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ABSTRACT

Determination of spray-drying parameters to obtain a dry extract rich in saponins from quinoa scarified residues.
Quinoa scarification residues are generated in large quantities in Bolivia and have a high content of saponins,
compounds with various properties that give them a potential use in cosmetics, agriculture, health and others. For
this reason, it is important to have methods to obtain dry extracts rich in saponins from these residues. In the present
work, we determined some parameters for spray-drying the aqueous residual extract from a hydroalcoholic extraction
process: EtOH:H,O (50:50) for 72 h, followed by removal of EtOH by rota-evaporation. For this, a 2* factorial
experimental design was used, taking as independent variables: the concentration of the residual aqueous extract, the
drying temperature and the speed of the air flow. It was determined that the significant variables to obtain a higher
extraction yield in the spray drying process are: the drying temperature (100°C) and the speed of the air flow (4192
rpm), with a feed flow of 8 .0mL/min. The dry product obtained has a yield of 27.6% respect of quinoa residues and
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68.73% of saponins. The spray-drying technique presented some advantages over the lyophilisation, such as the

higher percentage of saponins in the dry extract and the shorter time used for drying.

*Correspondent autor: silvia.rp.gmc@gmail.com
RESUMEN

Los residuos de escarificado de quinua se generan en gran cantidad en Bolivia y tienen un alto contenido de
saponinas, compuestos con diversas propiedades que les dan un potencial uso en cosmética, agricultura, salud y otros.
Por esta razon, es importante contar con métodos para obtener extractos secos ricos en saponinas a partir de estos
residuos. En el presente trabajo, se han determinado los parametros para el secado por aspersion de un extracto
acuoso residual de un proceso de extraccion hidroalcoholico EtOH:H,O (50:50) por 72 h, seguido de una eliminacion
del EtOH por rotaevaporacion. Para esto, se utilizé un disefio experimental factorial 23, tomando como variables
independientes: la concentracion del extracto acuoso residual, la temperatura de secado y la velocidad del flujo de
aire. Se determiné que las variables significativas para obtener un mayor rendimiento de extraccion en el proceso de
secado por aspersion son: la temperatura de secado (100°C) y la velocidad del flujo del aire (4192 rpm), con un flujo
de alimentacion de 8.0 mL/min. El producto seco obtenido tiene un rendimiento de 27.6% respecto a los residuos de
quinua y 68.73 % de saponinas. La técnica de secado por aspersion presentd algunas ventajas respecto a la técnica
de secado por liofilizacion, como el mayor porcentaje de saponinas en el extracto seco obtenido y el menor tiempo
empleado para el secado.

INTRODUCCION

Bolivia es un pais con una enorme riqueza en biodiversidad, ecosistemas y variabilidad genética. Esto permite el
desarrollo de una agricultura altamente diversificada, como los cultivos de soya, sorgo y castaiia entre otros,
provenientes de los llanos orientales; o de trigo, maiz y avena entre otros de los valles mesoméricos, ademas de una
variedad de gramineas, como la cebada y pseudo-cereales como la quinua que se producen particularmente en el
Altiplano Boliviano [1].

La quinua, por su composicion en aminoacidos esenciales, oligoelementos y vitaminas, es un alimento
altamente nutritivo e ideal para el organismo humano [2]. Sin embargo, la quinua presenta unos principios amargos:
saponinas mono y bidesmosidicas (Fig.1), glicésidos principalmente derivados del acido oleanolico sustituido en C-
3 y/o C-28 [3]) que se encuentran mayoritariamente en el episperma del grano (mojuelo o residuos de escarificado)
y minoritariamente también en granos, hojas, flores y tallos y que deben ser eliminados antes de su consumo.

[A] Monodesmosidica

AzO AzO

’/,,// |B] Bidesmosidica

B
2
z

Figura 1. Ejemplos de saponinas [A] monodesmosidicas y [B] bidesmosidicas, utilizando como genina el acido oleandlico e
identificando la cadena de aziicares como Az.

