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Resumen

El Cardamomo es un cultivo promisorio en Colombia dadas las condiciones
agronémicas que posee, especialmente en el Suroeste antioguefio, a la demanda
debido a sus propiedades atribuidas al mejoramiento de la salud y a la tendencia de su
uso en el area gastrondémica, pero con la necesidad de avanzar en el desarrollo
tecnoldgico para la obtencién de su principal derivado, que es el aceite esencial, por
medio de la extraccibn con tecnologias limpias como fluidos supercriticos y la
bldsqueda de alternativas que conlleven al aumento de la solubilidad y preservacion de
los compuestos responsables del aroma, como la microencapsulacion por secado por
aspersion.

Dados los requerimientos actuales en el Mercado por alimentos naturales,
obtenidos utilizando tecnologias limpias, la extraccién por fluidos supercriticos se ha
convertido en una buena alternativa para eliminar el uso de solventes toxicos y obtener
productos con especificaciones comerciales importantes para la industria. Asi mismo, la
microencapsulacién por secado por aspersion complementa el valor agregado
alcanzado durante la extraccion, especificamente al aceite esencial de cardamomo,
prolongando la estabilidad te sus componentes arométicos y solubilidad.

Por lo anterior, el objetivo de este trabajo de investigacién fue encontrar las
mejores condiciones para la obtencion del aceite esencial de cardamomo, extraido por
FSC (Fluidos Supercriticos) a escala semi-industrial, con rendimientos iguales o
superiores a los métodos convencionales, pero con calidad sensorial y técnica,

competitiva para los mercados internacionales, asi como la produccion de
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microcapsulas de aceite que permitan incrementar la solubilidad, sin afectar las
caracteristicas sensoriales como aroma y sabor.

Las semillas de cardamomo fueron obtenidas en el municipio de Tarso-Antioquia
(Colombia), se acondicionaron para ser extraidas por FSC a escala de laboratorio a
200 y 400 bar y a 50 y 60 °C con tres replicas al centro a 300 bar y 55 °C, de acuerdo a
un disefio central compuesto, la obtencién de las mejores condiciones se basaron en el
analisis por superficie de respuesta de acuerdo al rendimiento (%) y el contenido de
1,8-cineol y del acetato de a-terpenilo.

Las condiciones finales (50°C, 400 bar) se escalaron a un extractor semi-
industrial hasta obtener un aceite esencial con un rendimiento de 8.54+1.09 % y una
identificacion semicuantitativa de 27 compuestos por cromatografia de gases acoplada
a masas (CG-EM), en la que se destacO una concentraciéon de 1,8-cineol (28.37+1,80
%pl/p) y acetato de a-terpenilo (32,93+1,24 %p/p), analizados por cromatografia
gaseosa con detector de ionizacion de llama GC-FID.

La caracterizacion complementaria del aceite esencial se encamin6 al perfil
sensorial y pruebas fisicoquimicas, con un resultado de atributos balanceados (herbal:
3.0, menta: 2.6, floral: 2.4 y citrico: 2.3) e indice de color entre (+2 y +20).

El aceite esencial fue microencapsulado por spray-dryer con una mezcla de
goma arabiga, maltodextrina y almidon modificado; se obtuvieron microcapsulas con un
tamafno de particula entre 12,2 y 25,78 um y una distribucién de la misma en solucion
acuosa de dsp: 13,18 um, lo que permitio el aumento de la solubilidad del aceite
esencial en una matriz polar a temperatura ambiente, posibilitando la ampliacion del

uso como aditivo en alimentos.
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Palabras clave: Elettaria cardamomum L, Fluidos supercriticos,

microencapsulacién, secado por aspersion, 1,8-cineol, acetato de a-terpenilo.
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Abstract

Cardamom is a promising crop in Colombia because of its agronomic conditions,
especially in the southwest region of Antioquia. The importance of a technological
development to improve the production of this crop lies in the import volumes from its
main derivative: essential oil, its functional properties are attributed to the health
improvement and a tendency to use it in the gastronomic area, that is becoming
important in the incursion of intense flavors such as those aromatic compounds
produced by cardamom.

Given the current market requirements to achieve natural raw materials using
clean technology, supercritical fluid extraction has become an alternative to eliminate
the use of toxic solvents and obtain arrays with very specific characteristics of
commercial interest. Likewise microencapsulation by spray drying complements the
added value that can be given to it, specifically to the cardamom oil, prolonging the
stability of its aromatic compounds and solubility.

Due to the above, the objective of this research was to find the best conditions to
obtaining cardamom essential oil, extracted by Supercritical Fluid in a semi-industrial
scale, with an equal or higher performance as conventional methods, but with sensory
and technical quality, competitive to international markets, as well as production of
microcapsules of oil that allow increasing the solubility, without affecting the sensory
characteristics such as aroma and flavor.

Cardamom seeds were obtained in the municipality of Tarso—Antioquia and were

conditioned to be introduced at the SCF laboratory scale to 200 and 400 bar and 50 to
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60 ° C with three core repetitions to 300 bar and 55 ° C, according to the central
composite design and optimization of results by response surface according to
efficiency (%) and content of 1,8-cineole and ethyl a-terphenyl.

The final conditions (50 ° C, 400 bar) were scaled to a semi-industrial extractor to
obtain the essential oil, with a performance of 8.54 £ 1.09 % and a concentration of 1,8-
cineole (28.37 £ 1.80% w / w ) and ethyl a-Terpenyl (32.93 + 1.24 % w/w), determined
by GC-FID.

Complementary characterization of the extracted oil headed to sensorial profile
and physicochemical tests, with a balanced attributes score (herbal 3.0, mint 2.6, floral
2.4 and citric 2.3) and color index between (+2 to +20).

The essential oil was microencapsulated by spray drying with a mixture of arabic
gum, modified starch and maltodextrin. Microcapsules were obtained with a particle size
between 12.2 and 25.78 pum and a distribution of itself in aqueous solution 13, 18 pum,
allowing and increased essential oil solubility in a polar array at room temperature

enabling its expanded use as a feed additive.

Key words: Elettaria Cardamomum L, Supercritical Fluid, microencapsulation,

spray drying, 1,8-cineole, a-terpenyl acetate.
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Introduccién

El cultivo de cardamomo desempefia un papel vital en la economia agricola de
paises desarrollados y en via de desarrollo, en la actualidad es producido
principalmente por Guatemala, pais al que se le atribuye el dominio en el precio a nivel
mundial por su capacidad productiva.

Paises como Arabia Saudita, India, Singapur y Paquistan, concentran hasta el
73 % de las importaciones mundiales de cardamomo y en menores proporciones la
demanda corresponde a China, paises europeos (Alemania, Francia y Reino Unido) y
EEUU, entre otros (Lucchesie, Smadja, Bradshaw, Louw, & Chemat, 2007a, 1079; Nair,
2006, 182; Olenikova y Rokhin, 2011, 182; Sangakkara, 1995, 51).

El crecimiento en la demanda ha llamado la atencion desde hace algunas
décadas por parte de otros paises diferentes a Guatemala, como es el caso de
Colombia, Costa Rica y Ecuador, que por poseer condiciones agrondémicas similares y
experiencia en el manejo técnico de cultivos homélogos como el café, razén por la cual
se han planteado proyectos para aumentar la produccion del cardamomo, estrategia
gue ha ubicado a Colombia entre los seis mayores productores mundiales (Guardiola y
Bernal, 2009a, 28).

El cardamomo es una de las principales especias que se consume a nivel
mundial y es utilizado en forma de polvo molido, pero el uso de otras formas, tales
como su aceite esencial u oleorresina debido a su facilidad de aplicacion se emplea en
confiteria, panaderia, té, café, productos lacteos, también es usado en la industria

farmacéutica y cosmeética (Najafi, Rassoul & Mortazavi, 2010, 69; Sengottuvelu, 2011).
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Los compuestos volatiles responsables del aroma y sabor del cardamomo hacen
parte de una mezcla de aceites volatiles como: el acetato de a-terpenilo, el 1,8 cineol,
el limoneno, el sabineno y el pineno, entre otros, composiciones que constituyen una
de las caracteristicas distintivas del cardamomo en cada pais productor, ya que el perfil
sensorial dependerd de la variedad, condiciones agroclimaticas, manejo del cultivo y la
tecnologia de extraccion para el aceite. Este factor diferenciador permite el
direccionamiento del producto a los grandes consumidores con preferencias definidas
(Huang, Lam & Ho, 2000, 108; Huang, Yen, Sheu, Lin & Chau, 2007, 602).

Dos alternativas que favorecen una sinergia para proveer al aceite esencial de
cardamomo con un perfil diferenciador son la extraccion por Fluidos Supercriticos
(FSC) y la microencapsulacion por spray dryer (Cabrera, 2014, 42; Najafi et al., 2010,
68).

La obtencién de aceite esencial de cardamomo por fluidos supercriticos ha sido
una alternativa propuesta bajo diferentes condiciones de operacion, que han ido
evolucionando desde 1988 hasta 2008 (Marongiu, Piras & Porcedda, 2004, 6278). En
el ultimo estudio reportado por Hamdan y otros (2008) se publicaron los resultados a
diferentes presiones (8 y 10 MPa) y temperaturas (25°C y 35°C) usando solventes
como (CO, supercritico y propano sub-critico) y etanol como co-solvente, estas
variables de estudio alcanzaron una extraccion selectiva de compuestos volatiles:
pigmentos (clorofila y a-caroteno), asi como algunos acidos grasos; a la fecha no hay
reporte de estudios a escalas superiores que sirvan como referencia para realizar una
transferencia tecnologica para la industria (Hamdan, Daood, Toth-Markus & lllés, 2007,

25).
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La microencapsulacién de aceite esencial de cardamomo, es otra alternativa de
uso, ya que el principal uso que se la ha dado al cardamomo es como aditivo; por lo
gue es necesaria la proteccion de los componentes volatiles que posee, para conservar
los atributos de calidad por méas tiempo y mejorar su solubilidad cuando se adicione en
diferentes matrices con caracteristicas polares, que seria no viable si se adicionara
directamente. Existen estudios previos reportados acerca de la microencapsulacion del
aceite esencial de cardamomo, en los que la variable de estudio en ambos trabajos fue
el material encapsulante en diferentes proporciones, obteniendo en el Gltimo estudio un
tiempo de vida media de 223,54 semanas con una mezcla de goma arabiga, almidon
modificado y maltodextrina en una proporcion de (4/6, 1/6, 1/6), respectivamente
(Beristain, Garcia, & Vernon-Carter, 2001, 16; Krishnan et al., 2005, 95-96; Najafi,
Rassoul & Mortazavi, 2011, 68).

Por lo anterior, este trabajo tiene como objetivo encontrar las mejores
condiciones para la obtencion del aceite esencial de cardamomo, extraido por FSC a
escala semi-industrial, con rendimientos iguales o superiores a técnicas tradicionales,
pero con calidad sensorial competitiva para los mercados nacionales e internacionales,
asi como la produccién de microcdpsulas de cardamomo que permitan conservar el
perfil sensorial y el aumento de la solubilidad, sin afectar la capacidad de aroma y

sabor.
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Justificacién

Segun las estadisticas del Comité de Comercio Exterior (Comex, 2015),
Colombia es un pais que se caracteriza por sus altos volumenes de importaciones de
aceites esenciales, resinoides, oleorresinas, entre otros, como se describe en la Tabla
1, destinados principalmente para la industria cosmética, farmacéutica y alimentaria, a
pesar de tener una amplia biodiversidad y un potencial de capacidad productiva en el

sector agricola.

Tabla 1. Importaciones estimadas en doélares realizadas por Colombia de
aceites esenciales, resinoides, oleorresinas, destilados y concentrados acuosos
de aceites esenciales entre 2010 y 2015.

