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RESUMEN

TITULO: OPTIMIZACION DE LAS CONDICIONES DE EXTRACCION DE
POLIFENOLES A PARTIR DE LA BATATA (Ipomoea batatas Lam) Y AJUSTE DE
LOS PARAMETROS CINETICOS*

AUTORES: Malaver Rodriguez, Jhon Fredi

Rodriguez Forero, Silvia Juliana**

PALABRAS CLAVES: polifenoles, extraccion sélido liquido, batata.

DESCRIPCION:

Los polifenoles tienen gran uso en la industria farmacéutica, cosmética y de
alimentos. Estos pueden hallarse de forma amplia en los vegetales y por ello el
interés de extraerlos de diferentes matrices, como la batata. Para lograrlo es
necesario garantizar las condiciones que favorezcan el rendimiento. Por tanto, en
este trabajo se evalud la temperatura (T), relacion harina/solvente (H/S) y relacion
etanol/agua (E/A) sobre la extraccion sdlido liquido de polifenoles; empleando un
disefio factorial 23 + puntos centrales + puntos estrella con replica. Ademas, se
ajustaron los parametros cinéticos del proceso, evaluando diferentes modelos
matematicos (Page, Peleg, Logaritmico y Pseudo primer orden) para describir este
tipo de fendmeno. Esto se realizd evaluando tres materiales de batata (blanca,
amarilla y naranja).

Los resultados experimentales fueron ajustados a un modelo cuadratico con un R?
superior a 86,25% y arrojaron que: la relacion H/S y relacion E/A tienen un efecto
significativo sobre el contenido de polifenoles totales (CPT). En los mayores
rendimientos (14,55; 17,75y 20,89 mg EAG/g ms) para las batatas amarilla, blanca
y naranja respectivamente, las condiciones optimas fueron relacion E/A 40/6040
(v/v) y relacion H/S 1/100 (p/v) evaluados a temperatura de 303,15 K. Asi mismo la
cinética del proceso se ajustdé con un R? superior 97,9% en modelo de Peleg
observandose que el proceso de extraccion de polifenoles es rapido comparado con
otras matrices porque requiere un tiempo inferior a 40 min para alcanzar el equilibrio.

*Trabajo de grado

** Facultad de Ingenierias Fisicoquimicas. Escuela de Ingenieria Quimica. Centro de
Investigacion en Ciencia y Tecnologia de Alimentos. Director: Luis Javier Lépez Giraldo,
Ingeniero Quimico, Ph.D.
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ABSTRACT

TITLE: OPTIMIZATION OF THE CONDITIONS FOR EXTRACTION OF
POLYPHENOLS FROM SWEET POTATO (lpomoea batatas Lam) AND
ADJUSTMENT OF KINETIC PARAMETERS*

AUTHORS: Malaver Rodriguez, Jhon Fredi

Rodriguez Forero, Silvia Juliana**

KEYWORDS: polyphenols, solid liquid extraction, sweet potato.

DESCRIPTION:

Polyphenols have great use in the pharmaceutical, cosmetic and food industries.
These can be found widely in vegetables and therefore the interest to extract them
from different matrices, such as potatoes. To achieve this, it is necessary to
guarantee conditions that favor performance. Therefore, in this work the temperature
(T), flour / solvent ratio (F/S) and ethanol / water ratio (E/W) on liquid solid extraction
of polyphenols were evaluated; Using a factorial design 23 + central points + replicate
star points. In addition, the kinetic parameters of the process were adjusted,
evaluating different mathematical models (Page, Peleg, Logarithmic and Pseudo
first order) to describe this type of phenomenon. This was done by evaluating three
potato materials (white, yellow and orange).

The experimental results were adjusted to a quadratic model with a R? greater than
86,25% and showed that: The F/S ratio and E/W ratio have a significant effect on
total polyphenol content (TPC). In the highest yields (14,55; 17,75 and 20,89 mg
GAE /g dw) for sweet potatoes yellow, white and orange respectively, the optimum
conditions were ratio E/A 40/60 (v/v) and ratio H/S 1/100 (w/v) evaluated at a
temperature of 303,15 K. Also the kinetics of the process was adjusted with a R?
higher 97,9% in model Peleg observed that the extraction process of polyphenol is
fast compared other matrices because it requires less than 40 min to reach
equilibrium.

*Undergraduate Project

** Physical and Chemical Engineering’s Faculty. School of Chemical Engineering. Food
Science and Technology Research Center. Advisor: Luis Javier Lopez Giraldo, Chemical
Engineer, Ph.D.
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INTRODUCCION

Colombia es un pais con gran potencial en el sector primario, donde productos como
el cacao, café, algodon, flores y banano lo han posicionado a nivel mundial
(Procolombia 2016). Esto debido a su ubicacion geogréfica y a sus caracteristicas
agroecoldgicas que otorgan atributos casi Unicos en el mundo. Es por esto que
entidades gubernamentales en los udltimos afios han hecho esfuerzos para
potencializar el uso de matrices vegetales o sus derivados en areas de la industria
farmacéutica, cosmética y de alimentos para el aprovechamiento eficiente de sus
cultivos y posicionar a Colombia como uno de los paises lideres en el sector
agroindustrial, lo que ha permitido que el sector agropecuario tenga un crecimiento

continuo.

Una de las matrices vegetales con mayor proyeccion para exportar es la batata,
junto con otros alimentos como arroz, el trigo, la papa, el maiz y la yuca (Shekhar
et al. 2015) La produccion mundial de batata esta liderada por China que cubre un
80% de la produccién mundial (FAO 2015), seguido por paises africanos y América
Latina que ha aumentado su participacion en la siembra de este tubérculo. Su
produccion es incipiente en Colombia; sin embargo, en los ultimos afios se ha
intensificado su estudio debido a su aplicacion en productos de mayor valor
agregado en la industria agroindustrial y farmaceéutica, especialmente en la
transformacion del fruto que es rechazado debido a que no cumple con los

estandares exigidos para exportacion.

A nivel mundial la batata es utilizada en la obtencion de productos derivados como
saborizantes y colorantes, almidon, bioplastico, insumos de reposteria (Marti et al.
2011) y forraje. En Colombia su uso se ha centrado en dietas alimentarias
(Rodriguez 2008) y producciéon de bioetanol (Lareo et al. 2013). Este tubérculo
también conocido como camote o boniato pertenece a la familia Convolvulaceae
(gloria de la mafiana), es una planta de origen probable del noroeste de Surameérica,

las cuatro variedades de batata mas comunes se diferencian segun la tonalidad de
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la pulpa; blanca, amarilla, naranja y morada, que tienen caracteristicas quimicas y
funcionales distintas (Tang et al. 2015).

Investigaciones realizadas en China y Japdn han direccionado su atencion en la
extraccion de polifenoles, medicion de su capacidad antioxidante por métodos como
ABTS, DPPH, FRAP y ORAC y rendimiento del proceso de extraccion a partir de
diferentes partes de la batata como la raiz (Tanaka y Uritani 1977) y la hoja (Fu et
al. 2016). Por otra parte, estudios en Francia han identificado y cuantificado por
medio de cromatografia en capa fina de alto rendimiento (HPTLC) polifenoles
responsables de la actividad antioxidante de diferentes materiales de batata (Lebot
et al. 2016). Sin embargo, la gran variedad de materiales vegetales hace que cada
familia en particular tenga un perfil de polifenoles que las caracterizan (Cusumano
y Zamudio 2013).

La batata es un tubérculo reconocido por su alto valor energético (Kalloo y Bergh
1993); asi mismo es una excelente fuente de vitaminas, minerales, fibras dietéticas
y elementos bioactivos como antocianinas, carotenoides y polifenoles (Ishida et al.
2000; Hernandez 2016). Estos ultimos son de gran interés debido a los efectos
positivos que brindan en la salud, ya que tienen propiedades antioxidantes (Carlsen
etal. 2010), lo cual se refleja en la prevencion de ciertos dafios cerebrales,
enfermedades cardiovasculares y desordenes hormonales (Wu et al 2016; Du et al.
2016); asi como la disminucion relativa de padecer enfermedades cronicas no
transmisibles, como la diabetes, el cancer, la arterioesclerosis y el Alzheimer
(Granzotto y Zatta 2014; Cazzola et al. 2016).