Se han desarrollado varios estudios y proyectos cientificos sobre las aplicaciones de las saponinas de quinua en areas
de cosmética, salud, agricultura, pesticidas y otros [4,5]. Estos suponen una alternativa viable de valorizacion de
residuos agroindustriales como el mojuelo. Varias empresas bolivianas han desarrollado un proceso industrial de
beneficiado [6] previo a la venta de los granos de quinua basado en la friccién entre granos por accién mecanica
(escarificado), del cual se obtiene el polvo rico en saponinas denominado “mojuelo”. Este mojuelo tiene un
rendimiento de 4.5 % respecto del grano de quinua [7]. De acuerdo a datos de Instituto Boliviano de Comercio
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Exterior (IBCE) se exportan mas de 30.000 toneladas por afio de grano de quinua [8,9] por lo que cada afio se generan
toneladas de estos residuos.

De acuerdo a antecedentes previos de nuestro grupo de investigacion [10], para la obtencion de un extracto rico
en saponinas a partir de “mojuelo” de quinua, se debe realizar una extraccion por maceracion con EtOH/H,O 50/50,
utilizando una relaciéon m/v de extraccion de 1/9 y un tiempo de 72 h. El extracto hidro-alcohélico asi obtenido es
luego sometido a rotacvaporacion hasta la eliminacion del alcohol. El residuo acuoso es sometido a liofilizacion para
obtener un extracto seco. Sin embargo, el proceso de liofilizacion suele ser muy largo (mas de 72 h). Ademas, el
equipo es caro y el proceso tiene un alto coste energético. Por estas razones, en este trabajo estudiamos la posibilidad
de realizar un secado por aspersion, una técnica alternativa que puede requerir menor inversion y tiempo.

La técnica de secado por aspersion se basa en la obtencion de productos en polvo a partir de concentrados
liquidos, por evaporacion rapida del agua en microgotas generadas en el atomizador, mediante contacto con una
corriente de aire caliente. Concretamente, en este proceso, el extracto liquido o mezcla que esta en el tanque de
alimentacion fluye a través de la bomba peristaltica hasta la boquilla del atomizador, donde se dispersa en forma de
microgotas [11]. Paralelamente, un flujo de aire caliente llega hasta la boquilla del atomizador haciendo contacto con
la mezcla a secar, evaporando el agua de las microgotas. El agua de la solucion o dispersion se evapora en un instante,
produciendo un pulverizado fino que es transportado conjuntamente con el vapor de agua a través del flujo de aire
caliente. Esta mezcla es transportada hasta un ciclon, donde el polvo es separado del vapor de agua y es descargado
en un recipiente de recoleccion. Por otro lado, el vapor de agua es transportado por un tubo de escape hacia afuera
del secador por aspersion [11].

Con estos antecedentes, el presente trabajo describe la técnica de secado por aspersion para la obtencion de un
polvo rico en saponinas a partir de mojuelo de quinua, como una alternativa al secado por liofilizacion. Se analizaron
algunos parametros para el secado por aspersion como la concentracion del extracto acuoso rico en saponinas, la
temperatura de entrada de secado y la velocidad del flujo de aire.

RESULTADOS Y DISCUSION

Para la obtencion de extractos secos ricos en saponinas, se empled el extracto acuoso residual obtenido a partir de la
eliminacion del EtOH de extractos hidroalcoholicos (50:50 H,O:EtOH) del mojuelo de quinoa. Estos extractos
hidroalcoholicos fueron obtenidos por maceracion del mojuelo de quinua durante 72 h a temperatura ambiente, de
acuerdo a parametros de extraccion previamente establecidos en el laboratorio [10].

Pardametros de la técnica de secado por aspersion de un extracto rico en saponinas de quinua.

