a escala planta
piloto en funcién del tipo de calidad de materia prima (1ra.,

2da. y 3ra. calidad)

Color Descripcién Funciéon matematica R?

Maceracién dindmica | y = 2,795X?-15,927X+28,928 | 1

Maceracion estatica y = 0,185X>-1,782X+9,083 1

Fuente: elaboracion propia, con datos experimentales obtenidos en LIEXVE.
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4.2. Calidad de oleorresina de cardamomo

A continuacion se presenta la composicion quimica de oleorresina de

cardamomo en la tabla XVIII.

Tabla XVIII.  Composicion quimica de oleorresina de cardamomo

METABOLITO SECUNDARIO CALIDAD
No.

No. CAS Nombre comin Nombre IUPAC 1ra. | 2da. | 3ra.

Acetato de 4-trimetil-

1 | 000080-26-2 | Acetato de terpinilo alpha,alpha-3- X X X
ciclohexano-1-
metanol
1,8-cineol
2 000470-82-6 Eucaliptol X X X
Butirato de 1,5-
3 000078-36-4 Acetato de linalilo dimetil-1-vinil-4- X X X
hexenil
4 00078-70-6 Linalool 3,7-dimetil-1,6- X X X
octadien-3-ol
Etanol
5 000064-17-5 Alcohol etilico X X X
[S-(2)]-3,7,11-trimetil-
6 000142-50-7 Nerolidol 1,6,10-dodecatrien-3- X X X
ol
Geraniol . .
7 000624-15-7 3,7-dimetil-2,6- X X X
octadien-1-ol

Acido palmitico Acido n-

8 000057-10-3 . X X X
hexadecanoico

(R)-4-metil-1-(1-

9 020126-76-5 a-terpineol metiletil)-3- X X X
ciclohexen-1-ol

10 007299-41-4 ) Cis-beta-terpineol X X X

11 013466-78-9 3-careno X X -
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Continuacion de la tabla XVIII.

Acido acético (E)-acetato de 3,7-
12 000105-87-3 eraniol éster, dimetil-2,6-octadien- X -
9 1-ol
13 | 000141-27-5 (E)-citral () 3,7-dimetil octa- | X
2,6-dienal
1-methyl-4-(1-
14 007299-41-4 Cis- beta- terpineol methylethenyl)- X X
cyclohexanol
Py L (2)-3,7dimetil-2,6-
15 000106-26-3 Z-citral octadienol X X
(Z,E)-3,7,11-trimetil-
16 003790-71-4 (Z,E)-farnesol 2,6,10-dodecatrien-1- X -
ol
17 1000245-88-7 ) Eter pentametildisilil- X X
exo-norbornanol
18 000123-51-3 Alcohol isoamilico 3-metil-1-butanol X -
19 | 000502-67-0 Famesal 3.7.11-rimetil-2,610- | X
dodecatrienol
20 | 000060-33-3 Acido linoléico Acido (Z,2)-9,12- - X
octadienoico
21 007785-26-4 L-(-)-alfa-pineno 1s-alfa-pineno X X
2,3-dihidro-1-metil-1-
22 061141-64-8 i propil-1-sila-1H-ideno ) i
23 | 000112-79-8 Acido elaidico Acido trans- ] X
octadecenoico
(E,E)-3,7,11 trimetil-
24 000106-28-5 (E,E) farnesol 2,6,10-dodecatrien-1- X -
ol
25 000593-39-5 | Acido petroselénico Acido (Z2)-6- - X
octadecenoico

Fuente: datos experimentales obtenidos en el Laboratorio de

Avanzada,

Centro

de

Bioquimica/Departamento

de

Investigaciones, Universidad del Valle de Guatemala.
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Tabla XIX. Metabolitos secundarios presentes en oleorresina de
cardamomo (Elettaria cardamomum L. Maton) obtenida a
escala planta piloto por maceracion dinamica, utilizando

materia prima de 1ra., 2da. y 3ra. calidad

Metabolito Area (%), calidad

No. :
secundario

1ra. 2da. 3ra.

1 | Acetato de terpinilo | 57,596 | 52,894 | 60,854

2 1,8-cineol 11,980 | 14,389 | 9,013

3 Acetato de linalilo 8,059 7,770 8,069

4 Linalool 5952 | 5,151 | 5,266
5 Etanol 4940 | 5,307 | 3,365
6 Nerolidol 1,834 | 1,960 | 2,021
7 Geraniol 1,635| 1,062, 0,837

8 Acido palmitico 1,416 | 2,159 | 2,320

9 a-terpineol 1,016 | 1,091 | 1,120

10 | Cis-beta-terpineol 0,939 | 0,768 | 0,800

11 (E)-citral 0,679 | 0,676 | 0,930

12 | Cis- beta- terpineol | 0,523 | 0,467 | 0,477

13 Z-citral 0,413 | 0,435| 0,588

14 Farnesal 0,272 0,300 0,391

Fuente: elaboracién propia, con datos experimentales obtenidos en el Laboratorio de
Instrumentacion Quimica Avanzada, Centro de Bioquimica/Departamento de Quimica,

Instituto de Investigaciones, Universidad del Valle de Guatemala.
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Figura 25. Metabolitos secundarios presentes en oleorresina de
cardamomo (Elettaria cardamomum L. Maton) obtenida a
escala planta piloto por maceracién dinamica en funcion del

tipo de calidad de materia prima (1ra., 2da. y 3ra. calidad)
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Fuente: elaboracién propia, con datos experimentales obtenidos en el Laboratorio de
Instrumentacién Quimica Avanzada, Centro de Bioquimica/Departamento de Quimica,

Instituto de Investigaciones, Universidad del Valle de Guatemala.
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Tabla XX. Metabolitos secundarios presentes en oleorresina de
cardamomo (Elettaria cardamomum L. Maton) obtenida a
escala planta piloto por maceracion estéatica, utilizando

materia prima de 1ra., 2da. y 3ra. calidad

; . _
Metabolito Area (%), calidad

No. :
secundario

1ra. 2da. 3ra.

1 | Acetato de terpinilo | 58,577 | 59,765 | 54,709

2 1,8-cineol 12,566 | 10,450 | 18,046

3 Acetato de linalilo 8,206 8,069 7,730

4 Linalool 5591 | 5,288 | 5,267
5 Etanol 4,607 | 3,637 | 2,950
6 Nerolidol 1,873 | 1,899 | 1,696
7 Geraniol 1,475| 1,084 | 0,546

8 Acido palmitico 1,458 | 1,778 | 2,480

9 a-terpineol 0,982 | 1,045| 1,092

10 | Cis-beta-terpineol 0,820 | 0,786 | 0,828

11 (E)-citral 0,614 | 0,783 | 0,748

12 | Cis- beta- terpineol 0,480 | 0,458 | 0,481

13 Z-citral 0,372 | 0,485| 0,479

Fuente: elaboracién propia, con datos experimentales obtenidos en el Laboratorio de
Instrumentacion Quimica Avanzada, Centro de Bioquimica/Departamento de Quimica,

Instituto de Investigaciones, Universidad del Valle de Guatemala.
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Figura 26. Grafica de metabolitos secundarios presentes en oleorresina
de cardamomo (Elettaria cardamomum L. Maton) obtenida a
escala planta piloto por maceracion estéatica en funcion del

tipo de calidad de materia prima (1ra., 2da. y 3ra. calidad)
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Fuente: elaboracién propia, con datos experimentales obtenidos en el Laboratorio de
Instrumentacién Quimica Avanzada, Centro de Bioguimica/Departamento de Quimica,

Instituto de Investigaciones, Universidad del Valle de Guatemala.
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Figura 27.
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Contenido acetato de terpinilo presente en oleorresina de
cardamomo (Elettaria cardamomum L. Maton) obtenida a
escala planta piloto por maceracion dinamica y estéatica en
funcién del tipo de calidad de materia prima (1ra., 2da. y

3ra. calidad)
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Fuente: elaboracién propia, con datos experimentales obtenidos en el Laboratorio de

Instrumentacién Quimica Avanzada, Centro de Bioquimica/Departamento de Quimica,

Instituto de Investigaciones, Universidad del Valle de Guatemala.

Tabla XXI.

Modelo matematico y coeficiente de correlacién del
contenido de acetato de terpinilo presente en oleorresina
de cardamomo (Elettaria cardamomum L. Maton) obtenida a
escala planta piloto por maceracion dinamica y estéatica en
funcién del tipo de calidad de materia prima (1lra., 2da. y
3ra. calidad)

Color

Descripcién Funciéon matematica R?

Maceracion dinamica y= 6,331X>-23,695X+74,960

Maceracion estatica y= -3,122X%*+10,554X+51,145

Fuente: elaboracion propia, con datos experimentales obtenidos en el Laboratorio de

Instrumentacion Quimica Avanzada, Centro de Bioquimica/Departamento de Quimica,

Instituto de Investigaciones, Universidad del Valle de Guatemala.
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Figura 28. Contenido de 1,8-cineol presente en oleorresina de
cardamomo (Elettaria cardamomum L. Maton) obtenida a
escala planta piloto por maceracion dinamica y estatica en

funcidén del tipo de calidad de materia prima (1ra., 2da. y 3ra.

calidad)
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Fuente: elaboracién propia, con datos experimentales obtenidos en el Laboratorio de
Instrumentacién Quimica Avanzada, Centro de Bioquimica/Departamento de Quimica,

Instituto de Investigaciones, Universidad del Valle de Guatemala.

Tabla XXII. Modelo matematico y coeficiente de correlacién del
contenido de 1,8-cineol presente en oleorresina de
cardamomo (Elettaria cardamomum L. Maton) obtenida a
escala planta piloto por maceracion dinamica y estéatica en

funcién del tipo de calidad de materia prima (1lra., 2da. y

3ra. calidad)

Color Descripcién Funcién matematica R?
Maceracion dinamica y= -3,893X%+14,087X+1,786
Maceracion estatica y= 4,856X°-16,684X+24,394

Fuente: elaboracién propia, con datos experimentales obtenidos en el Laboratorio de
Instrumentacion Quimica Avanzada, Centro de Bioquimica/Departamento de Quimica,

Instituto de Investigaciones, Universidad del Valle de Guatemala.
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Figura 29.
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cardamomo (Elettaria cardamomum L. Maton) obtenida a
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funcidén del tipo de calidad de materia prima (1ra., 2da. y 3ra.
calidad)
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Fuente: elaboracién propia, con datos experimentales obtenidos en el Laboratorio de

Instrumentacién Quimica Avanzada, Centro de Bioguimica/Departamento de Quimica,

Instituto de Investigaciones, Universidad del Valle de Guatemala.

Tabla XXIII. Modelo matematico y coeficiente de correlacion del
contenido de acetato de linalilo presente en oleorresina de
cardamomo (Elettaria cardamomum L. Maton) obtenida a
escala planta piloto por maceracion dinamica y estatica en
funcién del tipo de calidad de materia prima (1ra., 2da. y
3ra. calidad)
Color Descripcion Funcién matematica R*
Maceracién dindmica y = 0,294X°-1,171X+8,936 1
Maceracion estética y = -0,101X°+0,166X+8,141 1

Fuente: elaboracién propia, con datos experimentales obtenidos en el Laboratorio de

Instrumentacién Quimica Avanzada, Centro de Bioquimica/Departamento de Quimica,

Instituto de Investigaciones, Universidad del Valle de Guatemala.
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Figura 30.
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(Elettaria cardamomum L. Maton) obtenida a escala planta
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de calidad de materia prima (1ra., 2da. y 3ra. calidad)
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Fuente: elaboracién propia, con datos experimentales obtenidos en el Laboratorio de

Instrumentacién Quimica Avanzada, Centro de Bioguimica/Departamento de Quimica,

Instituto de Investigaciones, Universidad del Valle de Guatemala.

Tabla XXIV. Modelo matemético y coeficiente de correlaciéon del
contenido de linalool presente en oleorresina de
cardamomo (Elettaria cardamomum L. Maton) obtenida a
escala planta piloto por maceracion dinamica y estéatica en
funcién del tipo de calidad de materia prima (1lra., 2da. y
3ra. calidad)
Color Descripcion Funcion mateméatica R’
Maceracion dinamica y= 0,458X°-2,175X+7,669 1
Maceracion estatica y= 0,141X°-0,726X+6,176 1

Fuente: elaboracién propia, con datos experimentales obtenidos en el Laboratorio de

Instrumentacion Quimica Avanzada, Centro de Bioguimica/Departamento de Quimica,

Instituto de Investigaciones, Universidad del Valle de Guatemala.
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Figura 31. Contenido de alcohol etilico presente en oleorresina de
cardamomo (Elettaria cardamomum L. Maton) obtenida a
escala planta piloto por maceracion dinamica y estéatica en
funcidén del tipo de calidad de materia prima (1ra., 2da. y 3ra.
calidad)

M. D.

M. E.

--------- Polinémica (M. D.)

ALCOHOL ETILICO (%)
oORr N WA O

--------- Polindmica (M. E.)

CALIDAD

Fuente: elaboracién propia, con datos experimentales obtenidos en el Laboratorio de
Instrumentacién Quimica Avanzada, Centro de Bioguimica/Departamento de Quimica,

Instituto de Investigaciones, Universidad del Valle de Guatemala.

Tabla XXV. Modelo matematico y coeficiente de correlacién del contenido
de alcohol etilico presente en oleorresina de cardamomo
(Elettaria cardamomum L. Maton) obtenida a escala planta
piloto por maceracion dinamica y estatica en funcion del tipo

de calidad de materia prima (1ra., 2da. y 3ra. calidad)

Color Descripcion Funcion matematica R?
Maceracién dinamica y = -1,155X?+3,831X+2,264
Maceracion estatica y= 0,142X?-1,395X+5,860

Fuente: elaboracién propia, con datos experimentales obtenidos en el Laboratorio de
Instrumentacion Quimica Avanzada, Centro de Bioquimica/Departamento de Quimica,

Instituto de Investigaciones, Universidad del Valle de Guatemala.
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Figura 32. Contenido de nerolidol presente en oleorresina de
cardamomo (Elettaria cardamomum L. Maton) obtenida a
escala planta piloto por maceracion dinamica y estatica en

funcidén del tipo de calidad de materia prima (1ra., 2da. y 3ra.

calidad)
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Fuente: elaboracién propia, con datos experimentales obtenidos en el Laboratorio de
Instrumentacién Quimica Avanzada, Centro de Bioguimica/Departamento de Quimica,
Instituto de Investigaciones, Universidad del Valle de Guatemala.

Tabla XXVI. Modelo matematico y coeficiente de correlacion del
contenido de nerolidol presente en oleorresina de
cardamomo (Elettaria cardamomum L. Maton) obtenida a
escala planta piloto por maceracién dinamica y estatica en

funcién del tipo de calidad de materia prima (1ra., 2da. y 3ra.

calidad)
Color Descripcion Funcion mateméatica R*
Maceracion dinamica y = -0,033X%+0,224X+1,643 1
Maceracion estatica y= -0,115X%+0,370X+1,618 1

Fuente: elaboracién propia, con datos experimentales obtenidos en el Laboratorio de
Instrumentacion Quimica Avanzada, Centro de Bioguimica/Departamento de Quimica,

Instituto de Investigaciones, Universidad del Valle de Guatemala.
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Figura 33. Contenido de geraniol presente en oleorresina de
cardamomo (Elettaria cardamomum L. Maton) obtenida a
escala planta piloto por maceracion dinamica y estéatica en

funcidén del tipo de calidad de materia prima (1ra., 2da. y 3ra.

calidad)
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Fuente: elaboracién propia, con datos experimentales obtenidos en el Laboratorio de
Instrumentacién Quimica Avanzada, Centro de Bioquimica/Departamento de Quimica,
Instituto de Investigaciones, Universidad del Valle de Guatemala.

Tabla XXVII. Modelo matematico y coeficiente de correlacion del
contenido de geraniol presente en oleorresina de
cardamomo (Elettaria cardamomum L. Maton) obtenida a
escala planta piloto por maceracién dindmica y estatica en

funcién del tipo de calidad de materia prima (1ra., 2da. y

3ra. calidad)
Color Descripcién Funciéon matematica R?
Maceracion dinamica y= 0,174X?-1,095X+2,556
Maceracion estatica y= -0,074X%-0,171X+1,719

Fuente: elaboracion propia, con datos experimentales obtenidos en el Laboratorio de
Instrumentacion Quimica Avanzada, Centro de Bioquimica/Departamento de Quimica,

Instituto de Investigaciones, Universidad del Valle de Guatemala.
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Figura 34. Contenido de acido palmitico presente en oleorresina de
cardamomo (Elettaria cardamomum L. Maton) obtenida a
escala planta piloto por maceracion dinamica y estéatica en
funcién del tipo de calidad de materia prima (1ra., 2da. y
3ra. calidad)
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Fuente: elaboracién propia, con datos experimentales obtenidos en el Laboratorio de
Instrumentacién Quimica Avanzada, Centro de Bioquimica/Departamento de Quimica,
Instituto de Investigaciones, Universidad del Valle de Guatemala.

Tabla XXVIII. Modelo matematico y coeficiente de correlacién del
contenido de acido palmitico presente en oleorresina de
cardamomo (Elettaria cardamomum L. Maton) obtenida a
escala planta piloto por maceracién dinamica y estatica
en funcién del tipo de calidad de materia prima (1ra., 2da.
y 3ra. calidad)

Color Descripcién Funcién matematica R?
Maceracion dinamica y = -0,291X%*+1,616X+0,091
Maceracion estatica y= 0,191X?-0,253X+1,520

Fuente: elaboracién propia, con datos experimentales obtenidos en el Laboratorio de
Instrumentacion Quimica Avanzada, Centro de Bioguimica/Departamento de Quimica,

Instituto de Investigaciones, Universidad del Valle de Guatemala.
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Figura 35. Contenido de a-terpineol presente en oleorresina de
cardamomo (Elettaria cardamomum L. Maton) obtenida a
escala planta piloto por maceracion dinamica y estéatica en

funcidén del tipo de calidad de materia prima (1ra., 2da. y 3ra.

calidad)
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Fuente: elaboracién propia, con datos experimentales obtenidos en el Laboratorio de

Instrumentacién Quimica Avanzada, Centro de Bioquimica/Departamento de Quimica,

Instituto de Investigaciones, Universidad del Valle de Guatemala.

Tabla XXIX. Modelo matematico y coeficiente de correlacion del
contenido de a-terpineol presente en oleorresina de
cardamomo (Elettaria cardamomum L. Maton) obtenida a
escala planta piloto por maceracién dindmica y estatica en

funcién del tipo de calidad de materia prima (1ra., 2da. y

--------- Polinédmica (M. D.)

--------- Polindmica (M. E.)

3ra. calidad)
Color Descripcién Funcion matematica R?
Maceracion dinamica y= -0,023%X%+0,144X+0,895 1
Maceracion estatica y = -0,008X°+0,087X+0,903 1

Fuente: elaboracién propia, con datos experimentales obtenidos en el Laboratorio de

Instrumentacién Quimica Avanzada, Centro de Bioquimica/Departamento de Quimica,

Instituto de Investigaciones, Universidad del Valle de Guatemala.
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Figura 36.
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funcidén del tipo de calidad de materia prima (1ra., 2da. y 3ra.
calidad)
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Fuente: elaboracién propia, con datos experimentales obtenidos en el Laboratorio de

Instrumentacién Quimica Avanzada, Centro de Bioguimica/Departamento de Quimica,

Instituto de Investigaciones, Universidad del Valle de Guatemala.

Tabla XXX.

Modelo matematico y coeficiente de correlacion del
contenido de cis-beta-terpineol presente en oleorresina de
cardamomo (Elettaria cardamomum L. Maton) obtenida a
escala planta piloto por maceracion dinamica y estéatica en
funcién del tipo de calidad de materia prima (1ra., 2da. y
3ra. calidad)

Color

Descripcion Funcion mateméatica R*

=

Maceracion dinamica y = 0,174X%-1,095X+2,556

Maceracion estatica y = -0,074X?%-0,171X+1,719 1

Fuente: elaboracién propia, con datos experimentales obtenidos en el Laboratorio de

Instrumentacion Quimica Avanzada, Centro de Bioguimica/Departamento de Quimica,

Instituto de Investigaciones, Universidad del Valle de Guatemala.
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4.3. Propiedades fisicas de oleorresina de cardamomo (Elettaria

cardamomum L. Maton) obtenida a escala planta piloto

En las gréficas siguientes se observa el promedio y desviacién estandar

de las propiedades fisicas de oleorresina de cardamomo.

Tabla XXXI.

Promedio y desviacion estandar de propiedades fisicas de
oleorresina de cardamomo (Elettaria cardamomum L.
Maton) obtenida a escala planta piloto por maceracion
dindmicay estatica, utilizando materia prima de 1ra., 2da. y

3ra. calidad

Propiedad fisica
Observaciones Potencial de indice de Densidad (g/mL)
hidrogeno (pH) refraccion 9
Maceracion Calidad X o X o X o

1ra. 5,183 0,300 1,580 0,004 0,956 0,015

Dinamica 2da. 5,323 0,752 1,579 0,003 0,984 0,038
3ra. 5,117 0,862 1,575 0,002 0,959 0,005

1ra. 4,983 0,850 1,581 0,004 1,011 0,048

Estatica 2da. 4,920 0,185 1,580 0,004 0,971 0,030
3ra. 4,557 0,862 1,580 0,004 0,960 0,006

Fuente: elaboracion propia, con datos experimentales obtenidos en LIEXVE.

101




Figura 37. Promedio de potencial de hidrogeno de oleorresina de
cardamomo (Elettaria cardamomum L. Maton) obtenida a
escala planta piloto por maceracion dinamica y estatica en
funcién del tipo de calidad de materia prima (1ra., 2da. y 3ra.
calidad)
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Fuente: elaboracion propia, con datos experimentales obtenidos en LIEXVE.

Tabla XXXII. Modelo matematico y coeficiente de correlaciéon del
potencial de hidrogeno de oleorresina de cardamomo
(Elettaria cardamomum L. Maton) obtenida a escala planta
piloto por maceracién dinamica y estatica en funcion del

tipo de calidad de materia prima (1ra., 2da. y 3ra. calidad)

Color Descripcién Funciéon matematica R?

Maceracién dinamica y = -0,173X?+0,660X+4,697 1

Maceracion estatica y = -0,150X%+0,387X+4,747 1

Fuente: elaboracion propia, con datos experimentales obtenidos en LIEXVE.

102



Figura 38.
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Promedio de indice de refraccion de oleorresina de
cardamomo (Elettaria cardamomum L. Maton) obtenida a
escala planta piloto por maceracion dinamica y estatica en
funcidén del tipo de calidad de materia prima (1ra., 2da. y 3ra.
calidad)
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Fuente: elaboracion propia, con datos experimentales obtenidos en LIEXVE.