Los polifenoles son metabolitos secundarios de las plantas que actian como
defensores ante ataques fungicos o bacterianos y contribuyen a la pigmentacion de
la planta. Estos compuestos poseen una alta diversidad estructural y pueden ser
divididos en dos subgrupos principales: los flavonoides y los no flavonoides. Los
flavonoides comparten una estructura benzo-pirona (C6-C3-C6) (Figura 1), y en

entre ellos se encuentran las flavanonas, flavan-3-oles, flavonas, entre otros. Por
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otro lado, los no flavonoides estan representados por acidos fendlicos simples,
como el &cido galico, protocatéquico, cindmico y sus derivados (Talapatra y
Talapatra 2015). Los polifenoles son compuestos reconocidos por su
comportamiento antioxidante, el cual esta relacionado con la capacidad para quelar
metales, ya sea manteniendo o0 incrementando su actividad catalitica o
reduciéndola, asi mismo la capacidad antioxidante se relaciona con los grupos OH,
los cuales, confieren la particularidad de actuar como neutralizadores de radicales
libres (Pulido et al. 2000).

Figura 1. Estructura basica de un flavonoide.

Ny
e
7/8 0\2/1\6/5
C
P
5 4

Convencionalmente la extraccion de estos compuestos a partir de matrices
vegetales se realiza con uso de solventes organicos y variando la temperatura, los
solventes mas utilizados han sido el metanol, etanol, acetona y hexano para las
fracciones lipidicas de polifenoles; sin embargo, el etanol es el solvente con mayor
grado de aceptacion para la extraccion de productos naturales destinados al
consumo humano (Lang y Wai 2001). Recientemente se ha estudiado la extraccion
con fluidos supercriticos usando diéxido de carbono, lo que permite separar
sustancias principalmente de caracter liposoluble, sin embargo, es necesario el uso
de un co-solvente para la extraccién de sustancias polares como los polifenoles
(Farias-Campomanes et al. 2013), aunque esta técnica es selectiva y permite
obtener extractos libres de trazas de solventes es una técnica de alto costo

econdmico y operacional.

La extraccion de uno o mas componentes a través de un solido pulverizado con uso
de un o una mezcla de disolventes quimicos, generalmente conocida como

extraccion solido-liquido o lixiviacion, es un proceso disefiado para recuperar

19



compuestos solubles, mediante difusion. Es un método muy utilizado en la
recuperacion de polifenoles a partir de residuos sélidos agroindustriales (Li 2006;
Amendola 2010).

La extraccion de polifenoles a partir de matrices vegetales esté influenciada por la
(i) temperatura (Cam y Hisil 2010) debido a que el calentamiento ablanda el material
vegetal y asi debilita la pared celular favoreciendo la liberacion de polifenoles, el uso
de (ii) solventes organicos (Priego-Capote 2004) ya que la extraccion es favorecida
por el grado de afinidad de las fracciones sélida y liquida en criterio de polaridad y
naturaleza permitiendo el arrastre de compuestos bioactivos, (iii) tiempo de
extraccion determina el contacto entre el material sélido y el solvente, (iv) tamafio
de particula (Cam y Hisil 2010) aumentando el porcentaje de area de contacto, (V)
relaciones de solido: solvente es la fuerza impulsora relacionada con los gradientes
de concentracion entre el sélido y el solvente y pH.

La naturaleza y estructura de matrices vegetales varia de manera notable entre las
diferentes especies, por lo cual no se puede generalizar las condiciones de
extraccion de compuestos bioactivos y debe evaluarse para cada matriz el efecto

gue sobre la misma genera los factores mas influyentes.

A lo mejor de nuestro conocimiento no existe caracterizacion previa de materiales
nativos de batata, ni estudios del efecto de las condiciones de extraccion sobre el
contenido polifenoles. Asi mismo, la literatura consultada no reporta estudios
previos en el tema de ajuste de parametros cinéticos del proceso de extraccion, los

cuales son necesarios a la hora de disefiar y controlar un proceso a mayor escala

En relacion a lo plasmado anteriormente, el fin de este trabajo es optimizar las
condiciones de extraccidbn para obtener la mayor cantidad de compuestos
polifendlicos en tres variedades de batata. Ademas, en este estudio se pretende: i)
medir la capacidad antioxidante en el punto 6ptimo de extraccion por medio de los
métodos DPPH y ABTS i) identificar y cuantificar los flavonoides por medio de

cromatografia liquida de alta eficiencia HPLC y iii) hallar una cinética de extraccion.
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1 METODOLOGIA

1.1 DIAGRAMA METODOLOGICO.

En la figura 2, se presenta la secuencia metodologia llevada a cabo en esta
investigacion.

Figura 2. Metodologia utilizada en esta investigacion.

~,

N
’

4 \
e ~ | 1. Extraccion de polifenoles a diferentes |
:' 1. Recoleccion. ! i condiciones de operacién. Vo STTTTTTTTTITTTITITTTTTTTTTTTTY \
. . 1 . . _ [
| 2. Limpieza. ! i Temp_elratura. 303,15-333,15K. i 1 1. Toma de muestras a diferentes i
! 3. Inhibicién de la enzima. I | * Relacion soluto/solvente (p/v): 1/40 — 1/10. b i d o - H
H i i - ’ i iempos de extraccion, bajo |
| 4. Secado. 1 i * Relacion solvente/solvente (v/v):25 =75 h - - i
i ’ 1 i P! condiciones optimas. i
. 5. Molido. H | etanol. 1! i
N e l_ ___________ / . D Y
A4 \ﬂ/
PRETRATAMIENTO DE LA B .
MATERIA PRIMA -— = ) EXTRACCION DE CINETICA I?E
(BATATA) POLIFENOLES EXTRACCION
I," S en T T T I T EETEETIETI ~ { )
/ \ K4 %, | 2. Estimacién de parametros |
. L | | Vol cinéticos a partir de datos |
6. Anlisis bromatoldgico a la | ! 2. Preservacion de los extractos. H experimentales. H
harina de batata. H I 3. Cuantificacién de polifenoles totales (Folin- L /
7. Disefio  experimental 'y | H Ciocalteu).
eleccién de variables de i i 4. Anélisis estadistico, disefio de superficie de
extraccién  (temperatura, ! ! respuesta 23+ puntos centrales y estrella.
relacién harina/ solvente y | I 5. Verificacién del método de extraccién.
relacién solvente/solvente. H i 6. Capacidad antioxidante al punto éptimo de
:'I i extraccion método ABTS y DPPH.
\\ _________________________ v ! 7. Cuantificacion de polifenoles por HPLC al
i punto optimo de extraccion.
1
\\ /I
\\ ____________________________________ ’//

L-cisteina (99 % p/p), acido ascorbico (99 % p/p), etanol absoluto (99,9 % v/v), acido
citrico (99,5 % p/p), acido formico (grado HPLC), acetonitrilo (grado HPLC), acido
galico (99,9 % p/p), reactivo de Folin-Ciocalteu (99,9 % v/v), carbonato de sodio (99,9
% p/p), acido-6-hidroxi-2,5,7,8-tetrametilcroman-2-carboxilico (Trolox®) (99,9 % p/p),
acido 2,2'-azino-bis-3-etilbenzotiazolin-6-sulfonico (ABTS) (98 % p/p),1,1-difenil-2-
picril-hidrazilo (DPPH) (99, 9 % p/p), metanol (99,8 % v/v).