Para la obtencion del método para tener extractos secos ricos en saponinas, por la técnica de secado por aspersion,
se empleo el equipo BILON-6000Y. Los parametros del equipo que se mantuvieron constantes fueron: i) El flujo de
alimentacion de 8.0 mL/min. Este esta definido por la velocidad de la bomba peristéltica (9 rpm), y el tiempo de
inyeccion (4 s). Este es el tiempo en el que el inyector se abre y por presion expulsa el extracto liquido hacia la
camara de secado. Los valores de dichos parametros se mantuvieron constantes porque su variacion ocasionaba la
obstruccion del inyector y rebalse del extracto liquido hacia la camara de secado. ii) El angulo de pulverizacion,
tampoco varié debido a que el rociado se realiza en direccion del flujo de aire, hacia abajo de manera vertical, de
acuerdo al diseflo del equipo. iii) La temperatura de salida es un parametro no regulable en el equipo, por lo que no
se puede tomar en cuenta para el disefio factorial, pero si se tomaron en cuenta los datos que oscilaron entre 40 a 45
°C. Este rango de temperatura no es muy amplio, ya que el equipo cuenta con un controlador de temperatura PID
(Proporcional, Integral y Derivativo) que elimina la oscilacion y le brinda estabilidad al proceso de secado.

Por lo tanto, se empled un disefio experimental factorial 2° con dos réplicas. Los parametros evaluados fueron:
1) Concentracion del extracto acuoso residual. Se asigno el valor arbitrario de 100 a los extractos sin etanol o extractos
acuosos concentrados en saponinas (EACS), y 50 a los extractos acuosos de saponinas diluidos en agua al 50 %
(EADS). Notese que este parametro afecta la densidad de la muestra; ii) Temperatura de secado (se evaluo a dos
temperaturas de ingreso de la muestra, 100 y 150°C) y iii) Velocidad del flujo de aire que transporta el polvo a través
del equipo hasta el ciclon de separacion (2395 y 4192 rpm). Los resultados contenidos en la Tabla 1 muestran los
rendimientos promedio de cada prueba realizada por duplicado méas su desviacion estandar, observandose que los
parametros de las pruebas N° 5 y N° 6 produjeron los mayores rendimientos de recuperacion del polvo de saponinas.
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Tabla 1. Porcentaje de extracto seco obtenido por el método de secado por Aspersion, respecto a la masa de mojuelo utilizado

N° de Concentracion del Temperatura Velocidad Rendimiento de polvo de
Prueba extracto acuoso de entrada de del flujo de saponinas con respecto a la
residual (%) secado [°C] aire [rpm] masa de mojuelo (%)
1 50 100 2395 19.8+0.8
2 100 100 2395 16.1+1.5
3 50 150 2395 18.2+0.2
4 100 150 2395 145+2.8
5 50 100 4192 20.3+0.2
6 100 100 4192 27.7+1.2
7 50 150 4192 142+0.8
8 100 150 4192 169+ 1.7

De acuerdo a los resultados de la Tabla 1, los parametros con los que se obtiene un mayor rendimiento (27,7%
respecto al peso del mojuelo) son: extracto acuoso concentrado en saponinas al 100% (EACS), temperatura de secado
de la muestra liquida de 100°C, y velocidad del flujo de aire de 4192 rpm (prueba 6).

Las muestras de extractos acuosos de saponinas, diluidas al 50%, que fueron secadas con la misma temperatura
inicial y velocidad del flujo de aire de 4192 rpm, también producen un rendimiento considerable (20,3% respecto al
peso del mojuelo), aunque menor a la de los extractos acuosos concentrados. Esto podria deberse a que la muestra al
50 % tiene mayor cantidad de agua, y el vapor de agua generado hace que parte de la muestra seca quede adherida a
las paredes de la camara de secado (prueba 5). Por otra parte, en el caso de las muestras que fueron secadas a 150
°C, el extracto seco también se adhiere a las paredes de la camara de secado. Esta alta temperatura parece ocasionar
la descomposicion térmica de la muestra seca adherida a las paredes.

Realizando un analisis del disefio factorial aplicado, observamos los resultados mostrados en el siguiente
diagrama de Pareto (Figura 2), a partir del cual se puede determinar cuales son los factores o parametros que son
significativos.

Diagrama de Pareto de efectos estandarizados Grafica normal de efectos estandarizados
- (la respuesta es Rendimiento [%]; o = 0,05) (Ia respuesta es Rendimiento [%]; a = 0,05)
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Figura 2. (a) Diagrama de Pareto de Efectos estandarizados y (b) Grdfica normal de efectos estandarizados.