Tabla XXXIII. Modelo matemético y coeficiente de correlacion del
indice de refraccion de oleorresina de cardamomo
(Elettaria cardamomum L. Maton) obtenida a escala
planta piloto por maceracion dinamica y estatica en
funcién del tipo de calidad de materia prima (1ra., 2da. y
3ra. calidad)
Color Descripcién Funciéon matematica R?

Maceracién dindmica | y = -0,001X%+0,002X+1,579 | 1

Maceracion estatica y = 0,005X?-0,002X+1,583 1

Fuente: elaboracion propia, con datos experimentales obtenidos en LIEXVE.
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Figura 39. Promedio de densidad de oleorresina de cardamomo
(Elettaria cardamomum L. Maton) obtenida a escala planta
piloto por maceracién dinamica y estatica en funcion del tipo

de calidad de materia prima (1ra., 2da. y 3ra. calidad)
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0,920
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Fuente: elaboracion propia, con datos experimentales obtenidos en LIEXVE.

Tabla XXXIV. Modelo mateméatico y coeficiente de correlacién de la
densidad de oleorresina de cardamomo (Elettaria
cardamomum L. Maton) obtenida a escala planta piloto
por maceracién dindmica y estéatica en funcién del tipo de

calidad de materia prima (1ra., 2da. y 3ra. calidad)

Color Descripcion Funcion matematica R?

Maceracion dinamica y = -0,026X%+0,107X+0,876 1

Maceracion estatica y= 0,015X?-0,085X+1,082 1

Fuente: elaboracion propia, con datos experimentales obtenidos en LIEXVE.
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4.4, Anélisis sensorial

A continuacion se presenta en la tabla XXXV el andlisis sensorial

aceptable para el consumidor.

Tabla XXXV. Muestra de mermelada de pera con aditivo de oleorresina
de cardamomo (Elettaria cardamomum L. Maton) aceptable
para el consumidor (fraccion de oleorresina de
cardamomo en muestra A, B, C y D de 0,003 %, 0,006 %,
0,009 % y 0,0120 % respectivamente)

ANALISIS DE VARIANZA
Origen de Suma de Grados | Promedio Valor
las de delos F Probabilidad | critico
L cuadrados .
variaciones libertad | cuadrados para F
Muestra 4,875 3 1,625 | 1,261 0,290 | 2,667
Columnas 7,075 3 2,358 | 1,830 0,144 | 2,667
Interaccion 9,225 9 1,025 | 0,795 0,621 | 1,945
Dentro del 185,600 144 1289 | - : .
grupo
Total 206,775 159 -
Respuesta: no existe diferencia significativa entre el olor, color, sabor y
textura de la mermelada de pera con aditivo de cardamomo. Asi mismo, no
existe diferencia significativa entre las muestras de mermelada A, B, C y D.
Con base en los promedios por olor y sabor, la muestra de mermelada
aceptable para el consumidor es la B al obtener los valores entre muy
agradable y enormemente agradable.

Fuente: elaboracion propia, con base a la prueba heddénica de 7 puntos.

4.5. Andlisis granulométrico

A continuacion se presenta en la tabla XXXVI el andlisis granulométrico

aceptable para el consumidor.
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Tabla XXXVI. Anélisis

granulométrico

de

cardamomo (Elettaria

cardamomum L. Maton) para 1ra., 2da. y 3ra. calidad de

materia prima

No. 1ra. calidad 2da. calidad 3ra. calidad
mesh X o X o X o
10 65,307 | 7,637 | 62,880 | 2,093 | 59,853 | 4,573
Continuacion tabla XXXVI
20 23,050 | 3,257 | 23,063 | 0,203 | 20,313 | 0,990
30 4687 | 1,820 | 5,897 | 1,372 | 7,287 | 0,783
40 2,277 | 0,816 | 2,743 | 0,834 | 4,077 | 1,570
50 1,860 | 0,952 | 2,410| 0,561 | 2,780 | 2,112
60 1,350 | 0,561 | 1,107 | 0,066 | 3,060 | 2,093
80 0,897 | 0,269 | 0,955| 0,187 | 1,380 | 1,593
Fondo | 0,367 | 0,066 | 0,549 | 0,267 | 0,397 | 0,533
Suma | 99,793 -1 99,603 - 1 99,603 -

Fuente: elaboracion propia, con datos experimentales obtenidos en LIEXVE.

Figura 40. Grafica de andlisis granulométrico de cardamomo (Elettaria

cardamomum L. Maton) molido para 1ra., 2da. y 3ra. calidad

de materia prima, semilla con pergamino
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Fuente: elaboracion propia, con datos experimentales obtenidos en LIEXVE.
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5. INTERPRETACION DE RESULTADOS

En este apartado se describen los resultados obtenidos que llevaron a
cabo el cumplimiento del disefio experimental estipulado. Se describen los
resultados acorde a los objetivos especificos, siguiendo una secuencia, desde
la obtencion de oleorresina de cardamomo a escala planta piloto hasta la
elaboracion de la mermelada casera de pera con oleorresina de cardamomo

con especia.

El primer objetivo se cumpli6 al realizar las 18 extracciones de oleorresina
de cardamomo (Elettaria cardamomum L. Maton) a escala planta piloto, las
operaciones unitarias involucradas en este proceso de extraccion de oleorresina
se mencionan en orden cronoldgico: clasificaciéon de materia prima, reduccion
de tamafo de particula, lixiviacion, filtracion, evaporacion y envasado de
producto. El proceso de clasificacibn de materia prima se realizd segun la
Norma COGUANOR NGO 34-152 adjunta en el anexo C, especificaciones del
cardamomo; el cardamomo se clasifica segun su estado, su color y su tamafio o

masa (sistema de clasificacion detallada en el apéndice).

El proceso de reduccion de tamafio de particula se realizé con un molino
industrial de discos, la reduccién de tamafio de particula se ajusta al reducir el
espacio entre los discos del molino de forma manual. Es importante resaltar que
la reduccién de tamafo de particula es un proceso que influye en los resultados
de porcentaje de rendimiento de extraccién, comentario que se justifica con el
area de interfase sélido-liquido al momento de realizar el proceso de lixiviacion;
como resultado se tiene que segun la tabla XXXVI y la figura 39, comparando la
1ra., 2da. y 3ra calidad de cardamomo, existio mayor presencia de sélidos finos
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en la 3ra. calidad que en la 2da. calidad y muchos mas que en la primera
calidad.

Entre mayor sea la presencia de sélidos finos, el area de interfase solido-
liqguido aumenta y, por lo tanto, aumenta el rendimiento de extraccién. No
obstante, el tamafio de la semilla de cardamomo también influye en el
rendimiento de extraccion porque la semilla de lra. calidad contiene mayor
proporcion de semillas que de pergamino; lo contrario es con la semilla de 3ra.
calidad, que posee mayor proporcion de pergamino que de semillas en si. Por lo
tanto, aunque exista mayor presencia de solidos finos en la 3ra. calidad
(R=5,400 %), no significa que se obtenga mayor porcentaje de rendimiento de
extraccidon comparado con el cardamomo de 1ra. calidad (R=15,795%); hecho
gue se justifica en la tabla XVI y la figura 23, donde se observa que el mayor
rendimiento se obtuvo para el cardamomo de 1ra. calidad.

Al culminar el proceso de reduccién de tamafio de particula, el siguiente
paso es el proceso de lixiviacion, donde se realizaron pruebas preliminares para
estipular el tiempo de extraccién 6ptimo. La prueba preliminar se hizo a escala
laboratorio, utilizando la extraccién tipo Soxhlet y se determiné que se obtiene el
mismo porcentaje de rendimiento de extraccion para 3 y 4 horas, por lo que el
tiempo éptimo de extracciéon es de 3 horas. Posterior al proceso de lixiviacion,
sigue el de evaporacion, el cual se trabaj6é con una presion de vacio dentro del
sistema de -7,8 Kpa y con una temperatura de ebullicion de 24-25 °C. La
presibn de vapor que circulaba en el enchaquetado de la marmita de

concentracion fue de 1,2 Kpa.

En el rendimiento de extracciéon de oleorresina de cardamomo se obtuvo el
mayor cuando se realiz6 la maceracion dinamica de cardamomo de lra.

calidad, teniendo un valor de 15,795 por ciento. En otro extremo, se obtuvo el
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menor porcentaje de rendimiento de extraccion de oleorresina cuando se realiz6

la maceracién estética con cardamomo de 3ra. calidad, siendo 5,400 por ciento

Los rendimientos de extraccion se visualizan detalladamente en la tabla
XVly la figura 23.

El andlisis de varianza del rendimiento de extraccion resultd tener
diferencia significativa segun el tipo de calidad de cardamomo y también hubo
diferencia significativa segun el método de extraccion. Por lo que, se aceptan

las hipétesis nulas para el rendimiento de extraccion.

El analisis de error relativo se utiliza para comparar un dato experimental
con base en otro dato como referencia. En esta investigaciéon se usaron como
datos medidos los porcentajes de rendimiento de extraccion obtenidos a escala
planta piloto y como datos reales se utilizaron los porcentajes de rendimiento de
extraccién obtenidos a escala laboratorio. El andlisis de error relativo tuvo un
valor maximo cuando se realizd la maceracién estatica de cardamomo de 1ra.
calidad (40,334 %); por el otro extremo, el menor error relativo se obtuvo
cuando se realizé la maceracion estatica de cardamomo de 3ra. calidad
(16,787 %). El anadlisis de error relativo se detalla en el apéndice, seccién de

muestra de calculo.

Para el segundo objetivo especifico se realiz6 un andlisis de cromatografia
gaseosa acoplada con espectrometria de masas, resultando que se encuentra
en mayor proporcion la presencia de los siguientes metabolitos secundarios:
alcohol etilico (solvente de extraccion), 1,8-cineol, linalool, acetato de linalilo, a-
terpineol, acetato terpinilo, geraniol, nerolidol, acido palmitico, acido oléico y
acido linoléico; como se verifica en la tabla XVIII. Segun la tabla XIX, el

metabolito secundario que tiene mayor porcentaje de area es el acetato de
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terpinilo (60,854 %) al ser extraido con maceraciéon dindmica y utilizando
materia prima de 3ra. calidad y por el otro extremo, se tiene el farmesal
(0,272 %) al ser extraido con maceracion dindmica y empleando materia prima

de 1ra. calidad.

Segun el texto Vademécum nacional de plantas medicinales elaborado por
el cientifico Armando Caceres Estrada, el aceite esencial de cardamomo
contiene acetato de terpinilo (50,7 %), 1,8-cineol (23,4 %), acetato de linalilo
(6,3 %), linalool (4,5 %), nerolidol (2,4 %), a-terpineol (1,9 %), geraniol (0,4 %).
Por otra parte, la oleorresina de cardamomo de 1ra. calidad obtenida a escala
planta piloto por maceracion dinamica (ver tabla XIX), contiene acetato de
terpinilo (57,6 %), 1,8-cineol (12,0 %), acetato de linalilo (8,1 %), linalool (6,0
%), nerolidol (1,8 %), a-terpineol (1,0 %), geraniol (1,6 %). Comparando los
datos anteriormente descritos, se observa que la composicion quimica tanto en
aceite esencial como en oleorresina de cardamomo poseen proporciones

similares.

Segun se ilustra en las figura 24 y 25, la oleorresina de cardamomo esta
compuesta, principalmente por acetato de terpinilo, y en menor presencia, por el
1,8-cineol, linalool, a-terpineol y acetato de linalilo. Los metabolitos secundarios
restantes no se distinguen entre si, debido a que la proporcion de estos
componentes es menor al 5 %. Por otra parte, los metabolitos secundarios que
son favorecidos en la extraccidon con maceraciéon dinamica son: linalool, alcohol
etilico, nerolidol, geraniol, a-terpineol y cis-beta-terpineol (ver figuras 29, 30, 31,
32, 34 y 35, respectivamente); los metabolitos secundarios que son favorecidos
en la extraccidbn con maceracion estatica son: acetato de terpinilo, 1,8-cineol,

acetato de linalilo y &cido palmitico (ver figuras 26, 27, 28 y 33).
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El cumplimiento del tercer objetivo se llevé a cabo al analizar fisicamente
la oleorresina de cardamomo, estos analisis son: rendimiento de extraccion,
potencial de hidrégeno (pH), indice de refraccién y densidad. No importando el
proceso de extraccion o el tipo de calidad de cardamomo, el pH de la
oleorresina se encuentra entre 4,6 — 5,3, el indice de refraccion de la
oleorresina esta entre 1,575 - 1,581 y la densidad de la oleorresina esta entre
0,956-1,011 g/mL; verificar tabla XXXI| y figuras 36, 37 y 38. El analisis de
varianza para estas 3 propiedades fisicas indica que no existe diferencia
significativa en el tipo de calidad de cardamomo y tampoco existe diferencia
significativa segun el método de extraccion; se rechazan las hipétesis nulas de

estas propiedades.

El dltimo objetivo por discutir es sobre la proporcion de oleorresina de
cardamomo presente en la mermelada casera de pera, este objetivo se cumplié
al realizar un andlisis sensorial, prueba afectiva escalar heddnica de 7 puntos;
para determinar el tipo de oleorresina de cardamomo que se emplearia para
realizar las muestras de mermelada, se escogio la oleorresina extraida con
maceracion dindmica y utilizando materia prima de primera calidad. Se escogio
ésta muestra debido a que posee el mayor rendimiento de extraccion. La
prueba hedodnica establecié que la muestra aceptable para los consumidores es
la B, la cual contenia una proporcion de oleorresina de cardamomo de
X=0,006 %.

Segun la tabla XXXV no existe diferencia significativa entre el olor, color,
sabor y textura de la mermelada de pera con aditivo de cardamomo. Asimismo,
no existe diferencia significativa entre las muestras de mermelada A, B, C y D.
Debido a que no existe diferencia significativa, y para poder determinar la
muestra aceptable para el consumidor se analizaron los promedios segun el

olor y el sabor y asi poder determinar que la muestra de mermelada aceptable
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para el consumidor es la B al obtener los valores promedio, tanto para el olor
como el sabor de 1,8 -muy agradable y enormemente agradable segun prueba

hedédnica.
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CONCLUSIONES

Segun el analisis de varianza del rendimiento de extraccion de
oleorresina se acepta la hipoétesis nula: existe diferencia significativa en
el porcentaje de rendimiento de extraccion de oleorresina obtenida de la
semilla de cardamomo respecto a la calidad de materia prima y segun el

meétodo de extraccion con maceracion dindmica y maceracion estatica.

El mayor porcentaje de rendimiento de extraccion de oleorresina de
cardamomo se obtiene cuando se realiza la maceracion dinamica de
cardamomo de 1ra. calidad, 15,795 %. ElI menor porcentaje de
rendimiento de extraccion de oleorresina de cardamomo se obtiene
cuando se realiza la maceracién estatica con cardamomo de 3ra. calidad,
5,400 %.

El porcentaje de rendimiento de extraccion se ve afectado segun la
escala en la que se esté trabajando. Se obtiene mayor porcentaje de

rendimiento de extraccion a escala laboratorio que a escala planta piloto.

El proceso de extraccién de oleorresina de cardamomo a escala planta
piloto se optimiza al trabajar bajo las siguientes condiciones: tiempo de
lixiviacion de 3 horas, relacion Kg materia prima/Kg solvente 1:11, tiempo
de evaporacion de solvente (etanol 95% grado alimenticio) de 10 horas,
presién de vacio dentro del sistema de evaporacion de -7,8 Kpa y
presién de vapor de operacién en la marmita de concentracion de 1,2

Kpa.
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La oleorresina de cardamomo de 1ra. calidad obtenida a escala planta
piloto por maceracion dindmica estd compuesta principalmente de
acetato de terpinilo (57,596 %), y en menor presencia de 1,8-cineol
(11,980 %), acetato de linalilo (8,059 %), linalool (5,952 %), etanol (4,940
%), nerolidol (1,834 %), geraniol (1,635 %), acido palmitico (1,416 %) y
a-terpineol (1,016 %) y otros 15 componentes mas.

Segun el andlisis de varianza para las propiedades fisicas de potencial
de hidrogeno, indice de refraccion y densidad de oleorresina de
cardamomo, se aceptan las hipotesis alternativas: no existe diferencia
significativa en el porcentaje de rendimiento de extraccion de oleorresina
obtenida de la semilla de cardamomo respecto a la calidad de materia
prima y segun el método de extraccion con maceracion dindmica y

maceracion estatica.

Independientemente del tipo de extraccibn o el tipo de calidad de
cardamomo, el pH de la oleorresina se encuentra entre 4,6 — 5,3, el
indice de refraccibn de la oleorresina esta entre 1,575 - 1,581 y la

densidad de oleorresina esta entre 0,956-1,011 g/mL.
El andlisis sensorial, prueba afectiva escala heddnica de 7 puntos,

establece que la proporcién de cardamomo aceptable para el consumidor
es de X=0,006 %.
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RECOMENDACIONES

Verificar el comportamiento que tienen las propiedades fisicoquimicas en
el proceso de extraccion de oleorresina de cardamomo a escala planta
piloto y evaluar el tipo de solvente de extraccion, temperatura de

lixiviacion y/o tamafio de particula.

Evaluar otras propiedades fisicas de la oleorresina de cardamomo que
no sean el rendimiento de extraccion, densidad, pH e indice de refraccién
de la oleorresina de cardamomo. Las propiedades fisicas pueden ser la
solubilidad en diferentes tipos de solventes, viscosidad, tension

superficial, punto de ebullicion, punto de sublimacion, entre otros.

Analizar los metabolitos secundarios de menor proporcion (<1%) en
oleorresina de cardamomo para verificar si interfieren en la

comercializacion de oleorresina de cardamomo.

Establecer a escala planta piloto algin método que optimice la completa

separacion del solvente de extraccién de la oleorresina de cardamomo.

Evaluar la proporcion de oleorresina de cardamomo en diferentes tipos

de mermelada u otro producto alimenticio.
Investigar sobre los beneficios y riesgos del consumo humano de los

metabolitos secundarios presentes en la oleorresina de cardamomo

extraida a escala planta piloto.
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7. Investigar la degradabilidad de los metabolitos secundarios presentes en
la oleorresina de cardamomo extraida a escala planta piloto.

116



=

N

»

BIBLIOGRAFIA

CACERES ESTRADA, Armando. Vademécum nacional de plantas
medicinales.Guatemala. 2012. 45 p.

Corporacion DeVecchi Ediciones, S. A. Cocina tradicional: confituras,
mermeladas y jaleas.. Espafa: DeVecchi, S. A. de C. V. P. 2010.
p 3.

DEULOFEU GABRIEL, Nora Matilde. Determinacion del rendimiento de la
oleorresina de tres distintas clases de cardamomo (Elettaria
cardamomum L. Maton) cultivado en Alta Verapaz, extraida por
maceracion dinamica y dos solventes distintos, a nivel laboratorio.
Trabajo de graduacion de Ing. Quimica. Universidad de San
Carlos de Guatemala, Facultad de Ingenieria, 2006. p.112.

FONNEGRA, Ramiro; JIMENEZ, Silvia. Plantas medicinales aprobadas en
Colombia. 2a ed. Colombia: Universidad de Antioquia. 2010.
p. 110.

SANCHO, J.; BOTA, Enric; CASTRO, J. Josep de. Introduccién al analisis
sensorial de los alimentos. Espafa: Publicaciones de la

Universidad de Barcelona. 2005. p. 80.

SHARAPIN, Nikolai. Fundamentos de tecnologia de productos

fitoterapéuticos. Colombia: Quebecor-impreandes. 2005. p. 120.

117



7. . Fundamentos de tecnologia de productos fitoterapéuticos.

Colombia: Quebecor-impreandes. p. 250.

8. SKOOG, Douglas A; HOLLER, F. James; CROUCH, Stanley R. Principios
de analisis instrumental. 6ta. ed. México: Cengage Learning.
2008. p. 205.

9. SOBERANIS IBANEZ, Adrian Antonio. Evaluacion de propiedades
fisicoquimicas de la oleorresina de cardamomo (Elettaria
cardamomum L. Maton) obtenida a nivel laboratorio utilizando dos
métodos de lixiviacion a tres diferentes temperaturas. Trabajo de
graduacion de Ing. Quimica. Facultad de Ingenieria, Universidad
de San Carlos de Guatemala, 2009. p. 203.

10. TREYBAL, Robert F. Operaciones de transferencia de masas. 2a ed.
México: McGraw-Hill. p. 640.

11. WALPOLE, Ronad E; et. al .Probabilidad y estadistica para ingenieria y

ciencias. 8a ed. México: Pearson Educacion, 2007. p. 720 .

12. YOLANDA, Barcina; IBANEZ, Francisco. Andlisis sensorial de alimentos:

métodos y aplicaciones. Espafia: Springer, 2001. p. 150.

118



Apéndice A:

Apéndice B:

Apéndice C:

Apéndice D:

Apéndice E:

Apéndice F:

APENDICES

Muestra de CAlCUIO. ... ....ouiii i 121
Tablas de datos y datos calculados...............ccooeiiiinnnn. 133
Diagrama de requisitosacadémicCosS.............cccoevvveivennennn.. 151
Diagrama de IShikawa.............coooiiiiiiiiii, 152
Fotografias tomadas durante lainvestigacion..................... 153
Prueba hedonica de 7 puntos, encuestas......................... 156

119



120



Apéndice A.  Muestra de calculo

A continuacion se detallan las ecuaciones y los procedimientos que
permitieron llegar a obtener los resultados, desde que se peso la materia prima
con la balanza analitica hasta que se realizdé la mermelada casera de pera
utilizando el analisis sensorial con la prueba heddénica de 7 puntos. Las
ecuaciones que se utilizaron fueron para realizar los siguientes calculos:
porcentaje de rendimiento de extraccion, densidad de oleorresina, promedio,
desviacion estandar, analisis de varianza, prueba de Duncan y andlisis

sensorial.

Célculo del porcentaje de rendimiento de extraccion

El porcentaje de rendimiento de extraccion relaciona la mayor cantidad de
masa que fue extraida (peso de oleorresina) de cierta cantidad de masa inicial

de materia prima, multiplicado por cien. El porcentaje de rendimiento de

extraccion se representa mediante la siguiente ecuacion
Wi . s
R = W—Zx 100 (Ecuacion 1)

Donde:
W, =peso Inicial de semilla de cardamomo (g)

W; =peso de oleorresina de cardamomo (g)

R =rendimiento extractivo de oleorresina de cardamomo (%)
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Ejemplo 1

Calculo del porcentaje de rendimiento de extraccion de oleorresina de
cardamomo donde se realizd el tratamiento A con maceraciéon dinamica y
utilizando cardamomo de 3ra. calidad. En este caso se utiliz6 una cantidad de
masa inicial de semilla de cardamomo de 4 540,000 g y el peso de la
oleorresina de 266,270 g.