MATERIALES Y EQUIPOS DE LABORATORIO.
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Balanza analitica AB204-S (Mettler Toledo), espectrofotometro (Thermo Spectronic,
modelo GENESYS 20), centrifuga Megafuge'®R (Thermo Scientific), potenciémetro
pH (Schott Geratey), molino de cuchillas (RETSCH), estufa (WTC Blinder), tamiz
(WS-Tyler), HPLC ultimate 3300 (Thermo Scientific), Espectrofluorimetro
(Fluoroskan, modelo Ascent 2.6), rotoevaporador (Blchi, modelo R-210), agitador
de voértice (Heidolph Reax Top, modelo 036130000) y malla # 80 de la serie Tyler.

1.2 DISENO EXPERIMENTAL Y ELECCION DE LAS VARIABLES.

Los factores a estudiar en esta investigacion son a) Temperatura, b) Relacién
harina/solvente y la ¢) Relacién etanol/agua, debido a que son los factores con
mayor incidencia en procesos de extraccion a partir de matrices vegetales (Buci¢-
Koji¢ et al. 2007). Otras variables que interfieren en menor medida en el proceso se
mantuvieron constantes, como el tamafio de particula, en 0,180 mm, valor
optimizado por Giao et al. (Gi&o et al. 2009), pH ligeramente acido (5-6) (Arabshahi-
d et al. 2007; Chen et al. 2008); agitacion constante de 400 rpm (Makris 2010) y un
tiempo de 15 minutos (Cadena y Herrera 2008).

Con el fin de evaluar los factores con mas influencia sobre la cantidad de polifenoles
totales extraibles se plantedé un disefio de superficie de respuesta 22 + puntos
centrales + puntos estrella. En la tabla 1 se muestran los niveles altos y bajos para
cada una de las variables. Los limites de extraccion se fijaron de acuerdo con la
temperatura en que se desnaturalizan de los compuestos (Cam y Hisil 2010), en lo
gue respecta al porcentaje de etanol éste se incluyd con el fin de tener solventes

con polaridad diferentes (Priego-Capote 2004).

Tabla 1. Variables independientes y los niveles a emplear.

Niveles de los . Puntos
: : : Puntos axiales
Variables independientes factores centrales
Bajo Alto Bajo Alto 0)
Temperatura [K] 303,15 | 333,15 | 292,95 | 343,35 | 318,15
Relacion harina/solvente [p/v] 1/40 1/10 1/100 1/8 1/16
Relacion etanol/agua [v/v] 25 75 8 92 50
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La variable de respuesta evaluada en todos los puntos experimentales fue la
concentracion de polifenoles, la cual fue expresada en términos de miligramos
equivalentes de acido galico por gramo de muestra seca (mg EAG/g ms). Asi
mismo, todos los experimentos realizados se desarrollaron tomando como base un

tiempo de extraccion igual a 15 min.

1.3 RECOLECCION, ACONDICIONAMIENTO Y CARACTERIZACION DE LA
MATERIA PRIMA.

Los frutos fueron suministrados por la corporacion colombiana de investigacion
agropecuaria (Corpoica). Se seleccionardan 2 kg de cada una de las batatas
(amarilla, blanca y naranja, ver figura 3) cuidando de seleccionar las que presenten
caracteristicas de madurez similares, la seleccion no obedeci6 a sus caracteristicas
morfolégicas, ya que el objetivo de este trabajo es caracterizar harinas de batatas
de frutos que no cumplen las condiciones exigidas para su exportacién y en
consecuencia no estan siendo valorizadas.

Figura 3. Materiales de batata objeto de estudio en el proyecto. Batata blanca (izquierda), amarilla
(centro) y naranja (derecha).

Una vez con el material, esté fue transportado al laboratorio del Grupo de
Investigacion en Ciencia 'y Tecnologia de Alimentos (CICTA) guardando cadena de
frio (aproximadamente 277,15 K). Una vez alli las batatas fueron sometidas a un

proceso de limpieza y desinfeccion con una solucion de hipoclorito de sodio al
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0,05%(v/v), el material limpio fue sometido a un segundo proceso de corte en trozos

gue no superara los 0,125 cm x 0,125 cm.

Debido a la presencia de la enzima polifenol oxidasa (PPO) en la batata (Manohan
y Wai 2012), fue necesario someter el material a tratamiento térmico para inactivar
su accién y evitar la posible oxidacion (Sierra y Peflaranda 2013). Para esta etapa,
se evaluaron dos métodos de inhibicién bajo condiciones optimizadas en el grupo
de investigacion, teniendo como variable de respuesta el contenido de polifenoles
totales (CPT).

Tabla 2. Métodos de inhibicién evaluados.

Metodologia Agentes reductores Condiciones de operacion
Método | Acido ascorbico 35mM Bafio 369,15 K durante 6,6min
L-cisteina 35mM Choque térmico (277,15 K) durante 30min.
. < I Bafio 368,15 K durante 5min
0 ’
iEpEE Acido ascorbico 0.2%(pN) | o041 térmico (277,15 K) durante 30min.

La inhibicion se realizo en dos etapas, en la primera etapa del proceso 500 gramos
de batata en trozos se ponen en contacto con 2000 cm? de solucion inhibidora en
un reactor enzimatico a la temperatura requerida por cada metodologia, durante los
tiempos consignados en la tabla 2, tiempos determinados como optimos de acuerdo
a estudios previos (Manohan y Wai 2012; Godoy 2015). En la segunda etapa se
realizo choque térmico, la batata en trozos es sumergida en agua fria 274,15 (+4,15)
K durante 30 min. Transcurrido el tiempo, el material es lavado varias veces (al

menos 3) con abundante agua para retirar cualquier residuo de agente quimico.

El material inactivo es sometido a un proceso de secado empleando un horno de
bandejas con recirculacion de aire a 323,15 K durante 24 horas hasta alcanzar peso
constante (para mayor detalle, ver cinética de secado, anexo A). Finalmente, el
tamafo fue reducido con un molino de cuchillas hasta asegurar un tamafio de

particula menor 0,180 mm (malla # 80 de la serie Tyler), después la harina es

24



almacenada al vacio y aislado de la luz a una temperatura de 274,15 K hasta su

uso.

Con el fin de conocer de primera mano la cantidad de macronutrientes que contiene
el material, esté fue sometido a un andlisis bromatolégico. Dicha caracterizacion fue
realizada por triplicado bajo los métodos internacionales estandarizados de la
Official Analytical Chemists Association (AOAC 2005), AOAC 923.03 para determinar
la ceniza, AOAC 920.87 para determinar la proteina, AOAC 920.85 para determinar
la grasa, AOAC 925.1 para determinar la humedad y AOAC 985.29 para determinar
la fibra.

1.4 EXTRACCION Y CONCENTRACION DE LOS EXTRACTOS.

Con el material inactivo, seco y pasante por el tamiz # 80 (tamafio de particula <
180 mm) se realizo6 la extraccion para cada uno de los diferentes puntos del disefio
siguiendo la metodologia descrita por Cadena y Herrera (Cadena y Herrera 2008)
teniendo como volumen de control de trabajo 50 mL. Una vez realizado este
proceso, los extractos fueron sometidos a separacion de fases por medio de
centrifugacion (3500 rpm, 298,15 K durante 15 minutos), filtrados y concentrados
mediante evaporacién al vacio a 323,25 K y 200 mbar y finalmente, almacenados

en viales de color ambar (253,15 K) hasta su posterior uso.