Fecha/
Pais 2010 2011 2012 2013 2014 2015

Exportador
Eiﬁﬁggs 3.227.690 3.160.046  3.660.126  3.632.736  3.539.001 2.413.718
Brasil 1.116.519 1.540.500  2.037.829  1.558.421  1.532.917 1.953.799
India 555.623 852.832 1.410.060  983.891  1.136.347 1.160.496
Espafia 483.140 738.781 701.615 761.063 892.345 1.024.784
Alemania 529.740 626.807 588.748 697.934 876.156 805.748
Belice 1.133.723 1.106.009 401.782 83.031 474.755 516.175
Reino Unido  698.414 750.099 449.668 313.354 337.792 280.207
China 363.503 528.837 417.396 332.134 524.179 423.922
Francia 307.451 424.722 421.837 373.710 403.943 577.117
Suiza 514.076 562.683 273.764 225.380 206.452 50.006
Otros 1.004.523 1.470.128 848.497 723.934  1.301.588 1.356.802

TOTAL 9.934.402  11.770.445 11.211.321 9.685589 11.225565  10.562.774

Fuente: http://trade.nosis.com/es/Comex/Importacion-
Exportacion/Colombia/aceites-esenciales-aceites-esenciales-desterpenados-0-no-
incluidos-los-concretos-o0-absolutos-resino/C0O/330, marzo 12 de 2016.



http://trade.nosis.com/es/Comex/Importacion-Exportacion/Colombia/aceites-esenciales-aceites-esenciales-desterpenados-o-no-incluidos-los-concretos-o-absolutos-resino/CO/330
http://trade.nosis.com/es/Comex/Importacion-Exportacion/Colombia/aceites-esenciales-aceites-esenciales-desterpenados-o-no-incluidos-los-concretos-o-absolutos-resino/CO/330
http://trade.nosis.com/es/Comex/Importacion-Exportacion/Colombia/aceites-esenciales-aceites-esenciales-desterpenados-o-no-incluidos-los-concretos-o-absolutos-resino/CO/330
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Ante esta situacién, se han venido creando diversos apoyos por parte del
Gobierno para contrarrestar esta demanda con el apoyo de nuevos cultivos y
renovacion de los existentes, lo que se ve reflejado en una ligera disminucion de
importaciones desde el 2012, a la vez que se ha incentivado sus exportaciones, las
cuales alcanzaron USD 68.388 en 2015 equivalentes a 44,5 % mas que en 2010
(Comex, 2015).

Con la generacién de cultivos promisorios, como el cardamomo, Colombia
busca conquistar nuevos mercados tanto nacionales como internacionales y competir
con estandares de calidad frente a la produccion de los principales oferentes
mundiales, como Guatemala, pais con el cual se comparten similitudes en las
caracteristicas de sus extensiones agricolas productivas.

La Fundacion El Cinco desde esta década inicid un proceso de identificacion de
las capacidades productivas en el Suroeste antioquefio y evidencia el potencial de los
municipios de Jericd, Pueblo Rico y Tarso para la produccién de cardamomo, debido a
gue se tiene el cultivo en varias zonas y sus condiciones agronémicas son 6ptimas por
su clima y altura, ademas se cuenta con una experticia en el cultivo de café, analogo
del cardamomo, pero que tiene un valor comercial superior y es superado por su aceite
debido a sus propiedades aromatizantes y funcionales, que la caracteriza a nivel
mundial como la Reina de las Especias.

Por lo anterior, la Fundacion El Cinco en alianza con la Corporacion Universitaria
Lasallista inicio un proyecto de investigacion en el cual se busca alternativas de

transformacion de la semilla de cardamomo.
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La primera opcién tecnoldgica competitiva de extraccion de aceite esencial de
cardamomo es por fluidos supercriticos que en los ultimos afios ha tenido una mayor
acogida a nivel mundial; ya que se pueden obtener extractos vegetales libres de
solventes toéxicos, lo cual contribuye con el cuidado del medio ambiente, ademas
permite obtener un aceite diferenciado en términos de la obtencion de la fraccién
responsable del aroma y sabor, por la capacidad cambiante que tiene en términos de
extraer compuestos de diferente polaridad de acuerdo a los cambios de las condiciones
de operacion (presion y temperatura).

La otra opcidon que complementa la extraccién, es la microencapsulacién del
aceite esencial, si bien la aplicacion directa es la mas usada, la estabilidad de sus
componentes responsables del aroma son inestables en su mayoria, lo que implica que
sea necesario el desarrollo de métodos que permitan conservan por mas tiempo la
calidad aromatica y de sabor para disminuir el tiempo de oxidacion, una alternativa es
la proteccion mediante el secado por aspersiébn con uso de vehiculos (gomas,
almidones, entre otros) que permitan el recubrimiento de los compuestos aroméaticos
del aceite esencial de cardamomo durante su almacenamiento, pero con una liberacion
efectiva en diferentes matrices, incluyendo aquellas polares a las que se tendria acceso
restringido por problemas de solubilidad si se aplica el aceite.

Tanto la extraccion por fluidos supercriticos del aceite esencial de cardamomo y
la microencapsulacion son alternativas de desarrollo tecnologico, ya que actualmente el
93 % de aceites esenciales se extrae por arrastre de vapor, y el 7 % por

hidrodestilacion y extraccion con solventes, asi mismo al complementarla con la técnica



26

de microencapsulacion permite extender la vida uatil del producto, al mejorar la

estabilidad.



27

Planteamiento del problema

En el ambito mundial, la preocupacion por encontrar nuevas fuentes de aditivos
de origen natural ha tomado gran fuerza entre la comunidad cientifica y sobre todo en
el sector de alimentos, en donde la tendencia del consumidor es hacia una
alimentacion saludable. Razén por la cual, los paises de tradicion agricola han
enfatizado sus esfuerzos en identificar las fortalezas por regiones para la produccion de
materiales vegetales que puedan convertirse en una fuente segura que cubra la
demanda, no solo de productos de consumo directo, sino también como una opcion
gue permita la transformacion de estos en ingredientes bioactivos o aditivos de forma
tal que puedan reemplazar las ofertas de productos sintéticos que representan un
riesgo para la salud.

Colombia ha incursionado en la blusqueda de materiales vegetales que puedan
ser sometidos a procesos competitivos a nivel nacional e internacional, ya sea a partir
de los productos agricolas de gran trayectoria o de aquellos no tradicionales con el fin
de impulsarlos por su proyeccién, como la curuba, gulapa, circuma, entre otros (Gil,
Restrepo, Millan, Alzate, & Rojano, 2014). De igual forma, la necesidad de fortalecer la
produccién agricola va encaminada a suplir las importaciones de vegetales o sus
subproductos que pueden ser obtenidos en el pais, ejemplo de ello son los aceites
esenciales y oleorresinas, en los cuales se ha avanzado en la obtencion de oleorresina
de paprika y ajo (Gil, Tamayo, Sanchez-Camargo, & Cardona, 2011; Gil, Londofio,

Hurtado, Millan & Sanabria, 2013).
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A pesar de los avances mencionados, aun falta incentivar la produccion de
cultivos no tradicionales y la adquisicion de tecnologias para la obtencion de productos
de buena calidad, para poder ser competitivos a nivel internacional, la extraccion por
fluidos supercriticos podria ser una alternativa para generar productos de buena
calidad.

La Fundacion El Cinco propuso a inicios de esta década la reorganizacion de
regiones que propendan por la especializacion de acuerdo a sus fortalezas, de alli que
haya identificado la capacidad productiva en el suroeste de Antioquia para el cultivo de
cardamomo, el cual tiene una demanda importante y su valor comercial es superior a
otros cultivos de la zona. Sin embargo, se podria generar mejor costo al producto, si se
comercializa no solo en semilla, molido, si no en aceite y otros, que aun no cobran
auge entre los productores por desconocimiento de que se podria hacer con el
producto para aumentar su posibilidad de aplicacion con calidad e inocuidad, como la
microencapsulacion por spray-dryer para conservar su aroma y sabor y la solubilidad
de este, lo cual podria permitir aumentar el potencial de obtener un producto
diferenciado que responda al vasto mercado mundial.

Aunque los productos del cardamomo obtenido por fluidos supercriticos
representan un costo mayor comparado con los métodos tradicionales como la
hidrodestilacion o arrastre por vapor, las grandes ferias de aditivos para alimentos
concentran su oferta en el aceite esenciales obtenidos por FSC, ya que permiten a
partir de un material vegetal con un perfil sensorial que puede ir diferenciado por las
condiciones agronomicas, aumentar este factor con la variacion de condiciones del

proceso que permite obtener una fraccion volatil responsable del aroma y sabor del



29

cardamomo agradable por sus componentes que haran que el producto final tenga
unos atributos Unicos, demandados por los usuarios del sector alimentario. De igual
forma, es importante destacar que el uso de dioxido de carbono permite asegurar la
obtenciébn de un aceite esencial libre de residuos toxicos, lo que responde a la
necesidad de aditivos o ingredientes saludables y seguros.

Pese a esta preferencia por aditivos naturales, éstos aun presentan algunas
desventajas comparados con los sintéticos, como: la baja estabilidad de los
compuestos volatiles y la fracciéon fija de aceite y la solubilidad que dificultan la
aplicacion en algunos alimentos a los que se les quiere dar un sabor diferente. Es por
esto que en los ultimos afios se ha vuelto comun el uso de sustancias encapsuladas
para incorporar en productos, que requieren estabilidad a la luz, la temperatura, el pH 'y
una alta compatibilidad con otros componentes de las formulaciones.

Por lo tanto, este proyecto trata de dar respuesta, en parte, a algunas de las
necesidades expuestas para el desarrollo del sector agrario y de alimentos del pais, se
plantea este interrogante: ¢Es la extraccion por fluidos supercriticos y la
microencapsulacion por spray dryer alternativas de desarrollo tecnolégico para la

obtencion del aceite esencial de cardamomo y microcapsulas?



30

Objetivos

Objetivo general
Extraer el aceite esencial del cardamomo (Elettaria cardamomum L.) mediante la
tecnologia de fluidos supercriticos y microencapsulacion por spray dryer, como

alternativa de desarrollo para la industria de alimentos.

Objetivos especificos

e Evaluar la composicibn quimico proximal y microbiolégica de la semilla de
cardamomo. (Elettaria cardamomum L.).

e Extraer el aceite esencial de cardamomo por fluidos supercriticos a escala semi-
industrial a partir de las mejores condiciones encontradas a nivel de laboratorio.

e Microencapsular el aceite esencial de cardamomo por medio de secado por
aspersion, bajo condiciones establecidas en estudios previos, y evaluar la eficiencia,

el perfil sensorial y la solubilidad.
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Marco teérico

Generalidades del cardamomo

El cardamomo (Elettaria cardamomum L.) es una planta aromatica y medicinal,
conocida como la “Reina de las especias” (Lucchesie, Smadja, Bradshaw, Louw &
Willem, 2007b, 1079). Es distinguida en todo el mundo oriental como una de las
especies mas saludable y se ha utilizado con fines medicinales por decenas de miles
de afos.

En la tabla 2 se muestra la clasificacion taxonémica de El cardamomo (Elettaria
cardamomum L.).

Tabla 2. Jerarquia Taxondmica

Jerarquia Descripcién
Reino Plantae
Subreino Tracheobionta — Planta vascular
Division Magnoliophyta — Angiosperma
Subdivision Spermatophyta-Plantas con semillas
Clase Liliopsida — Monocotiledéneas
Subclase Commelinidae
Orden Zigiberales
Familia Zingiberaceae
Género Elettaria
Especie E. Cardamomum

Fuente: online.com/cardamomo_planta.htm, abril 17 de 2014.

La 2,4-dihidroxi-6-metoxichalcona fue aislado por primera vez de las semillas del
Amomo subulatum y posteriormente de otras plantas pertenecientes a la familia

Zingiberaceae (Carvalho, Gongalves, Valente, Rodrigues, & Barros, 2011, 397).
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El cultivo de cardamomo se caracteriza por ser una planta herbacea perenne
gue se cultiva en alturas entre 600 y 2000 metros sobre el nivel del mar, la cual se
propaga por rizomas y tarda entre tres y cuatro afios en comenzar a producir vainas de
color verde y amarillo, estas contienen semillas negras pequefias en su interior de las
gue se puede obtener un extracto con gran cantidad de componentes aromaticos.

Los frutos son recogidos antes de su maduracién y su calidad esta determinada
por la predominancia del color verde de la vaina, y el tamafo grande y uniforme. El
proceso de polinizacion del fruto es la etapa predominante para garantizar el mejor
rendimiento, calidad y sostenibilidad del cultivo (Kishore et al., 2011, 735; Sangakkara,
1995, 51).