Asi, en la Figura 2(a) se observa que aquellos pardmetros e interacciones de los parametros que sobrepasan el margen
de error (valor=2.306), son significativos en cuanto al aumento o disminucion del rendimiento de obtencion de polvo
de saponinas. Para este caso, se observa que los parametros significativos son B= temperatura de secado [°C], C=
velocidad del flujo de Aire [Hz], y las interacciones, de AC= Concentracion del extracto acuoso residual [%] *
Velocidad del flujo de Aire [rpm], y BC= Temperatura de secado* Velocidad del flujo de Aire. Estos datos son
confirmados en la grafica de Normalidad, Figura 2(b). En dicha gréfica, se observa que los parametros A =
Concentracion del extracto acuoso residual [%], las interacciones AB= Concentracion* Temperatura de secado, y la
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triple interaccion ABC= Concentracion*Temperatura de Secado*Velocidad del flujo de Aire, se encuentran muy
cercanos a la linea de referencia y, por lo tanto, no son significativos.

Finalmente, la Tabla 2, analisis de ANOVA del disefio experimental, confirma que estos parametros y sus
interacciones, con P < 0.05, son significativos. En resumen, los parametros que tienen mayor significancia en los
rendimientos de recuperacion de polvo de saponinas después del proceso de secado por aspersion son: la temperatura
de secado (B), la Velocidad del Flujo de Aire (C), ademas de las interacciones entre la Concentracion*Velocidad del
Flujo de Aire (AC), y Temperatura de secado* Velocidad del Flujo de Aire (BC).

Tabla 2. Analisis de varianza (ANOVA) del diseiio experimental

Modelo Lineal P
A = Concentracion [%)] 0.359
B = Temperatura de Secado [°C] 0.000
C = Velocidad del flujo de Aire [rpm] 0.006
Interacciones de 2 términos
AB = Concentracion [%]*Temperatura de Secado [°C] 0.146
AC = Concentracién [%]* Velocidad del flujo de Aire [rpm] 0.000
BC = Temperatura de Secado [°C]* Velocidad del flujo de Aire [rpm] 0.001
Interacciones de 3 términos
ABC = Concentracion [%]*Temperatura de Secado [°C]*Velocidad del flujo 0.131

de Aire [rpm]

Adicionalmente, se realiz6 una comparacion del rendimiento de extraccion total entre la técnica de secado por
liofilizacion [10] y la técnica de secado por aspersion. Mediante la liofilizacion, los rendimientos obtenidos varian
desde 36.0% m/m hasta el 39.4 % m/m de polvo de saponinas, sobre la masa de mojuelo seco. Sin embargo, el tiempo
de secado empleado es de 72 horas para 1000 mL de extracto acuoso residual al 50 o 100%. En cambio, usando la
técnica de secado por aspersion, se puede obtener el polvo seco total con un rendimiento de aproximadamente 27%
en 1 a 2 horas, para la misma cantidad de extracto acuoso residual de EACS, con una tasa de alimentacion de
aproximadamente 500 mL/h, de acuerdo a los parametros empleados en el equipo BILON-6000Y. El menor
rendimiento en el secado por aspersion puede deberse a que parte de la muestra se queda en la camara de secado o
parte del polvo obtenido es expulsado por el tubo de escape del equipo, por lo que se recomienda revisar estos
aspectos para obtener un mejor rendimiento.

3A 3B

& : . e

!

Figura 3. A) Disolucion acuosa del extracto seco obtenido por la técnica de secado por aspersion, B) Disolucion acuosa del
residuo de escarificado (mojuelo)

La figura 3 muestra una comparacion entre una disolucion del residuo de escarificado (mojuelo) en agua y una
disolucion del extracto seco obtenido por aspersion disuelto en la misma cantidad de agua (2,5 g/50 mL en ambos
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casos). Se observa que el resultante del secado por aspersion tiene menos color que la disolucion de mojuelo. Esto
implicaria que los colorantes del mojuelo se perdieron durante el proceso. La coloracidn rojiza se debe a la presencia
de colorantes naturales como las betalainas y/o antocianidinas [12], las cuales se pierden en el proceso de secado
probablemente por el incremento de la temperatura [13-16] debido a que las betalainas son termolabiles [13]. Por lo
tanto, una temperatura aconsejable para mantener los compuestos betalainicos estables es de 4°C [17]. El acido
betalamico, de color amarillo brillante, y el ciclodopa-5-O-glucésido (sin color) son productos resultantes de la
descarboxilacion de betaina durante tratamientos térmicos [18]. Esto explicaria el color del extracto resultante (Fig.
3A), color que también puede deberse a la deshidrogenacion de la betaina que genera otro compuesto betalamico, la
neobetanina, que causa un cambio de color de rojo a amarillo [13,19].