1.5 DETERMINACION DEL CONTENIDO DE POLIFENOLES TOTALES (CPT).

A cada uno de los extractos obtenidos en la fase inmediatamente anterior se le
determin6 el CPT de acuerdo al procedimiento descrito por Wollgast y Anklam
(Wollgast y Anklam 2000). En un equipo Multiskan Go, con uso de microplaca de 96
pozos. En un andlisis regular, 50 pL del extracto a valorar se mezclaron con 1,5 mL de

reactivo de Folin-Ciocalteu (10 % v/v), e incubados por 5 min bajo condiciones de
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oscuridad. Luego se agregaron 1,5 mL de una solucion de carbonato de sodio (7,5 %
p/v) y la mezcla final se dej6 en reposo durante 60 minutos. La absorbancia fue
determinada a una longitud de onda de 765 nm, usando agua destilada como blanco.
Finalmente, el CPT se determiné a través de una curva de calibracion construida con
acido galico como estandar (Anexo B), y los resultados expresados como miligramos
equivalentes de acido gélico por gramo muestra seca (mg EAG/g ms).

1.6 DETERMINACION DEL PUNTO OPTIMO DE EXTRACCION.

Con ayuda del software STATGRAPHICS version prueba, se determind el punto
optimo de extraccion para cada una de las batatas, teniendo como variable de
respuesta el contenido de polifenoles totales cuantificados para cada punto del

disefio de superficie de respuesta.

1.7 DETERMINACION DE CAPACIDAD ANTIOXIDANTE (CA) PARA EL
PUNTO OPTIMO.

La determinacion de la capacidad antioxidante de los extractos polifendlicos
obtenidos a partir de la batata se determind por medio de los ensayos de ABTS y
DPPH.

1.7.1 Determinacion de la capacidad antioxidante por DPPH. La capacidad
antioxidante por el método DPPH se realiz6 siguiendo el procedimiento descrito por
Duy Li (Duy Li 2012), en un andlisis regular se mezclan 100 pL de Trolox® o 100
uL del extracto a valorar, seguidamente se afiadieron 3,9 mL de la solucion del
radical DPPH (en metanol) 60 uM, la mezcla se deja en reposo protegida de la
oscuridad y se mide la absorbancia a los 30 minutos a longitud de 515 nm. La curva
de calibracion se construy6 con un estandar de Trolox® de 125-1000 uM (Anexo C)
y los resultados expresados como milimoles equivalentes de Trolox® por gramo de
muestra seca (mM ET/g ms).
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1.7.2 Medicion de la capacidad antioxidante por el método de ABTS. La
capacidad antioxidante por el método de ABTS se desarroll6 de acuerdo al
procedimiento descrito por BelS¢ak et al. (Bels€ak et al. 2009). En un andlisis
regular, se mezclaron 30 pL de la solucion a analizar o del patrén y se le afaden 3
mL de la solucion etandlica de ABTS ™, la solucion se dejé en reposo por 6 minutos
y la absorbancia se midi6é a una longitud de onda de 734 nm. La curva de calibracién
se construyé con un estandar de Trolox de 62,5-1000 uM (para mayor detalle, ver
anexo D) y los resultados expresados como milimoles equivalentes de Trolox® por
gramo de muestra seca (mM ET/g ms).

1.8 IDENTIFICACION Y CUANTIFICACION DE FLAVONOIDES POR MEDIO DE
CROMATOGRAFIA LIQUIDA DE ALTA EFICIENCIA HPLC.

El andlisis cromatografico de los extractos polifendlicos se desarrollo en un HPLC
ultimate 3300, equipado con un sistema de auto inyeccion y detector UV-VIS,
columna en fase reversa analitica (Zorbax Eclipse XDB 150 mm X 2.1 mm) con
tamano de particula de 5 ym, a 313,15 K. Todos los compuestos se detectaron a
una longitud de onda de 204 nm. La fase movil consistio en agua/acido formico
(99,9/0,1 v/v) (solvente A) y acetonitrilo (solvente B), flujo de 0,2 mL/min. El
gradiente fue el siguiente: 0-20 min, 6-10 % lineal de B; 20-30 min, 10-6 % lineal de
B, seguido de 10 min de re-equilibrio de la columna antes de una nueva inyeccion y

volumen de inyeccion de 20 pL.

La identificacion de los metabolitos presentes en los extractos se llevd a cabo
comparando sus tiempos de retencion con los de sustancias de referencia
certificadas. La cuantificacion se realizé por el método de estandar externo usando
curvas de calibracion de las sustancias patron (para mayor detalle, ver anexo E), y
los resultados expresados en miligramos equivalentes de catequina por gramo de

muestra seca (mg ECT /g ms).
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1.9 VALIDACION DEL PUNTO OPTIMO DE EXTRACCION.

El grado de ajuste de los modelos de extraccion se realizé evaluando los puntos
optimos calculados en el analisis estadistico de los experimentos, la concordancia
entre los valores experimentales y los predichos por el modelo se calcul6 empleando
la desviacion relativa absoluta promedio (AARD), expresada en la ecuacion 1:

AARD = 100 Z (Cexperimental_Ccalculado) Ecuacién 1
n

Ccaiculado
donde n es el numero de datos, Cexperimentar COrresponde al valor experimental y

C.aiculado Al valor estimado por el modelo matematico.

1.10 CINETICA DE EXTRACCION.

Con el fin de obtener un modelo matematico que describa la cantidad de polifenoles
totales extraidos en un determinado tiempo se requiere de una serie de
experimentos bajo las condiciones Optimas de extraccion encontradas en la seccion

2.6 (Determinacion del punto 6ptimo de extraccion).

El experimento consistidé en realizar extracciones bajo las condiciones Optimas a
diferentes intervalos de tiempo (0, 2, 4, 8, 12, 16, 24, 32, 48 y 64 minutos).
Posteriormente las muestras se someten a centrifugacion (3500 rpm durante 15 min
a 298,15 K). Finalmente, el CPT se determindé empleando el reactivo de Folin-
Ciocalteu siguiendo el procedimiento propuesto por Wollgast y Anklam (Wollgast y
Anklam 2000) y descrito en la seccion 2.5 y los resultados expresados como
miligramos equivalentes de acido galico por gramo de muestra seca (mg EAG/g

ms).
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1.11 ESTIMACION DE PARAMETROS CINETICOS A PARTIR DE DATOS
EXPERIMENTALES Y EVALUACION DEL MODELO.

En esta etapa se ajustaron los parametros cinéticos para cada uno de los modelos
propuestos. Finalmente se evalu6 la bondad de ajuste de cada modelo por medio
del coeficiente de regresiéon (R?). En la tabla 3 se presentan los modelos cinéticos

evaluados en este trabajo

Tabla 3. Modelos cinéticos evaluados.

Modelo Ecuacion Parametros
Page Co = ekat™ ki,n: constantes de Page
¢ kz2: relacionada con la velocidad de extraccion
Peleg ks: relacionada con la concentracion maxima

Coy =
®
key + kst de polifenoles totales

Logaritmico Cey=alog(t) +b a,b: constantes del modelo logaritmico
Pseudo primer Con = Co ks,d: constantes del modelo pseudo primer
orden () = P T kst+d orden
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2 RESULTADOS Y ANALISIS

2.1 CARACTERIZACION DE LA HARINA DE BATATA.

En la tabla 4 se resumen los componentes cuantificados para las tres variedades
de batata. Los valores obtenidos de humedad, ceniza, proteina, grasa y fibra, son
similares a los reportados por Hernandez et al. (Hernandez et al. 2016) y Techeira
et al. (Techeira et al. 2014), quienes caracterizaron batatas provenientes de Espafia
y Venezuela respectivamente, aunque los valores tienen un mayor acercamiento
con los cuantificados por Techeira etal. (Techeira et al. 2014), esta semejanza
puede atribuirse a la similitud de condiciones agrondmicas y ambientales de las

batatas provenientes de Venezuela y Colombia.

Tabla 4. Composicion de las harinas de batata.