Los primeros informes sobre el cultivo de cardamomo datan del afio IV A.Cy es
oriundo de las selvas tropicales de la India Meridional, pero se cultiva también en
Nepal, Tailandia y Latinoamérica. Actualmente Guatemala es el mayor productor
seguido, por la India (Guardiola & Bernal, 2009, 28).

El auge del cardamomo en Guatemala inicia en 1970, época de Bangladesh,
principal productor de especies de cardamomo en el mundo, sufre grandes
inundaciones que destruyen sus plantaciones. En 1978 el cardamomo comienza a
ocupar el tercer lugar en las exportaciones del pais, después del café y del algodén, y
antes del platano y el banano. Actualmente, Guatemala produce entre 18000 y 20000
toneladas, lo que representa aproximadamente el 67 % de la produccion mundial (De
Suremain, 1993, 159).

En los ultimos afos, el cultivo de cardamomo ha tomado gran importancia en

Colombia, convirtiéndose en una alternativa laboral y econOmica en areas rurales, en



33

generador de divisas y potencial de diversificacién agricola en zonas cafeteras. El
mejoramiento genético del cultivo se ha realizado con semillas de diferentes
departamentos y proveniente de Costa Rica. Las investigaciones con este material
vegetal empleado en las ultimas décadas, han tomado gran importancia debido a su
alta productividad comparada con otros paises y con las cifras promedio nacionales, los
materiales mejorados tienen un promedio de produccion entre ellos de 5.4 kg
(secos)/planta por afio, frente a los comunes que producen 1.2 kg (secos)/planta por
afo.

Composicién del cardamomo

La semilla seca de cardamomo est4d compuesta por aceites volatiles, aceite
grasos, pigmentos (clorofila, B-caroteno, feofitina), celulosa, lignanos, flavonoides,
glucosidos esteroideos, cumarinas, estilbenos, compuestos fendlicos, almidén, silica,
oxalato de calcio y minerales (Mukhopadhyay, 2000b; Purseglove, Brown, Green, &
Robbins, 1981).

Los principales componente de la semilla son el almidon (50 %) y fibra cruda,
pero su fraccion volatil es la responsable del aroma y sabor la cual depende de la
variedad, las condiciones agrondmicas, poscosecha, secado y tiempo de
almacenamiento (Purseglove et al., 1981; Gochev et al., 2012, 135).

La fraccion volatil del cardamomo puede ser obtenida, por arrastre por vapor,
destilacion seca (prensado) o por métodos mecanicas sin calentamiento, siendo la
primera la mas empleada para el cardamomo (Asbahani et al., 2015, 221-222;
Torrenegra, 2014, 18). Por otra parte, la extraccion con solventes es conocida como

oleorresina de cardamomo, la cual posee entre 52 % y 58 % de la fraccion volatil en
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mezcla con otros compuestos saponificables de mayor peso molecular (Purseglove et
al., 1981).

La fraccidbn volétil se caracteriza por compuestos alifaticos de bajo peso
molecular (alcano, alcoholes, aldehidos, ésteres y acidos) y un alto contenido de
monoterpenos, triterpenoides y sesquiterpenoides. Los dos compuestos mayoritarios
son el 1,8 cineol Eucaliptol caracteristico por su aroma alcanforado y el acetato de a-
terpenilo reconocido por su perfil herbdceo y picante dulce. Otros compuestos
presentes han sido reportados como el a—felandreno, o—pineno, a-terpineol, acetato de
linalilo, acetato de nerilo, —felandreno, B-pineno, borneol, cineol (eucaliptol), farnesol,
geraniol, isosafrol, limoneno, linalool, linalil antralino, mirceno, nerol, nerolidol,
sabineno, 3—careno, entre otros. El aroma base es producida por una combinacion de
los componentes principales 1,8 cineol y a—terpenilo (Gil & Saez, 2000, 21; Rios, Lopra
& Caicedo, 2006, 47).

En la tabla 3 se relacionan las caracteristicas de algunos de los principales

componentes de la fraccion volatil del cardamomao.



Tabla 3. Caracteristicas

Formula

Componentes Nombre Quimico P Estructura Caracteristicas
Quimica
CHjy
(r]nith/l Ieé?f)llll)SZElS Se utilizan en fragancias por su agradable
yiethy')-2, . CioH16 aroma. El olor descrito como picante-menta y
B—felandreno cyclohexadiene o a: 3-
Methylene-6-(1- ) ligeramente citrico; son insolubles en agua,
methylethyl) cyclohexen pero miscibles en éter
H.C Pertenece a la familia de los terpenos. Posee
3 propiedades carminativas, estomacales,
6.6-Dimetil -2- Metilen- HaC e?umulantets, aromaticas, antlsept;c,:as y .es
Biciclo- 3,1,1- Heptano eficaz contra microorganismos patégenos; a
_ sinéni;n(,)s' L- q - diferentes concentraciones se puede inhibir el
B—pineno . i . . CyioHie CH crecimiento de bacterias, de Pseudomonas
Pineno; Nopineno; 2 . S . .
Pseudopineno: 5! auroginosa. E_scher|_ch|a coli, Staphilococcus
ineno ' aureus y Candida albicans.
P Intermedio quiral usado en la sintesis de
productos naturales, tales como 1-grandisol y
robustadial.
CH, Pertenece a la familia de los terpenos, esta
compuesto de pequefias cantidades de
133 trimetil-  2- CHj aldehidos aromaticos volatiles, terpenos,
oxe{bi'ciclo [2.2.2] sesquiterpenos, alcoholes y fenoles, tiene
1,8-cineol octano. 1.8-cineol .1.8— C.oHO O propiedades  antisépticas de las vias
eucaliptol T C 10718 respiratorias descongestionante y
epoxi -menthane
E?Jcali tc?l ' espectorante) y urinarias. Actla para aliviar la
P CH4 fiebre, es balsamico, afecciones musco

esqueléticas y estimulante, se usa para dar
aroma, no apto para uso farmacéutico.
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de algunos de los principales componentes de la fraccién volatil del cardamomo


http://es.wikipedia.org/wiki/%C3%89ter_(qu%C3%ADmica)

Componentes Nombre Quimico

Férmula
Quimica

Estructura

Caracteristicas

4-Trimethyl-3-
[1-Terpineol cyclohexene-1-
methanol

ClOHlBO

CH,

H,C OH

CHj,

Tiene un olor agradable y es un ingrediente
comun en perfumes, cosméticos, y sabores. a-
terpineol es uno de los dos mas abundantes
aromas constituyentes del té; se origina en el
humo de pino. Aroma adecuado para ser usado
en alimentos

3,7-Dimethyl-1,6-

Linalool octadien-3-ol

Ci0H170
H

OH

Se utiliza en la sintesis de la vitamina E, en
alimentos procesados, bebidas, perfumes,
cosméticos, jabones, detergentes y ceras para
buenas propiedades aromaticas. Se utiliza para
el control de plagas de alimentos almacenados.
Sustancia indicador adecuado para el sabor de
lGpulo en la cerveza, aumenta la estabilidad de
envejecimiento, minimiza la evaporacion de
sustancias aromaticas durante la coccién del
mosto.

4-1sopropenil-1-

Limoneno o
metilciclohexeno

CioHi6

CHy

Amigable con el medio ambiente, evita
contaminacién y no representa riesgos para la
salud. Utilizado como fragancia en la industria
de alimentos y cosmética, ingrediente para
limpiador biodegradable, de agradable aroma a
limén, que es gran removedor del alquitran y
del asfalto, muy utilizado para la limpieza de
maquinaria, de piezas electronicas, inyectores,
etc.
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Formula

Componentes Nombre Quimico P Estructura Caracteristicas
Quimica
CH,
4-Metileno-1-(1- .
Sabineno MetiletilBiciclo(3.1.0)H  CiHisO  HsC Es un monoterpeno, que contribuye al sabor
picante de la pimienta negra
exano
CH,
H,C
O/&
@]
H;C CH,
Acet.3-ciclohexeno-1- Es utilizado en la industria de la perfumeria y la
Acetato de (- . ;
. metanol,alfa,alfa,4- C1oH5005 de alimentos por su gran aroma, constituyente
Terpenilo o .
trimetilo abundante del té
CH4
CHj
3,7,7-
Trimetilbiciclo[4.1.0]hep Se usa como ingrediente en la fabricacion de
3- careno ) . CioHie o
t-3-ene; Monoterpenos; bases aromaticas
Delta-3-Careno
CHj,
CHg
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Fuente: http://www.sigmaaldrich.com/safety-center.html, mayo 26 de 2014.


http://www.sigmaaldrich.com/safety-center.html
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Propiedades y aplicaciones del cardamomo

Dada la composicion antes descrita, se han reportado estudios sobre la
composicion nutricional y funcional del cardamomo.

Surendra y otros (2012) reportaron que el cardamomo posee actividad
hipolipidémica, ya que se reducen los lipidos aterogénicos hasta un 12 % (Kumar,
Vartika, & Dharm, 2012, S739) de igual forma, Kumar y colaboradores (2012)
confirmaron la actividad fibrinolitica y la capacidad antioxidante total estudiada en
pacientes con cardiopatia isquémica. Moteki y colaboradores (2002) realizaron un
estudio sobre la influencia positiva del 1,8-cineol sobre pacientes con leucemia HL-60.
Asi mismo, Huang y otros (2007) realizaron un estudio sobre la recuperacion del tejido
gastrointestinal de los ratones sometidos a diferentes dosis de un extracto de
cardamomo (Huang, et al., 2007, 603; Moteki et al., 2002; Kumar et al., 2012, S739).

Otras propiedades atribuidas al cardamomo como carminativo, estimulante,
antiespasmaodico, asi como su capacidad de conferir un aroma y sabor caracteristico lo
han posicionado en la industrias alimentaria y farmacoldgica (Hoyos & Afanador, 2010,
156; Kumari & Abhijit, 2013, 526; Rubilar et al, 2012, 423).

Lo anterior, ha permitido que el uso del cardamomo en la industria de los
alimentos se origine desde la cultura hindd y en la actualidad se haya extendido con
mayor fuerza en Asia, por toda Europa y Norteamérica, no solo por sus atributos
sensoriales sino, ademas, por sus beneficios sobre la salud (Sentil & Bhat, 2010, 48).

Las especias y aromas son usadas en casi todo el mundo en productos
alimenticios y para conferir sabor tanto en productos salados como dulces, en la

mayoria de paises el cardamomo se usa para preparar café, también con té y
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chocolate (Sengottuvelu, 2011, 2). Otras aplicaciones que se distinguen para el uso
directo del cardamomo en alimentos es en dulces, productos de panaderia, postres,
encurtidos, condimentos, salsas, arroz, carnes, productos carnicos, lacteos, bebidas y
licores (Lucchesie et al., 2007a, 1084; Sengottuvelu, 2011, 285).

Obtencion de aceite esencial de las semillas de cardamomo

Existen diferentes métodos para la extraccion del aceite esencial de las semillas
de cardamomo como son los métodos convencionales y no convencionales, los cuales
influyen directamente sobre la calidad y el rendimiento:

Métodos convencionales de extraccion de aceite esencial de cardamomo:

Extraccién por arrastre con vapor:

En esta técnica se aprovecha la propiedad gue tienen las moléculas de agua en
estado de vapor para asociarse con moléculas de aceite, la extraccidon se realiza en un
sistema compuesto por un balén o tanque donde se deposita agua, se calienta hasta
temperatura de ebullicién, se inyecta el vapor por el material vegetal para liberar los
componente volatiles, formando una fase inmiscible que cedera su calor latente a la
mezcla a destilar el extracto que se produce pasa por un condensador el cual es
enfriado, el extracto que se obtiene se trata con un material secante y se obtiene el
aceite (Huang, Lam & Ho, 2000; Asbahani et al., 2015, 227). Los rendimientos de
aceite de cardamomo que se han encontrado usando la extraccién por arrastre de
vapor son del 6,5% y los componentes encontrados son 3 - fenaldreno 2.97% - (3 -
Pineno 1.48% - cineol 32.58% - linalol 7.72% - linalil 10.45% - terpinil acetato 35.19%

(Huang et al., 2000, 2).