266,270

- —_— — 1)
4540,00036100 5,865 %

Nota: todos los calculos de porcentaje de rendimiento de extraccion de

oleorresina se realizaron de la misma forma que el ejemplo No. 1.
Célculo de la densidad
La densidad de oleorresina se realiz6 empleando un picnémetro con

capacidad de 25 mL (exactamente el picnébmetro tiene una capacidad de 24,381

mL) y una balanza digital. La densidad se calcul6 con la siguiente ecuacion:

p= (Ecuacion 5)

M
|4
Donde:

p = densidad (g/mL).

M = masa (g).

V =volumen (mL).
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Ejemplo 2

Céalculo de la densidad de oleorresina de cardamomo donde se realizo el
tratamiento A con maceracion dinamica y utilizando cardamomo de 3ra. calidad.

La masa contenida dentro del picndmetro de 24,381 mL es de 23,469 g.

23,469 g

= 2a381imL - »0039/mL

p

Nota: todos los calculos de densidad de oleorresina se realizaron de la

misma forma que el ejemplo No. 2.
Célculo del promedio o media aritmética

En los datos donde existe repetitividad de 2 o mas veces se calculé un
valor medio o promedio que representa numéricamente un valor intermedio.
Ecuacion:

_ +x3+x3+ 0+
7= X1+tX2+X3 Xn

~ (Ecuacion 6)

Donde:
X = promedio.

X1, X2, X3, ..., Xn = datos repetidos.

N = cantidad de repeticiones.
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Ejemplo 3

Célculo del valor medio o promedio de densidad de oleorresina de
cardamomo donde se realizd el tratamiento A, maceracion dinamica y
cardamomo de 3ra. calidad. Las tres densidades son: 0,952, 0,985 y 0,952
g/mL.

- 0952+0,985+ 0,952
X = 3 g/mL =0.963 g/mL

Nota: todos los célculos de valor medio o promedio se realizaron de la

misma forma que el ejemplo No. 3.

Calculo de la desviacion estandar

La desviacion estandar es una medida de dispersion para variables de
razon o de intervalo, se utiliza para determinar el valor en el que se alejan los

valores puntuales de la media o promedio. La desviacion estandar se calcula

mediante la siguiente ecuacion:

n(x;—%)2 .,
o= M (Ecuacion 7)

Donde:

o = desviacion estandar.
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Ejemplo 4

Calculo de la desviacion estandar del ejemplo No. 3, los valores de
densidad de 0,952 g/mL, 0,985 g/mL y 0,952 g/mL. Utilizando la ecuacion 8.

(0,952 — 0,963)2 + (0,985 — 0,963)2 + (0,952 — 0,963)2
o= g/mL =0,019g/mL

3

Nota: todos los calculos de desviacion estandar se realizaron de la misma

forma que el ejemplo 4.
Célculo de proporcién de oleorresina de cardamomo en mermelada

La proporcién aceptable de oleorresina presente en la mermelada de pera
se realiz6 mediante un analisis sensorial llevado a cabo con 10 personas
encuestadas. Este andlisis se dividi6 en dos etapas, cada etapa consta de la
degustacion de 4 muestras de mermelada con diferentes proporciones de
cardamomo; en la primer etapa, la proporciéon de cardamomo presente en la
mermelada fue de X;=0,000%, X,=0,040%, X3=0,080% y X4=0,120%. EI Gltimo

limite se calculo de la siguiente manera:

La receta culinaria indica que la cantidad de cardamomo molido que se
debe agregar a la mermelada es de 1 cucharada, se tomd como referencia que
1 cucharada es igual a 12 g de extracto fluido. Tomando en cuenta que el
rendimiento de extraccion de oleorresina de cardamomo es 15 %, la cantidad

de masa limite (X,) de oleorresina presente en la mermelada es:

1,5 Kg mermelada/ 12 g de cardamomo molido

0,1135 Kg de mermelada x 12 g X 0,15795
Masa Oleo. = = 0,1434g
1,5 Kg de mermelada
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Por lo tanto, la proporcion limite es:

< 0,1434g
* 7 (113,54 0,1434)g

* 100 = 0,126%

Bajo este limite calculado, aproximado a 0,120 %, se realizé la primera

etapa del analisis sensorial, el resultado de la encuesta es:

Resultado andlisis sensorial, primer etapa

No. Proporcién aceptable de oleorresina de cardamomo
encuestado X1=0,000% X>=0,040% X3=0,080% X4=0,120%

1 - X - -

2 - X - -

3 - - X -

4 - X - -

5 X - - -

6 X - - -

7 X - - -

8 - - X -

9 X - - -
10 - X - -

Promedio X=0,033%

Fuente: encuesta analisis sensorial.

Después de culminada la primer etapa del andlisis sensorial, se procedi6 a
encontrar la nueva proporcién limite de oleorresina de cardamomo presente en
la mermelada. Este nuevo limite se define segun el promedio obtenido en la
primer parte, por lo tanto, las nuevas proporciones de oleorresina son de
X1=0,000%, X,=0,011%, X3=0,022% y X,=0,033%. El resultado de la 2da etapa

del analisis sensorial es:
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Resultado andlisis sensorial, segunda etapa

No. Proporcién aceptable de oleorresina de cardamomo
encuestado | X;=0,000% X2=0,011% X3=0,022% X4=0,033%

1 - X - -

2 - X - -

3 - - X -

4 - - X -

5 - X - -

6 - X - -

7 - X - -

8 X - - -

9 X - - -
10 - X - -

Promedio X=0,011%

Fuente: encuesta analisis sensorial.

Como resultado se definid que la nueva proporcion promedio limite es de
0,011%. Este limite se aproximé a 0,012% para realizar la prueba hedénica de
7 puntos, con proporciones de 0,003%, 0,006%, 0,009% y 0,012%.

Ponderacién numérica de prueba hedénica de 7 puntos

Categoria Puntaje

Enormemente agradable 1

Muy agradable

Poco agradable

Indiferente

Poco desagradable

Muy desagradable

N o~ |W|DN

Enormemente desagradable
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Prueba hedonica de 7 puntos

Atributo Olor Color Sabor Textura

Evaluador | A|B|C|D|A|B|C|D|A|B|C|D|A|B|C|D
1 212|122 |4|14|4,4|2|2|3|3|2|2]|]2)|3
2 212|13|3|2|2|2|13|1|1|3 31111
3 112(3|4|2|2|2|2|2|2|3|3|2|3|3]3
4 4124|122 |2|3|2|2|3|5|]2|3|5|2]38
5 212|212 |2|2|2|2|2|1|1|2]|3|2)|2
6 1111|3444 4|1|2|1|3|2|5|3]38
7 212|3|6|2|2|3|2|2|1|6|7|4|4|5]|5
8 1111122 |1/12|2|1|1|1(1|1]1
9 212|122 |3|3|3|3|2|1|2|2|2|2|2]|2
10 3(/2|2|2|3|3|2|4|3|2|1|5|3|3|]3]3

Fuente: encuesta andlisis sensorial, prueba hedonica de 7 puntos.

Anélisis de varianza

El andlisis de varianza (ANOVA) se realizé utilizando el programa
Microsoft Office Excel. Se realizaron andlisis de varianza para los siguientes
resultados obtenidos: porcentaje de rendimiento de extraccién, densidad de
oleorresina, indice de refraccion de la oleorresina, potencial de hidrogeno de la
oleorresina y para determinar la proporcion de oleorresina aceptable en la

mermelada.

Prueba multiple de Duncan

Se realiza para comparar medias mediante una diferencia entre ellas, con
el propdsito de encontrar un valor de significancia entre estas diferencias de
medias; asimismo para una probabilidad menor al 0,05 en el analisis de

varianza. La prueba de Duncan se hace segun la siguiente ecuacion:
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(Ecuacion 8)

Donde:

Rp = rango minimo significativo

fp = rango minimo significativo studentizado

Ejemplo 5.

Evaluacion de la prueba mdultiple de Duncan para el porcentaje de
rendimiento de extraccion, utilizando maceracion dindmica para la prueba. El

nivel de significancia es del 5 %. Los porcentajes de rendimiento son:

Rendimiento de extraccion, maceracion dinamica

Repeticion | Rendimiento de extraccion (%)
lra. 2da. 3ra.
A 15,567 8,745 5,865
B 15,347 7,476 6,921
C 16,472 8,534 6,105

Cada porcentaje de rendimiento se elevd al cuadrado y se sumo,
dependiendo del tipo de calidad. Se calcul6 el promedio y la suma de

cuadrados SS; segun la siguiente ecuacion:

n . 2
ss; =y x2 — Zim X (Ecuacion 9)

n
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Promedio y suma de cuadrados

Repeticion X1 X1° X2 Xo? X3 X35”
A 15,567 | 242,331 | 8,745 76,475 5,865 34,398
B 15,347 | 235,530 | 7,476 55,891 6,921 47,900
C 16,472 | 271,327 | 8,534 72,829 6,105 37,271
SUMA 47,386 | 749,189 | 24,755 | 205,195 | 18,891 | 119,569
PROMEDIO | 15,795 - 8,252 - 6,297 -
SS 0,711 - 0,925 - 0,613 -

Se procedi6 a calcular el valor Se con la siguiente ecuacion, tomando en

cuenta que la variable K es el nUmero de observaciones o repeticiones:

— Z:?=155i

Se = \’ K(n—1)

5 _ 0,711+ 0,925 + 0,613
e 33-1)

Ecuacién 10

=0,612

Para la prueba de medias de Duncan, se calcularon los grados de libertad

utilizando la siguiente ecuacion:

g.l.=N-K Ecuacion 11
Donde:
g.l. = grados de libertad
N  =total de valores.
g.l.=9-3=6
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Se encontraron los valores de r, (nivel de significancia del 5%) con 6
grados de libertad, para 2 y para 3 grupos; resultando 3,461 para 2 grupos y
3,587 para 3 grupos. Se calculan los valores R, segun ecuacion No. 8 para 2 y

para 3 grupos. Resultando:

Para diferencias entre 2 grupos: R, = 3,461 |©%2° = 1223

Para diferencias entre 3 grupos: R, = 3,587 /@ = 1,268

Por ultimo se ordenaron ascendentemente las medias, se calcularon las
diferencias entre estas medias y se procedié a comparar dicho valor con el valor
calculado, Rp. Si la diferencia de medias es mayor que R,, existe diferencia

significativa y entonces, se rechaza la hipétesis alternativa.

Diferencia entre 2y 3 grupos

. Media o Diferencia entre Diferencia
Calidad :
promedio 2 grupos entre 3 grupos
3ra. 6,297 - -
2da. 8,252 1,955 -
1ra. 15,795 7,544 9,498

Resultado: existe diferencia significativa entre cada calidad y se rechaza la

hipétesis alternativa. Extraccion con maceracion dinamica

Nota: los analisis de prueba multiple de Duncan se realizaron igual que el

ejemplo No. 5, para probabilidades menores a 5 %, segiun ANOVA.
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Célculo del porcentaje de error relativo

El error relativo corresponde al cociente del error absoluto y el dato real o
tedrico, el error absoluto la diferencia entre el dato medido y el dato real o
tedrico. El dato real que se utilizé en esta investigacion fue el valor obtenido a

escala laboratorio. El porcentaje de error relativo se calcula con la siguiente

ecuacion:
E, =22l 109 Ecuacion 12
. _Tx (Ecuacion 12)
Donde:
Er = porcentaje de error relativo

O
S
I

dato medido

Dr = dato real

Ejemplo 6

Céalculo del porcentaje de error relativo de rendimiento de extraccion de
oleorresina de cardamomo donde se realiz6 el tratamiento A, maceracion
dinamica y cardamomo de 3ra. calidad. El porcentaje de rendimiento a escala
planta piloto (Dy) fue de 5,865 % y a escala laboratorio (Dg) fue de 8,978 %.

_ 15,865 — 8,978

X 100 = 34.674 9
" 8,978 %

Nota: se calcularon los porcentajes de error relativo siguiendo el mismo
procedimiento que el ejemplo No. 6. Los datos reales se estimaron al obtener el

rendimiento de extracciéon de oleorresina a escala laboratorio.

Fuente: elaboracion propia.
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Apéndice B.  Tablas de datos y datos calculados

A continuacion se presentan tablas con todos los resultados obtenidos a
partir de la muestra de calculo o a partir de calculos obtenidos directamente de

un instrumento de medicion.

Promedio y desviacion estandar del rendimiento de extraccion de
oleorresina de cardamomo (Elettaria cardamomum L. Maton) obtenida a
escala planta piloto por maceracion dinamica y maceracion estatica,

empleando materia prima de 1ra., 2da. Y 3ra. Calidad

Rendimiento de
extraccion (%)

Maceracion | Calidad A B C

Observaciones

>
Q

1ra. 15,567 | 15,347 | 16,472 | 15,795 | 0,596

Dinamica 2da. 8,745 | 7,476 | 8,534 | 8,252 | 0,680

3ra. 5865 | 6,921 | 6,105 | 6,297 | 0,554

1ra. 8,168 | 5,824 | 8,465 | 7,486 | 1,447

Estética 2da. 7,022 | 5,448 | 6,304 | 6,258 | 0,788

3ra. 5,789 | 6,054 | 4,356 | 5,400 | 0,914
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Error relativo de rendimiento de extracciéon de oleorresina de cardamomo

(Elettaria cardamomum L. Maton) obtenida a escala planta piloto y escala

laboratorio por maceracion dinamica y maceracion estatica, empleando

materia prima de 1ra., 2da. Y 3ra. Calidad

Observaciones Rendimiento Error relativo (%) _

Maceracion Calidad (E. laboratorio) A B C X
L 1ra. 21,543 | 27,740 | 28,761 | 23,539 | 26,680

Dinamica
2da. 13,564 | 35,528 | 44,884 | 37,083 | 39,165
Continuacién tabla XLV

Dinamica 3ra. 8,978 | 34,674 | 22,912 | 32,000 | 29,862
1ra. 12,546 | 34,896 | 53,579 | 32,528 | 40,334
Estéatica 2da. 7,984 | 12,049 | 31,764 | 21,042 | 21,618
3ra. 6,489 | 10,787 | 6,704 | 32,871 | 16,787

Potencial de hidrégeno de oleorresina de cardamomo (Elettaria

cardamomum L. Maton) obtenida a escala planta piloto por maceracién

dinamicay estatica, utilizando materia prima de 1ra., 2da. y 3ra. calidad

>
Q

5,020 5,183 0,300

5,840 5,323 0,752

6,100 5,117 0,862

5,950 4,983 0,850

5,130 4,920 0,185

. Potencial de hidrégeno
Observaciones
(pH)
Maceracion | Calidad A B C

1ra. 5,530 5,000

Dinamica 2da. 5,670 4,460
3ra. 4,490 4,760

1ra. 4,350 4,650

Estéatica 2da. 4,850 4,780
3ra. 3,660 5,380

4,630 4,557 0,862
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indice de refraccién de oleorresina de cardamomo (Elettaria cardamomum

L. Maton) obtenida a escala planta piloto por maceracién dindmicay

estatica, utilizando materia prima de 1ra., 2da. y 3ra. calidad

Observaciones indice de refraccion (Ig) _
Maceracion | Calidad A B C X ?

Dinamica 1ra. 1,583 1,576 1,582 1,580 0,004
Dinamica 2da. 1,576 1,583 1,578 1,579 0,003
3ra. 1,573 1,576 1,577 1,575 0,002

lra. 1,583 1,576 1,583 1,581 0,004

Estética 2da. 1,582 1,583 1,576 1,580 0,004
3ra. 1,576 1,583 1,582 1,580 0,004

Densidad de oleorresina de cardamomo (Elettaria cardamomum L. Maton)
obtenida a escala planta piloto por maceracién dinamica y estatica,

utilizando materia prima de 1ra., 2da. y 3ra. calidad

Observaciones Densidad (g/mL) X o

Maceracion | Calidad A B C (g/mL) | (g/mL)
1ra. 0,972 0,941 0,957 0,956 0,015

Dinamica 2da. 1,027 0,955 0,971 0,984 0,038
3ra. 0,963 0,953 0,963 0,959 0,005

1ra. 1,046 0,957 1,032 1,011 0,048

Estatica 2da. 1,005 0,957 0,950 0,971 0,030
3ra. 0,954 0,964 0,962 0,960 0,006
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Composicién quimica de oleorresina de cardamomo (Elettaria
cardamomum L. Maton) obtenida a escala planta piloto por maceracion

dinamica y estatica, utilizando materia prima de 1ra., 2da. y 3ra. calidad

No METABOLITO SECUNDARIO CALIDAD
' No. CAS | Nombre comdn | Nombre IUPAC lra. | 2da. | 3ra
Continuacion tabla XLIX
Acetato de 4-trimetil-
1 000080-26-2 Acetato de terpinilo alpha,alpha-3- X X X
ciclohexano-1-metanol
000470-82-6 1,8-cineol Eucaliptol X X X
L Butirato de 1,5-dimetil-1-
3 000078-36-4 Acetato de linalilo vinil-4-hexenil X X X
00078-70-6 Linalool 3,7-dimeti-1,6-octadien-3- |y X X
000064-17-5 Etanol Alcohol etilico X X X
. . [S-(2)]-3,7,11-trimetil-
6 000142-50-7 Nerolidol 1.6,10-dodecatrien-3-ol
7 000624-15-7 Geraniol 3, r-dimetl-2,6-octadien-d- |y X X
8 000057-10-3 Acido palmitico Acido n-hexadecanoico X X X
o - (R)-4-metil-1-(1-metiletil)-
9 020126-76-5 a-terpineol 3-ciclohexen-1-ol X X X
10 007299-41-4 - Cis-beta-terpineol X X X
11 013466-78-9 - 3-careno X X -
12 000105-87-3 Acido acetico, geraniol | (E)-acetato de 3,7-dimetil- X X )
éster 2,6-octadien-1-ol
13 000141-27-5 (E)-citral (E) 3,7-dimetil octa-2,6- X X X
dienal
1-methyl-4-(1-
14 007299-41-4 Cis- beta- terpineol methylethenyl)- X X X
cyclohexanol
15 000106-26-3 Z-citral (2)-3,7dimetil-2,6- X X X
octadienol
a1 ) (Z,E)-3,7,11-trimetil- ) )
16 003790-71-4 (Z,E)-farnesol 2,6.10-dodecatrien-1-ol X
17 1000245-88-7 ) Eter pentametildisilil-exo- X X X
norbornanol
18 000123-51-3 Alcohol isoamilico 3-metil-1-butanol X - -
19 000502-67-0 Famesal 3.7, 11-trimeti 2,6, 10- X X X
dodecatrienol
20 000060-33-3 Acido linoléico Acido (2,2)-9,12- . X
octadienoico
21 007785-26-4 L-(-)-alfa-pineno 1s-alfa-pineno X X X
2,3-dihidro-1-metil-1-
22 061141-64-8 ) propil-1-sila-1H-ideno ) X )
23 000112-79-8 Acido elaidico Acido trans-octadecenoico - X X
ha (E,E)-3,7,11 trimetil- )
24 000106-28-5 (E,E) farnesol 2,6.10-dodecatrien-1-ol X X
25 000593-39-5 Acido petroselénico Acido (2)-6-octadecenoico - X X
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Metabolitos secundarios presentes en oleorresina de cardamomo

(Elettaria cardamomum L. Maton) obtenida a escala planta piloto por

maceracion dinamica, 1ra. Calidad

METABOLITO SECUNDARIO TR A
No. - . o
No. CAS Nombre comun Nombre IUPAC (min) (%)
Acetato de 4-trimetil-
. alpha,alpha-3-
1 000080-26-2 Acetato de terpinilo ciclohexano-1- 33,251 | 57,596
metanol
2 000470-82-6 1,8-cineol Eucaliptol 13,815 | 11,980
Butirato de 1,5-
3 000078-36-4 Acetato de linalilo dimetil-1-vinil-4- 27,470 8,059
hexenil
. 3,7-dimetil-1,6-
4 00078-70-6 Linalool octadien-3-ol 26,997 5,952
5 000064-17-5 Etanol Alcohol etilico 6,214 4,940
[S-(2)]-3,7,11-trimetil-
6 000142-50-7 Nerolidol 1,6,10-dodecatrien-3- 44,769 1,834
ol
7 | 000624-15-7 Geraniol 3,7-dimetil-2,6- 38201 | 1,635
octadien-1-ol
8 000057-10-3 Acido palmitico Acido n- 72,088 | 1,416
hexadecanoico
(R)-4-metil-1-(1-
9 020126-76-5 a-terpineol metiletil)-3- 29,349 1,016
ciclohexen-1-ol
10 007299-41-4 - Cis-beta-terpineol 23,786 0,939
11 013466-78-9 - 3-careno 23,909 0,911
Acido acético (E)-acetato de 3,7-
12 000105-87-3 R ’ dimetil-2,6-octadien- 35,012 0,707
geraniol éster 1-ol
13 | 000141-27-5 (E)-citral (B)3,7-dimetil octa- | 54 515 | 0,679
2,6-dienal
1-methyl-4-(1-
14 007299-41-4 Cis- beta- terpineol methylethenyl)- 27,211 0,523
cyclohexanol
15 | 000106-26-3 Z-citral (2)-3,7dimetil-2,6- | 55 561 | (413
octadienol
(Z,E)-3,7,11-trimetil-
16 003790-71-4 (Z,E)-farnesol 2,6,10-dodecatrien-1- | 54,416 0,389
ol
17 | 1000245-88-7 - Eter pentametildisili- | oo 555 | () 33
exo-norbornanol
18 000123-51-3 Alcohol isoamilico 3-metil-1-butanol 13,310 0,351
19 | 000502-67-0 Farnesal 3,7,11-trimetil-2,6,10- | 5y gg5 | (272
dodecatrienol
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Metabolitos secundarios presentes en oleorresina de cardamomo

(Elettaria cardamomum L. Maton) obtenida a escala planta piloto por

maceracion dinamica, 2da. Calidad

No METABOLITO SECUNDARIO TR A
' No. CAS Nombre comun Nombre IUPAC (min) (%)
Acetato de 4-trimetil-
1 000080-26-2 Acetato de terpinilo alpha,alpha-3- 33,252 52,894
ciclohexano-1-metanol
2 000470-82-6 1,8-cineol Eucaliptol 13,879 14,389
3 000078-36-4 | Acetato de linalilo | Butirato de 1.5-dimetil- | 7 500 | 7 790
1-vinil-4-hexenil
4 000064-17-5 Etanol Alcohol etilico 6,228 5,307
5 00078-70-6 Linalool 3,7-dimetil-1,6- 27,020 | 5,151
octadien-3-ol
6 000057-10-3 Acido palmitico Acido n-hexadecanoico 72,147 2,159
. . [S-(2)]-3,7,11-trimetil-
7 000142-50-7 Nerolidol 1.6,10-dodecatrien-3-ol 44,791 1,960
(R)-4-metil-1-(1-
8 020126-76-5 a-terpineol metiletil)-3-ciclohexen- 29,372 1,091
1-ol
9 000624-15-7 Geraniol 3,7-dimeil-2,6- 38,296 | 1,062
octadien-1-ol
10 007299-41-4 - Cis-beta-terpineol 23,786 0,768
11 007785-26-4 L-(-)-alfa-pineno 1s-alfa-pineno 23,927 0,750
12 000141-27-5 (E)-citral ® 37"’:;:‘:;!'0“3'2'6' 34257 | 0,676
13 000060-33-3 Acido linoléico Acido (Z,2)-9,12- 64,310 | 0,563
octadienoico
14 061141-64-8 ; 2,3-dihidro-1-metil-1- | = g5 ggq | (5 497
propil-1-sila-1H-ideno
Acido acético (E)-acetato de 3,7-
15 000105-87-3 A dimetil-2,6-octadien-1- 35,025 0,469
geraniol éster ol
1-methyl-4-(1-
16 007299-41-4 Cis- beta- terpineol methylethenyl)- 27,229 0,467
cyclohexanol
17 000106-26-3 Z-citral (2)-3,7dimetil-2,6- 32,319 | 0435
octadienol
18 000112-79-8 Acido elaidico Acido trans- 59,338 | 0,349
octadecenoico
19 000502-67-0 Farnesal 3,7,11-trimetl-2,6,10- | 5y g7, | (300
dodecatrienol
20 000106-28-5 (E,E) farnesol (E,B)-3,7,11 trimetil- 54,425 | 0,281