Analisis de saponinas por TLC y HPLC del extracto seco obtenido por la técnica de secado por aspersion.

Para determinar el contenido de saponinas totales en el polvo obtenido por secado por aspersion, se realizo un analisis
por TLC y HPLC en comparacidén con una muestra control estandar de saponinas de quinua. Esta muestra control
estandar fue obtenida en el laboratorio y analizada previamente frente a un patrén de saponinas de quinua facilitado
por Ricardo San Martin de la Universidad Catdlica de Chile [20]. Se determiné una concentracion de saponinas en
la muestra control estandar del 85% m/m sobre la masa de un extracto patron de saponinas. El patron de Chile sirvio
de referencia para estudios previos en nuestro laboratorio. A partir de la caracterizacion de este patron, se obtuvo la
muestra control estandar utilizada en el presente trabajo. La Figura 4 muestra la comparacién de los perfiles
cromatograficos por TLC, y la Figura 5 muestra la comparacion de los perfiles cromatograficos por HPLC
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Figura 4. Cromatograma TLC, A) muestra control del 85 % de saponinas totales en el extracto, B) muestra obtenida por
secado por aspersion, el solvente de elucion es una mezcla de AcOEt :Ac. Acético:Ac. Formico:Agua 68:7:7:18

En las Figuras 4 y 5 se observa que el polvo de saponinas obtenido mediante el secado por aspersion (Fig. 4A) tiene
un perfil cromatografico similar al del control de 85% de concentracion de saponinas de quinua (Fig 4B).
Considerando que los cromatogramas fueron obtenidos utilizando las muestras (A) y (B) a la misma concentracion,
se puede observar que ambas tienen varios compuestos iguales, pero en diferente concentracion. Asi, por ejemplo,
en el cromatograma mostrado en la Figura 5A (patrén al 85%), se aprecia picos de mayor intensidad a tiempos
mayores de 15 min (saponinas) que en el de la Figura 5B (polvo). Por otro lado, en la muestra del extracto secado
por aspersion, se observa la presencia de compuestos fendlicos, en las placas cromatograficas, que pueden
distinguirse por su color amarillento caracteristico. Para esta muestra (5B) se observa una mayor intensidad en el
color que en el control estandar de saponinas. La misma conclusion se observa en los cromatogramas de la figura 5,
que muestran que el control estandar posee menor cantidad de compuestos fenolicos (poca poblacion y picos de
menor intensidad a tiempos de retencion menores a los 10 min) que en el extracto hidroalcoholico secado por
aspersion.

En los cromatogramas RP-HPLC de la Figura 6 se hizo un analisis de los espectros UV de cada uno de los
picos. Se determiné que las saponinas salen a tiempos de retencion mayores a 15 min, ya que no presentan bandas
de absorcion a longitudes de onda (A) mayores a 220 nm. Por otro lado, los picos representativos de oligosacaridos
y compuestos fenolicos glicosilados normalmente tienen tiempos de retencion menores a los 15 min, debido a que

Downloadable from: Revista Boliviana de Quimica. 99 Volumen 39 N°4. Afio 2022
http://www .bolivianchemistryjournal.org http://www.scribd.com/bolivianjournalofchemistry



Received 04 22 2022 39(4); Sep./Oct. 2022
Accepted 10 24 2022

REVISTA BOLIVIANA DE QUi'MICA Published 10 30 2022; DOI:10.34098/2078-3949.39.4.1
ISSN 0250-5460 Rev. Bol. Quim. Paper edition Determinacién de parametros de secad_o por asper;ién
ISSN 2078-3949 Rev. boliv. quim. Electronic edition para la obtencion de extracto seco rico en saponinas
Silvia E. Ramos et al. RBQ Vol.39, No.4, pp. 94-105, 2022 d¢ residuos de escarificado de quinua

son mas polares que las saponinas [21]. Ademas, los compuestos fenolicos presentan bandas caracteristicas a
longitudes de onda (1) mayores a 220 nm en el espectro UV. Particularmente, los flavonoides presentan dos bandas
alrededor de 280 y 360 nm, mientras que los derivados de acido cindmico presentan una banda alrededor de los 300
nm. Debido a estas diferencias, ambos tipos de compuestos son facilmente distinguibles.