Este trabajo Hernandez

Suarez et Techeira et
BB BA BN al.. 2016 al., 2014

Componente Contenido (9/100g ms)*
Humedad 6,21 £+0,07* 5,26 +0,06° 6,51 + 0,052 N.A 5,73 £ 0,06
Ceniza 2,19+0,02° 2,14+0,03° 2,78+0,01*8 1,26+0,27 3,10 £ 0,04
Proteina 714+0,14* 6,41+0,01° 6,42+0,14> 203+059 8,81+0,15
Grasa 1,42 +0,04> 1,35+0,02° 3,04+0,022 0,15+0,07 0,50 + 0,04
Fibra 4,00+0,03° 3,27+0,02° 551+0,042 3,85+0,72 7,62 +0,85
Carbohidratos 83,03+0,1° 84,84+0,1° 81,25+0,22 N.A 81,86 + 0,07
Valor calorico 373,52¢ 377,140 378,020 N.A 367,18

(kcal/100 g)

*Los resultados estan expresados en términos de promedio y la desviacién estandar n=2

Para cada fila los valores con la misma letra indican que no existe diferencias significativas (valor p < 0,05).

BB: Batata Blanca, BA: Batata Amarilla, BN: Batata Naranja.
Como puede apreciarse en la tabla 4, los resultados mostraron bajos contenidos de
lipidos, lo que facilita la migracion de polifenoles hacia el solvente. Otra
caracteristica importante de resaltar del andlisis bromatolégico, es derivado de la
humedad, ya que esté no supera los 6,5 %, este bajo porcentaje reduce en gran
medida la degradacion de los macronutrientes y micronutrientes presentes en el

material, asi mismo, evita el origen y proliferacion de microorganismos patégenos.
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2.2 INHIBICION DE POLIFENOL OXIDASA (PPO) EN LA BATATA.

Con el fin de identificar el mejor método para inhibir la enzima polifenol oxidasa
(PPO) presente en el material, se evaluaron dos métodos de inhibicién con
tratamiento térmico y agentes quimicos inhibidores, y como variable de respuesta
se uso el CPT; asi mismo, en esta etapa se optd por hacer una prueba preliminar y
poder identificar si la relacibn masa cargada para extracciéon (harina) y la cantidad
de solvente (solvente) generaba efectos sobre el CPT.

Esta etapa se desarroll6 bajo condiciones fijas de extraccion para todos los casos,
condiciones optimizadas para otras matrices de origen vegetal en el grupo de
investigacion (Carrefio y Rojas 2014); temperatura de 333,15 K, relacion
etanol/agua 80/20 (v/v), pH natural, 15 minutos y agitacion constante. Es imperativo
mencionar que esta etapa se desarroll6 con un material suministrado por
investigadores de la Universidad Industrial de Santander y originario de la ciudad de
Bucaramanga. En la figura 4 puede apreciarse los diferentes métodos de inhibicion
evaluados. Las barras c y d representan la inhibicion con la mezcla de agentes (L-
cisteina y acido ascorbico), la diferencia en el CPT se debe a que la barra c tiene
una relacién harina/solvente (H/S) 1/12,5, mientras que la barra d una relacion H/S
1/50. Por otro lado, la barras e y f representan la inhibicibn con un agente (acido
ascorbico), pero la barra e guarda relacion H/S 1/12,5 y la barra f una relacion H/S
1/50.

Figura 4. Evaluacién del contenido de polifenoles totales extraibles de la batata conforme el agente
inhibidor y la relacién harina/solvente varian a una relacién etanol/agua (80/20). a: sin agente
inhibidor y relacion H/S 1/12,5. b: sin agente inhibidor y relacién 1/50. c: Agente inhibidor L-cisteina:
acido ascorbico (35mM:35mM) y relacion H/S 1/12,5. d: Agente inhibidor L-cisteina: acido ascérbico

(35mM:35mM) vy relacion H/S 1/50. e: Agente inhibidor acido ascérbico (0,2% p/v) y relacién H/S
1/12,5. f: Agente inhibidor &cido ascérbico (0,2%p/v) y relacién H/S 1/50.
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Con ayuda de la figura 4 se puede comparar el CPT extraidos con previa inhibicion
respecto a su valor sin inhibicion, donde se puede concluir que la aplicacion de
meétodos de inhibicion favorece el CPT a obtener, asi mismo, la figura 4 muestra
gue la mejor inhibicion se logré para el tratamiento con la mezcla de agentes
guimicos, por lo cual para la siguiente etapa de la investigacion se realizara la
inhibicion del material con L-cisteina y acido ascorbico y tratamiento térmico.
Ademas, se puede concluir que la relacion H/S tiene influencia sobre el CPT, en la
siguiente seccidn esta variable se estudiara mas a fondo, ya que el alcance en esta

etapa era seleccionar el método y el agente inhibidor de la polifenol oxidasa.

2.3 EFECTO DE LA TEMPERATURA, RELACION HARINA/SOLVENTE Y
RELACION ETANOL/AGUA SOBRE EL CONTENIDO DE POLIFENOLES
TOTALES DE LOS EXTRACTOS.

En la figura 5 se muestran el CPT en funcion de la temperatura, relacion
harina/solvente (H/S) (p/v) a una relacién etanol/agua (E/A) (75/25). Los colores de

las barras indican el clon de batata que esta representando (blanca, amarilla y
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naranja), asi mismo, las letras a, b y ¢ representan una relacién H/S (1/40) y las

letras d, e y f a una relacion H/S (1/10).

Figura 5. Evaluacion del contenido de polifenoles totales extraibles de la batata conforme varian la
temperatura y relaciéon harina/solvente (p/v) a una relacién etanol/agua (75/25). a, b y ¢ relacion H/S
1/40y d, e y f relaciéon H/S 1/10.
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Un analisis de la figura 5, permite inferir qué; i) el mayor CPT se dio para el clon de
batata naranja, esto puede deberse a que el color del material esta directamente
relacionado con la cantidad de metabolitos secundarios (e.g. antocianinas y/o
carotenoides) y ii) a medida que la relacion H/S aumenta se favorece la extraccion

de polifenoles.

Con el fin de conocer con exactitud la influencia de las variables implicadas en el
proceso, se realizd para cada clon de batata un andlisis de varianza ANOVA
(resumidos en el anexo G) y el diagrama de Pareto presentado en la figura 6 y los
anexos H e |. Esta representacidn grafica sugiere que el factor mas influyente es la
contribucion lineal y cuadratica de la relacion H/S, asi mismo puede observarse que
la relacion E/A puede favorecer la obtencién de extractos ricos en compuestos
polifendlicos, aunque su efecto es menor cuando se compara con la contribucion
lineal y cuadratica de la relaciéon H/S. Un comportamiento similar se logré observar

para los tres materiales de batata.

Figura 6. Diagrama Pareto de la batata blanca.
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El analisis de efectos principales presentado en la figura 7 muestra el CPT al variar
la temperatura, relacion H/S y relacion E/A para la batata blanca (los graficos para
los otros materiales se encuentran consignados anexo J y anexo K, todos los
materiales presentaron una tendencia semejante). Como puede observase en el
perfil descrito en la figura 7, el mayor efecto lo genera la relacion H/S, asi mismo,
puede apreciarse un punto de inflexion en la relacion E/A en todos los casos en un
intervalo central permitiendo reconocer que en relaciones intermedias es posible
maximizar la extraccion de polifenoles. Esta tendencia se asemeja a lo reportado
por Farahmandazad et al. (Farahmandazad et al. 2012) quienes estudiaron las
antocianinas presentes en la batata, ademas, en otras matrices vegetales se ha
encontrado la misma tendencia al tener relaciones superiores al 50% se disminuye
la cantidad de polifenoles extraibles(GALVAN D’alessandro et al. 2012; Cuji¢ et al.
2016).

Figura 7. Diagrama de efectos principales para la batata blanca.
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En general los resultados obtenidos en este trabajo, son muy interesantes, ya que
se identifico que el clon de batata naranja es el que tiene el contenido de polifenoles
mas alto (22,57 mg EAG/g ms). Asi mismo, independiente del clon, los materiales
aqui estudiados mostraron tener compuestos bioactivos, lo que puede impulsar la
agroindustria en el aprovechamiento de este material que hasta la fecha se

considera un desecho de exportacion.