40

Hidrodestilacion:

Consiste en poner a hervir agua, bien sea por fuego directo, camisa de vapor o
camisa de aceite, en la cual se sumerge previamente el material vegetal,
preferiblemente en polvo, con el objeto de que el vapor de agua ejerza su accion en el
mayor namero posible de particulas vegetales; algunos rendimientos que se han
encontrado 3.7 % y los componentes encontrados son f-fenaldreno 2.87 %, B-Pineno
1.51 %, cineol 32.57 %, linalol 7.46 %, linalil 9.86 %, terpinil acetato 34.12 %. Poco
aconsejada, ya que presenta pérdida de compuestos volatiles, degradacion de
compuesto insaturados o ésteres y utiliza gran cantidad de agua (Rios, Lopra, &
Caicedo, 2006, 48).

Prensado en frio:

Los aceites obtenidos por prensado en frio, se extraen del pericarpio de
raspando o rompiendo los sacos de aceite cercanos a la superficie de la fruta. Este
proceso involucra la abrasion de la piel, a medida que se extrae el aceite se agrega
agua para lavar la piel formando un liquido viscoso, con el beneficio de aumentar la
retencion fitoquimicos funcionales, empleado principalmente para la extraccion de
citricos y aceite de semillas. El uso de una cantidad excesiva de agua puede arrastrar
material que puede absorber importantes constituyentes, tales como aldehidos, los
cuales luego son removidos (Pitre & Mieres, 2010, 3; Martinez, 2007, 27; Cerutti &
Neumayer, 2004, 152). Parry y colaboradores (2006) reportaron valores significativos
de la Capacidad de Absorcibn de Radicales de Oxigeno (ORAC) para aceites
esenciales prensados en frio a partir de cebolla, perejil, calabaza; especificamente para

el cardamomo reportaron 8415 pumol TE/1 g de aceite (Parry et al., 2006).
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Extraccion Soxhlet:

Se basa en la facilidad de los solventes organicos para penetrar en el material
vegetal y disolver sus aceites volatiles, debido a las diferencias de punto de ebullicién
entre el aceite esencial y el solvente. La muestra seca y molida entre en contacto con
solventes tales como éter de petréleo, pentano, éter etilico, alcohol, cloroformo. El
solvente saturado arrastrase los componentes por efecto sifon, por el contacto solido-
liquido y se produce la transferencia de masa interfacial y selectiva. En el extracto de
cardamomo se obtiene un rendimiento que fluctda entre 4,7 y 6,2 % con la presencia
de 1,8-cineol (16, 6 %) y acetato de a-terpenilo (57,3 5), a-terpineol (5, 0 %), linalool
(2,3 %), sabineno (2,2 %), a-pineno (1,7 %) y limoneno (2,2 %) al realizar la extraccion
con hexano. (Martinez, 2007, 29; Gopalakrishnan & Narayanan, 1991; (Fernandez-
Trujillo, 2007).

Métodos no convencionales de extraccion de aceite esencial de

cardamomo

Extraccion Asistida por Microondas:

El principal efecto de las microondas consiste en su capacidad de producir
cambios en la rotacion molecular y en la movilidad iénica del medio sin alterar la
muestra. El material vegetal se coloca en la camara del equipo, se hace circular y una
vez que la radiacion de microondas provoque el calentamiento surgiran los vapores
volatiles. Zhi-Yong y colaboradores (2006) reportaron la extraccion de un aceite
esencial de cardamomo con una composicion de 1,8-cineol, acetato de a-terpenilo,

linalol, acetato de linalilo, a-terpineol, y terpin-4-ol en ese orden de importancia, los que
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representaban el 90% de los aromaticos del aceite esencial (Zhi-Yong et al., 2006,
348;Feng, Yangb, & Wang, 2011,32; Lucchesi et al., 2007, 1083).

Extraccion por Ultrasonido:

Este sistema de extraccidon liquido-liquido suministra gran cantidad de energia
para romper las glandulas que contienen el aceite, mejora la eficacia de la extraccion
para liberar el aceite esencial a temperaturas reducidas, proporciona una transferencia
de masa entre la fase inmiscible y la emulsién a baja a baja frecuencia (MHz) para
evitar degradar los componentes, facilitar la emulsificacion, filtracion y evitar
destruccion de células. Se han encontrado rendimientos del 3,1 % del aceite esencial
de cardamomo con presencia de acetato de a-terpenilo (46,0 %), 1,8-cineol (27,7 %) y
linalol (5,3 %) (Hassan Sereshti et al, 2012, 7; Khan, Albert-Vian, Fabiano-Tixier,
Dangles, & Chemat, 2010).

Extraccion por fluidos supercriticos (FSC):

La tecnologia de extraccion por fluidos supercriticos surge como una alternativa
para sustituir métodos convencionales como la extraccion soélido-liquido Soxhlet.

El principio de esta tecnologia consiste en el empleo de un gas o un liquido que
a condiciones ambientales es calentado y comprimido hasta alcanzar un estado
superior a su punto critico, lo cual es denominado como fluido supercritico. El proceso
se basa en cuatro principios basicos: extraccion, expansion, separacion y compresion
del fluido.

En el grafico 1 se describe el diagrama de fases de los solventes supercriticos
en el cual se observa que los tres estados de la materia estan separados por lineas

gue representan los equilibrios sélido-liquido o de fusién, sélido-gas o de sublimacién y
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liquido-gas o de vaporizacion. También aparecen dos puntos caracteristicos: el punto
triple, PT, donde coexisten los tres estados, y el punto critico, PC, al final de la curva de
vaporizacion. Se advierte, ademas, que la linea de vaporizacion, linea PT-PC, tiene la
singularidad de desaparecer en el punto PC, el punto critico, a unos valores
termodindamicos de presion y temperatura que se denominan presion critica (Pc) y

temperatura critica (Tc), respectivamente (Velasquez, 2008, 100-101).

Grafico 1. Diagrama de Fases

Presion

Fase solida Liquido Fluido supercritico
. compresible

Presion critica !
PCI’ lll

Punto critico
Fase

:: liquida

p, Punto triple; Vapor sobrecalentado

Fase gaseosa

Temperatura
critica
Ttp- Tor

Temperatura

Fuente: (Sotelo & Ovejero, 2008)

En la tabla 4, se muestran los principales solventes empleados en la extraccion

por FSC y sus propiedades criticas.
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Tabla 4. Propiedades criticas de fluidos de interés en procesos
supercriticos

Fluido TG:-r_nperatura Presion critica, Volumen critico, Vc
critica, Tc (K) Pc (bar) (cm3-mol-1)
Diéxido de carbono 304.12 73.7 94.07
Etano 305.3 48.7 145.5
Propano 369.8 42.5 200.0
Agua 647.1 220.6 55.95
Amonio 405.4 113.5 72.47
n- hexano 507.5 30.2 368.0
Metanol 512.6 80.9 118.0

Fuente: (Sotelo & Ovejero, 2008)

El diéxido de carbono (CO,) en estado supercritico es uno de los disolventes
mas utilizados en este tipo de tecnologia, pues abunda en la naturaleza, es barato, facil
de transportar y no es toxico. En la obtencidon de extractos con fracciones volatiles
compuestos de caracter lipofilico el CO, supercritico es el solvente mas empleado, ya
gue solubiliza facilmente este tipo de compuestos a bajas temperaturas evitando la
pérdida de los principios biol6gicos de estos compuestos termolébiles, ademas de una
posible extraccion selectiva al permitir el equipo la variacion de las condiciones por
encima de sus condiciones criticas (Han & Zhang, 2009).

Las propiedades mencionadas del CO, y en general de los solventes
supercriticos se debe a la capacidad de presentar un comportamiento comprendido
entre liquido (capacidad de diluir) y de los gases (capacidad de penetrar superficies
porosas). En la Tabla 5 se pueden comparar algunas propiedades fisicas de los fluidos

supercriticos con las de los gases y las de los liquidos.
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Tabla 5. Valores de densidad, difusividad y viscosidad de los gases, FSCy

liquidos
Propiedad Gas FSC Ligquido
Densidad (Kg/m®) 1 100-900 600-1600
Difusividad (mm?/s) 1-10 0,01-0,1 0,001
Liquido (cP) 0,01 0,05-0,1 0,5-1,0

Fuente: (Velasquez, 2008)

La densidad de un fluido supercritico es similar a la de los liquidos, lo que le
confiere la caracteristica de poseer un gran poder solvatante, mientras que la
viscosidad es similar a la de los gases y la difusividad es superior a la de los liquidos,
propiedades que favorecen la capacidad de penetracion en matrices porosas y también
posee baja tensién superficial permitiendo con ello el agotamiento répido vy
practicamente total de los componentes extraibles (Luque de Castro, Valcarcel, &
Valcarcel Cases, 1993).

Otra de las ventajas del uso del CO, durante la obtencion de extractos vegetales
es que después de la etapa de despresurizacion y aislamiento del producto final, el gas
puede ser recogido y reciclado, lo que reduce la contaminacion ambiental y representa
reduccién de costos operativos dentro del proceso, lo cual impacta en la obtencién de
un extracto libre de solventes organicos confiriendo condiciones seguras para el
consumo humano directo (Herrero, Mendiola, Cifuentes, & Ibafiez, 2010, 17;
Mukhopadhyay, 2008, 6).

La extraccion por fluidos supercriticos es recomendable para la obtencion del
aceite esencial de cardamomo, ya que mediante esta tecnologia se conservan sus

componentes volatiles, el aceite puede obtener mayor cantidad de antioxidantes en el
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extracto y contribuye a mejorar el dafio oxidativo de los aceites por la cantidad de
tocoferoles que posee (Hamdan et al., 2007, 25). Asi mismo, se ha reportado que la
extraccion por FSC empleando dioxido de carbono, permite obtener un extracto muy
similar en aroma y sabor a la semilla de cardamomo (Gopalakrishnan & Narayanan,
1991, 1977).

El mayor rendimiento se ha encontrado, realizando la extraccién a 40 °C, 9,0
MPa y 1,2 kg/h de flujo, con un rendimiento de 5,5 % y tamafio de particula entre 250 y
425 pm. Los principales componentes encontrados son: acetato de terpinilo 42,3 %;
1,8-cineol 21,4 %; acetato de linalilo, 8,2 %; limoneno 5,6%; y linalol 5,4 %.

Gopalakrishnan y Narayanan encontraron rendimiento constante del extracto a
40 °C, presion de 10 y 30 MPa, tiempo de 3 horas y con un rendimiento entre 7,6 y 7,9
%. (Marongiu et al., 2004, 6278).

El sistema de Extraccidon Supercritico que se usa para la extraccion del aceite de

cardamomo se muestra en el grafico 2.
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Gréfico 2. Esquema fluidos supercriticos esquipo semi industrial

°C: grados Celsius; CO,: dibxido de carbono; E1: extractor 1; E2: extractor 2; EXI1:

precalentador del separador 1; EX2: precalentador del separador 2; S1: separador 1; S2:

separador 2; HP1: bomba de presién; HP2: bomba de cosolventes; f: flujo.
Técnicas de cuantificacion e identificaciéon de compuestos

Se han estudiado técnicas electroquimicas para la cuantificacion de

componentes del cardamomo que garantizan la medicién de estos, (Carvalho et al.,
2011, 396) como son: cromatografia capilar electrocinética, cromatografia liquida
HPLC, cromatografia gaseosa, cromatografia gaseosa acoplada a masas entre otras.
Las técnicas usadas son las de cromatografia de gases (GC) y cromatografia gaseosa

acoplada a masas GC-EM.
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Cromatografia de gases (GC)

La cromatografia de gases es una técnica en la que la muestra se volatiliza. La
cromatografia es un conjunto de técnicas basadas en el principio de retencion
selectiva, cuyo objetivo es determinar cuantitativa y cualitativamente los componentes
de una muestra y separar mezclas organicas complejas, compuestos organometalicos
y sistemas bioquimicos. Esta técnica analitica ofrece su capacidad de separacion y
sensibilidad para separar compuestos volatiles.