En sintesis, en los cromatogramas del control (Fig. 5A) se observan principalmente sefiales de saponinas,
mientras que el polvo obtenido por secado por aspersion (Fig. 5B) presenta sefiales de otros compuestos, como por
ejemplo compuestos fendlicos. Esto indica que el polvo obtenido por secado por aspersion es una muestra con menor
contenido de saponinas.
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Figura 5. Cromatogramas RP-HPLC, A) Patron al 85 % m/m de concentracion de saponinas y B) Polvo de saponinas obtenido
por el método de secado por aspersion.

Determinacion de la concentracion de saponinas en el extracto seco obtenido por el método de secado por
aspersion.

La cuantificacién de la muestra control de saponinas en el extracto seco, se realizd mediante una medicion de las
areas de las sefiales correspondientes a saponinas en los cromatogramas obtenidos por la técnica de RP-HPLC [10].
Esto quiere decir que, se sumaron las areas de los picos entre los 15 y 30 minutos asumiendo un mismo valor en el
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coeficiente de absorcion en el cromatograma del patron (Fig. 5SA) y en el del polvo de saponinas obtenido por
aspersion (Fig. 5B). Considerando que la muestra control tiene una concentracion de saponinas del 85% m/m se tiene
los siguientes resultados para la muestra estudiada: 68.73 % de saponinas en el extracto seco en polvo y 18.97% de
saponinas en el mojuelo seco.
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Figura 6. Cromatogramas RP-HPLC a 370, 310y 210 nm respectivamente y espectros UV caracteristicos de los picos
obtenidos en la region de compuestos fendlicos (t, < 10min) y en la region de saponinas (t, > 15min) del extracto de
saponinas obtenido por secado por aspersion.

El proceso de liofilizacion para el secado del extracto acuoso puede considerarse un método de referencia en cuanto
al méaximo contenido de saponinas que puede recuperarse del extracto acuoso. Esto debido a que no existen pérdidas
de saponinas durante este proceso [21]. Comparando el contenido de saponinas en el polvo obtenido por secado por
aspersion con el de liofilizado, podemos observar que el porcentaje de saponinas en el extracto después del liofilizado
varia desde 47.3 % hasta 56.2 %, y de saponinas en el mojuelo seco desde 17.3 % hasta 22.1% [10,22]. En el caso
del extracto seco obtenido por secado por aspersion, existe un mayor porcentaje de saponinas, estos valores estan
alrededor de 60,0 % para el extracto seco y alrededor de 19,0 % para el mojuelo seco. Sin embargo, estos valores
pueden deberse a otros factores como la variedad o ecotipo de quinoa de la cual se obtuvo la cascarilla utilizada en
este trabajo con respecto al estudio de liofilizacion. No obstante, con este analisis se puede comprobar que los
procesos de liofilizado y de secado por aspersion permiten obtener polvos con contenidos comparables de saponinas.
Entonces, el secado por aspersion resulta una técnica de secado alternativa para la obtencion de saponinas del mojuelo
de quinoa.

EXPERIMENTAL

Downloadable from: Revista Boliviana de Quimica. 101 Volumen 39 N°4. Afio 2022
http://www .bolivianchemistryjournal.org http://www.scribd.com/bolivianjournalofchemistry



Received 04 22 2022 39(4); Sep./Oct. 2022
Accepted 10 24 2022

REVISTA BOLIVIANA DE QUIMICA Published 10 30 2022; DOI:10.34098/2078-3949.39.4.1

ISSN 0250-5460 Rev. Bol. Quim. Paper edition Determinacién de parametros de secado por aspersién

ISSN 2078-3949 Rev. boliv. quim. Electronic edition para la obtencién de extracto seco rico en saponinas
Silvia E. Ramos et al. RBQ Vol.39, No.4, pp. 94-105, 2022 de residuos de escarificado de quinua

Equipo de secado por aspersion

El Equipo Utilizado para la determinacion de parametros de secado de extractos acuosos ricos de saponinas, fue el
equipo BILON-6000Y.