2,6,10-dodecatrien-1-ol
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Metabolitos secundarios presentes en oleorresina de cardamomo

(Elettaria cardamomum L. Maton) obtenida a escala planta piloto por

maceracion dinamica, 3ra. Calidad

METABOLITO SECUNDARIO
TR A
No. min) | (%)
No. CAS Nombre comun Nombre IUPAC
Acetato de 4-trimetil-
. alpha,alpha-3-
1 000080-26-2 Acetato de terpinilo ciclohexano-1- 33,251 | 60,854
metanol
2 000470-82-6 1,8-cineol Eucaliptol 13,770 9,013
Butirato de 1,5-
3 000078-36-4 Acetato de linalilo dimetil-1-vinil-4- 27,443 8,069
hexenil
. 3,7-dimetil-1,6-
4 00078-70-6 Linalool octadien-3-ol 26,979 5,266
5 000064-17-5 Etanol Alcohol etilico 6,187 3,365
6 | 000057-10-3 | Acido palmitico Acido n- 72,002 | 2,320
hexadecanoico
[S-(2)]-3,7,11-trimetil-
7 000142-50-7 Nerolidol 1,6,10-dodecatrien-3- 44,769 2,021
ol
8 000060-33-3 Acido linoléico Acido (Z,2)-9,12- 64310 | 1,222
octadienoico
9 000112-79-8 Acido elaidico Acido trans- 59,333 | 1,148
octadecenoico
(R)-4-metil-1-(1-
10 020126-76-5 a-terpineol metiletil)-3- 29,349 1,120
ciclohexen-1-ol
11 | 000141-27-5 (E)-citral (E) 3,7-dimetil octa- | 34519 | 930
2,6-dienal
12 | 000624-15-7 Geraniol 3, 7-dimetil-2,6- 38,278 | 0,837
octadien-1-ol
13 007299-41-4 - Cis-beta-terpineol 23,786 0,800
14 | 000106-26-3 Z-citral (2)-3,7dimetil-2,6- | 55 555 | (588
octadienol
15 007785-26-4 L-(-)-alfa-pineno 1s-alfa-pineno 23,904 0,557
16 | 1000245-88-7 : Eter pentametildisili- | - g5 575 | ¢ 526
exo-norbornanol
17 | 000593-39-5 | Acido petroselénico Acido (2)-6- 59,201 | 0,496
octadecenoico
1-methyl-4-(1-
18 007299-41-4 Cis- beta- terpineol methylethenyl)- 27,211 0,477
cyclohexanol
19 | 000502-67-0 Farnesal 3,7,11-rimetil 2,6,10- | 59 g59 | 0,301
dodecatrienol
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Metabolitos secundarios presentes en oleorresina de cardamomo
(Elettaria cardamomum L. Maton) obtenida a escala planta piloto por

maceracion estatica, 1ra. Calidad

METABOLITO SECUNDARIO TR A
No. (min) | (%)
No.CAS [ Nombre comun Nombre IUPAC
Continuacion tabla LIl
Acetato de 4-trimetil-
1 | 000080-26-2 | Acetato de terpinilo alpha,alpha-3- 33,252 | 58,577
ciclohexano-1-
metanol
2 000470-82-6 1,8-cineol Eucaliptol 13,824 | 12,566
Butirato de 1,5-
3 000078-36-4 Acetato de linalilo dimetil-1-vinil-4- 27,470 8,206
hexenil
4 | 00078-70-6 Linalool 3,7-dimetil-1,6- 26,997 | 5,591
octadien-3-ol
000064-17-5 Etanol Alcohol etilico 6,205 4,607
[S-(2)]-3,7,11-trimetil-
6 000142-50-7 Nerolidol 1,6,10-dodecatrien-3- 44,778 1,873
ol
7 000624-15-7 Geraniol 3,7-dimetil-2,6- 38291 | 1,475
octadien-1-ol
8 000057-10-3 Acido palmitico Acido n- 72,088 | 1,458
hexadecanoico
(R)-4-metil-1-(1-
9 020126-76-5 a-terpineol metiletil)-3- 29,358 0,982
ciclohexen-1-ol
10 007785-26-4 L-(-)-alfa-pineno 1s-alfa-pineno 23,922 0,978
11 007299-41-4 - Cis-beta-terpineol 23,799 0,820
Acido acético (E)-acetato de 3,7-
12 000105-87-3 AN dimetil-2,6-octadien- 35,016 0,671
geraniol éster 1-ol
13 | 000141-27-5 (E)-citral (E) 3'27-d'met" octa- | 34200 | 0,614
,6-dienal
1-methyl-4-(1-
14 007299-41-4 Cis- beta- terpineol methylethenyl)- 27,220 0,480
cyclohexanol
15 | 183483-46-7 : 2-acetoxy-afenilhex- | g5 674 | 0,382
2-en-5-on
16 | 000106-26-3 Z-citral (@3 7dimetil-2.6- | 55 515 | 372
octadienol
(E,E)-3,7,11 trimetil-
17 000106-28-5 (E,E) farnesol 2,6,10-dodecatrien-1- 54,421 0,347
ol
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Metabolitos secundarios presentes en oleorresina de cardamomo

(Elettaria cardamomum L. Maton) obtenida a escala planta piloto por

maceracion estatica, 2da. Calidad

No METABOLITO SECUNDARIO TR A
: No. CAS Nombre comun Nombre IUPAC (min) (%)
Acetato de 4-trimetil-
1 000080-26-2 | Acetato de terpinilo alpha,alpha-3- 33,251 | 59,765
ciclohexano-1-
metanol
2 000470-82-6 1,8-cineol Eucaliptol 13,788 10,450
Butirato de 1,5-
3 000078-36-4 Acetato de linalilo dimetil-1-vinil-4- 27,447 8,069
hexenil
. 3,7-dimetil-1,6-
4 00078-70-6 Linalool octadien-3-ol 26,979 5,288
5 000064-17-5 Etanol Alcohol etilico 6,192 3,637
[S-(2)]-3,7,11-trimetil-
6 000142-50-7 Nerolidol 1,6,10-dodecatrien-3- 44,764 1,899
ol
7 000057-10-3 Acido palmitico Acido n- 72,088 | 1,778
’hexadecan0|co
8 | 000060-33-3 Acido linoléico Acido (Z,2)-9,12- | gp a4 | 1117
octadienoico
9 000624-15-7 Geraniol 3,7-dimetil-2,6- 38,278 | 1,084
octadien-1-ol
(R)-4-metil-1-(1-
10 020126-76-5 a-terpineol metiletil)-3- 29,353 1,045
ciclohexen-1-ol
11 | 000593-39-5 | Acido petroselénico Acido (2)-6- 59,356 | 0,832
octadecenoico
12 007299-41-4 - Cis-beta-terpineol 23,790 0,786
13 | 000141-27-5 (E)-citral (E) 3,7-dimetil octa- | 34 507 | 783
2,6-dienal
14 013466-78-9 - 3-careno 23,909 0,701
15 | 1000245-88-7 - Eter pentametildisil- | ¢ 576 | 493
exo-norbornanol
16 | 000106-26-3 Z-citral (2)-3,7dimetil-2,6- | 55 305 | 0485
octadienol
1-methyl-4-(1-
17 007299-41-4 Cis- beta- terpineol methylethenyl)- 27,215 0,458
cyclohexanol
18 000112-79-8 Acido elaidico Acido trans- 59,420 | 0,450
octadecenoico
Acido acético (E)-acetato de 3,7-
19 000105-87-3 S ' dimetil-2,6-octadien- 35,003 0,440
geraniol éster 1-0l
20 | 000112-79-8 Acido elaidico Acido trans- 59215 | 0,440
octadecenoico
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Metabolitos secundarios presentes en oleorresina de cardamomo

(Elettaria cardamomum L. Maton) obtenida a escala planta piloto por

maceracion estatica, 3ra. Calidad

METABOLITO SECUNDARIO TR A
No. , min) | (%)
No. CAS Nombre comun Nombre IUPAC
Acetato de 4-trimetil-
1 | 000080-26-2 | Acetato de terpinilo alpha,alpha-3- 33,251 | 54,709
ciclohexano-1-
metanol
2 000470-82-6 1,8-cineol Eucaliptol 13,847 | 18,046
Butirato de 1,5-
3 000078-36-4 Acetato de linalilo dimetil-1-vinil-4- 27,452 7,730
hexenil
4 00078-70-6 Linalool 3,7-dimetil-1,6- 26,988 | 5,267
octadien-3-ol
5 000064-17-5 Etanol Alcohol etilico 6,192 2,950
o L Acido n-
6 000057-10-3 Acido palmitico hexadecanoico 72,120 2,480
[S-(2)]-3,7,11-trimetil-
7 000142-50-7 Nerolidol 1,6,10-dodecatrien-3- 44,773 1,696
ol
(R)-4-metil-1-(1-
8 020126-76-5 a-terpineol metiletil)-3- 29,358 1,092
ciclohexen-1-ol
9 000060-33-3 Acido linoléico Acido (Z,2)-9,12- 64314 | 0861
octadienoico
10 007299-41-4 - Cis-beta-terpineol 23,799 0,828
11 | 000141-27-5 (E)-citral (B) 3,7-dimetil octa- | 5 591 | 748
2,6-dienal
12 007785-26-4 L-(-)-alfa-pineno 1s-alfa-pineno 23,918 0,707
13 000112-79-8 Acido elaidico Acido trans- 59,329 | 0,603
octadecenoico
14 000624-15-7 Geraniol 3,7-dimetil-2,6- 38,278 | 0,546
octadien-1-ol
1-methyl-4-(1-
15 007299-41-4 Cis- beta- terpineol methylethenyl)- 27,220 0,481
cyclohexanol
16 | 000106-26-3 Z-citral (@3 7dimetil-2.6- | 55 515 | g 479
octadienol
17 | 1000245-88-7 - Eter pentametildisili- | o0 570 | ( 430
exo-norbornanol
18 | 000593-39-5 | Acido petroselénico Acido (2)-6- 50,415 | 0,346
octadecenoico
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Analisis granulométrico de 1ra. calidad de cardamomo (Elettaria

cardamomum L. Maton)

Peso repeticion Diferencia de Proporcién de
m'\:aos.h 'I'(ar)a (@) peso () sélidos (%) e .
9 1 2 1 2 1 2
10 | 474.570 | 564.430 | 580.630 | 89.860 | 106.060 | 59.907 | 70.707 | 65.307 | 7.637
20 | 404.480 | 442,510 | 435.600 | 38.030 | 31.120 | 25.353 | 20.747 | 23.050 | 3.257
30 |388.010 | 396.970 | 393.110 | 8.960 | 5.100| 5973 | 3.400| 4.687 | 1.820
40 | 375.470 | 379.750 | 378.020 | 4.280 | 2550 | 2.853| 1.700| 2277 | 0.816
50 | 369.020 | 372.820 | 370.800 | 3.800 | 1.780 | 2533 | 1.187| 1.860| 0.952
60 | 358.680 | 361.300 | 360.110 | 2.620 | 1.430 | 1.747 | 0.953 | 1.350 | 0.561
80 | 422.750 | 424.380 | 423.810 | 1.630 | 1.060 | 1.087 | 0.707 | 0.897 | 0.269
Fondo | 412.950 | 413.570 | 413.430 | 0.620 | 0.480| 0.413| 0320 | 0.367 | 0.066
Suma - - - - - | 99.867 | 99.720 | 99.793 -
Andlisis granulométrico de 2da. calidad de cardamomo (Elettaria
cardamomum L. Maton)
Peso repeticion Diferencia de Proporcién de
m’\é‘;-h Tara @) peso (g) sélidos (%) X o
@ 1 2 1 2 1 2
10 | 474570 | 571.110 | 566.670 | 96.540 | 92.100 | 64.360 | 61.400 | 62.880 | 2.093
20 | 404.480 | 439.290 | 438.860 | 34.810 | 34.380 | 23.207 | 22.920 | 23.063 | 0.203
30 | 388.010 | 395.400 | 398.310 | 7.390 | 10.300 | 4.927 | 6.867 | 5.897 | 1.372
40 | 375.470 | 378.700 | 380.470 | 3.230 | 5.000 | 2.153| 3.333| 2743 | 0.834
50 | 369.020 | 372.040 | 373.230 | 3.020 | 4.210 | 2013 | 2807 | 2410| 0561
60 | 358.680 | 360.270 | 360.410 | 1.590 | 1.730 | 1.060 | 1.153 | 1.107 | 0.066
80 | 422.750 | 423.984 | 424380 | 1.234| 1.630 | 0823 | 1.087 | 0.955| 0.187
Fondo | 412.950 | 414.056 | 413.490 | 1.106 | 0.540 | 0.737 | 0.360 | 0549 | 0.267
Suma - - - - -] 99.280 | 99.927 | 99.603 -

Fuente: datos experimentales obtenidos en LIEXVE.
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Analisis granulométrico de 3ra. calidad de cardamomo (Elettaria

cardamomum L. Maton)

Peso repeticion Diferencia de Proporcién de
m,\:aos.h 'I'(zg)a ) peso (g) sélidos (%) X .
1 2 1 2 1 2
10 474,570 | 569,200 | 559,500 | 94,630 84,930 | 63.087 | 56,620 | 59,853 4,573
20 404,480 | 433,900 | 436,000 | 29,420 31,520 19.613 21,013 | 20,313 0,990
30 388,010 | 399,770 | 398,110 | 11,760 10,100 7.840 6,733 7,287 0,783
40 375,470 | 383,250 | 379,920 7,780 4,450 5.187 2,967 4,077 1,570
50 369,020 | 370,950 | 375,430 1,930 6,410 1.287 4,273 2,780 2,112
60 358,680 | 361,050 | 365,490 2,370 6,810 1.580 4,540 3,060 2,093
80 422,750 | 423,130 | 426,510 0,380 3,760 0.253 2,507 1,380 1,593
Fondo | 412,950 | 412,980 | 414,110 0,030 1,160 0.020 0,773 0,397 0,533
Suma - - - - - | 99.280 | 99,927 | 99,603 -
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ANOVA, rendimiento de extracciéon de oleorresina

Calidad
RESUMEN Total
lra. 2da. 3ra.
DINAMICA

Cuenta 3 3 3 9

Suma 47,386 24,755 18,891 91,032
Promedio 15,795 8,252 6,297 10,115
Varianza 0,356 0,462 0,306 19,149

ESTATICA

Cuenta 3 3 3 9

Suma 22,457 17,501 16,199 56,157
Promedio 7,486 5,834 5,400 6,240
Varianza 2,093 1,103 0,834 1,916

Total

Cuenta 6 6 -

Suma 69,843 42,256 35,090 -
Promedio 11,641 7,043 5,848 -
Varianza 21,695 2,380 0,698 -

ANALISIS DE VARIANZA

Origen de Suma de Grados Promedio N Vgl_or
las de de los F Probabilidad | critico
variaciones cuadrados libertad | cuadrados para F
Muestra 67,70 1 67,570 | 78,657 1,289E-06 4,747
Columnas 112,231 2 56,116 | 65,323 3,544E-07 3,885
Interaccion 45,983 2 22,992 | 26,764 3,771E-05 3,885

Deg”rtdgode' 10,309 | 12 0859 | - . .

Total 236,094 17 -

Respuesta: existe diferencia significativa en el rendimiento de extraccion de
oleorresina de cardamomo al utilizar los métodos de maceracion dinamica y
maceracion estatica; asimismo, existe diferencia significativa al realizar la
extraccion con materia prima de 1lra., 2da. y 3ra. calidad. Se acepta la hipotesis

nula.
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ANOVA, potencial de hidrégeno de oleorresina

Calidad
RESUMEN Total
lra. 2da. 3ra.
DINAMICA
Cuenta 3 3 9
Suma 15,550 15,970 15,350 46,870
Promedio 5,183 5,323 5,117 5,208
Varianza 0,090 0,566 0,743 0,358
ESTATICA
Cuenta 3 3 9
Suma 14,950 14,760 13,670 43,380
Promedio 4,983 4,920 4,557 4,820
Varianza 0,723 0,034 0,744 0,415
Total
Cuenta 6 6 -
Suma 30,500 30,730 29,020 -
Promedio 5,083 5,122 4,837 -
Varianza 0,337 0,289 0,689 -
ANALISIS DE VARIANZA
Origen de Suma de Grados | Promedio N Vgl_or
las de delos F Probabilidad | critico
variaciones cuadrados libertad | cuadrados para F
Muestra 0,677 1 0,677 1,399 0,260 4,747
Columnas 0,287 2 0,144 0,297 0,748 3,885
Interaccion 0,098 2 0,049 0,101 0,905 3,885
Deg”rtljg:e' 5802 | 12 0484 | - : :
Total 6,864 17 -
Respuesta: no existe diferencia significativa en el potencial de hidrégeno de

oleorresina de cardamomo al utilizar los métodos de maceracién dinamica y
maceracion estatica; asimismo, no existe diferencia significativa en el potencial de
hidrégeno al realizar la extraccion con materia prima de 1ra., 2da. y 3ra. calidad.
Se rechaza la hip6tesis nula.

146




ANOVA, indice de refraccion de oleorresina

Calidad
RESUMEN Total
1ra. 2da. 3ra.
DINAMICA

Cuenta 3 3 9

Suma 4,740 4,736 4,725 14,201
Promedio 1,580 1,579 1,575 1,578
Varianza 0,000 0,000 0,000 0,000

ESTATICA

Cuenta 3 3 9

Suma 4,742 4,740 4,740 14,222
Promedio 1,581 1,580 1,580 1,580
Varianza 0,000 0,000 0,000 0,000

Total

Cuenta 6 6 -

Suma 9,482 9,476 9,465 -
Promedio 1,580 1,579 1,578 -
Varianza 0,000 0,000 0,000 -

ANALISIS DE VARIANZA

Origen de Suma de Grados | Promedio N Vgl_or
las de delos F Probabilidad | critico
variaciones cuadrados libertad | cuadrados para F
Muestra 2,335E-05 1 2,335E-05 1,796 0,205 4,747
Columnas 2,453E-05 2 1,226E-05 0,943 0,416 3,885
Interaccion 1,686E-05 2 8,431E-06 0,649 0,540 3,885

Deg”rtl;g:e' 2335605 | 1 2335605 | - : :

Total 2,207E-04 17 -

Respuesta: no existe diferencia significativa en el indice de refraccion de
oleorresina de cardamomo al utilizar los métodos de maceracion dindmica y
maceracion estética; asimismo, no existe diferencia significativa en el indice de
refraccion al realizar la extraccion con materia prima de 1ra., 2da. y 3ra. calidad.

Se rechaza la hipotesis nula.
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ANOVA, densidad de oleorresina

RESUMEN Calidad Total
lra. 2da. 3ra.
DINAMICA

Cuenta 3 3 3 9

Suma 2,869 2,953 2,878 8,700
Promedio 0,956 0,984 0,959 0,967
Varianza 0,000 0,001 0,000 0,001

ESTATICA

Cuenta 3 3 3 9

Suma 3,034 2,912 2,880 8,826
Promedio 1,011 0,971 0,960 0,981
Varianza 0,002 0,001 0,000 0,001

Total

Cuenta 6 6 6 -

Suma 5,903 5,865 5,758 -
Promedio 0,984 0,978 0,960 -
Varianza 0,002 0,001 0,000 -

ANALISIS DE VARIANZA

Origen de Suma de Grados Promedio N Vgl_or
las de de los F Probabilidad | critico
variaciones cuadrados libertad | cuadrados para F
Muestra 0,001 1 0,001 | 1,063 0,323 | 4,747
Columnas 0,002 2 0,001 | 1,148 0,350 | 3,885
Interaccién 0,004 2 0,002 | 2,396 0,133 | 3,885

Degr‘rt:g:e' 0010 | 12 0,001 | - .