Ademas, se determin6 con el uso de la herramienta estadistica (Statgraphics) la
funcidn objetivo con la cual fue posible graficar las superficies de respuesta que
representa el comportamiento de la variable dependiente (CPT) en funcion de las
variables independientes (T, H/S y E/A). En la tabla 5 se consigna los valores de

cada uno de los parametros que constituyen la funcion.

Ecuacion 2. Funcion objetivo aplicada para la determinacion del contenido de

polifenoles totales extraibles del material de batata.

mg

EAG
s | = Bo B1(T)+ By(HS) + Ba(EA) + By () + B(T)(HS) + Bo(T)(EA) + B (HS)? + Ba(HS)(EA) + s (EAY*

CPT [

Tabla 5. Coeficientes de regresion estimados desde un modelo de cuadratico.

Constantes Batata
del polinomio Blanca Amarilla Naranja
Bo 12,7726 10,876 14,7144
Bl 0,0647613 - 0,0156381 0,0190569
B - 163,371 - 156,342 - 167,271
Bs 0,0742399 0,0835152 0,134374

35



ﬂ4 - 0,000590663 - 0,0000709273 - 0,000191696
35 - 0,362689 0,272156 - 0,0934222
36 0,0003867 0,0004171 0,0003206
B7 950,182 685,089 946,467
BB 0,00593333 0,118147 - 0,36688
B9 - 0,00125961 - 0,00127895 - 0,00153405

A su vez con ayuda del analisis ANOVA (Anexo G) se simplificé las funciones que
representan las superficies de respuesta de cada uno de los materiales.

Tabla 6. Coeficientes de regresién con significancia (valor p<0,05).

Constantes Batata

del polinomio Blanca Amarrilla Naranja
ﬁO 12,7726 10,876 14,7144
ﬂz - 163,371 - 156,342 - 167,271
ﬂ7 950,182 685,089 946,467
B3 0,0742399
ﬂg - 0,00125961 - 0,00127895 - 0,00153405

R - cuadrada 86,2553 88,9415 87,2160

Las funciones optimizadas permiten describir el comportamiento de los datos
experimentales con grado de ajuste superior al 86% en todos los casos, como se
puede apreciar en la tabla 6. El grado de ajuste de los modelos presentados en
este trabajo esta en el mismo orden de magnitud del reportado para otras matrices
vegetales como la Berberis asiatica (R% 91%) reportado por Belwal et al. (Belwal
et al. 2016), alboricoque (R?: 80,6%) (Wani et al. 2015). Empleando las funciones
ajustadas se construyeron las superficies de respuesta; en la figura 8, se presenta
la superficie de respuesta generada para el material de batata blanca, para los tres
materiales mostraron una tendencia similar y las respectivas figuras pueden

observarse en los anexos L y M.

Figura 8. Superficie de respuesta isotérmica (303,15 K) para el CPT en funcién de la relacion H/S y
relacion E/A, del material de batata blanca.

36



CPT [mg EAG/g ms]

etanol-agua [wiv]

harina-solvente [pi]

Es posible notar en la figura 8 y los anexos L y M que el comportamiento de las
superficies de respuesta obtenidas para cada uno de los materiales se aproxima a
una tendencia hiperboloide o silla de montar, mostrando que la region donde se
maximiza sus valores de CPT es en la parte central de la relacion etanol/agua y de

mayor proporcion de solvente.

2.4 OPTIMIZACION DE LAS CONDICIONES DE EXTRACCION DE
POLIFENOLES.

Con los datos obtenidos en la etapa inmediatamente anterior (para mayor detalle
ver anexo N), se prosiguid a optimizar las condiciones de extraccién de los
materiales de batata; como se puede apreciar en la tabla 7, las condiciones
optimizadas de relacion H/S y E/A de cada uno de los materiales sujetos a estudio
mostraron un comportamiento similar entre ellas. Bajo las condiciones optimizadas
y teniendo presente que la temperatura no es una variable que influya en el CPT se
tomo6 una temperatura igual a 303,15 K ya que en este nivel es donde se requiere
menos consumo energético en el proceso, se realizaron extracciones para verificar

estos puntos empleando como criterio la AARD calculada para el CPT predicho por
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los puntos Optimos y el valor experimental bajo las mismas condiciones. Los valores
del CPT obtenidos en los puntos experimentales optimizados son mayores que los
obtenidos tedricamente por las ecuaciones de optimizacion (Tabla 7). Asi mismo,
los valores AARD altos pueden atribuirse a que el punto téorico esta sujeto a que
las funciones lograron describir el comportamiento de los datos experimentales
alrededor de 86%.

Tabla 7. AARD para las condiciones 6ptimas de extraccion.

Condiciones CPT
: Optimas CPT Teorico ; AARD
Variedad de batata HIS | E/A | [mg EAG/g ms] Experimental L%l
[mg EAG/g ms]
[p/V] | [viV]
Blanca 1/100 | 39,38 13,966 17,994 + 0,147 |22,379
Amarilla 1/100 | 35,98 10,772 15,452 + 0,237 |30,272
Naranja 1/100 | 49,61 16,693 22,573 £ 0,336 | 26,032

*Los resultados estan expresados en términos de promedio y la desviacion estandar n=2

Con el fin de obtener condiciones Optimas similares para los tres materiales, se
evalué el CPT obtenidos para los tres materiales empleando las condiciones
optimizadas de la batata blanca (i.e. H/S 1/100 (p/v) y E/A 40/60 (v/v)); las cuales
representan condiciones intermedias en el proceso de extraccion optimizado. Las
condiciones de las otras dos batatas se descartaron debido a su alto porcentaje de

AARD lo cual implica una mayor desviacion entre los valores experimental y teorico.

Como puede apreciarse en la tabla 8, a condiciones intermedias de extraccion se
disminuye el error predictivo de las funciones ajustadas, al tiempo que solo se
sacrifica la recuperacion de polifenoles en valores inferiores al 7,5 %(porcentaje de
recuperacion — Rec%).

Tabla 8. AARD respecto a las condiciones 6ptimas de extraccion del clon de batata blanca.

Variedad de CPT Te6rico CPT* CPT** Rec AARD
batata [mg EAG/g ms] [mg EAG/g ms] [mg EAG/g ms] [%] [%]
Blanca 13,966 17,994 + 0,147 17,754 + 0,140 1,334 | 21,336

Amarrilla 10,772 15,452 + 0,237 14,546 + 0,185 5,863 | 25,945
Naranja 16,693 22,573 + 0,336 20,887 + 0,100 7,469 | 20,079

*CPT en condiciones 6ptimas propias
**CPT en condiciones 6ptimas de la batata blanca
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Es importante mencionar que bajo el punto de experimental de maxima extraccion
para cada uno de los materiales se logro obtener un CPT de 20,89; 17,75y 14,55
mg EAG/g ms para las batatas naranja, blanca y amarilla respectivamente. Al
comparar estos resultados con otros materiales vegetales se evidencia que la batata
tiene un CPT mayor que el oca (1,4 + 0,22 mg EAG/g ms) (Chirinos et al. 2009) y la
col (1,5 = 0,10 mg EAG/g ms) (Kaulmann et al. 2014).

2.5 CAPACIDAD ANTIOXIDANTE DE LOS EXTRACTOS.

Se midio la actividad antioxidante de los extractos de cada una de las batatas en las
condiciones intermedias de extraccion usando una curva estandar de Trolox® para
cada uno de los métodos aplicados (ABTS y DPPH). En la tabla 9, se puede
apreciar que la actividad DPPH y ABTS de los materiales evaluados fue mayor al
aumentar el CPT. Los resultados obtenidos tienen concordancia con los reportados
por Zhu et al. (Zhu et al. 2010) quienes evaluaron batatas cultivadas en el continente
asiatico y mayores a los registrados por Padda y Picha (Padda y Picha 2008);
Valcarcel et al. (Valcarcel et al. 2015) quienes estudiaron materiales comerciales y

modificados de Estados Unidos.