Sus caracteristicas son las siguientes:

- La cémara de pulverizacién, el separador
ciclonico y el tanque receptor estan hechos de
vidrio de borosilicato, resistente a altas
temperaturas.

- El operador tactil, permite controlar y definir la
temperatura de entrada, la velocidad del flujo de
aire, la velocidad de la bomba peristaltica de
alimentacion de la muestra y la frecuencia de
inyeccion.

- La temperatura de entrada puede ser definida y
estd controlada con precision por PID
(Proporcional, Integral derivativo), que
estabiliza el proceso de secado. Rango de
Temperatura de entrada de 40 a 300 °C.

- La temperatura de salida no puede ser medida,
sin embargo, el equipo muestra un rango de
temperatura de salida de 40 a 140 °C.

- Tiene una capacidad méxima de 1500-
2000mL/h.

- Direccidn de rociado, a favor de la corriente del
flujo de aire en direccion vertical.

Figura 7. Secado por aspersion BILON 6000Y

Material vegetal

El material vegetal fue proporcionado por la empresa Irupana (La Paz)
Extraccion de saponinas

Para la obtencion del extracto rico en saponinas se pesé la cascarilla de quinua (mojuelo), se afiadid una mezcla
EtOH/H,0 al 50% v/v como solvente de extraccion. La relacion empleada fue 1:9 m/v peso de mojuelo seco a
volumen de solvente de extraccion, y se dejo macerar por 72 h a temperatura ambiente. Se separ6 el extracto
hidroalcoholico del material vegetal por filtracion al vacio. El filtrado se concentrd en un rotaevaporador a presion
reducida para la recuperacion de etanol, obteniéndose como producto un extracto acuoso concentrado en saponinas
(100%, EACS).

Secado por aspersion (spry-drying) del extracto acuoso de saponinas

Todos los extractos acuosos ricos en saponinas se llevaron al secador por aspersion BILON-6000Y. Los parametros
que se modificaron y evaluaron en el equipo fueron: la temperatura de secado de la muestra y velocidad del flujo de
aire. Se trabajo con dos concentraciones de la muestra acuosa de saponinas: una sin diluciéon 100 % (EACS) y la otra
diluida al 50 % (EASD) con agua. Se emple6 un disefio factorial 2* con dos réplicas haciendo un total de 16 pruebas
de secado, para cada prueba de secado se utilizo 200 mL de extracto acuoso residual. Los parametros que se
mantuvieron constantes son. La velocidad de la bomba peristaltica, el tiempo de inyeccion de la muestra acuosa, y
la presion. Los parametros de secado para cada muestra se detallan en la Tabla 1.

Se tomd como factor de respuesta el rendimiento de extraccion para cuyo calculo se empled la siguiente
ecuacion:
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R="%24100 Ec. (1)
my

* my: masa de extracto obtenido después del secado.
* my masa de mojuelo seco utilizado inicialmente en la extraccion.

Los resultados fueron analizados por diferentes métodos estadisticos (ANOVA, Diagrama de Pareto de Efectos
Estandarizados y Grafica Normal de Efectos Estandarizados) para determinar la significancia de los procesos y sus
interacciones en el secado por aspersion.

Analisis cualitativo TLC

Las placas de cromatografia de capa fina (TLC) se revelaron con aspersion de acido sulfurico al 5%, las saponinas
se visualizan como manchas separadas de color violeta donde su intensidad varia en relacién a su concentracion
dentro del extracto [47].

La figura 4 muestra una placa cromatografica de Silica gel 60 F»s4 (fase normal) corrida en un sistema de elucion
Acetato de etilo-acido formico-acido acético-agua en proporciones 68:7:7:18 respectivamente. La figura 4A muestra
una fraccion purificada de saponinas de quinua a partir de un extracto hidroalcohélico de mojuelo que fue liofilizado
[10]. Esta fraccion purificada fue empleada como un control estandar. Por otro lado, la figura 4B, corresponde a un
extracto hidroalcohdlico de mojuelo de quinua obtenido mediante la técnica de secado por aspersion (Spray Dryer).