Total 0,017 17 -

Respuesta: no existe diferencia significativa en la densidad de oleorresina de
cardamomo al utilizar los métodos de maceracion dinamica y maceracion estatica;
asimismo, no existe diferencia significativa en la densidad al realizar la extraccién
con materia prima de 1ra., 2da. y 3ra. calidad. Se rechaza la hipétesis nula.
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ANOVA dos factores con varias muestras por grupo, prueba hedénica de 7

puntos
Muestra de mermelada
OLOR

Cuenta 10 10 10 10 40

Suma 20 18 23 26 87
Promedio 2 1,8 2,3 2,6 2,175
Varianza 0,889 0,178 0,900 2,267 1,071

COLOR

Cuenta 10 10 10 10 40

Suma 26 26 26 27 105
Promedio 2.6 2,6 2,6 2,7 2,625
Varianza 0,711 0,711 0,933 1,122 0,804

SABOR

Cuenta 10 10 10 10 40

Suma 19 18 26 30 93
Promedio 1,9 1,8 2,6 3 2,325
Varianza 0,322 0,400 3,156 3,333 1,917

TEXTURA

Cuenta 10 10 10 10 40

Suma 22 29 24 26 101
Promedio 2,2 2,9 2,4 2,6 2,525
Varianza 0,844 2,100 1,378 1,378 1,384

Cuenta 40 40 40 40 -

Suma 87 91 99 109 -
Promedio 2,175 2,275 2,475 2,725 -
Varianza 0,712 1,025 1,487 1,897 -

ANALISIS DE VARIANZA
Origen de Suma de Grados Promedio Valor
las de de los F Probabilidad | critico
L cuadrados .
variaciones libertad | cuadrados para F
Muestra 4,875 3 1,625 1,261 0,290 2,667
Columnas 7,075 3 2,358 1,830 0,144 2,667
Interaccion 9,225 9 1,025 0,795 0,621 1,945
Dentro del 185,600 144 1289 | - . -
grupo
Total 206,775 159 -
Respuesta: no existe diferencia significativa entre el olor, color, sabor y textura de
la mermelada de pera con aditivo de cardamomo. Asimismo, no existe diferencia
significativa entre las muestras de mermelada A, B, C y D. en base con a los
promedios por olor y color, la muestra de mermelada aceptable para el consumidor
es la B al obtener los valores entre muy agradable y enormemente agradable.
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Prueba multiple de Duncan, rendimiento de extraccion de oleorresina

Rendimiento de extraccion (%)
Resumen 2 2 2
lra. (1ra.) ‘ 2da. ‘ (2da.) ‘ 3ra. ‘ (3ra.)
DINAMICA
A 15,567 242,331 8,745 76,475 5,865 34,398
B 15,347 235,530 7,476 55,891 6,921 47,900
C 16,472 271,327 8,534 72,829 6,105 37,271
SUMA 47,386 749,189 24,755 205,195 18,891 119,569
MEDIA 15,795 - 8,252 - 6,297 -
SS 0,711 - 0,925 - 0,613 -
Se 0,612 - - - - -
ESTATICA
A 8,168 66,716 7,022 49,308 5,789 33,513
B 5,824 33,919 5,448 29,681 6,054 36,651
C 8,465 71,656 6,304 39,740 4,356 18,975
SUMA 22,457 172,291 18,774 118,730 16,199 89,138
MEDIA 7,486 - 6,258 - 5,400 -
SS 4,186 - 1,242 - 1,669 -
Se 1,088 - - - - -
Andlisis de prueba multiple de Duncan (6 grados de libertad)
Grupos 2 3 - 2 3
Tipo de maceracion Dinamica | Dinamica - Estatica Estatica
r, (0,05) 3,461 3,587 - 3,461 3,587
R, (0,05) 1,223 1,268 - 2,173 2,252
asc(?arr?ggnte reﬂztijr;aiednio Diferencia | Diferencia reﬂg?%aiedneto Diferencia | Diferencia
de medias
3ra. 6,297 - - 5,400 - -
2da. 8,252 1,955 - 6,258 0,858 -
1ra. 15,795 7,544 9,498 7,486 1,228 2,086

Respuesta: en el caso del rendimiento de extraccion con maceracion dinamica,
existe diferencia significativa entre la 1ra., 2da. y 3ra. calidad de cardamomo. Por
otra parte, cuando la extraccion se realiza con maceracion estatica, no existe
diferencia significativa.

Fuente: elaboracion propia.
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Apéndice C. Diagrama de requisitos académicos
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Fuente: elaboracion propia.

151




Apéndice D. Diagrama de Ishikawa
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Fuente: elaboracion propia.
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Apéndice E.  Fotografias tomadas durante la investigacion

Equipo utilizado a escala planta piloto

Tanque de agitacion mecanica Filtro tipo industrial Buchner

Marmita de concentracion Planta piloto

Fuente: elaboracion propia, con el apoyo del Laboratorio de Investigacién de Extractos
Vegetales —LIEXVE, USAC.
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Equipo industrial complementario

Caldera pirotubular Compresor de aire

Insumos para elaboracion de mermelada

Oleorresina de cardamomo Mermelada de pera

Fuente: elaboracion propia, con el apoyo del Laboratorio de Investigacion de Extractos
Vegetales —LIEXVE, USAC.
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Andlisis sensorial, prueba hedoénica de 7 puntos

Fuente: elaboracion propia, con el apoyo del Laboratorio de Investigaciéon de Extractos
Vegetales —LIEXVE, USAC.
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Apéndice F.  Prueba heddnica de 7 puntos, encuestas

Evaluador 1

UNIVERSIDAD DE SAN CARLOS DE GUATEMALA

FACULTAD DE INGENIERIA

ESCUELA DE INGENIERIA QUIMICA

CENTRO DE INVESTIGACIONES DE INGENIERIA/USAC
SECCION QUIMICA INDUSTRIAL
LABORATORIO DE INVESTIGACION DE EXTRACTOS VEGETALES -LIEXVE-

TRABAJO DE GRADUACION

ANDRES GUILLERMO PUAC GARCIA

Fecha: ':231 ﬂl / ﬂﬂ/fb

PRUEBA HEDONICA DE 7 PUNTOS

Frente a usted se presentan cuatro muestras de mermelada de pera con aditivo de
oleorresina de cardamomo.

Por favor, observe y pruebe cada una de ellas, yendo de izquierda a derecha.
Indique el grado en que le agrada o le desagrada cada atributo de cada muestra,
de acuerdo al puntaje/categoria, escribiendo el nimero correspondiente en la linea
del cédigo de la muestra.

Categoria ,
Enormemente agradable 1

Muy agradable

Poco agradable

Indiferente

Poco desagradable

Muy desagradable

N ojio AN

Enormemente desagradable

Calificacion para cada atributo
COLOR | SABOR |
2

e
P -
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Evaluador 2

UNIVERSIDAD DE SAN CARLOS DE GUATEMALA
FACULTAD DE INGENIERIA
ESCUELA DE INGENIERIA QUIMICA _
CENTRO DE INVESTIGACIONES DE INGENIERIA/USAC
SECCION QUIMICA INDUSTRIAL
LABORATORIO DE INVESTIGACION DE EXTRACTOS VEGETALES -LIEXVE-
TRABAJO DE GRADUACION
ANDRES GUILLERMO PUAC GARCIA

Fecha:_c 0 I O | 2015

PRUEBA HEDONICA DE 7 PUNTOS

Frente a usted se presentan cuatro muestras de mermelada de pera con aditivo de
oleorresina de cardamomo.

Por favor, observe y pruebe cada una de ellas, yendo de izquierda a derecha.
Indique el grado en que le agrada o le desagrada cada atributo de cada muestra,
de acuerdo al puntaje/categoria, escribiendo el nimero correspondiente en la linea
del cédigo de la muestra.

B

Enormemente agradable

Muy agradable

Poco agradable

Indiferente

Poco desagradable
Muy desagradable
Enormemente desagradable

N~ oloa|alw|n|=)
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Evaluador 3

UNIVERSIDAD DE SAN CARLOS DE GUATEMALA
FACULTAD DE INGENIERIA
ESCUELA DE INGENIERIA QUIMICA
CENTRO DE INVESTIGACIONES DE INGENIERIA/USAC
SECCION QUIMICA INDUSTRIAL
LABORATORIO DE INVESTIGACION DE EXTRACTOS VEGETALES ~LIEXVE-
TRABAJO DE GRADUACION
ANDRES GUILLERMO PUAC GARCIA

Fecha: 23 14 ) \S

PRUEBA HEDONICA DE 7 PUNTOS

Frente a usted se presentan cuatro muestras de mermelada de pera con aditivo de
oleorresina de cardamomo.

Por favor, observe y pruebe cada una de ellas, yendo de izquierda a derecha.
Indique el grado en que le agrada o le desagrada cada atributo de cada muestra,
de acuerdo al puntaje/categoria, escribiendo el nimero correspondiente en la linea
del codigo de la muestra.

iadas

Enormemente agradable

Muy agradable

Poco agradable

Indiferente

Paco desagradable

Muy desagradable

N OO AW

Enormemente desagradable
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Evaluador 4

UNIVERSIDAD DE SAN CARLOS DE GUATEMALA
FACULTAD DE INGENIERIA
ESCUELA DE INGENIERIA QUIMICA
CENTRO DE INVESTIGACIONES DE INGENIERIA/USAC
SECCION QUIMICA INDUSTRIAL
LABORATORIO DE INVESTIGACION DE EXTRACTOS VEGETALES —LIEXVE-
TRABAJO DE GRADUACION
ANDRES GUILLERMO PUAC GARCIA

Fecha: 20 4 O( ;2315

PRUEBA HEDONICA DE 7 PUNTOS

Frente a usted se presentan cuatro muestras de mermelada de pera con aditivo de
oleorresina de cardamomo.

Por favor, observe y pruebe cada una de ellas, yendo de izquierda a derecha.
Indique el grado en que le agrada o le desagrada cada atributo de cada muestra,
de acuerdo al puntaje/categoria, escribiendo el nimero correspondiente en la linea
del cédigo de la muestra.

Enormemente agradable

Muy agradable

2

Poco agradable 3
Indiferente 4
5

6

rd

Poco desagradable

Muy desagradable

| Enormemente desagradable
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Evaluador 5

UNIVERSIDAD DE SAN CARLOS DE GUATEMALA

FACULTAD DE INGENIERIA

ESCUELA DE INGENIERIA QUIMICA

CENTRO DE INVESTIGACIONES DE INGENIERIA/USAC
SECCION QUIMICA INDUSTRIAL
LABORATORIO DE INVESTIGACION DE EXTRACTOS VEGETALES -LIEXVE-

TRABAJO DE GRADUACION

ANDRES GUILLERMO PUAC GARCIA

Fecha: 10 1 o lb

PRUEBA HEDONICA DE 7 PUNTOS

Frente a usted se presentan cuatro muestras de mermelada de pera con aditivo de
oleorresina de cardamomo.

Por favor, observe y pruebe cada una de ellas, yendo de izquierda a derecha.
Indique el grado en que le agrada o le desagrada cada atributo de cada muestra,
de acuerdo al puntaje/categoria, escribiendo el nimero correspondiente en la linea
del codigo de la muestra.

Enormemente agradable

Muy agradable

Poco agradable

Indiferente

Poco desagradable
Muy desagradable
Enormemente desagradable

NSO IN| -
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Evaluador 6

UNIVERSIDAD DE SAN CARLOS DE GUATEMALA

FACULTAD DE INGENIERIA

ESCUELA DE INGENIERIA QUIMICA

CENTRO DE INVESTIGACIONES DE INGENIERIA/USAC
SECCION QUIMICA INDUSTRIAL
LABORATORIO DE INVESTIGACION DE EXTRACTOS VEGETALES -LIEXVE-

TRABAJO DE GRADUACION

ANDRES GUILLERMO PUAC GARCIA

Fecha: _ 20 [ 01 I aulh

PRUEBA HEDONICA DE 7 PUNTOS

Frente a usted se presentan cuatro muestras de mermelada de pera con aditivo de
oleorresina de cardamomo.

Por favor, observe y pruebe cada una de ellas, yendo de izquierda a derecha.
Indique el grado en que le agrada o le desagrada cada atributo de cada muestra,
de acuerdo al puntaje/categoria, escribiendo el nimero correspondiente en la linea
del codigo de la muestra.

gol

Enormemente agradable

Muy agradable

1
2
Poco agradable 3 |
Indiferente 4|
5 1
6
7

Poco desagradable

Muy desagradable

Enormemente desagradable

A 2 X ‘& 2
B A 2 ) 3
c 2 - T -
D A 3 1 A
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Evaluador 7

UNIVERSIDAD DE SAN CARLOS DE GUATEMALA

FACULTAD DE INGENIERIA

ESCUELA DE INGENIERIA QUIMICA

CENTRO DE INVESTIGACIONES DE INGENIERIA/USAC
SECCION QUIMICA INDUSTRIAL
LABORATORIO DE INVESTIGACION DE EXTRACTOS VEGETALES -LIEXVE-

TRABAJO DE GRADUACION

ANDRES GUILLERMO PUAC GARCIA

Fecha: (0 | J1 4 15

PRUEBA HEDONICA DE 7 PUNTOS

Frente a usted se presentan cuatro muestras de mermelada de pera con aditivo de
oleorresina de cardamomo.

Por favor, observe y pruebe cada una de ellas, yendo de izquierda a derecha.
Indique el grado en que le agrada o le desagrada cada atributo de cada muestra,
de acuerdo al puntaje/categoria, escribiendo el nimero correspondiente en Ia linea
del codigo de la muestra.

Enormemente agradable

Muy agradable

1
2

Poco agradable 3
Indiferente 4
5

6

7

Poco desagradable

Muy desagradable
Enormemente desagradable
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Evaluador 8

UNIVERSIDAD DE SAN CARLOS DE GUATEMALA

FACULTAD DE INGENIERIA

ESCUELA DE INGENIERIA QUIMICA

CENTRO DE INVESTIGACIONES DE INGENIERIA/USAC
SECCION QUIMICA INDUSTRIAL
LABORATORIO DE INVESTIGACION DE EXTRACTOS VEGETALES -LIEXVE-

TRABAJO DE GRADUACION

ANDRES GUILLERMO PUAC GARCIA

Fecha:__ 20 | ©4 | 2015

PRUEBA HEDGNICA DE 7 PUNTOS

Frente a usted se presentan cuatro muestras de mermelada de pera con aditivo de
oleorresina de cardamomo.

Por favor, observe y pruebe cada una de ellas, yendo de izquierda a derecha.
Indique el grado en que le agrada o le desagrada cada atributo de cada muestra,
de acuerdo al puntaje/categoria, escribiendo el nimero correspondiente en la linea
del codigo de la muestra.

Enom\emene agradable :
Muy agradable
Poco agradable
Indiferente

Poco desagradable
Muy desagradable

NS |WIN| =

Enormemente desagradable
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Evaluador 9

UNIVERSIDAD DE SAN CARLOS DE GUATEMALA
FACULTAD DE INGENIERIA
ESCUELA DE INGENIERIA QUIMICA
CENTRO DE INVESTIGACIONES DE INGENIERIA/USAC
SECCION QUIMICA INDUSTRIAL
LABORATORIO DE INVESTIGACION DE EXTRACTOS VEGETALES —LIEXVE-
TRABAJO DE GRADUACION
ANDRES GUILLERMO PUAC GARCIA

Fecha: _20 | o\ | zo\5

PRUEBA HEDONICA DE 7 PUNTOS

Frente a usted se presentan cuatro muestras de mermelada de pera con aditivo de
oleorresina de cardamomo.

Por favor, observe y pruebe cada una de ellas, yendo de izquierda a derecha.
Indique el grado en que le agrada o le desagrada cada atributo de cada muestra,
de acuerdo al puntaje/categoria, escribiendo el nimero correspondiente en la linea
del coédigo de la muestra.

Enormemente agradable

Muy agradable

Poco agradable

Poco desagradable
Muy desagradable

1
2
3
Indiferente 4
5
6
7

Enormemente desagradable
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Evaluador 10

UNIVERSIDAD DE SAN CARLOS DE GUATEMALA

FACULTAD DE INGENIERIA

ESCUELA DE INGENIERIA QUIMICA

CENTRO DE INVESTIGACIONES DE INGENIERIA/USAC
SECCION QUIMICA INDUSTRIAL
LABORATORIO DE INVESTIGACION DE EXTRACTOS VEGETALES —LIEXVE-

TRABAJO DE GRADUACION

ANDRES GUILLERMO PUAC GARCIA

Fecha:_20 | OS 1RCAS

PRUEBA HEDONICA DE 7 PUNTOS

Frente a usted se presentan cuatro muestras de mermelada de pera con aditivo de
oleorresina de cardamomo.

Por favor, observe y pruebe cada una de ellas, yendo de izquierda a derecha.
Indique el grado en que le agrada o le desagrada cada atributo de cada muestra,
de acuerdo al puntaje/categoria, escribiendo el nimero correspondiente en la linea
del codigo de la muestra.

Enormemente agradable

Muy agradable

Poco agradable
Indiferente

Poco desagradable

Muy desagradable

N/l |[W|N| =

Eﬁonnemente desagradable

165



VAvIaIWEIIN 30 SYHLS3Nn
SOLNNd £ 30 VOINOA3H va3ndd

VIONVO JVNd ONEITTIND STAANY
NOIDVNAYYHO 30 Orvavil
“SAXAM- SFTVLIOIA SOLOVHLXT 3A NOIDOVYOILSIANI 3A OIHOLYHO8Y T
TVIRLSNANI YOININD NOIDO3S
QVSN/VINIINIONI 30 SINOIOVOILSIANI 30 O¥LINID
VOININD VIYIINIONI 30 V13N0s3
S VIM3INIONI 30 av.LINov4d
VIVNILYNO 30 SOTHYO NVS 34 avaISy3AINN

Plantilla para muestras de mermelada

Fuente: elaboracion propia.
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Anexo A. Tablas de resultados de cromatografia gaseosa acoplada a

espectrometria de masas

Andlisis de cromatografia gaseosaespectrometria de masas, maceraciéon

dinamica utilizando cardamomo de primera calidad

Pk# RT Areat Librarvy/ID Ref# CAS# Qual
1 6.214 4.94 c:\Database\NISTO0S5a.L
Ethyl alcohol 93 000064-17-5 91
Ethyl alcohol 95 000064-17-5 52
Ethyl alcohol 94 000064-17-5 49
2 13.310 0.35 c:\Database\NISTO05a.L
1-Butanol, 3-methyl- 2084 000123-51-3 90
1-Butanol, 3-methyl-, formate 7935 000110-45-2 83
1-Butanol, 3-methyl- 2085 000123-51-3 83
3 13.815 11.98 C:\Database\NISTO5a.L
Eucalyptol 25507 000470-82-6 97
Eucalyptol 25509 000470-82-6 97
Eucalyptol 25508 000470-82-6 96
4 23.786 0.94 c:\Database\NISTO5a.L
Terpineol, cis-.beta.- 25561 007299-41-4 97
cis-.beta.-Terpineol 25549 007299-40-3 96

2-Cyclohexen-1-o0l1, 1-methyl-4-(1-m 25802 029803-81-4 38
ethylethyl)-, trans-

5 23.909 0.91 c:\Database\NISTO5a.L
Tricyclof2.2.1.0(2,6)heptane, 1,7 15352 000508-32-7 91
, 7-trimethyl-

3-Carene 15151 013466-78-9 91

3-Carene 15158 013466-78-9 90
6 26.997 5.95 c:\Database\NISTO0S5a.L

1, 6-0ctadien-3-0l1, 3, 7-dimethyl- 25636 000078-70-6 86

1, 6-0ctadien-3-0l1, 3, 7-dimethyl- 25643 000078-70-6 64

1, 6-0ctadien-3-o0l1, 3, 7-dimethyl-, 54271 000115-95-7 58

acetate

7 27.211 0.52 c:\bDatabase\NISTO5a.L
Terpineol, cis-.beta.- 25561 007299-41-4 95
cis-.beta.-Terpineol 25549 007299-40-3 90
2-Cyclohexen-1-01, 1-methyl-4-(1-m 25783 029803-82-5 90
ethylethyl)-, cis-

8 27.470 8.06 C:\Database\NISTOS5a.L
1, 6-0Octadien-3-o0l1, 3, 7-dimethyl-, 107591 007149-26-0 91
2-aminobenzoate
1,5-Dimethyl-1-vinyl-4-hexenyl but 74331 000078-36-4 90
yrate
1,5-Dimethyl-1-vinyl-4-hexenyl but 74332 000078-36-4 83
yrate

9 29.349 1.02 c:\Database\NISTO5a.L
3-Cyclohexen-1-01, 4-methyl-1-(1-m 25781 020126-76-5 95
ethylethyl)-, (R)-
3-Cyclohexen-1-o0l, 4-methyl-1-(1-m 25784 020126-76-5 94
ethylethyl)-, (R)-
3-Cyclohexen-1-0l1, 4-methyl-1-(1-m 25752 000562-74-3 94
ethylethyl)-

10 32.301 0.41 c:\Database\NISTO5a.L
2,6-0ctadienal, 3, 7-dimethyl-, (z) 24148 000106-26-3 97

169



Pk#

RT Areat Library/ID

Refd

CAS# Qual

11 33.251
12 34.216
13 35.012
14 38.291
15 44.769
16 51.865
17 54.416
18 65.665
19 72.088

2,6-0Octadienal, 3, 7-dimethvl-

2,6-0ctadienal, 3, 7-dimethyl-, (Z)

57.60 C:\Database\NISTO05a.L
3-Cyclohexene-1-methanol, .alpha.,

.alpha., 4-trimethyl-, acetate

3-Cvclohexene-1-methanol, .alpha.,

.alpha., 4-trimethyl-, propanoate

3-Cyclohexene-1-methanol, .alpha.,

.alpha., 4-trimethyl-, acetate

0.68 C:\Database\NISTO05a.L

2,6-0ctadienal, 3, 7-dimethyl-, (E)

2,6-0ctadienal, 3, 7-dimethyl-

2,6-0ctadienal, 3, 7-dimethyl-, (E)

0.71 c:\Database\NISTO05a.L
2,6-0ctadien-1-o0l1, 3, 7-dimethyl-,
acetate, (E)-
2,6-0ctadien-1-01, 3, 7-dimethyl-,
acetate
2,6-0ctadien-1-01, 3, 7-dimethyl-,
acetate, (E)-

1.64 C:\Database\NISTO05a.L
2,6-0ctadien-1-01, 3, 7-dimethyl-
2,6-0Octadien-1-0l1, 3, 7-dimethyl-
2,6-0ctadien-1-01, 3, 7-dimethyl-,
formate, (E)-