Al compararlos con materiales vegetales similares fue posible encontrar que los
valores obtenidos en este trabajo son 10 a 50 veces mayores a los del iame (Kumar
et al. 2016), 7 veces mayores al rabano (Goyeneche et al. 2015) y menores a los de

la papa (Lachman et al. 2009).

Tabla 9. Capacidad antioxidante de los extractos de las harinas de batata por métodos ABTS vy
DPPH.

Referencia Variedad CPT ABTS DPPH
de batata | [mg EAG/g ms] | [mmol ET/100g ms] | [mmol ET/ 100 g ms]
Blanca 17,754 £ 0,140 3,55+0,16 10,06 + 0,52
esEtfjtdeio Amarilla 14,546 + 0,185 2,80 £ 0,23 7,33+0,30
Naranja 20,887 £ 0,100 4,34 + 0,20 9,22+ 0,16
Zhu Morada 5,03 — 14,19 2,85-7,32 3,54 -6,36
Padda ey 1,4 —4,7% N.A 0,40-1,84
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| Valcarcel |« [ 054-179 | N.A | 0,03 - 0,90 |

Los resultados estan expresados en términos de promedio y la desviacion estandar n=2
**|_os resultados estan expresados en término de equivalentes &cido clorogénico
***Diferentes materiales de batatas

2.6 IDENTIFICACION Y CUANTIFICACION DE FLAVONOIDES PRESENTES
EN LA BATATA.

En esta seccion se presentan los resultados de la cuantificacion del contenido de
catequinas en las batatas amarilla, blanca y naranja. Los resultados hallados en
esta etapa son muy interesantes, ya que hasta el momento no se encontraron
reportes de identificacion de catequinas en la batata, asi mismo los datos obtenidos

mostraron que en la batata, la catequina presente en mayor proporcion es la (+)-

catequina.
Figura 9. Cromatograma batata naranja.
il
|
_|i""-_E _
S—
=L L il I J I J. J ! i g i e
Nombre de pico -I;'eet?npcoiédne Area Altura Area relativa
P . [MAU*min] [MAU] [%]
[min]
(+)- catequina 10,467 150,882 122,746 92,06

En la figura 9 se presenta el perfil cromatografico tipico para la batata naranja,
donde la sefial del pico identificado corresponde a la (+)-catequina, los
cromatogramas para la batata amarilla y blanca se presentan en los anexos O y P.
Los resultados obtenidos a partir del analisis de cromatografia liquida mostraron
valores de catequinas de 0,389; 0,286 y 0,577 mg ECT/g ms para la batata blanca,
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amarilla y naranja respectivamente, estos valores son menores que los hallados por
Sierra y Pefiaranda (Sierra y Pefiaranda 2013) para el cacao que se encuentran
entre 0,74 — 2,14 mg ECT/g ms, una de las matrices que presenta mayor cantidad
de catequinas. Asi mismo, los valores se encuentran en el intervalo encontrado para
una matriz muy similar, como es el caso de la patata o papa, matriz a la cual se le
cuantificé la cantidad de flavonoides totales por la European Association for Potato

para el afio 2015 reportando valores de 0,06 a 2,29 mg ECT/g ms.

2.7 CINETICA DE EXTRACCION.

Figura 10. Curvas de extraccién de polifenoles en los tres materiales de batata: blanca, amarilla y
naranja a temperatura ambiente.
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La figura 10 muestra los resultados obtenidos para la cinética de extraccion de cada
uno de los materiales evaluados, a una temperatura de 303,15 K (nivel bajo del
disefio evaluado) y relaciones de harina/solvente y entre solventes de 1/100 y 40/60,
respectivamente. Se puede observar que los materiales de batata evaluados tienen
una tendencia logaritmica caracteristica de este tipo de procesos. A su vez que el
tiempo de estabilizacion es aproximadamente de 40 min; es un proceso rapido
comparado a los tiempos de extraccion reportados de 60 min para orujo de uva
(Sant’Anna et al. 2012), 90 min para la manzanilla (Jurinjak TuSek et al. 2016) y 200

min en el cornijuelo (Galvan D’alessandro et al. 2012).
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En la tabla 10 se consigna los pardmetros y el coeficiente de correlacion para cada
uno de los modelos evaluados en esta etapa.

Tabla 10. Parametros cinéticos de los modelos ajustados.

; VARIEDAD DE BATATA
MOPELOS CINETICOS "™ "B ANCA | AMARILLA | NARANJA
ks 2,5820 2,4007 2,6477
Page n 0,0175 0,0179 0,0359
R? 0,808 0,835 0,826
ke 0,0280 0,0317 0,0575
Peleg ks 0,0634 0,0767 0,0478
R? 0,979 0,989 0,997
a 0,7220 0,5678 2,0202
Logaritmico b 13,0593 10,9077 13,1586
R? 0,830 0,856 0,878
pseudo primer |5 0,2533 0,2694 0,1698
i d 1.2183 1.2109 0,7627
R? 0,965 0,972 0,992

Se llevo a cabo la evaluacion de los modelos cinéticos que mejor ajuste presentan
en el proceso de extraccion de polifenoles a partir de la batata, en la tabla 10 puede
apreciarse que los materiales de batata se ajustaron al modelo Peleg evaluado por
medio del coeficiente de correlacion, indicando que fue el que mejor representa el
comportamiento cinético de las batatas naranja, amarilla y blanca respectivamente
con R?de 99,7%; 98,9% y 97,9% en su orden.

Sin embargo, se observa que el modelo Pseudo primer orden presenta un
coeficiente de correlacién alto para todos los casos (R?>96,5%), lo cual implica una
buena concordancia entre los datos experimentales y tedricos que solo se desvia
del modelo Peleg en alrededor del 1%. Es decir, que ambos modelos describen
sobresaliente el proceso, lo cual también se ha encontrado en otras matrices como
lo reporta Sant’/Anna et al. (Sant’Anna et al. 2012) con la extraccion de polifenoles

del orujo de uva.

Ademas, en la tabla 11 se compara el CPT extraibles segun la metodologia del

disefio experimental (con renovacion de solvente (CRS)) y los obtenidos en la
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cinética (sin renovacion del solvente (SRS), valores de la prueba en el anexo Q)

donde se aprecia que las pérdidas son inferiores al 12%.

Tabla 11. Comparacién de métodos de extraccion.

Variedad de CPT, (CRS) CPT, (SRS) Recuperacion
batata [mg EAG/g ms] | [mg EAG/g ms] [%]
Blanca 17,754 + 0,140 15,690 88,37
Amarilla 14,546 + 0,185 12,980 89,23
Naranja 20,887 + 0,100 20,362 97,48

Los resultados estan expresados en términos de promedio y la desviacion estandar n=2
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3 CONCLUSIONES

En el rango de temperatura evaluado no tiene una influencia significativa sobre la
cantidad de polifenoles extraidos, lo cual representa una ventaja en la reduccién de
costo energético, ademas la renovacién del solvente es innecesaria porque el CPT
obtenidos sin renovar el solvente es superior al 88%, las condiciones optimizadas
de extracciéon son: relacion H/S: 1/100 (p/v) y relacion E/A: 40/60. En condiciones
Optimas es posible obtener extractos con concentracion de polifenoles que varian
entre 17,75y 20,89 mg EAG/g ms dependiendo del material evaluado.

En lo que refiere al ajuste de parametros cinéticos fue posible ajustar el proceso al
modelo Peleg con un grado de ajuste superior al 97,9%, este trabajo enriquece las
bases de datos de evaluacion cinética de extraccion de polifenoles a partir de
materias primas de caracter vegetal. Permitiendo que estos valores sean utilizados
en futuros estudios de simulacién de disefio de procesos que buscan valorizacion

del fruto de rechazo a través de la produccion de extractos polifendlicos.