Obtencion del control estindar de saponinas

5 g de extracto hidroalcoholico seco de mojuelo disueltos en agua destilada en relacion 1:10 p/v. Extracciones lig-
lig con n-butOH (X4), fase organica contiene saponinas y compuestos fenolicos glicosilados [48], Fase organica (n-
butOH) llevada a sequedad a presion reducida.

0.200 g del extracto seco (n-butOH) fueron eluidos en sistema de exclusion molecular (Sephadex LH-20) con
etanol. Se obtuvieron dos fracciones: una fraccion rica en saponinas y otra fraccion rica en compuestos fenolicos
glicosilados (monitoreo por TLC). La fraccion rica en saponinas fue separada por HPLC usando estandar provisto
por la Universidad de Chile, determindndose 85% de saponinas m/m con respecto a la masa de mojuelo seco.

Determinacion de % de Saponinas por Cromatografia Liquida de Alta Resolucion HPLC:

El analisis de saponinas por HPLC se realizé en un equipo Agilent 1100 series. Las separaciones se realizaron en
una columna Kromasil® (fase reversa) C18 de 4 mm +125 mm d.i., 5 pum a 20 °C y 210 nm. Para la separacion, se
empled como fase movil acido formico en agua al 0.1% v/v (solvente A) y Acetonitrilo al 100% (solvente B). Se
trabajo con una elucion isocratica de 75% de solvente A con un flujo constante de 0.7 mL/min durante 15 min. Luego,
en el minuto 16 se cambia a 65% de A con un incremento en el flujo de 0.7 a 1.0 mL/min, manteniendo este flujo
durante 20 min.

Las muestras, previa a la inyeccion en el equipo, fueron preparadas pesando 15 mg de la muestra seca en tubos
Eppendorf, que se disolvieron con 1.5 mL de agua destilada ultrapurificada, agitando en Vortex durante 30 segundos.
Se tomo cada muestra disuelta con una jeringa de 5 ml y se filtr6 la muestra en los viales para HPLC con un filtro de
éster de celulosa de 0,45 pm, para luego llevarlas al equipo de Cromatografia Liquida de Alta Presion, HPLC.
Finalmente, para la cuantificacion de saponinas totales, se utilizaron las siguientes ecuaciones ya utilizadas
anteriormente por Lozano et al. [10]:

A
X=5+85 Ec.(2) Y =X+ Ec.(3)

X= porcentaje de saponina en el extracto.

A= Area total de la muestra.

B= Area total del estandar.

85= porcentaje de pureza del patron de saponinas totales.
Y= porcentaje de saponina en el mojuelo.
R=rendimiento de la extraccion.

CONCLUSIONES
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Los parametros de secado que tienen significancia en el proceso de secado por aspersion son la temperatura de secado
y la velocidad del flujo de aire. En este estudio se determind, que para obtener un mayor rendimiento de un polvo
rico en saponinas se sugiere una temperatura de secado de 100 °C y una velocidad del flujo de aire de 4192 rpm con
un flujo de alimentacion (500 mL/h) y tiempo de inyeccién constantes. Bajo estos parametros, se obtiene un polvo
rico en saponinas de quinua con una concentracion del 68.73%, respecto al extracto seco, y con un rendimiento de
extraccion del 27.6 % m/m con respecto a la masa del mojuelo seco, aproximadamente, en el equipo BILON-6000Y.

La técnica de secado por aspersion demostro ser rapida, 1 L por cada 2 horas para los extracto acuosos utilizados
(EACS y EADS), en comparacion a la técnica de secado por liofilizacion que se realiza en 72 horas, para los mismos
extractos acuosos. Este proceso puede hacerse a mayor escala dependiendo del tamafio del equipo. El secado por
aspersion demostrd ser efectivo, ya que el extracto obtenido (polvo) tiene un alto porcentaje de saponinas, las cuales
se mantienen estables en el proceso.
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