1.84 c:\Database\NISTO5a.L

1,6,10-Dodecatrien-3-01, 3,7,11-tr

imethyl-, [5-(Z)1-

1,6,10-Dodecatrien-3-01, 3,7,11-tr

imethyl-, (E)-
Nerolidol 2

0.27 C:\Database\NIST05a.L

2,6,10-Dodecatrienal, 3,7,11-trime

thyl-

2,6,10-Dodecatrienal, 3,7,11-trime

thyl-, (E,E)-

2,6,10-Dodecatrienal, 3,7,11-trime

thyl-, (E,E)-

0.39 c:\Database\NISTO05a.L

,6,10-Dodecatrien-1-01, 3,7,11-tr

imethyl-, (Z,E)-

2,6,10-Dodecatrien-1-0l1, 3,7,11-tr

imethyl-
Squalene

0.38 C:\Database\NISTO5a.L

exo-Norbornanol, pentamethyldisily

1 ether

1H-1-Silaindene, 2, 3-dihydro-1-met

hyl-1-propyl-

2-Acetoxy-4-phenylhex-2-en-5-one
1.42 c:\Database\NISTO05a.L

n-Hexadecanoic acid

n-Hexadecanoic acid
n-Hexadecanoic acid

170

24106
24150
54339
64281
54334

24151
24109
24141
54284
54270

54280

25642
25634
44381

72953
72942
72901

71392
71403
71405

72947
72935
173554

86366
49910

005392-40-5 64
000106-26-3 59
000080-26-2 91
000080-27-3 90
000080-26-2 90

000141-27-5 96
005392-40-5 96
000141-27-5 95
000105-87-3 91
016409-44-2 90

000105-87-3 90

000624-15-7 83
000624-15-7 78
000105-86-2 72

000142-50-7 91
040716-66-3 90
1000285-43-6 90

019317-11-4 86
000502-67-0 83
000502-67-0 72

003790-71-4 83
004602-84-0 64
007683-64-9 64

1000245-88-7 46
061141-64-8 38

79847 183483-46-7 38

96234 000057-10-3 98
96235 000057-10-3 98
96233 000057-10-3 95



Andlisis de cromatografia gaseosaespectrometria de masas, maceracion

dinamica utilizando cardamomo de segunda calidad

Pk# RT Area% Library/ID Ref# CAS# Qual
1 6.228 5.31 C:\Database\NISTO05a.L
Ethyl alcohol 93 000064-17-5 83
Ethyl alcohol 95 000064-17-5 52
Ethyl alcochol 94 000064-17-5 52
2 8.348 0.24 C:\Database\NISTO0b5a.L
Ammonia 6 007664-41-7 2
Water 7 007732-18-5 1
Urea 291 000057-13-6 1
3 13.315 0.25 C:\Database\NISTO05a.L
1-Butanol, 3-methyl- 2085 000123-51-3 91
1-Butanol, 3-methyl- 2084 000123-51-3 90
1-Butanol, 3-methyl- 2079 000123-51-3 83
4 13.879 14.39 C:\Database\NIST05a.L
Eucalyptol 25507 000470-82-6 97
Eucalyptol 25509 000470-82-6 97
Eucalyptol 25508 000470-82-6 96
5 22.862 0.23 C:\Database\NISTO5a.L
Acetic acid 258 000064-19-7 94
Acetic acid 256 000064-19-7 91
Acetic acid 254 000064-19-7 91
6 23.804 0.77 C:\Database\NISTO5a.L
cis—-.beta.-Terpineol 25549 007299-40-3 97
Terpineol, cis-.beta.- 25561 007299-41-4 97
Camphene 15152 000079-92-5 48
7 23.927 0.75 C:\Database\NIST05a.L
1S-.alpha.-Pinene 15185 007785-26-4 87
Bicyclo[2.2.1]hept-2-ene, 2,7,7-tr 15315 000514-14-7 87

imethyl-
Tricyclo[2.2.1.0(2,6)lheptane, 1,7 15350 000508-32-7 87
, T-trimethyl-

8 27.020 5.15 C:\Database\NIST05a.L

1, 6-Octadien-3-0l, 3, 7-dimethyl- 25636 000078-70-6 93
1,6-0ctadien-3-0l1, 3, 7-dimethyl- 25643 000078-70-6 64
1, 6-0Octadien-3-0l, 3, 7-dimethyl-, 54271 000115-95-7 52
acetate

9 27.229 0.47 C:\Database\NIST05a.L
cis-.beta.-Terpineol 25549 007299-40-3 91
2-Cyclohexen-1-0l, l-methyl-4-(l1-m 25783 029803-82-5 90
ethylethyl)-, cis-
Terpineol, cis—.beta.- 25561 007299-41-4 90

10 27.511 7.77 C:\Database\NISTO05a.L
1,6-0Octadien-3-0l, 3,7-dimethyl-, 107591 007149-26-0 91
2-amincbenzoate
1, 5-Dimethyl-1-vinyl-4-hexenyl but 74331 000078-36-4 90
vrate
1,3,6-Octatriene, 3,7-dimethyl-, ( 15283 003338-55-4 87
Z2)-
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Pk# RT Area% Librarvy/ID Ref# CAS# Qual

11 29.372 1.09 C:\Database\NISTOb5a.L
3-Cyclohexen-1-0l, 4-methyl-1-(1-m 25752 000562-74-3 95
ethylethyl)-
3-Cyclohexen—-1-0l, 4-methyl-1-(1-m 25781 020126-76-5 95
ethylethyl)-, (R)-
3-Cyclohexen-1-0l, 4-methyl-1-(1-m 25784 020126-76-5 94
ethylethyl)-, (R)-

12 31.223 0.21 C:\Database\NIST05a.L
Cyclohexane, l-methylene-4-(l-meth 15332 000499-97-8 74
ylethenyl) -
Cyclohexane, l-methylene-4-(l-meth 15337 000499-97-8 58
ylethenyl)-
3-Cyclohexene—-1-methanol, .alpha., 54339 000080-26-2 53
.alpha.,4-trimethyl-, acetate

13 31.996 0.18 C:\Database\NIST05a.L
3-Cyclohexene-1l-methanol, .alpha., 25788 000098-55-5 64
.alpha.4-trimethyl-
2-methyl-6-methylene-7-octen—-4-ol 25649 014314-21-7 59
3-Cyclohexene—-l-methanol, .alpha., 25843 010482-56-1 40
.alpha.,4-trimethyl-, (S)-

14 32.319 0.44 C:\Database\NISTO05a.L
2,6-0Octadienal, 3, 7-dimethyl-, (Z) 24148 000106-26-3 87
2,6-0Octadienal, 3, 7-dimethyl- 24106 005392-40-5 72
1-Octanesulfonyl chloride 66243 007795-95-1 53

15 33.252 52.89 C:\Database\NIST05a.L
3-Cyclohexene—-1l-methanol, .alpha., 54339 000080-26-2 91
.alpha.,4-trimethyl-, acetate
3-Cyclohexene—-l-methanol, .alpha., 54334 000080-26-2 91
.alpha.,4-trimethyl-, acetate
Bicyclo[2.2.1]hept-2-ene, 1,7,7-tr 15321 000464-17-5 90
imethyl-

16 34.257 0.68 C:\Database\NISTO05a.L
2, 6-Octadienal, 3, 7-dimethyl-, (E) 24151 000141-27-5 96
2,6-0Octadienal, 3, 7-dimethyl- 24109 005392-40-5 96
2,6-0Octadienal, 3, 7-dimethyl-, (E) 24141 000141-27-5 95

17 35.025 0.47 C:\Database\NIST05a.L
2,6-0Octadien-1-0l, 3, 7-dimethyl-, 54284 000105-87-3 91
acetate, (E)-
2,6-Octadien-1-0l, 3,7-dimethyl-, 54270 016409-44-2 90
acetate
4-Hexen-1-o0l, 5-methyl-2-(l-methyl 54303 025905-14-0 87
ethenyl)-, acetate

18 35.189 0.22 C:\Database\NIST05a.L
(+)-4-Carene 15169 029050-33-7 90
Bicyclo[4.1.0]hept-2-ene, 3,7,7-tr 15317 000554-61-0 90
imethyl-
Cyclohexene, l-methyl-4-(l-methyle 15334 000586-62-9 87
thylidene)-

19 35.426 0.19 C:\Database\NIST05a.L
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Pk# RT Area$ Library/ID Ref# CAS# Qual
Naphthalene, 1,2,4a,5,6,8a-hexahyd 59954 000483-75-0 98
ro—4, 7-dimethyl-1- (l-methylethyl)-

Naphthalene, 1,2,3,4,4a,5,6,8a-oct 60070 030021-74-0 95
ahydro-7-methyl-4-methylene-1-(1-m
ethylethyl)-, (l.alpha.,4a.alpha.,
8a.alpha.)-
Naphthalene, 1,2, 3,4,4a,5,6,8a-oct 60057 039029-41-9 95
ahydro-7-methyl-4-methylene—-1-(1-m
ethylethyl)-, (l.alpha.,4a.beta.,8
a.alpha.)-
20 36.854 .21 C:\Database\NISTO05a.L
Squalene 173554 007683-64-9 59
1, 5-Heptadiene, 2,6-dimethyl- 10353 006709-39-3 59
2,6-0Octadiene, 4,5-dimethyl- 16334 018476-57-8 53
21 38.29e6 .06 C:\Database\NISTO05a.L
2,6-0Octadien-1-0l, 3, 7-dimethyl- 25634 000624-15-7 83
2,6-0Octadien-1-0l, 3,7-dimethyl-, 44381 000105-86-2 72
formate, (E)-
4-Hexen-1-o0l, 5-methyl-2-(l-methyl 25769 000498-16-8 59
ethenyl)—-, (R)-
22 44.791 .96 C:\Database\NISTO05a.L
1,6,10-Dodecatrien-3-0l1, 3,7,11-tr 72953 000142-50-7 90
imethyl-, [S-(Z)]-
1,6,10-Dodecatrien-3-0l1, 3,7,11-tr 72942 040716-66-3 90
imethyl-, (E)-
Nerolidol 2 72901 1000285-43-6 90
23 51.874 .30 C:\Database\NIST05a.L
2,6,10-Dodecatrienal, 3,7,11-trime 71405 000502-67-0 93
thyl-, (E,E)-
2,6,10-Dodecatrienal, 3,7,1l1-trime 71392 019317-11-4 86
thyl-
2,6,10-Dodecatrienal, 3,7,11-trime 71403 000502-67-0 83
thyl-, (E,E)-
24 51.960 .25 C:\Database\NIST05a.L
Acetic acid, l-methyl-1-(4-methyl- 64149 086421-35-4 87
5-oxo-cyclohex-3-enyl)ethyl ester
Benzofuran, 4,5,6, 7-tetrahydro-3,6 22876 000494-90-6 38
-dimethyl-
Disulfide, bis(l-methylethyl) 23217 004253-89-8 35
25 53.811 .19 C:\Database\NIST05a.L
Geranic acid 34553 000459-80-3 87
Neric acid 34552 004613-38-1 72
2-Butenoic acid, methyl ester, (E) 3665 000623-43-8 64
26 54.425 .28 C:\Database\NIST05a.L
2,6,10-Dodecatrien-1-01, 3,7,11-tr 72946 000106-28-5 86
imethyl-, (E,E)-
2,6,10-Dodecatrien-1-01, 3,7,11-tr 72934 004602-84-0 83
imethyl-
Squalene 173555 007683-64-9 78
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Pk# RT Area% Library/ID Ref# CAS# Qual
27 58.442 0.27 C:\Database\NIST05a.L
Pentacosane 153747 000629-99-2 78
1-Todo-2-methylundecane 121771 073105-67-6 64
Pentadecane, 8-hexyl- 122443 013475-75-7 64
28 59.338 .35 C:\Database\NISTO05a.L
6-Octadecenoic acid, (Z)- 113359 000593-39-5 99
9-Octadecenoic acid, (E)- 113363 000112-79-8 99
9-Octadecenoic acid, (E)- 113360 000112-79-8 98
29 59.420 .22 C:\Database\NISTO05a.L
9-Octadecenoic acid, (E)- 113363 000112-79-8 93
9-0Octadecenoic acid, (E)- 113360 000112-79-8 93
Oleic Acid 113353 000112-80-1 70
30 64.310 .56 C:\Database\NISTO05a.L
9, 12-Octadecadienoic acid (Z,Z)- 111992 000060-33-3 98
9, 17-Octadecadienal, (Z)- 101505 056554-35-9 90
9, 12-Octadecadienoic acid (Z,Z)- 111993 000060-33-3 83
31 65.683 .50 C:\Database\NIST05a.L
1H-1-Silaindene, 2,3-dihydro-l-met 49910 061141-64-8 35
hyl-1-propyl-
Indane, 2-methoxy-1-(2-methylallyl 58479 1000196-88-9 30
1-Pentamethyldisilyloxyhexadecane 162217 1000216-95-1 27
32 72.147 .16 C:\Database\NISTO05a.L
n-Hexadecanoic acid 96234 000057-10-3 98
n-Hexadecanoic acid 96235 000057-10-3 98
n-Hexadecanoic acid 96233 000057-10-3 95
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Andlisis de cromatografia gaseosaespectrometria de masas, maceracion

dinamica utilizando cardamomo de tercera calidad

Pk# RT Area% Library/1ID Ref# CAS# Qual
1 6.187 3.36 C:\Database\NIST05a.L
Ethyl alcochol 95 000064-17-5 91
Ethyl alcohol 94 000064-17-5 91
Ethyl alcohol 93 000064-17-5 91
2 13.770 9.01 C:\Database\NIST05a.L
Eucalyptol 25509 000470-82-6 99
Eucalyptol 25507 000470-82-6 97
Eucalyptol 25508 000470-82-6 96
3 23.790 0.80 C:\Database\NIST05a.L
cis-.beta.-Terpineol 25549 007299-40-3 97
Terpineol, cis-.beta.- 25561 007299-41-4 97

Bicyclo[3.1.0]hexan-2-0l, 2-methyl 25874 015537-55-0 46
-5-(1-methylethyl)-, (l.alpha.,2.b
eta.,5.alpha.)-

4 23.904 0.56 C:\Database\NIST05a.L

15-.alpha.-Pinene 15185 007785-26-4 87
Bicyclo[2.2.1lhept-2-ene, 2,7,7-tr 15315 000514-14-7 87
imethyl-
(+)-4-Carene 15169 029050-33-7 80
5 26.979 5.27 C:\Database\NIST05a.L
1,6-0Octadien-3-01, 3,7-dimethyl- 25636 000078-70-6 86
1,6-0Octadien-3-0l1, 3,7-dimethyl- 25643 000078-70-6 64
1, 6-Octadien-3-0l, 3,7-dimethyl-, 54271 000115-95-7 53
acetate

6 27.211 0.48 C:\Database\NIST05a.L
Terpineol, cis-.beta.- 25561 007299-41-4 97
cis-.beta.-Terpineol 25549 007299-40-3 91
2-Cyclohexen-1-o0l, 1l-methyl-4-(1-m 25783 029803-82-5 90
ethylethyl)-, cis-

7 27.443 8.07 C:\Database\NIST05a.L
1,6-Octadien-3-0l, 3,7-dimethyl-, 107591 007149-26-0 91
2-aminobenzoate
1, 5-Dimethyl-1-vinyl-4-hexenyl but 74331 000078-36-4 90
yrate
1,3, 6-Octatriene, 3, 7-dimethyl-, ( 15283 003338-55-4 87
Z)-

8 29.349 1.12 C:\Database\NIST05a.L
3-Cyclohexen-1-01, 4-methyl-1-(1-m 25781 020126-76-5 95
ethylethyl)-, (R)-
3-Cyclohexen-1-0l, 4-methyl-1-(1-m 25752 000562-74-3 95
ethylethyl)-
3-Cyclohexen-1-0l1, 4-methyl-1-(1-m 25745 000562-74-3 95
ethylethyl)-

9 32.305 0.59 C:\Database\NIST05a.L
2,6-0Octadienal, 3,7-dimethyl-, (Z) 24148 000106-26-3 95
2,6-0ctadienal, 3,7-dimethyl- 24106 005392-40-5 72
2,6-0Octadienal, 3,7-dimethyl-, (Z) 24150 000106-26-3 59

10 33.251 60.85 C:\Database\NIST05a.L
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Pk# RT Area% Library/1D Ref# CAS# Qual
3-Cyclohexene-1-methanol, .alpha., 54334 000080-26-2 91
.alpha., 4-trimethyl-, acetate
(+)-4-Carene 15169 029050-33-7 90
Cyclohexene, l-methyl-4-(l-methyle 15334 000586-62-9 90
thylidene)-
11 34.211 0.93 C:\Database\NISTO05a.L
2,6-0ctadienal, 3,7-dimethyl- 24109 005392-40-5 96
2,6-0ctadienal, 3,7-dimethyl-, (E) 24151 000141-27-5 96
2,6-0ctadienal, 3,7-dimethyl- 24102 005392-40-5 94
12 38.278 0.84 C:\Database\NISTO05a.L
2,6-0ctadien-1-0l1, 3,7-dimethyl-, 25693 000106-24-1 90
(E)-
2,6-0ctadien-1-0l1, 3,7-dimethyl-, 25692 000106-24-1 83
(E)-
2,6-0Octadien-1-0l1, 3,7-dimethyl- 25634 000624-15-7 83
13 44.769 2.02 C:\Database\NIST0S5a.L
Nerolidol 2 72901 1000285-43-6 91
1,6, 10-Dodecatrien-3-0l1, 3,7,11-tr 72953 000142-50-7 90
imethyl-, [S-(Z)]-
1,6, 10-Dodecatrien-3-0l, 3,7,11-tr 72942 040716-66-3 90
imethyl-, (E)-
14 51.869 0.39 C:\Database\NIST05a.L
2,6,10-Dodecatrienal, 3,7,11-trime 71392 019317-11-4 86
thyl-
2,6, 10-Dodecatrienal, 3,7,11-trime 71403 000502-67-0 83
thyl-, (E,E)-
2,6,10-Dodecatrienal, 3,7,11-trime 71404 000502-67-0 68
thyl-, (E,E)-
15 59.201 0.50 C:\Database\NIST05a.L
6-Octadecenoic acid, (Z)- 113359 000593-39-5 95
Oleic Acid 113353 000112-80-1 94
Octadec-9-enoic acid 113356 1000190-13-7 91
16 59.333 1.15 C:\Database\NIST05a.L
6-0Octadecenoic acid, (Z)- 113359 000593-39-5 99
9-Octadecenoic acid, (E)- 113360 000112-79-8 98
Oleic Acid 113353 000112-80-1 97
17 64.310 1.22 C:\Database\NIST05a.L
9, 12-Octadecadienoic acid (Z,2)- 111992 000060-33-3 93
9,12-0Octadecadienocic acid (Z,Z)- 111993 000060-33-3 90
Ethanol, 2-(9,12-octadecadienyloxy 131097 017367-08-7 90
)_r (zlz)_
18 65.670 0.53 C:\Database\NIST0S5a.L
exo-Norbornaneol, pentamethyldisily 86366 1000245-88-7 35
1 ether
(3—-Methoxyphenyl)acetonitrile 21675 019924-43-7 35
2-Acetoxy-4-phenylhex-2-en-5-one 79847 183483-46-7 35
19 72.092 2.32 C:\Database\NIST0S5a.L
n-Hexadecanoic acid 96235 000057-10-3 99
n-Hexadecanoic acid 96234 000057-10-3 98
n-Hexadecanoic acid 96233 000057-10-3 96
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Andlisis de cromatografia gaseosa — espectrometria de masas,

maceracion estatica utilizando cardamomo de primera calidad

Pk# RT Area% Library/ID Ref# CAS# Qual
1 6.205 4.61 C:\Database\NIST05a.L
Ethyl alcohol 95 000064-17-5 91
Ethyl alcohol 93 000064-17-5 91
Ethyl alcohol 94 000064-17-5 49
2 13.824 12.57 C:\Database\NIST05a.L
Eucalyptol 25509 000470-82-6 97
Eucalyptol 25507 000470-82-6 97
Eucalyptol 25508 000470-82-6 96
3 23.799 0.82 C:\Database\NIST05a.L
cis-.beta.-Terpineol 25549 007299-40-3 97
Terpineol, cis-.beta.- 25561 007299-41-4 96

2-Cyclohexen-1-0l1, l-methyl-4-(1l-m 25783 029803-82-5 89
ethylethyl)-, cis-

4 23.922 0.98 C:\Database\NISTO05a.L

15-.alpha.-Pinene 15185 007785-26-4 91
Bicyclo[2.2.1]hept-2-ene, 2,7,7-tr 15315 000514-14-7 87
imethyl-
1R-.alpha.-Pinene 15186 007785-70-8 81
5 26.997 5.59 C:\Database\NIST05a.L
1l,6-0ctadien-3-0l1, 3,7-dimethyl- 25636 000078-70-6 86
1,6-0ctadien-3-0l1, 3, 7-dimethyl- 25643 000078-70-6 64
1,6-Octadien-3-0l1, 3,7-dimethyl-, 54271 000115-95-7 53
acetate

6 27.220 0.48 C:\Database\NIST05a.L
cis-.beta.-Terpineol 25549 007299-40-3 93
Terpineol, cis-.beta.- 25561 007299-41-4 91
2-Cyclohexen-1-cl, l-methyl-4-(1-m 25783 029803-82-5 90
ethylethyl)-, cis-

7 27.470 8.21 C:\Database\NIST05a.L
1,6-Octadien-3-0l1, 3,7-dimethyl-, 107591 007149-26-0 91
2-aminocbenzoate
1,5-Dimethyl-1-vinyl-4-hexenyl but 74331 000078-36-4 90
yrate
Tricyclo[2.2.1.0(2,6)]heptane, 1,3 15345 000488-97-1 83
,3-trimethyl-

8 29.358 0.98 C:\Database\NIST05a.L
3-Cyclohexen-1-0l, 4-methyl-1-(1l-m 25781 020126-76-5 95
ethylethyl)-, (R)-
3-Cyclochexen-1-0l1, 4-methyl-1-(1-m 25745 000562-74-3 95
ethylethyl) -
3-Cyclohexen-1-0l, 4-methyl-1-(1-m 25750 000562-74-3 95
ethylethyl)-

9 32.310 0.37 C:\Database\NIST05a.L
2,6-0ctadienal, 3, 7-dimethyl-, (Z) 24148 000106-26-3 87
2,6-0Octadienal, 3, 7-dimethyl- 24106 005392-40-5 72
2,6-Octadienal, 3, 7-dimethyl-, (Z) 24150 000106-26-3 53

10 33.252 58.58 C:\Database\NIST05a.L
3-Cyclohexene-l-methanol, .alpha., 54334 000080-26-2 91
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Pk# RT Area% Library/ID Ref# CAS# Qual
.alpha.,4-trimethyl-, acetate
3-Cyclohexene-l-methanol, .alpha., 54339 000080-26-2 91
.alpha., 4-trimethyl-, acetate
Cyclohexene, l-methyl-4-(l-methyle 15334 000586-62-9 87
thylidene) -
11 34.220 0.61 C:\Database\NISTO05a.L
2,6-0Octadienal, 3, 7-dimethyl-, (E) 24151 000141-27-5 96
2,6-0ctadienal, 3, 7-dimethyl- 24109 005392-40-5 96
2,6-0Octadienal, 3, 7-dimethyl-, (E) 24141 000141-27-5 95
12 35.016 0.67 C:\Database\NIST05a.L
2,6-0Octadien-1-0l, 3,7-dimethyl-, 54284 000105-87-3 91
acetate, (E)-
2,6-0ctadien-1-0l1, 3,7-dimethyl-, 44379 000105-86-2 90
formate, (E)-
2,6-0Octadien-1-0l1l, 3,7-dimethyl-, 54270 016409-44-2 90
acetate
13 38.291 1.47 C:\Database\NISTO05a.L
2,6-0Octadien-1-0l1l, 3,7-dimethyl- 25634 000624-15-7 87
2,6-0Octadien-1-0l, 3,7-dimethyl-, 25692 000106-24-1 83
(E)-
2,6,10-Dodecatrien-1-01, 3,7,11-tr 72944 000106-28-5 72
imethyl-, (E,E)-
14 44,778 1.87 C:\Database\NIST05a.L
1,6,10-Dodecatrien-3-0l1, 3,7,11-tr 72953 000142-50-7 91
imethyl-, [S-(Z)]-
1,6,10-Dodecatrien-3-0l, 3,7,1ll-tr 72942 040716-66-3 90
imethyl-, (E)-
Nerolidol 2 72901 1000285-43-6 90
15 54.421 0.35 C:\Database\NISTO05a.L
2,6, 10-Dodecatrien-1-ol, 3,7,1l-tr 72946 000106-28-5 91
imethyl-, (E,E)-
2,6,10-Dodecatrien-1-0l1, 3,7,11-tr 72935 004602-84-0 86
imethyl-
1,6,10,14, 18, 22-Tetracosahexaen-3- 176609 054159-46-5 78
ol, 2,6,10,15,19,23-hexamethyl—, (
all-E)-
16 65.674 0.38 C:\Database\NISTO05a.L
2-Acetoxy-4-phenylhex-2-en-5-one 79847 183483-46-7 38
(3-Methoxyphenyl)acetonitrile 21675 019924-43-7 35
1-Pentamethyldisilyloxycyclopentan 68126 1000216-94-3 35
17 72.097 1.46 C:\Database\NISTO05a.L
n-Hexadecanoic acid 96234 000057-10-3 98
n-Hexadecanoic acid 96235 000057-10-3 98
n-Hexadecanoic acid 96233 000057-10-3 95