En la cromatografia de gases la muestra se volatiliza y se inyecta en la cabeza
de la columna cromatografica donde comienza la elucion, la cual se produce por el flujo
de una fase movil gaseosa, que es un gas inerte, que la transporta a través de la fase
estacionaria; la fase estacionaria puede ser un sélido (cromatografia gas-solido),
produciéndose entonces la retencion de las moléculas de analito por adsorcion; lo mas
habitual es que la fase estacionaria sea un liquido (cromatografia gas-liquido), en éste
caso la fase estacionaria es un liquido no volétil inmovilizado sobre la superficie de un
sélido inerte, donde los analitos se distribuyen entre las fases movil y estacionaria,
después de que los analitos son separados llegan al detector, el cual se mantiene a
una temperatura mas alta que la columna, de forma que los analitos se encuentren en
forma gaseosa (Museo Nacional de Ciencias Naturales, n.d; Arias, 2012).

Cromatografia de Gases-Espectrometria de Masas (GC-EM)

Es una herramienta analitica muy eficiente para el estudio de la composicién de
los AE, y muy adecuada para la identificacion de cada uno de sus componentes. La
inyeccion de la muestra puede hacerse directamente al cromatégrafo, sin ningan

tratamiento previo, debido a que los componentes de los AE son regularmente de bajo
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peso molecular y relativamente volatiles; este es un aspecto importante ya que se
eliminan en gran medida las posibles modificaciones en la composicion y/o la
estructura de los constituyentes. En el cromatdgrafo, los componentes de la muestra se
separan y pasan al espectrometro de masas, permitiendo registrar el espectro de cada
una de las sustancias presentes en el AE. De esta forma los constituyentes de la
muestra se pueden identificar mediante los patrones de fragmentacion que se observan
en sus espectros de masas (Masada, 1997, 330; Bauer, Kurt; Dorothea, 2001, 176,
177; Lawrence, 2003).
Conservacion de aceites esenciales

La estabilidad de los aceites esenciales depende de factores ambientales como
la luz, Luz ultravioleta, el oxigeno, la temperatura y otros factores que los pueden
descomponer; para evitar oxidaciones y reacciones de deterioro de las caracteristicas
sensoriales, es necesario realizar un buen control extrinseco de almacenamiento y
realizar los analisis fisicoquimicos que determinen la calidad de los aceites. En
especial, los aceites esenciales volatiles tienen una alta susceptibilidad a deteriorarse
(Turek & Stintzing, 2012, 40). Por lo que se describen los analisis fisicoquimicos que se
realizan a los aceites esenciales.
Analisis fisicoquimicos de los aceites esenciales

El uso de los aceites esenciales en las diferentes ramas de la industria esta
relacionado con sus propiedades fisico-quimicas; las propiedades sensoriales y la
composicién quimica, que comprende compuestos mayoritarios y los presentes a nivel
de trazas, por esto es importante contar con la ficha técnica de los aceites esenciales,

para garantizar su calidad.



50

Cualquier alimento que se adquiera en el mercado como saborizante para
alimentos debe provenir de materias primas vegetales de buena calidad, ya que
dependiendo del origen, la variedad, método de obtencion, condiciones de
procesamiento y almacenamiento, sera la calidad inferior o superior de los aceites
esenciales.

Existe gran cantidad de pruebas que ayudan a reconocer la calidad de los
aceites esenciales, estas pruebas ayudan a definir si esta adulterado, si es una mezcla,
si se ha conservado en buen estado y su vida til. A continuacion se presentan las
principales pruebas que existen para examinar la calidad fisicoquimica de los aceites
esenciales.

Acidos grasos libres

La técnica usada para evaluar este parametro es por titulacion, es una medida
de la cantidad de la cadena de &cido graso que ha sido hidrolizado de la estructura
basica del triglicérido, se expresa como % de acido oleico, El contenido en acidos
grasos libres se expresa mediante la acidez calculada segun método convencional
(Reglamento CE, 1999, 28).

Densidad

Permite identificar si el aceite es natural o sintético, se realiza entre 20 y 25°C,
se expresa en unidades de masa/volumen g/cm®. La mayoria de aceites esenciales
estdn compuestos por terpenos, derivados y compuestos organicos (C, O, H)
generalmente tienen densidad menor a la del agua; pero algunos aceites esenciales
como los de almendras amargas, perejil, mostaza, canela o clavo tienen densidad

mayor (Ortufio Sanchez, 2006).
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indice de Refraccion

Se realiza con un refractometro, la medida cambia segun se diluya o mezcle con
otras sustancias, mide el cambio de direccion que se produce cuando un rayo de luz
pasa a través de la sustancia problema. Este parametro tiene interés para detectar
adulteraciones y sus principales ventajas son la rapidez y sencillez con que pueden
obtenerse, se realiza a 25 °C. (Paucar, 2013, 8).

indice de perdxido

Los peroxidos son los radicales inestables formados a partir de los triglicéridos,
mide el estado de oxidacion de los aceites, dando un indicio de la rancidez de este, que
puede darse por exposicion prolongada al aire, temperaturas elevadas y a la accién
directa de la luz solar. Se expresa en meg/Kg. El indice de peroxidos es la cantidad
(expresada en mili-equivalentes de oxigeno activo por kg de grasa) de peroxidos en la
muestra que ocasionan la oxidacion del yoduro de potasio en las condiciones de
trabajo (Paucar, 2013, 23).

indice de Saponificacion

Es una medida aproximada del peso molecular promedio de los acidos grasos,
no es exacto incluye los acidos grasos libres y los glicéridos, cuanto menor sea el peso
molecular medio de los acidos presentes mayor sera el nimero de moléculas de
triglicéridos (y por lo tanto de &acidos), se expresa como meg/KOH/g. (Herrdez y Mauiri,
2010, 16).

indice de Yodo

Mide el valor de instauracion de los aceites, el yodo es agregado a los enlaces

dobles de los acidos grasos insaturados, es la cantidad de yodo que absorbe una grasa



52

0 aceite expresado en g por cada 100 g de muestra. 1,/100g. (Herraez y Mauri, 2010,
18).

Punto de Humo

Temperatura a la cual el aceite empieza a hacer humo, puntos criticos cuando el
aceite se va a usar en fritura, en el caso del aceite de cardamomo sera para usar como
aditivo, pero se debe tener en cuenta la temperatura de punto de humo para evitar usar
en procesos que sobrepase dicha temperatura, se expresa en °C

Punto de Frio

Mide la resistencia de la muestra a la cristalizacion, es la medida en horas a la
cual es sometido el aceite, a congelacién aparecen los primeros cristales, importante
para definir en qué alimentos se debe usar, se expresa en °C/h. (Paucar, 2013, 12).

Compuestos polares

Pardmetro que sirve para medir la degradacion de los aceites, los materiales
polares son compuestos no triglicéridos, al someter los aceites a temperaturas, altas
los triglicéridos se pueden convertir en productos de degradacion, mide la degradacion
acumulativa del aceite.

Capacidad antioxidante

La capacidad antioxidante de los aceites esenciales se debe a los fenoles
presentes en su estructura. Casi todos los fenoles pueden funcionar como
antioxidantes de la peroxidacién de los lipidos, porque pueden atrapar la cadena
transportadora de los radicales de lipidos, la capacidad que tenga cada uno para actuar
como agente antioxidante estd determinada por factores como reactividad,

especificidad, selectividad y difusividad. La capacidad de las especias esta
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estrechamente relacionada con la presencia de componentes quimicos con actividad
antioxidante.

Determinacion de color

Para determinar el color de un alimento es importante contar con un instrumento
de medicion que explicitamente identifique un color, para distinguir un color de otro y
asignarle un valor numérico; los instrumentos mas usados son los espectrofotbmetros,
la tecnologia espectral mide la luz reflejada o transmitida en muchos puntos del
espectro visible lo que da como resultado una curva. Dado que la curva de cada
muestra de color es Unica como una firma o huella digital la curva es una excelente
herramienta para identificar, especificar e igualar color. También son usados los
colorimetros, son dispositivos triestimulares (tres filtros) que usan filtros rojo, verde y
azul para emular la respuesta del ojo humano al color y la luz. En algunas aplicaciones
de control de calidad estas herramientas representan una forma de bajo costo al
analisis (Engelman, 1865,14).

En cuanto a los atributos de color, cada uno tiene su propia apariencia basada
en tres elementos: matiz como se percibe el color, el valor relacionado con la
intensidad luminica o grado de claridad y la croma o sea lo llamativo o apagado. Al
describir un color usando estos tres atributos se identifica con precision un color
especifico y se distingue de cualquier otro, por ejemplo, cuando se colocan lado a lado
un tomate y un rdbano, el rojo del tomate parece ser mucho mas tenue. En contraste el

rabano tiene un valor de rojo mas obscuro.
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En 1905 el artista Albert H. Munsell dio origen a un sistema de orden de color o
escala de color que sigue en uso hoy en dia y le asigna valores numéricos a las tres
propiedades del color: matiz, valor y croma (X-Rite, 2002, 7).

Estas escalas de color se basan en la teoria de los colores opuestos que
establece que un color no puede ser verde y rojo al mismo tiempo. Como resultado se
pueden usar valores sencillos para describir los atributos rojo/verde y amarillo/azul.
Cuando un color se expresa en

CIELAB, la L* define la claridad, a* denota el valor rojo/verde y b* el valor

amarillo/azul (X-Rite, 2002, 13). El Gréfico 3. Muestra el diagrama de color para L*a*b*.



Gréfico 3. Diagrama de color CIELAB

Diagrama de color CIELAB
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Analisis sensorial

La mayoria de alimentos tienen un olor y sabor caracteristico debido a
sustancias quimicas que se encuentran presentes en partes por millon (ppm), en el
caso del aceite de cardamomo posee diferentes componentes volatiles especialmente
el Eucaliptol 1,8 cineol y el Acetato de a-terpenilo adecuados para ser usados como
aditivo en la industria de los alimentos y en la farmacéutica.(Soto, Rodriguez, Rojas, &
Sulbaran, 2013, 266).

La Evaluacién Sensorial es la disciplina cientifica utilizada para evocar, medir,
analizar e interpretar las reacciones a aquellas caracteristicas de un determinado
producto que son percibidas por los sentidos de la vista, olfato, gusto, tacto y oido.
Permite obtener una descripcibn completa de las caracteristicas sensoriales de un
producto (Ares, 2011, 2-4).

Norma Técnica Colombiana 3929 Metodologia métodos de perfil de sabor y la
3932 Metodologia métodos de perfil de Textura.

Estas normas identifican y seleccionan el conjunto de descriptores relevantes
gue dan la maxima informacién sobre los atributos sensoriales de producto objeto de
estudio, con el proposito de establecer un perfil sensorial valorando las intensidades
con el panel entrenado utilizando una escala de calificacion de 0 a 5 para todos los

descriptores.
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Secado por atomizacion o aspersion (spray-dryer)

El secado por aspersion es una operacion de secado que consiste en dejar un
material solido o en un polvo fino de alimentos liquidos. Se ha utilizado en la industria
farmacéutica y en la industria de alimentos, ya que posee grandes ventajas por trabajar
a bajas temperaturas y corto tiempo, también ideal para materiales sensibles y por la
tendencia a lo natural (Soltani, Gerde, Acevedo, & Rasmuson, 2015, 163). Técnica
importante utilizado en la industria alimentaria para dar sabor a diferentes alimentos y
bebidas, protege la liberacion de ingredientes activos y susceptibles de las condiciones
ambientales y pérdida de sabor durante la vida util del producto, prolonga la percepcion
de sabor por largo tiempo en la boca y mejora la biodisponibilidad y eficacia de
ingredientes activos (Najafi et al., 2010, 68).

El secado implica pulverizacion de un liquido suspendida por una corriente de
aire caliente, generalmente el aire recubre los cuerpos inertes, formando una capa
delgada que seca debido al calor transferido por las particulas con calefaccién y por el
aire caliente (Dizaji, Hamidi, Chegini, Khazaei, & Mansuri, 2015, 115).

La microencapsulacion es un método que se emplea para dar estabilidad, con el
objeto de conservar algunas propiedades fisicas de liquidos o sélidos, para protegerlos
o hacerlos mas manejables. Con esta técnica, se pueden convertir sustancias liquidas
en productos solidos; se proporciona cubierta protectora a sustancias alterables; es
posible controlar algunos parametros para modificar algunas propiedades coloidales y
superficiales de las sustancias que se recubren. Permite, ademas, mezclar y almacenar
en forma conjunta, sustancias que reaccionan 0 que son incompatibles entre si.