Se identificé que el mejor método de inhibicidén de la PPO es donde se usa de dos

agentes reductores: acido ascorbico y L-cisteina.
Es importante resaltar que este trabajo aporta informacion sobre la identificacion de

catequinas ((+)-catequina) en la batata, ya que bajo nuestro conocimiento no hay

datos en esta area.
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4 RECOMENDACIONES

Evaluar variables adicionales en la extraccion de polifenoles como pH y tamafio de
particula que permitan aumentar el ajuste de los modelos polin6micos que
representan la extraccion de compuestos polifenélicos de la matriz, a su vez que
den una extraccion mayor de los compuestos de interés partiendo de los valores

optimizados en esta investigacion.

Realizar comparacién con el clon morado que se infiere puede atribuir un mayor
contenido de polifenoles respecto a los materiales evaluados en este trabajo, el cual
no fue posible adquirir de lado de los materiales recibidos a Corpoica al no cumplir

con el prerrequisito de origen de la misma zona para una comparacion mas objetiva.
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ANEXO A. Curva de secado de los tres materiales de batata.
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ANEXO B. Curva de calibracion del acido gélico.
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ANEXO C. Curva de calibracién DPPH.
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ANEXO D. Curva de calibracién ABTS.
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ANEXO E. Curva de calibracién de la (+)-catequina.
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ANEXO F. Evaluacion del contenido de polifenoles totales extraibles de la batata conforme varian
la temperatura y relacion harina/solvente (p/v) a una relacién etanol/agua (25/75). a, b y c relacion
H/S 1/40y d, e y f relacién H/S 1/10.
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ANEXO G. Andlisis ANOVA de los tres materiales de batata.

BATATA BLANCA

Fuente Sumade Cuadrado |GL| Cuadrado Medio Razon-F | Valor-P
A:Temperatura 0,215897 1 [0,215897 0,14 0,7190
B:harina - solvente 66,21 1 166,21 42,01 0,0001
C:etanol - agua 10,0882 1 ]10,0882 6,40 0,0299
AA 0,263366 1 [0,263366 0,17 0,6913
AB 0,341969 1 [0,341969 0,22 0,6513
AC 0,174171 1 10,174171 0,11 0,7464
BB 20,7339 1 |20,7339 13,16 0,0046
BC 0,000249203 1 [0,000249203 0,00 0,9902
CcC 9,22098 1 19,22098 5,85 0,0361
Error total 15,7603 10 |1,57603
Total (corr.) 114,594 19

BATATA AMARILLA

Fuente Suma de Cuadrados |GL| Cuadrado Medio Raz6én-F | Valor-P
A:Temperatura 0,774597 1 ]0,774597 0,92 0,3603
B:harina - solvente 48,7369 1 48,7369 57,84 0,0000
C:etanol - agua 2,85149 1 12,85149 3,38 0,0957
AA 0,00347142 1 ]0,00347142 0,00 0,9501
AB 0,188378 1 10,188378 0,22 0,6465
AC 0,197641 1 10,197641 0,23 0,6386
BB 10,5484 1 10,5484 12,52 0,0054
BC 0,0982065 1 ]0,0982065 0,12 0,7399
CcC 9,30022 1 19,30022 11,04 0,0077
Error total 8,4259 10 (0,84259
Total (corr.) 76,1936 19

BATATA NARANJA

Fuente Suma de Cuadrados |GL| Cuadrado Medio Razén-F | Valor-P
A:Temperatura 0,445102 1 10,445102 0,25 0,6293
B:harina - solvente 90,3517 1 (90,3517 50,31 0,0000
C:etanol - agua 6,50732 1 16,50732 3,62 0,0861
AA 0,0272659 1 ]0,0272659 0,02 0,9044
AB 0,0222679 1 10,0222679 0,01 0,9135
AC 0,116357 1 10,116357 0,06 0,8042
BB 20,1782 1 20,1782 11,24 0,0073
BC 0,951903 1 ]0,951903 0,53 0,4833
cC 13,4009 1 ]13,4009 7,46 0,0211
Error total 17,9575 10 [1,79575
Total (corr.) 140,47 19

60




B:harina-solvente
BB

CcC

C:etanol-agua
ATemperatura
AC

AB

BC

AA

B:harina-solvente
BB

CcC

C:etanol-agua
A:Temperatura
AC

AB

BC

AA

ANEXO H. Diagramas Pareto de la batata amarilla.

Diagrama de Pareto Estandarizada para CPT

ANEXO |. Diagramas Pareto de la batata naranja.

2 4 6
Efecto estandarizado

Diagrama de Pareto Estandarizada para CPT

2 4 6
Efecto estandarizado
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ANEXO J. Gréfica de efectos principales para la batata amarilla.

Gréfica de Efectos Principales para CPT
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ANEXO K. Gréfica de efectos principales para la batata naranja.

Gréfica de Efectos Principales para CPT
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ANEXO L. Superficie de respuesta isotérmica (303,15 K) para el CPT en funcidn de la relacion H/S
y relacion E/A, del material de batata amarilla.
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ANEXO M. Superficie de respuesta isotérmica (303,15 K) para el CPT en funcion de la relacion H/S
y relacién E/A, del material de batata naranja.
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ANEXO N. Cantidad de polifenoles totales extraibles por cada punto del disefio estadistico.

292,92 0,063 50 8,3447 5,7493 10,1269
303,15 0,025 25 10,5892 17,6774 12,9280
303,15 0,100 25 7,7200 4,3521 9,5568
303,15 0,100 75 6,5519 3,8661 8,4708
303,15 0,025 75 9,3806 7,2505 12,7489
318,15 0,063 50 8,4323 5,7189 10,5795
318,15 0,063 50 8,0715 5,6277 11,2876
318,15 0,063 50 8,1450 6,2198 10,5897
318,15 0,063 8 9,0373 5,5747 9,9758
318,15 0,010 50 16,9352 12,2638 18,9043
318,15 0,063 50 8,6202 6,1136 10,3963
318,15 0,063 50 8,5782 5,7077 9,8958
318,15 0,063 92 4,1826 2,2020 5,3012
318,15 0,126 50 7,4022 4,6011 8,0193
318,15 0,063 50 8,4519 6,0718 10,6846
333,15 0,025 25 11,0103 7,8171 13,0813
333,15 0,100 25 7,3323 4,6034 9,9719
333,15 0,100 75 6,7362 5,2485 8,8954
333,15 0,025 75 10,4101 7,5167 13,8575
343,37 0,063 50 8,6240 6,4705 10,3432
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ANEXO O. Cromatograma de la batata blanca

Jjmen

i |-

304

20 4

] | 1-[+} Cotenuira - 10517

] \2-1ES

| e ——— |/\

n' T ]
70 &b & wo  ®e  ®@o @0 #0 €0 | w0  w@n  @n | ®0  &;o

(+)- catequina 10,517 102,5722 73,93 81,76

ANEXO P. Cromatograma de la batata amarilla.
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ANEXO Q. Resultados experimentales de la cinética para los materiales de batata a condiciones
intermedias: relacién H/S 1/100 (p/v), relacion E/A 40/60 (v/v) y temperatura de 303,15 K.

Tiempo CPT CPT CPT

[min] Batata blanca Batata amarilla Batata naranja

[mg EAG/g ms] | [mg EAG/g ms] | [mg EAG/g ms]
0 10,998 9,044 10,991
2 12,769 10,751 13,106
4 14,493 11,937 15,893
8 14,924 12,316 18,296
12 15,068 12,601 19,017
16 15,211 12,648 19,593
20 15,355 12,695 19,690
24 15,451 12,743 19,834
28 15,546 12,790 20,074
32 15,594 12,885 20,266
40 15,594 12,933 20,314
48 15,642 12,980 20,362
64 15,690 12,980 20,362
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