178



Andlisis de cromatografia gaseosaespectrometria de masas, maceracion

estética utilizando cardamomo de segunda calidad

Pk# RT Areat Librarvy/ID Ref$ CAS# Qual
1 6.192 3.64 C:\Database\NISTO05a.L
Ethyl alcochol 95 000064-17-5 91
Ethvl alcochol 94 000064-17-5 91
Ethyl alcchol 93 000064-17-5 91
2 13.788 10.45 C:\Database\NISTO0S5a.L
Eucalyptol 25507 000470-82-6 97
Eucalypteol 25509 000470-82-6 97
Eucalyptel 25508 000470-82-6 96
3 23.790 0.79 c:\Database\NISTO05a.L
cis-.beta.-Terpineol 25549 007299-40-3 97
Terpineol, cis-.beta.- 25561 007299-41-4 96

Bicyclo[3.1.0)hexan-2-01, 2-methyl 25874 015537-55-0 53
-5- (1-methylethyl)-, (1l.alpha.,2.b
eta.,5.alpha.)-

4 23.909 0.70 c:\Database\NISTOS5a.L
Tricyclof2.2.1.0(2,6)]heptane, 1,7 15352 000508-32-7 87
, 7-trimethyl-

3-Carene 15156 0134€6-78-9 87

4-carene, (15,3R,6R)-(-)- 15215 005208-49-1 83
5 26.979 5.29 cC:\Database\NISTO05a.L

1, 6-0octadien-3-0l, 3, 7-dimethyl- 25636 000078-70-6 70

1, 6-0ctadien-3-0l1, 3, 7-dimethyl- 25643 000078-70-6 64

1,6-0ctadien-3-0l1, 3, 7-dimethyl-, 107591 007149-26-0 58
2-aminobenzoate

6 27.215 0.46 Cc:\Database\NISTO05a.L
Terpineol, cis-.beta.- 25561 007299-41-4 94
cis-.beta.-Terpinecol 25549 007299-40-3 93
2-Cyclohexen-1-0l, 1l-methyl-4-(1-m 25783 029803-82-5 86
ethylethyl)-, cis-

7 27.447 8.07 c:\Database\NISTO5a.L
1, 6-Octadien-3-0l1, 3,7-dimethyl-, 107591 007149-26-0 90
2-aminobenzoate
1,5-Dimethyl-1-vinyl-4-hexenyl but 74331 000078-36-4 90
yrate
1,3,6-0Octatriene, 3,7-dimethyl-, ( 15283 003338-55-4 87
Z)-

8 29.353 1.05 c:\Database\NISTO05a.L
3-Cyclohexen-1-0l, 4-methyl-1-(1-m 25781 020126-76-5 95
ethylethyl)-, (R)-
3-Cyclohexen-1-0l1, 4-methyl-1-(1-m 25752 000562-74-3 94
ethylethyl)-
3-Cyclohexen-1-0l, 4-methyl-1-(1-m 25784 020126-76-5 94
ethylethyl)-, (R)-

9 32.305 0.48 c:\Database\NIST05a.L
2,6-0ctadienal, 3, 7-dimethyl-, (2Z) 24148 000106-26-3 95
2,6-0ctadienal, 3, 7-dimethvyl- 24106 00539%92-40-5 72
2, 6-0ctadienal, 3, 7-dimethyl-, (Z) 24150 000106-26-3 53

10 33.251 59.77 c:\Database\NIST05a.L
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Pk#

RT Areat

Library/ID

Refé CAS# Qual

11

12

13

14

15

16

17

18

19

20

34.207

35.003

38.278

44.764

59.215

59.356

59.420

64.314

65.670

72.088

3-Cyclohexene-1-methanol, .alpha.,
.alpha., 4-trimethyl-, acetate
3-Cyclohexene-1-methanol, .alpha.,
.alpha., 4-trimethyl-, acetate
Cyclohexene,
thylidene)-

0.78 c:\Database\NISTO05a.L

3, 7-dimethyl-, (E)
3, 7-dimethyl-
3, 7-dimethyl-, (E)

2, 6-0ctadienal,
2,6-0ctadienal,
2,6-0ctadienal,

0.44 c:\Database\NISTO05a.L

2,6-0ctadien-1-01,
acetate, (E)-
2,6-0ctadien-1-01,
acetate
2,6-0ctadien-1-01,
formate, (E)-

3, 7-dimethyl-,
3, 7-dimethyl-,
3, 7-dimethyl-,

1.08 c:\Database\NIST05a.L

2,6-0ctadien-1-01,
(E)-
2,6-0ctadien-1-01,
(E)-
2,6-0ctadien-1-01,

3, 7-dimethyl-,
3, 7-dimethyl-,
3, 7-dimethyl-

1.90 c:\Database\NIST05a.L

1,6,10-Dodecatrien-3-01,
imethyl-, [S-(Z)]-
1,6,10-Dodecatrien-3-0l,
imethyl-, (E)-
1,6,10-Dodecatrien-3-o0l,
imethyl-

0.44 c:\Database\NISTO05a.L

9-Octadecenoic acid,
Oleic Acid
oOoctadec-9-enoic acid

(E)-

0.83 C:\Database\NISTO05a.L

é-Octadecenoic acid,
Oleic Acid
9-Octadecenoic acid,

(z)-

(E)-

0.45 c:\Database\NISTOS5a.L

9-Octadecenoic acid,
é-Octadecenoic acid,
octadec-9-enoic acid

(E)-
(z)-

1.12 c:\Database\NIST05a.L

9, 12-octadecadienoic acid (z,2)-
cis-7-Dodecen-1-yl acetate
9, 12-Octadecadienoic acid (Z,z)-

0.49 c:\Database\NISTO05a.L
exo-Norbornanol, pentamethyldisily

1 ether
1-Pentamethyldisilyloxydecane
1H-1-Silaindene,
hyl-1-propyl-

1.78 c:\Database\NIST05a.L

n-Hexadecanoic acid
n-Hexadecanoic acid
Tridecanoic acid
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1-methyl-4-(1-methyle

3,7,11-tr
3,7,11-tr

3,7,11-tr

54334 000080-26-2 91
54339 000080-26-2 91
15334 000586-62-9 87

24151 000141-27-5 96
24109 005392-40-5 96
24141 000141-27-5 95

54284 000105-87-3 91
54270 016409-44-2 90

44379 000105-86-2 90

25693 000106-24-1 90
25692 000106-24-1 83

25634 000624-15-7 78

72953 000142-50-7 91
72942 040716-66-3 90
72930 007212-44-4 90

113360 000112-79-8 97
113353 000112-80-1 94
113356 1000190-13-7 91

113359 000593-39-5 99
113353 000112-80-1 97
113360 000112-79-8 95

113363 000112-79-8 99
113359 000593-39-5 99
113356 1000190-13-7 98

111992 000060-33-3 93
75866 014959-86-5 90
111993 000060-33-3 90

86366 1000245-88-7 43

117065 1000216-85-1 35

2, 3-dihydro-1-met 49910 061141-64-8 32

96235 000057-10-3 98
96234 000057-10-3 98
67133 000638-53-9 76



Andlisis de cromatografia gaseosa — espectrometria de masas,

maceracion estatica utilizando cardamomo de tercera calidad

Pk# RT Areat Library/ID Refé CAS¢ Qual
1 6.192 2.95 c:\Database\NIST05a.L
Ethyl alcohol 95 000064-17-5 91
Ethyl alcohol 94 000064-17-5 91
Ethyl alcohol 93 000064-17-5 91
2 13.847 18.05 c:\Database\NISTO05a.L
Eucalyptol 25509 000470-82-6 97
Eucalyptol 25507 000470-82-6 97
Eucalyptol 25508 000470-82-6 96
3 23.799 0.83 Cc:\Database\NISTOS5a.L
cis-.beta.-Terpineol 25549 007299-40-3 97
Terpineol, cis-.beta.- 25561 007299-41-4 96
cis-.beta.-Terpineol 25554 007299-40-3 50

4 23.918 0.71 c:\Database\NISTO05a.L
Bicyclof2.2.1]hept-2-ene, 2,7,7-tr 15315 000514-14-7 87

imethyl-
1s5-.alpha.-Pinene 15185 007785-26-4 87
1R-.alpha.-Pinene 15186 007785-70-8 74
5 26.988 5.27 c:\Database\NISTOS5a.L
1, 6-0ctadien-3-0l1, 3, 7-dimethyl- 25636 000078-70-6 86
1, 6-0ctadien-3-o0l1, 3, 7-dimethyl- 25643 000078-70-6 64
1, 6-Octadien-3-01, 3, 7-dimethyl-, 54271 000115-95-7 53
acetate

6 27.220 0.48 c:\Database\NISTO05a.L
Terpineol, cis-.beta.- 25561 007299-41-4 97
cis-.beta.-Terpineol 25549 007299-40-3 91
2-Cyclohexen-1-0l1, 1-methyl-4-(1-m 25783 029803-82-5 89
ethylethyl)-, cis-

7 27.452 7.73 c:\Database\NISTO05a.L
1, 6-Octadien-3-0l1, 3, 7-dimethyl-, 107591 007149-26-0 91
2-aminobenzoate
Malonic acid, methyl ester 3, 7-dim 94508 1000196-49-1 80
ethyl-1, 6-octadien-3-yl ester
1,3,6-0Octatriene, 3,7-dimethyl-, ( 15283 003338-55-4 78
Z)-

8 29.358 1.09 c:\Database\NISTOS5a.L
3-Cyclohexen-1-o0l, 4-methyl-1-(1-m 25781 020126-76-5 95
ethylethyl)-, (R)-
3-Cyclohexen-1-o0l, 4-methyl-1-(1-m 25752 000562-74-3 94
ethylethyl)-
3-Cyclohexen-1-0l, 4-methyl-1-(1-m 25784 020126-76-5 94
ethylethyl)-, (R)-

9 32.310 0.48 c:\Database\NISTO5a.L
2, 6-0ctadienal, 3, 7-dimethyl-, (Z) 24148 000106-26-3 87
2,6-0ctadienal, 3, 7-dimethyl- 24106 005392-40-5 72
2-Octene, 2-methyl-6-methylene- 16350 010054-09-8 43

10 33.251 54.71 c:\Database\NIST05a.L

3-Cyclohexene-1-methanol, .alpha., 54339 000080-26-2 91
.alpha., d-trimethyl-, acetate
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Pk# RT Areat Library/ID Ref¢ CAS#$ Qual
3-Cyclohexene-1-methanol, .alpha., 54334 000080-26-2 91
.alpha., d-trimethyl-, acetate
Cyclohexene, 1-methyl-4-(1-methyle 15334 000586-62-9 87
thylidene)-

11 34.211 0.75 c:\Database\NISTO5a.L
2,6-0ctadienal, 3, 7-dimethvyl- 24109 005392-40-5 96
2,6-0ctadienal, 3, 7-dimethyl-, (E) 24151 000141-27-5 96
2,6-0ctadienal, 3, 7-dimethyl-, (E) 24141 000141-27-5 95

12 38.278 0.55 c:\Database\NISTO05a.L
2,6-0ctadien-1-01, 3, 7-dimethyl-, 25693 000106-24-1 87
(E)-
2,6-0ctadien-1-01, 3, 7-dimethyl- 25634 000624-15-7 64
2,6-0ctadien-1-01, 3, 7-dimethyl-, 44379 000105-86-2 59
formate, (E)-

13 44.773 1.70 c:\bDatabase\NISTO05a.L
Nerolidol 2 72901 1000285-43-6 91
1,6,10-Dodecatrien-3-01, 3,7,11-tr 72953 000142-50-7 91
imethyl-, [S-(Z)]1-
1,6,10-Dodecatrien-3-01, 3,7,11-tr 72942 040716-66-3 90
imethyl-, (E)-

14 59.329 0.60 c:\Database\NISTO5a.L
é-Octadecenoic acid, (z)- 113359 000593-39-5 99
9-Octadecenoic acid, (E)- 113360 000112-79-8 99
9-Octadecenoic acid, (E)- 113363 000112-79-8 94

15 59.415 0.35 c:\Database\NISTO5a.L
é-Octadecenoic acid, (Z)- 113359 000593-39-5 97
9-Octadecenoic acid, (E)- 113360 000112-79-8 95
14-Pentadecenoic acid 85330 017351-34-7 95

16 64.314 0.86 C:\Database\NISTO5a.L
9-Octadecyne 92238 035365-59-4 91
S-Octadecyne 92237 071899-42-8 90
9, 12-0Octadecadienoic acid (Z, 2)- 111992 000060-33-3 83

17 65.679 0.43 c:\Database\NISTO5a.L
Indane, 2-methoxy-1-(2-methylallyl 58479 1000196-88-9 30
exo-Norbornanol, pentamethyldisily 86366 1000245-88-7 27
1 ether
1H-1-Silaindene, 2, 3-dihydro-1-met 49910 061141-64-8 27
hyl-1-propyl-

18 72.120 2.48 c:\Database\NISTO5a.L
n-Hexadecanoic acid 96234 000057-10-3 98
n-Hexadecanoic acid 96235 000057-10-3 98
Pentadecanoic acid 86746 001002-84-2 83
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Andlisis de cromatografia gaseosaespectrometria de masas, alcohol
etilico recuperado

Pk# RT Areat Librarv/ID Refd CAS# Qual
1 6.342 94.75 c:\Database\NIST05a.L
Ethyl alcohol 93 000064-17-5 72
Ethyl alcohol 95 000064-17-5 52
Hydrazine, methyl- 102 000060-34-4 50
2 8.457 3.53 C:\Database\NISTO05a.L
Ammonia 6 007664-41-7 2
Water 7 007732-18-5 2

3 10.581 0.25 cC:\Database\NISTO05a.L
.beta.-Phellandrene 15198 000555-10-2 91
Bicyclo[3.1.0]hexane, 4-methylene- 15378 003387-41-5 91
1-(1-methyvlethyl)-
.beta.-Phellandrene 15200 000555-10-2 91

4 11.795 0.12 c:\Database\NISTO05a.L
.beta.-Myrcene 15179 000123-35-3 90
Bicyclo[3.1.0)hexane, 4-methylene- 15378 003387-41-5 64
1-(1-methylethyl)-

pyridine, 2-propyl- 9271 000622-39-9 59
5 13.201 0.13 C:\Database\NIST05a.L

D-Limonene 15162 005989-27-5 95

D-Limonene 15165 005989-27-5 93

Limonene 15154 000138-86-3 91
6 13.697 1.22 C:\Database\NISTO05a.L

Eucalyptol 25509 000470-82-6 99

Eucalyptol 25508 000470-82-6 98

Eucalyptol 25507 000470-82-6 97

Fuente: datos experimentales obtenidos en el Laboratorio de Instrumentacion Quimica Avanzada,
Centro de Bioquimica/Departamento de quimica, Instituto de Investigaciones, Universidad del Valle

de Guatemala.
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Anexo B. Gréficas de resultados de cromatografia gaseosa acoplada

a espectrometria de masas

Cromatografia gaseosaespectrometria de masas, maceraciéon dinamica

utilizando cardamomo de primera calidad

Abundance TIC: 141014-00.D\data.ms
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Cromatografia gaseosaespectrometria de masas, maceracion dinamica

utilizando cardamomo de segunda calidad

Abundance TIC: 141014-03.D\data.ms
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6.5e+07

5.5e+07:
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Cromatografia gaseosaespectrometria de masas, maceracion dinamica

utilizando cardamomo de tercera calidad

Abundance TIC: 141014-01.D\data.ms
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Cromatografia gaseosaespectrometria de masas, maceracion estatica

utilizando cardamomo de primera calidad

|Abundance TIC: 141014-05.D\dala.ms

6.5e+07:
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Cromatografia gaseosaespectrometria de masas, maceracion estéatica
utilizando cardamomo de segunda calidad

Abundance TIC: 141014-02.D\data.ms
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Cromatografia gaseosaespectrometria de masas, maceracion estética

utilizando cardamomo de tercera calidad

/Abundance TIC: 141014-06.D\data.ms
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Cromatografia gaseosaespectrometria de masas, alcohol etilico

recuperado

Abundance TIC: 141014-11.D\data.ms

2.9e+07:
2.8e+07;
2.7e+07
2.6e+07:
2.5e+07:
2.4e+07
2.3e+07
2.2e+07:
2.1e+07
2e+07;
1.9e+07
1.8e+07
1.7e+07;
1.6e+07
1.6e+07
1.4e+07
1.3e+07
1.2e+07
1.1e+07:
1e+07
9000000
8000000
7000000
6000000
5000000
4000000

3000000 8.456
13.697
2000000

1000000 t 1058

1L

L LI B L 2 L N L N B L B T L L L

T I o e I p s S
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Fuente: datos experimentales obtenidos en el Laboratorio de Instrumentacién Quimica Avanzada,
Centro de Bioquimica/Departamento de quimica, Instituto de Investigaciones, Universidad del Valle

de Guatemala.
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COMISION GUATEMALTECA DE RORVAS (COGUANGA] , MIXISTERID DF ECOKCMIA, GUATEMALA, £.4.

Anexo C. COGUANOR NGO-34-152

g : CARDAMDM]

- Especificaciones COG ARG

HGD 34 152

1. ..  [COJETO

Esta rorma tieme per objete cstablecer las caractecisticas ¥ las calidodes dal
cardamane en foma de cipsulas enteras, linpias ¥ secas o en forma de santilas,

MITA. Cr el anexs de la presente morma se da infarmacign respecto al subproducto
coscaras de cardanomo, ya que diche subproducto tiene un valer comercial.

2. HORMAS COGUARGR A COHSULTAR

COBUANGR G0 4 &10 Sictema Internacicnal de Uaidades (51)
1a. Revisidn

COGIAHOR MRD 34 035 Etiquetade de productos alimenticios para consumo humano
COGUAHOR HGO 34 153 hl Efpecias y condimentos. Toma de muestras y métedos de en-

saye.

COGUAROR MGO 34 153 K? Espesiss y condimentos. Detewiinacidm del contenida da
bumedad .

COGEARIR D30 34 153 h3 Especles v condimentos. Cardamoma. Determinacidn del color

3. CEFINICIORES

3.1 [Epsula enters de cavdamomo. E2 cada wro de los frutos madurss indehic-
centes de la planca Liettaria cardamoma (L), de forma eblenga aungee alqueas cfp-
sulas se presentan con foirna giolaiar, seecidn tréntvarsal zprorimadanente trian-
qular y aparfencia exterma estriada longitudinalmente, {ada cépsulas posesz 3 cel-
dig Tormgitudizales ¥ en cada upa de 217as 1leva dos series da seniilas; eada se-
mitla &5 de enler factado oscuwa, en formm de tetraedro irregquler, arondtica y de
sabor picante carzeleristico,

1, TERMIHOLDGIA

4.1 tdpsulas super grandes, 5 o1 praducto corstituido en wn 505 on mash, co-
mo minies, de capsulas enteras de cardamrmo Tas cvslcs biensa:

a) una lorgitud fgual & mayor de 15.0 uo, ¢ bien

1) que siendo mencres de 18.0 mm oen Tengited, zean retenidas en wna cribe Cuyas
aberturas circulares tignes un didnetya de 8.0 mm

E1l 10% en masa cono mdxino del producte clasificado como Super arande podrk estar
consLituido por cipsulas enteras de cardamoni de bimane diferente.

4.2 Cipsulas extra grardes. Fs o1 praducta constituide en wn 302 en masa, co-
Bn miming, o caphulas enteras de cardamane Tas cuales Bigned:

a) una longicud comprerdida entree 35.0 y 17.9 an, o bion
b) que siendo menores de 15.0 ma en longitud, sean retonidas em una cribe cuyas

aberturas circulares tengan un difmetra de 7.0 mm peve que passn A través de
de wna cribz con aberturss citculares de 3.0 m de didaetrea.

Zratirats

Publl cods en el Diarie CHicial de fooha 25 e erera o 17E
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COGUWWOR NGO 31 152 2410

Ei 10% en masa como mdximo del producto clasificado como extra qrande podrd estar
constituido por cdpsulas enteras de cardamomo de tamafio diferente.

4.3 Cépsulas grandes. Es el producto constituido en un 90% en masa, como mf-
nime, de capsulas enteras de cardanpmo 1as cuales tienen:

a) una longitud comprendida entre 13.0 y 14.9 mm, o bien

b) que siendo menores de 13.0 mm en longltud, sean retenidas en una criba cuyas
aberturas circulares tengan un difmetro de 6.5 mm pero que pasen a través de
una criba con aberturas circulares de 7.0 wn de didmetro

E1 10% en masa como miximo del producto clasificado como grande podrd estar cons-
tituido por cipsulas enteras de cardamomo de tamafio diferente.

4.4 Cdpsulas medianas, Es el producto constituido en un 90T en masa como mi-
nino, de cdpsulas enteras do cardamomo 1as cuales tienen:

2) una longftud comprendida entre 11.0 y 12.2 mm, o bien .

b) que siendo menores de 11.0 en longitud, sean retenidas en una criba cuyas aber-
turas circulares tengan un didmetro de 6.0 mw pero que pasen a través de uma cri-
ba con aberturas circulares de 6.5 sm de didmetro

E1 10 en masa como mdximo del producto clasificado como mediano podrs estar coms-
tituido por cdpsulas enteras de cardamomo de tamafio diferente,

4.5_ Clpsulas pequefias. Fs el producto constituide en un 90% en masa, como mf-
nimo de ¢ psulas enteras de cardamamo las cuales tienen:
2) una longitud camprendida entre 9.0 y 10.9 mm, o bien

b) que siendo nmenores de 9.0 mm en Tongitud, sean retenidas en una criba cuyas
aberturas circulares tengan un di&netro de 5.5 mm pero que pasen a través de
una criba con aberturas circulares de 6.0 mn de didmetro

E1 10% en masa como miximo del producto clasificado como pequefo podrd estar cons-
tituido por cipsulas enteras de cardamomo de tamaio diferente.

4.6 Cipsulas_baby. Es el producto constituido en un 90% en masa, como mfnimo,
e cdpsuTas enteras de cardamomo las cuales tienen una longitud menor de B.9 »sm y
pasan a través de una criba cuyas aberturas circulares tienen un dismetro de 5.5
ma; el 10% en masa come miximo del producte clasificado camo baby podr& estar
constituido por capsulas enteras de cardemomo de tamamo difente.