También se emplea para enmascarar el mal sabor, o para reducir o conservar las
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caracteristicas volatiles de algunas sustancias y de demas componentes activos de
diferentes sustancias (Gangurde et al., 2015, 275).

Es importante tener en cuenta el tamafio de particula para el secado por
atomizacion; ya que este influye en la retencién del sabor y en el contenido de aceite
de las microcapsulas, se han realizado estudios donde se ha trabajado a
20.000rpm/min (Ultra-Turrax T25, IKA, Alemania) para obtener emulsiones finas. La
microencapsulacion es importante en la industria de alimentos y en la de bebidas,
ademas mejora la biodisponibilidad de los componentes.

El proceso de secado por pulverizacibn se ha usado durante décadas para
encapsular ingredientes alimenticios tales como sabores, lipidos, carotenoides, entre
otros. El solvente que generalmente se evapora es agua y el proceso de atrapamiento
del compuesto de interés se produce de una forma rapida (Krishnan et al., 2005, 25).

El cardamomo liguido posee aromatizantes que son inestables en presencia de
aire, luz, humedad y altas temperaturas; los compuestos ciclicos se convierten en
cetonas, causando deterioro de los compuestos y convirtiéndolos en peréxidos que
confieren un efecto sensorial no deseable (Najafi et al, 2010, 89; Senthil & Bhat, 2010,
49).

La formacion de compuestos no deseables es una desventaja, lo que crea la
necesidad de usar procesos para la conservacion del aceite de cardamomo, para
conservar sus propiedades aromatizantes; una tecnologia que se puede emplear es la
microencapsulacion. El contenido de componentes volatiles del aceite de cardamomo
gue se han encontrado en la oleorresina comercial de cardamomo es entre el 52 y 58

%. Para el secado por atomizacion (Spray Dryer) se usan Almidones Modificados,
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Capsul, maltodextrina, gomas emulsionantes, entre otras, que tengan la capacidad de
albergar compuestos hidréfilos y/o hidréfobos, la goma arabiga proporciona emulsiones
estables en la mayoria de los aceites y a un amplio rango de pH, la mezcla de goma
arabiga y maltodextrina se ha usado y ha sido eficaz para la microencapsulacion de
aceite de cardamomo y oleorresina de pimenton; el uso de maltodextrina DE aumenta
la retencion de los compuestos de sabor volatiles.

Los sabores encapsulados se preparan por bloqueo del extracto en una matriz
especial para mejorar la estabilidad térmica y garantizar vida util. Se ha observado
estabilidad por este método en carotenoides de zanahoria. (Krishnan et al., 2005, 26).

Se han encontrado datos de encapsulacion por co-cristalizacion de oleorresina
de cardamomo, para obtener cubitos con sabor, donde se usé goma de acacia y
solucion sobresaturada de sacarosa; los ensayos fueron realizados a 25 °C y humedad
de 33 %, 63 % y 93 %. La eficiencia de encapsulacion de los componentes 1;8 cineol y
de a-terpenilo fue de 35,23 % y 67,18 %, respectivamente. Dentro de algunos
compuestos que se han encapsulado para retener compuestos de sabor son la miel,
granulos de Jamaica y aceite de cascara de naranja (Sardar & Singhal, 2013, 522).

El aceite de cardamomo que se obtiene, tiene la capacidad para ser trabajada a
altas temperaturas y también posee antioxidantes naturales que lo hacen mas estable;
el contenido de aceites volatiles es del 60 % y no volatiles del 40 % (Sardar & Singhal,
2013, 61).

Es necesario luego del secado por atomizacion almacenar de forma adecuada

las microcapsulas. Las temperaturas mas bajas y las humedades relativas inferiores
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proporcionaron la mejor proteccion a los compuestos del 1,8-cineol y acetato de a-
terpenilo del cardamomo (Najafi et al., 2010, 71).

Segun algunos estudios se han realizado secados con un 5 % de aceite de
cardamomo afadido al material de revestimiento, se han realizado ensayos de secado
a 180 °C +/- 10 °C y aire de salida 90 °C +/- 10 °C (Najafi et al., 2010, 69).

En estudios de secado por atomizacion se ha encontrado que la cantidad de
sélidos iniciales para realizar el secado fue de 3,5 % y se ajusto a 10, 15, 20, y 25 % (w
/ w) con la adiciébn de maltodextrina. Las temperaturas del aire de entrada y salida se
ajustaron a 160/80, 180/90, y 200/100 °C, donde la temperatura fue controlada,
mediante la regulacion de la tasa de flujo de alimentacidén: Al producto en polvo
obtenido se le analizaron pH, color, contenido de fenoles totales, actividad antioxidante,
densidad aparente, humectabilidad, solubilidad, y la microestructura (Gulsah, 2013,
539).

Andlisis de la emulsion y de las microcapsulas de cardamomo

Potencial zeta

El potencial zeta se define como el potencial en el cual la velocidad relativa de
desplazamiento de los iones con respecto a la particula deja de ser nula, o mas
precisamente, corresponde al potencial en la superficie de cizallamiento en mV,
determina si las particulas dentro de un liquido se tienden a flocular o no, por lo que el
conocimiento del potencial zeta es Gtil y muy eficaz para el estudio de estabilidad de la
emulsién (Viii & De, 2011a, p.309).

La estabilidad de las emulsiones puede ser medida a partir del potencial zeta,

pues la velocidad de coalescencia estd inversamente relacionada con este, cuanto
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mayor es la carga neta superficial, menor es la coalescencia. La carga de la particula
es uno de los factores que determinan la estabilidad fisica de las emulsiones y
suspensiones, mientras mas alta sea la repulsion electrostatica entre las particulas,
mayor es la estabilidad fisica. Tipicamente, la carga de la particula se cuantifica como
el potencial zeta, que se puede determinar por medio de un grupo de fenémenos,
conocidos colectivamente como efectos electro-cinéticos (Malvern, 2004, 2.6).

La magnitud del potencial zeta da una indicacion de la estabilidad potencial de
un sistema coloidal. Si todas las particulas en suspensién tienen un gran potencial zeta
positivo 0 negativo entonces tienden a repelerse entre si y no hay tendencia a flocular.
Sin embargo, si las particulas tienen bajos valores de potencial zeta entonces no hay
fuerza para evitar que las particulas se unan y floculen. Las particulas con un potencial
zeta mas positivo a +30 mV o mas negativo que -30mV normalmente se consideran
estables. El factor mas importante que afecta el potencial zeta es el pH. Para valores
de potencial Z negativos se deben seleccionar agentes dispersantes/estabilizantes
anionicos mientras que para valores positivos del potencial electro-cinético es
conveniente emplear surfactantes del tipo cationico (Viii & De, 2011b, p 311).

Tamafo de particula

La distribucion del tamafio de particula es una propiedad fundamental para
caracterizar sistemas de particulas en suspension, se diferencian en funcién del
tamafio y la forma. Para caracterizarlas, entonces, es necesario conocer las
dimensiones y la forma de cada particula del modo mas exacto posible con equipos
como microscopio electronico de barrido para dicho caso, SEM. (Diaz, Vallejo y

Miranda, 2013, 187).
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El fundamento del SEM radica en que los electrones emitidos por un catodo de
tungsteno pasan a través de una columna en la que se ha hecho un vacio de alrededor
de w-7 Torr. En ella, el haz inicial es concentrado por una serie de lentes
electromagnéticas (condensadora, objetivo) (Fig.3) desde unos 25.000-50.000 nm
hasta unos 10 nm; es decir, su diametro va disminuyendo hasta hacerse casi puntual.
Al mismo tiempo, la intensidad de corriente se disminuye desde unos 1 0-14 A hasta
unos w-10-10-12 A. Esta disminucion en la intensidad implica una menor cantidad de
electrones primarios ya que la intensidad inicial de w-14 A supone una emision de 1015
e-/seg, mientras que en la definitiva, de w-12 A, es de 6.106 e-/seg. (Renau & Faura,
1965, 77).

Solubilidad

En los aceites esenciales estdn compuestos por esteroles, tocoferoles y ceras
gue estan relacionados con la solubilidad.

La solubilidad de una sustancia en polvo esta directamente relacionada con su
microestructura. Las formas cristalinas y amorfas de las superficies de los polvos
presentan diferencia en los tamafios y forma de las particulas, las propiedades
guimicas, su estabilidad quimicas, la solubilidad en agua y la higroscopicidad (Cano-
Chauca, Stringheta, Ramos, & Cal-Vidal, 2005). A mayor grado de superficies amorfas,
se incrementa la solubilidad de las sustancias en polvos en agua y a mayor presencia
del estado cristalino, se disminuye su solubilidad, ya que le confiere una mayor
organizacién de las particulas. Los solidos amorfos tienen una mayor solubilidad y

velocidad de disolucion, que la del estado cristalino (Ceballos, 2008, 61).
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Materiales y metodologia

En la Tabla 6 se relacionan las actividades y resultados que corresponde a cada

objetivo.

Tabla 6. Actividades y resultados relacionados a cada objetivo especifico

Objetivo 1: Evaluar la composicion quimico proximal y microbiolégica de la semilla de cardamomo.

(Elettaria cardamomum L.).

Actividad

Determinaciones

Resultado esperado

Salida de campo

Caracterizacion bromatoldgica

Caracterizacion microbiolégica

Identificacion de las fincas
productoras de cultivos
organicos y tecnificados
(Tarso-Antioquia).

Cenizas, humedad, grasa,
proteina, fibra, actividad
acuosa, capacidad calorifica
Mesoéfilos, mohos y levaduras,
coliformes totales, coliformes
fecales, E. coli y Salmonella

Eleccion de finca productora
Condiciones agrondémicas: altura, edad y
procedencia del cultivo

Ficha técnica de la semilla como punto
de partida para la extraccién del aceite

Objetivo 2: Extraer el aceite esencial de cardamomo por fluidos supercriticos a escala semi-industrial a
partir de las mejores condiciones encontradas a nivel de laboratorio.

Actividad

Determinaciones

Resultado esperado

Estandarizacion de semilla
para la extraccion por FSC

Definicion de las condiciones
del disefio experimental
(central compuesto: presiony
temperatura) para la
extraccion por FSC a escala
de laboratorio.

Extraccion por FSC del aceite
de cardamomo a escala de
laboratorio

Caracterizacion del aceite
obtenido a escala de
laboratorio

Humedad
Tamario de particula

Revisién bibliogréafica

Extraccién modificando
presion y temperatura, segun
un disefio central compuesto

Cuantificacion de 1,8-cineol y
acetato de a-terpenilo por
cromatogréafica por GC-FID
Rendimiento

Semilla molida con las condiciones para
extraccion a escala de laboratorio y
semi-industrial

Rango de presion y temperatura para
operacion de equipo a escala de
laboratorio

Aceite

Perfil del aceite a escala de laboratorio



Obtencién de condiciones
Optimas de extraccién (P y T)
del aceite

Extracciéon por FSC a escala
semi-industrial

Caracterizacion del aceite
obtenido a escala semi-
industrial

Disefio central compuesto
Superficie de respuesta

Extraer el aceite a escala
semi-industrial con las
condicionesde Py T
encontradas como 6ptimas

Cuantificacion de 1,8-cineol y
acetato de a-terpenilo por
cromatografica por GC-FID
Rendimiento

Sensorial

indice de yodo, peroéxido,
refraccion y saponificacién
Densidad

Acidos grasos libres

Punto de humo y de frio
Compuestos polares
Capacidad antioxidante
(ORACQC)

Color
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Condiciones de P y T para maximizar
rendimiento y concentracion de algunos
compuestos aromaticos para escalado
de la extraccion

Aceite

Ficha técnica del aceite extraido a
escala semi-industrial

Objetivo 3: Microencapsular el aceite esencial de cardamomo por medio de secado por aspersion, bajo
condiciones establecidas en estudios previos, y evaluar la eficiencia, el perfil sensorial y la solubilidad.

Actividad

Determinaciones

Resultado esperado

Preparacion de la emulsion

Secado por aspersion

Caracterizacion del aceite
microencapsulado

Sélidos solubles totales
Sélidos totales
Potencial Z

Rendimiento

Distribucién de tamafio de
particula

Solubilidad

Sensorial

Emulsién con potencial Z y SST bajo las
condiciones de operacion

Aceite de cardamomo microencapsulado

Ficha técnica de las microcapsulas del
aceite de cardamomo extraido por FSC
escala semi-industrial

A continuacién se detalla la metodologia que corresponde a las actividades

propuestas.

Materiales y Métodos

Las semillas de cardamomo (Elettaria Cardamomum L.) sin cascara, fueron

obtenidas de la finca La Fortuna, en el Vivero Canan ubicado en Tarso (Antioquia—
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Colombia) a una altitud 5°52'44.64" Norte, longitud 75°51'56.51" oriente y la altura
sobre el nivel del mar hasta 1.266 m.

La maltodextrina (90 %) con equivalente de dextrosa, ED 10, goma arabiga (96,
0 %) y almidon modificado HiCap 100 (99,0 %) fueron proporcionados por Duas Rodas
Colombia S. A. S. (Sabaneta, Antioquia). Los estandares 1,8-cineol (98,0 %) de
Pfaltz&Bauer y acetato de a-terpenilo (95,0 %) Sigma-Aldrich. Los solventes y reactivos
de Merck® (Alemania) empleados en la caracterizacion de las semillas y el aceite
fueron: éter etilico (99,7 %), etanol (99,9 %), hidroxido de sodio (99,0 %), cloroformo
(99,5 %), yoduro de potasio (99,5 %) hidroxido de potasio (85,0 %), reactivo de Wijs
para analisis. El dioxido de carbono grado reactivo con 99,5 % de pureza, se obtuvo de
la empresa CRYOGAS (Antioquia-Colombia).
Preparacion de las semillas de cardamomo

El tamafio de particula de las semillas de cardamomo fue reducido en un molino
IKA 11. La caracterizacion de la granulometria se llevé a cabo en un tamizador Tyler
ASTME 11/2009 con malla de tamafio 80. La semilla molida se almaceno en un cuarto
con humedad relativa y temperatura controlada (52 % y 22 °C).
Caracterizacion de la semilla de cardamomo

Las semillas de cardamomo fueron sometidas a la caracterizacién bromatolégica
con base en los siguientes métodos: humedad (AOAC 926.12, Ed, 2005), cenizas
(Norma Técnica Colombia—NTC 5167, 2011), extracto etéreo (AOAC 2003.06 Ed,
2005), proteina (AOAC 2001.11, Ed 2005), fibra cruda (AOAC 920.168, Ed 2005).
Fisico, actividad acuosa (978.18, Ed 2005) y calor especifico. Finalmente, la

caracterizacion microbioldgica se llevd a cabo segun la Norma Técnica de Ecuador
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(NTE), para el recuento de mesofilos, mohos y levaduras, coliformes totales, coliformes
fecales, E. coli y salmonella (Normalizacion, 1999).

Determinacion de humedad

El analisis de humedad se realiz6 en un analizador de humedad Mettler Toledo
HB43 a 95 °C, a +/- 5g de semillas con tiempo por desconexién automatica.

Determinacion de Cenizas

La determinacion del contenido de minerales de +/- 5g de semillas de
cardamomo se realiz6 en una mufla Terrigeno a 550 °C por 2 horas.

Determinacion de Extracto Etéreo

Para determinar el contenido de grasa de las semillas de cardamomo se utilizd
un extractor Soxhlet Velp Scientific SER 148, usando como solvente hexano
sometiendo +15g de muestra a 69 °C, por 60 minutos en inmersién, seguido de lavado,
recuperacion del hexano y evaporacion final del hexano en estufa convencional
Memmert a 65 +5 °C.

Determinacion de Proteina

La determinacion del contenido de nitrdgeno para las semillas de cardamomo se
realizd en un equipo Vep Scientific, el cual costa de tres etapas, la primera es someter
0,5 g de muestra en un digestor DK 20 a 420 °C, por 45 minutos, la segunda consiste
en liberar el amonio con una base (NaOH), se recoge por destilacion el amonio que se
libera en H3BO3 para formar el Borato de amonio, operacion realizada en un destilador
UDK 142 y finalmente se titul6 hasta alcanzar el punto de equivalencia con HCI 0.1N,

con un titulador SCHOTT Titroline.
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Determinacion de Fibra

La determinacion del contenido de fibra para las semillas de cardamomo se
realizd en un equipo Vep Scientific FIWE , se tomaron 0,3 g de muestra en los crisoles
previamente secos, se adicionaron 125 ml de H,SO, (1,25 %) a 95 °C, se calentaron
los tubos a 90 % de potencia, se dejaron en ebullicibn durante 30 minutos, luego se
adicionaron 3-5 gotas de n-octanol como agente antiespumante, se apago presion, se
lavaron 3 veces con 30 ml de agua caliente destilada, se lavaron con KOH
precalentado, se calentaron nuevamente los tubos a 90 % de potencia, se realizaron
tres lavados con agua destilada a 4 °C y finalmente lavaron con acetona a 4 °C.

Determinacion de Calorias

El analisis del contenido de calorias para las semillas de cardamomo se realizo
en una Bomba Calorimétrica marca Parr, sometiendo +£1g de muestra a combustion,
para determinar el calor especifico.

Caracterizacion microbioldgica realizada en las semillas de cardamomo

A los aceites esenciales extraidos por fluidos supercriticos, los andlisis se le
realizaron en placas y en tubos, se determinaron mesoéfilos UFC/g, mohos y levaduras
UFC/g, coliformes totales NMP/g, coliformes fecales NMP/g , E. coli y salmonella en 25

gramos, segun NTE INEN 1529.

Disefio Estadistico
Se realizé un disefio central compuesto para la obtencion de las condiciones

principales de operacion del equipo de extraccion a escala de laboratorio. Las variables
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independientes a evaluar son (presion y temperatura) y como variable respuesta se
tomaron en cuenta:

Rendimiento expresado en (g de aceite extraido/g de semilla de cardamomo X
100). Valor esperado superior a 1,52 %

Concentracion en (% p/p) de dos compuestos responsables de aroma y sabor
(1,8-cineol y acetato de a-terpenilo). Valores esperados para 1,8-cineol (27,4 %) y
acetato de a-terpenilo (44,93 %)

En la Tabla 7 se muestran las variables independientes y sus respectivos niveles

evaluados:

Tabla 7. Factores y niveles evaluados para el disefio central compuesto

Variables Variable codificada Variable codificada
independientes Niveles Niveles
Presién (bar) -1 0 1 200 300 400
Temperatura (°C) -1 0 1 50 55 60

Fuente: propia del autor

El modelo aplicado se describe por la siguiente ecuacion:
Ecuacion 1. Modelo del disefio central compuesto
uy = flg + Byxy + faxg + fizxyxg + ¢ (1)
Hy: valor promedio de la variable respuesta (rendimiento, concentracion de
compuestos aromaticos (1,8-cineol y acetato de a-terpenilo)
Bo = Valor promedio de la respuesta, en ausencia del efecto de los factores X;

(Presion) y X, (Temperatura).



69

B1 = Razdn de cambio (efecto lineal) del factor 1 (Presion) sobre la respuesta
promedio

B2 = Razdén de cambio (efecto lineal) del factor 2 (Temperatura) sobre la
respuesta promedio.

B12 = Razon de cambio del efecto de interaccion entre X; y X, sobre la respuesta
promedio.

€= Término de error (efectos no explicados por el modelo)

Para encontrar las mejores condiciones de la variable respuesta, se utilizd la
metodologia de la pendiente ascendente con el fin de hallar los puntos que maximizan
0 minimizan la ecuacion de superficie de respuesta y recorrer secuencialmente la
trayectoria (Montgomery, 2001). El andlisis fue llevado a cabo en el software
STATGRAPHICS (XV), licencia amparada por la Corporacion Universitaria Lasallista.
Extraccion del aceite esencial de cardamomo por FSC a escala de laboratorio.

130g de semilla molida al 11,65 + 0.52 de humedad fue dispuesta en el extractor
de fluidos supercriticos a escala de laboratorio con capacidad de 1 L, del Equipo Appel
modelo S4BJ4KON. Las condiciones evaluadas fueron temperatura a 50 °C y 60 °C,
presién a 200 y 400 bares, con tres réplicas de los valores centrales (55 °C, 300 bares).
Los valores de referencia para la variable independiente (presion) fueron tomados de
estudios reportados previamente como éptimos (Mukhopadhyay, 2000a).

Se empleé CO, como solvente a un flujo de 100g/min durante de 90 min, tiempo
en el cual se despresurizd el equipo y se recogié el aceite obtenido del cilindro

separador en un recipiente ambar y fue almacenado a -20 °C. Con esta extraccion se
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encuentran las condiciones para escalar la extraccion del aceite de las semillas de
cardamomo en el equipo semi-industrial.
Extraccion del aceite esencial de cardamomo por FSC a escala semi-industrial.

A partir de los resultados obtenidos como mejores valores a escala de
laboratorio se realizo por triplicado la extraccién a escala semi-industrial en el equipo,
SFE CO,Guangzhou Masson New Separation Technology Company Ltda., y se
conservaron las mismas variables respuesta (rendimiento y concentracion de
compuestos volatiles). La metodologia seguida para esta extraccion del aceite de
cardamomo consiste en la presurizacién del CO; liquido, hasta las condiciones de 50
°C y 400 bares y este es llevado al cilindro de extraccion; simultdneamente se pasa el
gas supercritico y el aceite por la valvula de regulacion de presion al cilindro de
separacion. Para las diferentes condiciones establecidas se emplean aproximadamente
4.050 g de semilla de cardamomo molida y seca, de @ de particula 303um, el cual es
cargado en un cilindro extractor de 12L.

Durante el proceso de extraccién, la presion, la temperatura y el caudal CO;
fueron controlados por ajuste en las valvulas sobre el panel de control. Cuando el
tiempo previsto alcanzé los 120 minutos, el proceso es detenido, el cilindro de
extraccion es despresurizado y el aceite es recogido solo del primer cilindro de
separaciéon, ya que en el segundo cilindro no se obtuvo producto. EI CO, fue
suministrado a un flujo de 48 + 3 mL x min™* durante 120 min y el aceite obtenido se

recogi6 del primer cilindro de separacion a 45 °C, para luego ser almacenado a -20 °C.
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Identificacion de los compuestos volatiles del aceite esencial de cardamomo por
cromatografia gaseosa GC.

El perfil cromatografico para la identificacion y cuantificacion de los compuestos
responsables del aroma y sabor del aceite esencial, definidos para el seguimiento
durante la extraccion, se realizo por cromatografia gaseosa acoplada a un detector de
ionizacion de llama (GC-FID Agilent 6890N).

La separacion se realiz6 con una columna Carbowax—capilar (50 m x 200 pm X
20 pm nominal) y se us6 H, como gas de arrastre. Las condiciones del método
consistieron en 180 °C de temperatura de inyeccion, 31,80 psi, modo splitless, 1 uL de
aceite inyectado y un flujo total de 51,5 mL/min. El horno del detector se programo
inicialmente a una temperatura de 60 °C x 3 min, seguido por un aumento de 15 °C x
min hasta alcanzar 170 °C sostenidos por 3 min, 12 °C x min hasta 200 °C durante 3
min. Finalmente, se llevé la temperatura hasta 210 °C por 3 min, con un incremento de
10 °C x min.

Los estandares de 1,8-cineol y acetato de a-terpenilo fueron cuantificados en un
rango de concentracion del estandar comprendido entre 500 a 2000 ppm y, 650 a

10410 ppm respectivamente.