4,7 Cipsulas de d"erens?_;um!bs. Es el producto constituida por 1a mezcla
¢ dos o mds Eamafios de cdpsulas y en el cual el tamafo que se encuentra en mayor
proporcidn es inferfor al 90% en masa.

ae Cdpsulas mal formadas y/o dafadas. Son las cépsulas que ma poseen las
caracteristicas descritas en los nunerales 3.1 y 6.1 y/o que tienen un nimera muy
reducido de semillas.

4.9 Clpsulas vonas, inmaduras o marchitas. Som las cipsulas que mo han al-
canzado un estado apropiade de madurez o de desarrollo.

4.10 Cépsulas_negras. Son las cipsulas cuyo ¢olor va de negruzco 2 negro.

4.11 Cipsulas café. Son las cipsulas que presentan un color castafio en cuales-
PTsre T sus Eonatidades. ik

Continda
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£.12 Cipsulas abiertas. Son las cipsulas que se encuentran con una abertura,
no importando l[a dimensién de la misma.

4.13 Chsulas vacias o cdscaras. Son las cdpsulas gue no contienen ninguna
semiTla; y

4.14 Semillas oro. Son Tas semillas sanas, de olor y coler caracterfstico,
que no presentan mal formacidn o quebraduras y son mis densas que el agua.

4.15 Semillas vanas. Son las semillas irmaduras, de color que va del canela
claro al marrdn y son menos densas que el agua.

4.16 Semillas quebradas. Son las semillas gue se han fracturado durante el
proceso segquido para obtencr la semilla oro limpia.

4.1/ Materias extradas. Son todas las materias diferentes de las cdpsulas o
senfl1as de cardamomo, incluyendo porciones de caliz y trozos de tallo.

5. CLASTFICACION ¥ DESIGNACION

5.1 Clasificacidn

5.1.1 Clasificacifn de las clpsulas de cardanomo. Las cdpsulas Virpias y soces
de cardamomo se clasificaran de acuerdo & su estado, su color y su tamafio o masa
en la forma siguiente:

5.1,1.1 Por su estado en los siguicntes Lipos:
a) Tipo 1: Cdpsulas enteras
b) Tipe 2: Cdpsulas abiertas

5.1.1.2 Por su color, tanto Vas cépsulas enteras como las cdpsulas abiertias, se
clasificaran en 1as calidades siguientes:

a) Calidad primeras: Cipsulas verdes

b) Calidad segundas: Cdpsulas verde pdlido

¢) Calidad terceras: Capsulas verde manchado y amarillo pdlido

NOTA: Para definicidn de Jos colores vaase la norma COGUANOR NGO 34 152 h3.

5.1.1.3 Por su tamafo; aplicable solamente a las cdpsulas enteras de primeras vy
seqgundas .

5.1.1.3.1 Las cépsulas enteras (Tipo 1) de las calidades primeras y sequndas, se
clasificardn por su tamafo en las siguientes clases:

a) Clase 1: Super Grande (5G); vedse el numeral 4.1
b) Clase ?: Extra Grande (LG); vedse el rumeral 4.2
c) Clase 3: Grande (€); vedse el pumeral 4.3

d) Clase 4: Mediano (M): vedse el nunmeral 4.4

e) Clase 5: Pequedio (P); vefse el numsral 4.5

f) Clase 6: Baby {B); vedse el numeral 4.6

Continda
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5.1.1.4 Por su masa; aplicable solamente a las cipsulas enteras de terceras.

5.1.1.4.1 Las cdpsulas enteras de la calidad terceras se clasificardn por su masa
por litro en los siguientes grados:

2) Grado 1: Masa A (HA)
b} Grado 2: Masa B (MB)
¢) Grado 3: Masa C (MC)
d) Grada 4: Masa D (M)

5.1.2 Clasificacidn de 1as semillas de cardamomo. Las semillas de cardamomo
se clasificaran de acuerdo a su color y su masa en las siguientes calidades:

a) Primera Calidad
b) Segunda Calidad
¢) Tercera Calidad

§.2 Designacion
5.2.1 Designacidn del cardamomo tipo 1

5.2.1.1 Las cépsulas enteras de cardanoma gque por clasificacidn corresponden a
un tamafo especifico se designardn por el tipo, la calidad y la correspondiente
clase o grade, pudiéndose emplear las respectivas siglas que identifican a estas
dos Oltimas caracteristicas; ejenplo:

a) Tipo 1, Primeras, Super grandeo bien Tipo 1, primeras, S6

b) Tipo 1, Segundas, Baby o bien Yipo 1, Segundas, B

¢} Tipo 1, Terceras, masa A o bien Tipo 1, Terceras, M\

5.2.1.2 Llas clpsulas enteras de cardamomo que por clasificacifn corresponden a
una mezcla de tamaios, se designarén por el tipo, la calidad y las siglas de los
tamafos que forman la mezcla, indicande 2 continuacidn de cada una de Tas siglas
y entre parentesis, el porcentaie en masa correspondiente de cada tamafo; ajemplos:
a) Tipo 1, Primeras, $G (73), EG {10}, G {8) y M (9)

b) Tipo 1, Segundas, G (30), M (46), P (21) y B (3)

5.2.2 Desionacién del cardangmo ti*o 2. Las efpsulas abiertas de cardamomo
se designardn por su tipo seguido de Ta calidad; ejemplo:
a) Tipo 2, Segundas

b} Tipo 2, Terceras

5.2.3 Designacidn de las semillas de cardamome. Las semillas de cardancmo se
designardn con la expresion '"Cardancep en oro', seguida de la calidad que les
corresponde; ejemplo:

=) Cardanomo en oro, de primera calidad
b) Cardamomo en aro, de tercera calidad.

6. Especificacianes
6.1 Especificaciones para Tas clpsulas de cardanceso
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G.1.1 Las cdpsulas de cardamomo deberdn ser bien formadas, cosechadas con el
grade adecuado de madurez y esterdn pricticamente libres de pedicelo, cdscaras
y samillas separadas, picaduras de insectos y zonas dafiadas por secado inadecua-
do, hongos o micrearganismos; no deberdn contener insectos vivos ni muertos, o
sus estados evolutivos. Deberdn tener el alor y sabor caracteristicos del carda-
‘moma, y estardn libres de rancider, fementacidn u otros sabores y olores extra-
fos. Ni las cépsulas de cardanmomo ni el cardamome en oro, podrdn ser coloreados
con colorantes paturales ni artificiales.

6.1.2 Las cipsulas enteras (Tipo 1) de las calidades primeras y segundas [ver-
de y verde pilido respectivamente), deberfn cumplir con los requisitos fisices
Siguientes:

6.1.2.1 Su wasa por litro y sus dimensiones deberdn ser las indicadas en el cua-
dro 1 siguiente:

Cuadro 1 Masa por litro y dimensiones de las cdpsulas

enteras de cardanono de Primeras y Sequndas (1),

Requisitos Clases B G
S& EG G M P B
Hasa en gramos por 1itro,
winino (2) 430 415 3as 37o 350 «350

Dimensiones:
dlomitud enmilimetros; | 1Bdmds (15a17.9 [13214.9 |11212.9 | 9.0210.9 )<B.9

o bien

b) Menor Tongitud que Ta
minima especificada
para cada caso pero:

- Son retenidas sobre
la criba B.O* T.0* 6.5* 6.0* 5.5 -

- Pasan la criba - 84.0* 7.0% 6.5* 6,0% 5.5%

(1) Véase en el anexo el mumeral 12.2

(2) Regquisito no aplicable al producto cuva clasificacifn sea lademezcladedife-
rentes tamohos.

{*) Este ndmero corrvesponde al didmetro en milfoetvos de cada abertura circular
de la criba. -

6.1.2.2 E1 contenido miximo de humedad de las closulas deberd ser de 13% expre-
sado en masa,

Hota. La determinacidn de 1a hunedad se realiza sobre las cipsulas enterss.
6.1.2.3 Las cipsulas de cardanomo no deberdn contener defectos en mayor propor-
cifn que los establecidos en el cuadre 2 siquiente.
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COGUANOR NGO 34 152 6/10.

Cuadro 2. Limites mixinos de defectos para cdpsulas enteras
de cardamono de Primeras y Sequndas (1), (2).

i Clases
fectos
Defect S6 | EG G| M 14 B

Materias extrafias, en porcentaje
en masa, maximo 0.2} 0.2/0.5(0.5] 1.0} 1.0

C&psulas vacfas (cdscaras) y mal
foimadas o danadas, en porcenta-
Jje en masa miximo 4.0/ 4.0 |5.05.0| 6.0{ 5.0

Cdpsulas vanas, irmaduras o mar-
chitas, en porcentaje en masa,
maximo 3.0/ 3,0(3.015.0)7.0(7.0

Cdpsulas ablertas, en porcentaje
en masa, mdximo 4.0| 4.015.0|5.0] 6.0 6.0

Semillas sueltas, en porcentaje .
en masa, méximo 0.2] 0.2 |0.5|0.5]| 1.0} 1.0

(1) Cuando las cipsulas enteras de cardamomo correspondan por clasificacidn a
nezcla de diferentes tamafios, se determminan los parcentajes en masa de cada
tamafo presente en la mezcla y luego se encuentran los 1imites miéximos per-
nisibles de defactos en forma ponderada; véase ejemplo en el nuneral 12.3
del anexo de la presente noma.

(2) V&ase en el anexo o1 numeral 12.2

6.1.3 Las cagsulas enteras (tipo 1) de la calidad terceras {(verde manchadoe y
anarillo pdlido), deberdn cumplir con los requisitos fisicos siguientes:

6.1.3.1 Su masa por 1itre deberd ser la indicada en o1 cuadro 3 siguiente:

Cuadro 3. Masa por litro de las cdpsulas_enteras de
cardanono de Terceras (1)

Masa, en granes por litro
Grado ninimo
B
MA 400
M 380
w 350
L] Mencs de 350

(1) Yéase en el anexo el mmeral 12.2

6.1.3.2 E) contenido miximo de humedad de las cdpsulas deberd ser de 13¥ expre-
$3do en masa.

6.1.3.3 Las cépsulas de cardamomo no deberdn contener defectos en mayor propor-
cidn que lo establecido en el cuadro 4 siouiente.
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Cuadro 4. Limites mixinos de defectos para cdpsulas
enteras de cardemono de Terceras. (1).

Grados
Defectos

MA L] NC | MD

Materias extrafias, en
parcentaje en masa,
miximo 0.5 0.5 1.0}1.0

Cipsulas vacTas (cdsca-
ras) y mal formadas o

danadas, en porcentaje
en masa, miximo 5.0 6.0 7.0 B.O

Cipsulas vanas, irmadu-
ras o marchitas, en por-
centaje en masa, miximo 4.0 5.0 6.0} 7.0

Cdpsulas abiertes, en
porcentaje en masa,
mixino 5.0 6.0 7.018.0

Semillas sueltas, en
parcentaje en masa,
maxino 0.% 0.5 1.0/ 1.0

(1) Véase en el ancxo el numeral 12.2

6.1.4 Las cipsulas abiertas (Tipo 2) tendrdn (Gnicamente como requisito fisico
el color y no deberdn tener nercladas en ellas nds de un 8% de cdpsulas cerradas.

6.1.5 Las cdpsulas de cardanomo que no cumplan con los requisitos establecidos
en los mumerales 6.1.1 2 6.1.4 segln corresponoa, y las cipsulas cuyn color no
cunpla con los requisitos de los colores verde, verde pdlido o amarillo, de acuer-
do a To especificado en 1a norma COGUANOR NGO 34 153 k3 (por ejenplo, las cdpsu-
las café), se considerardn como "Calidad fuera de norma” o "Calidad segin mues-
tra®. En la misma forma se considerard ) producto constituido por cdpsulas va-

nas, mal formadas, danadas, marchitas o que por otra causa han sido clasificadas
como defecto.

Nota. Para las cipsulas vacias o cdscaras, véase en el anexp el numeral 12.1.

6.2 Especificaciones para las semillas de cardanono o cardamoro_en oro, Las
semillas cardanono deberdn ser semillas bien fonnadas, cosechadas con el gra-
do adecuado de madurez y deberdn poseer el olor, sabor y color caracteristicos;
no podrén poseer sabor u olor rancio, femmentzdo u otro sabor w olor extrafio.
Deberdn cunplir con los requisitos fisicos especificados en el cuadro 5 siguien-
te:
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Cuadro 5. Requisitos fisicos para las sonillas de cardamomo (1)

Calidad
Requisitos
la. Calidad Za. Calidad 32, Calidad
Color Castafo oscuro a | Canela claro No aplicable
negro a marrén
Extracto etfreo, centf-
metros clbicos por ca-
da 100g de semillas,
minimo 4.0 - -
Materias extrafas, en
porcentaje enmasa, mi-
ximo 0.5 1.0 2.0
Semi1las vanas y que-
bradas en porcentaje
en masa, mixing . 3.0 5.0 -
Masa, en gramos por
litro, minimo 675 660 -

(1) Véase en el anexo el mumeral 12.2

7. MUESTRED

La toma de muestras de cardamomo se deberd 1lavar a cabo como se indica en la nor-
mna COGUANOR NGD 34 153 hl

8, METODOS DE ENSAYO ¥ ANALISIS

La verificacién de los requisitos establecidos en la presente roma, se 1leva a
cabo de acuerdo a las normas COGUAKDR NGO correspondientes; véase capitulo 2.

9. ENVASE, ROTULADD Y EMBALAJE

9.1 Ervase. Los envases para las cdpsulas y para las semillas de cardamomo
deberdn ser de un material que ro modifique las caracteristicas del producto ¥
deberdn preservar el misno durante su transporte y su almacenaniento.

9.2 Ritulo o etiqueta. Para los efectos de esta norma, los rétules o etigue-

tas deberdn ser de papel o de cuslquier otro material que pueda ser adherido a
los envases, o bien de impresidn permanente sobre los mismos.

9.2.1 Las inscripcionss deberfn ser ficilmente legibles en condicicnes de vi-

si6n nomal, redactedas en espafl y hechas en forma tal cue no desaparezcan bajo
condiciones de uso normal; dnicamente con propdsitos de exportacifn se permitird

que se redacte en otro idiema tedo el contenido del ritulo o etiqueta.

9.2.2 E) rétulo o etiquela deberd cumpliv con lo etpecificado en la rorma CO-
GUANDR NGO 34 03% y 1levar como ninima la siguiente informacicn:

a) E) nombre del producto: cardamomo;
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b} E1 ndmero de identificacion del lote de elaboracibn, el cual podrd ponerse
en clave en cualquier lugar apropiado de) enmvase:

c) E) contenido neto, expresado en el Sistema Internacional de Unidades (51),
COGUANDR NGO 4 010;

d) E1 nombre o razdn social del productor o de la entidad comercial, que expan-
de el producto, asf como la direccidn ¢ el apartado postal; para el producta
de exportaci6n los datos anterfores se podrdn sustituir por uma clave que se
registrard previamente en la Comisidn Guatenalteca de Normas (COGUANOR); y

e) Cualgquier otro dato que fuese requerido por las leyes o reglamentos que ri-
Jan en el pais.

9.2.3 No podrd temer ninguna leyenda de significado anbiguo, ilustraciones o
adornos gque induzcan a engafo, ni descripciones de caracterfsticas del producto
que no se puedan comprobar.

9.3 Embalaje. Los embalajes deberdn cunplir con las normas COGUANOR corres-
pondientes,

10, ALMACENAMIENTO Y THANSPORTE

10.1 Los envases o embalajes que contengan cardamomo, deberdn ser almacena-

dos en locales cubiertos, bien protegidos del sol, 1a V1luvia y el calor excesivo,
10.2 Los locales deberdn estar secos, libres de olores objetables y protegi-
dos para evitar la entrada de insectos y animales; el sistema de ventilacién de-
berd ser tal que pennita mantener el producto en comdiciones secas. Los lozales
deberdn contar con las facilidades nera efectuar fumioaciones.

10.3 Los envases o embalajes, deben ser manipulados y transportados en form
tal que siempre estén protegidos de la 1luvia, del sol o de otras fuentes de ca-
lor excesivo, de olores objetables y de contaminaciones, especiaimente on las
bodegas de los barcos.

11. CORRESPORDENCIA

Para 1a elaboraci6n de 1a presenta norma se tomaron en cuenta Jos siguientes docu-
mentos:

a) Morma de la India IS: 1907-1966 "Specification for cardamom (Revised)":
b) Korma Oritdnica BS 4596:1981, 150 B32-1%30, “Specification for cardamoms*®;

c) Datos fisicos abtenidos por el [CAITL a partir de ensayos de diferentes muec-
tras comerciales; ¥

d) Literatura técnica.

12, AREXO

12.1 Las cdscaras de cardamomo corresponden a un subproductn del mismo y
tienen valor comercial; algunas emoreses corercializadoras de cardomomo clasificar
este subproducto, segdn su color natural, en la forma siguiente:

a) Céscara de primers: Yerde

b) Ciscara de sequnda: Verde pd!ido
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=) Ciscara de tercera: Amarillo, blanco y castaio
q) Ciscara merclada: Ciscaras de diferentes colores

For lo tanto se reconienda que ewta clasificacidn sea utilizada por todas las em-
presas comercialfizadoras de cardomomo,

12.2 Todos los valores que aparecen en los diferentes cuadros de la presente
norma se han establecido tentativamente para las transacccicnes comerciales de la
cosecha de cardamono corvespondiente al afo 198471985, debido a que no se contd
con suficientes datos experimentales. Duranle dicha cosecha se irdn tomando mues-
tras representativas, de los diferentes productores con el objeto de obtener da-
tos nunéricos mds ajustados a la realidad de) pais, por 1o gue al fFinalizar la
cosecha aludida se efectuard la primera revision de 1a presente morma contando
con la colabaracidn de las partes interesadas.

12.3 Efenplo de cdlculo ponderado para los limites mdximos permisibles de de-
Tectos de uyma mezcla dada de di ferentes tamafos. Si la muestra resultara con una
composicidn como Ta siguiente: 505 de Sa, 265 de EG, 15% de G y 10% de M, el 1nmi-
te para cipsulas abiertas serfa el siguiente: (4.0 x 0.5) + (4.0 x 0.25) + (5.0 x
0.15) + 5.0 x 0.10 = 4.25; per lo tanto 1a mezcla no debe tener mic de 4.25% en

masa de cdpsulas abiertas. En forma similar se calcula para encontrar los )Vfmites
¢e los otros defectos.

- ULTINA LINEA -

Fuente: comisidon guatemalteca de normas (COGUANOR), Ministerio de Economia, Guatemala
C. A.
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Anexo D. Informe de Laboratorio de Investigacion de Extractos
Vegetales —LIEXVE/USAC

CENTRO DE INVESTIGACIONES DE INGENIERIA
FACULTAD DE INGENIERIA
UNIVERSIDAD DE SAN CARLOS DE GUATEMALA

No. 8924

O.T. No. 33081
No. Informe LIEXVE-QI 33-2014

Interesado: Andrés Guillermo Puac Garcia
Carné No. 200610930
Estudiante de Ingenieria Quimica/USAC

Proyecto: Trabajo de de Graduacion a nivel tesis “EVALUACION DE RENDIMIENTO
DE OLEORRESINA DE CARDAMOMO (Elettaria cardamomum L.
Maton) A ESCALA PLANTA PILOTO PARA LA FORMULACION DE
MERMELADA CASERA DE PERA”

Fecha: Guatemala, 25 de noviembre de 2014

A continuacién se presentan los resultados obtenidos del estudio de tesis titulado
“EVALUACION DE RENDIMIENTO DE OLEORRESINA DE CARDAMOMO (Elettaria
cardamomum L. Maton) A ESCALA PLANTA PILOTO PARA LA FORMULACION DE
MERMELADA CASERA DE PERA”

RESUMEN

- Se realiz la extraccion de oleorresina de cardamomo (Elettaria cardamomum L. Maton) a
escala planta piloto implicando las siguientes operaciones unitarias, desde la recepcién de
la materia prima hasta el envasado del producto: 1) clasificacién de cardamomo en 1ra.,
2da. y 3ra. calidad; 2) reduccién de tamafio de particula; 3) tamizaje; 4) maceracién,
relacion kilogramo de materia primarkilogramo de solvente igual a 1/11; 5) filtracién al
vacio; 8) concentracion y 7) envasado de oleorresina.

El disefio experimental se estipulo variando las tres calidades de cardamomo (1ra., 2da. y
3ra. calidad), utilizando dos métodos diferentes de extraccion por maceracion (maceracion
dinamica y maceracion estatica) y realizando tres repeticiones 'para cada combinacion,
resultando asi 18 tratamientos o lotes. Se estipul6 a partir de las pruebas preliminares el
tiempo de extraccion de 3 horas, temperatura de extraccion de 25° C y operando a una
presion de aproximadamente 101 325 Pa. El proceso de concentracién se trabajé a una
temperatura de 24-25 °C, 78 000 Pa de presion y aproximadamente 9-10 horas de
evaporacion.
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7 FACULTAD DE INGENIERIA
UNIVERSIDAD DE SAN CARLOS DE GUATEMALA

RESULTADOS

Tabla No. 1 Rendimiento de extraccion de oleorresina de cardamomo (EIeitan’a
cardamomum L. Maton) obtenida a escala planta piloto por el
método de maceracion dinamica y estatica.

‘ : ira. 15.795+0.596
Dinamica 2da. 8.252+0.680
i 3ra. 6.2970554
1ra. 7.486+1.447

Estatica 2da. 6.258+0.788
3ra. 5.400+00914

Fuente: Datos experimentales ~LIEXVE-
Tabla No. 2 Propiedades fisicas de la oleorresina de cardamomo (Elettan'é

cardamomum L. Maton) obtenida a escala planta piloto por el
método de maceracion dinamica y estatica

ira. 5.183+0.300 1.580+0.004 0.956+0.015

Dinamica 2da. 5.323+0.752 1.5679£0.003 0.984+0.038

3ra. 5.117+0.862 1575+0.002 0.959+0.005

ira. 4.983:0.850 1.581+0.004 1.011+0.048

Estatica | 2da. 4.920+0.185 1.580+£0.004 0.971+0.030

i 3ra. | 4.557+0.862 1.580+0.004 0.960+0.006

Fuente: Datos experimentales ~LIEXVE- 2
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: FACULTAD DE INGENIERIA
UNIVERSIDAD DE SAN CARLOS DE GUATEMALA

NQ- 0326

ANEXOS

Equipos principales empleados en la extraccion de oleorresina de cardamomo a escala
planta piloto: filtro al vacio, tanque con agitacion, marmita de concentracién y envase

%1;:’ e Centro de Investigaciones\de Ingeniera CII/USAC

s Sl 2 .
sseSeccion Duimica Industrial CIIUSAC
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Fuente: Centro de Investigaciones de Ingenieria de la Facultad de Ingenieria, de La Universidad

de San Carlos de Guatemala.
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