Identificacién semicuantitativa de compuestos por cromatografia de gases
acoplada a masas (CG-EM)

Se utiliz6 un cromatografo Agilent 6890, en interfase con un detector selectivo de
masas HP5973 Network, conectado en linea con un sistema HP-MS ChemStation y la

base de datos NIST-2008. Se utilizé6 un extracto de aceite de cardamomo al 10 % en
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metanol; se inyectaron 1,0 uL en el modo split (50:1), la temperatura del inyector fue de
350 °C, se utilizd una columna capilar DB5 enlazada de silicio (30mm x 250 mm x 0.25
mm); como gas de arrastre se empled Helio (Aga-Fano) a flujo constante de 1 mL / min,
presion del gas 7.6354 psi y velocidad lineal de 36 cm / seg. La temperatura inicial fue
45 °C y la temperatura de la linea de transferencia de 280 °C. Los espectros de masas
(EM) se obtuvieron por ionizacion electrénica (70 eV) con barrido automatico en el
rango de masas m/z 30-550 u.m.a. a 3.85 scan / s. La identidad de los componentes se
asigno por comparacion de cada espectro con los estandares de la base de datos
NIST-2011 y los datos reportados en la literatura (Tomy, et al, 1997).
Caracterizacion fisicoquimica aceite esencial de cardamomo

La caracterizacion fisicoquimica realizada al aceite de cardamomo fue segun las
normas AOAC para muestreo y analisis comercial de grasas y aceites como:
compuestos polares (982.27, Ed 2005), gravedad especifica (920.212, Ed 2005), indice
de refraccion (921.08, Ed 2005), indice de yodo (993.20, Ed 2005), indice de perdxido
(953.33, Ed 2005), indice de saponificacion (920.160, Ed 2005), prueba de frio (Cc 11-
53), punto de humo (920.157, Ed 2005) y acidos grasos libres (920.156, Ed 2005).

Analisis ORAC

El método ORAC fue empleado para determinar la capacidad antioxidante
basado en reportes previos de Alvarez y otros (2012), en el cual se emple6 Trolox
como estandar a condiciones controladas de temperatura a 37 °C y pH 7,4. Las
lecturas se realizaron cada dos minutos durante dos horas con longitud de onda de
excitacion y emision de 485 y 520 nm, respectivamente. Para el desarrollo de la técnica

se utilizaron soluciones de fluoresceina 1 uM en PBS (10 mM), AAPH (250 mM) en la
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misma PBS. La muestra contenia 150 pL de fluoresceina, 25uL de PBS, 25 pL de una
dilucion de Trolox (5, 10, 25, 50, 100, 150 y 200 uM), 25 uL de muestra diluida 1:10, fue
incubada durante 30 min y se adicion6 25 pL de AAPH. El efecto protector del
antioxidante fue calculado usando las diferencias de areas bajo la curva de decaimiento
de la fluoresceina entre el blanco y la muestra, se compar6é contra la curva del Trolox y
se expresO en moles equivalentes de Trolox por litro de muestra, de acuerdo con la
ecuacion 2:

Ecuacion 2. Determinaciéon de capacidad antioxidante

ABCAy  [Trolox]
= X
ABCI’?‘&!&:{ [4H]

ORAC (2)

Donde :
ABCay es el area bajo la curva en presencia de antioxidante,
ABCroi0x area bajo la curva de trolox,
[Trolox] concentracion de trolox y

[AH] concentracion de antioxidante (Alvarez, et al., 2012).

La determinacion del color fue llevada a cabo en un Nanocolor UV/Vis, fuente de
luz D65, el barrido se realiz6 de 360 nm a 830 nm. El indice de color (IC) se calcul6 a
partir de la ecuacion 3:

Ecuaciéon 3. Determinacion de color

_a.1000

IC
L.b

(3)

Donde: a, b y L son los parametros del sistema color CIELAB, donde L

proporciona un valor de luminancia o brillo de la muestra: a indica la zona de variacion
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entre el rojo y el verde del espectro y b se refiere a la zona de variacion entre el
amarillo y el azul del espectro (Vignoni, Césari, Forte y Mirabile, 2006).
Potencial Z:

Donde: W; es el peso inicial de las microcapsulas, W, peso de los 25 mL de
sobrenadante y W3 peso del residuo. Se realizé potencial z en un equipo Nanoplus
diluyendo la emulsion de las microcapsulas de cardamomo en una relacion 1:100,
mezclando durante 5 minutos con agitacidon magnética en vortex, la emulsion diluida se
deposita sobre una celda capilar, la cual se llena con ayuda de una jeringa, para
minimizar la formacion de burbujas al interior de la celda, luego la celda se introduce
dentro de la cAmara del Nanoplus y se realiza la medicion de acuerdo al procedimiento
del equipo T 25 °C, Viscosidad 0,8873 Cp, RI: 1.330 y Constante Dieléctrica 78,5.
Microencapsulacion del aceite de cardamomo.

Para la microencapsulacion del aceite de cardamomo extraido a escala semi-
industrial fue empleada una mezcla de goma arabiga, maltodextrina y almidon
modificado en una relacion 4/6,1/6,1/6 respectivamente. Las capsulas fueron
preparadas de la siguiente forma: 1,5 g de aceite (5% del material encapsulante) se
adicionaron a la mezcla de encapsulantes y 2 mg del emulsificante Tween 80. EI AM
fue previamente hidratado con 350 mL de agua destilada durante 12 h entre 12 °C y 15
°C. Cada preparacion fue homogenizada con un Ultraturrax IKA T50 a 3000 rpm por 15
min hasta alcanzar 28 °Brix. La solucion fue alimentada a un equipo de secado por
aspersion Mini Buchi B-290. La temperatura de inyeccion fue 178 £+ 2 °Cy 85 °C + 5°C
de salida, el flujo de aire, porcentaje de aspiraciéon y la velocidad de alimentacion fueron

50 L/h, 60% y 300 g/h, respectivamente.
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El producto en polvo que se obtuvo se almacend en bolsas metalizadas
protegiendo de rayos ultravioleta y mantenidos en un cuarto con humedad vy
temperatura controlada, al igual que el aceite.

El proceso de secado se realizd por triplicado y las condiciones de operacion y
material encapsulante fueron determinados a partir de los resultados Optimos
encontrados por (Krishnan et al., 2005).

Caracterizacion del aceite de cardamomo microencapsulado

Se realizaron varias pruebas relacionadas con el tamafio y distribucién de
particula, eficiencia de microencapsulacion, asi como de solubilidad.

Tamafo de particula Microscopia de Barrido Electronico-MEB

Para la determinacion del tamafio de particula de las microcapsulas del aceite se
realizd un analisis por Microscopia de Barrido Electronico-MEB. Las microcapsulas se
fijaron en una cinta de grafito para realizar un recubrimiento en oro (Au) en un equipo
Denton Vaccum Desk (IV) y se analizaron en el microscopio electronico de barrido
(MEB) Jeol JSM 6490 LV, con una aceleracion de tension de 30 KV, aplicando vacio
con una bomba mecanica de filamento de tungsteno, con detector de electrones
secundarios (SE), retro proyectadas (EEB) y de rayos X tipo de EDS y WDS, para
evaluar la morfologia y topografia de las muestras (Goldstein , 2003).

Distribucion del tamafio de particula

La distribucién del tamafio de particula también se llevd a cabo en un equipo
Nanoplus, método CONTIN. 5 mg de microcépsulas se diluyeron en 1,5 mL de H,O

ultrapura, se agitdé en un vortex mixer, Fisher Scientific por 1 min, se realiz6 la medida



76

en celda de cuarzo, 5 repeticiones de 30 mediciones con intensidad de ajuste a 30.000
cps.

Solubilidad

Para la prueba de solubilidad se pesé 1+0.0001 g de las microcapsulas de aceite
de cardamomo (W) y adicioné en tubos Falcon, se midié con pipeta volumétrica 50mL
de agua desionizada, se agit6é en vortex a 24.000 rpm/2 min, la solucién que se obtuvo
se centrifugdb a 3.000 rpm/5 min, con pipeta volumétrica se tomé 25mL del
sobrenadante sobre una caja de petri (previamente pesado W;), se sometid a
calentamiento en una estufa convectiva Memmert a 105 °C por 5 h, se colocé la caja
de Petri en desecador hasta bajar la temperatura, se peso la caja de petri después del
calentamiento (W3) y se realiz6 el calculo de solubilidad, el procedimiento se realiz6 5
veces.

Ecuacién 4. Determinacion de solubilidad

H"TZH_.
% de Solubilidad = — *+100 (4)8 QUOTEE B
1

Eficiencia de Microencapsulacion

Procedimiento basado en Xue et al; (2013,441) con modificaciones. Se tomo una
muestra de 50 mg, se adicion6 600 pL de acetato de etilo, se agitdé durante 2 min en
vortex (Fisher Scientific, EEUU) a 300 rpm, se centrifugd 10 min a 14.000 rpm (Micro
120, Hettich, Alemania), se descartdé el sobrenadante y se le adicion6 1mL de agua
destilada, se llevo la muestra a agitacibn mecanica por 2 min a 3000 rpm, luego se

llevo a sonicacion por 3 min, 25 KHz, 99 % de potencia y 20 °C en un ultrasonido (Serie
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DYT, Scientez, Ningbo-China). Se adicion6 500 pL de acetato de etilo y se llevd a
agitacion mecanica por 2 min a 3000 rpm, luego se centrifugé a 14.000 rpm durante 5
min. Se tomé el sobrenadante y se transfirié a un microtubo de 2 mL, el proceso de
extraccion fue repetido dos veces mas. El total del sobrenadante se seco bajo corriente
de nitrdgeno y reconstituido en cloroformo para su posterior analisis por Cromatografia
Gaseosa GC. Para determinar la cantidad de acetato de a-terpenilo y de 1,8-cineol, En
el microencapsulado y entrapado, se tom6 50 mg del producto, se adicioné 600 uL de
etanol y se agitdé durante 2 min en vortex (Fisher Scientific, EEUU) a 3000 rpm.

Anélisis sensorial

El perfil sensorial del aceite y microcapsulas de cardamomo se realiz6 por un
equipo conformado por cinco panelistas entrenados segun las normas: Métodos de
Perfil de sabor (NTC 3929, ICONTEC 2009) y métodos de perfil de Textura (NTC 3932,
ICONTEC, 2002).

Se diluyeron 2 gotas de cada muestra en 50 ml de agua previamente calentada
a una temperatura aproximada de 50 °C, posteriormente se entregaron para ser
evaluadas por un equipo conformado por cinco panelistas entrenados, donde se
identifico y selecciond el conjunto de descriptores relevantes que dan la maxima
informacion sobre los atributos sensoriales del producto objeto de estudio y se valord
las intensidades con el panel entrenado utilizando una escala de calificaciéon de 0 a 5
para todos los descriptores donde: 0: Ausencia 1. Muy bajo 2: Bajo 3: Moderado 4: Alto

5: Muy Alto.
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Resultados y discusion

Obtencidn de la materia prima (semilla)

En la Tabla 8 se describe la informacion correspondiente a la Finca la Fortuna

gue se seleccion6 como proveedora de la semilla de cardamomo empleadas en la

extraccion.

Tabla 8. Informacion de la finca La Fortuna proveedora de las semillas de

cardamomo

INFORMACION DE CAMPO-PROYECTO CARDAMOMO (Elettaria cardamomum L)

Productor: Dora M. Roman
Vereda: Chaguani

Latitud Norte: 5°52'44.64"
ASNM: 1.266 m

T (°C): 22,4

Tipo de suelo: FA

Fecha de siembra 1: Julio 2011
N° plantas vivas: 550

Distancia de siembra: Calle 3 m; plantas 3 m

Finca: La Fortuna

Municipio: Tarso

Longitud Este: 75°51'56.51"

Zona de vida: Bosque himedo Premontano

Clima: Templado a Célido
Sombrio MM RR BB @]

Procedencia Vivero Canan
Area (Ha): 11

N° Plantas: 1.000

Semilla de cardamomo utilizada para la extraccién de aceite esencial

El tamafio de particula de la semilla utilizada para la extraccion por fluidos

supercriticos tanto en el equipo a nivel laboratorio como en el semi-industrial fue de de

180 um y @ de 303, correspondiendo a un porcentaje del 62% del material retenido en

la malla 80, tamafio ideal para ser sometida a la extraccion. La tabla 9 y el grafico 4

muestran los resultados del tamafio de particula empleado para el proceso de
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extraccion; posterior al analisis granulométrico se analizé la humedad para la semilla

molida, obteniendo un resultado por evaporacion del agua de 11.65+ 0.52 %.

Tabla 9. Analisis de granulometria la de semilla de cardamomo

Datos Tamiz Alimentacion Alimentacién Resultados del tamizaje

Malla Abertura Masa % retenido () %retenido % que pasa

tamiz muestra Particula acumulado acumulado
# pm (9) % pum % %
40 425 41 17 425 17 83
80 180 154 62 303 79 21
100 150 46 19 165 97 3
170 920 6 2 120 100 0
200 75 1 0 83 100 0
270 53 0 0 64 100 0
400 38 0 0 46 100 0
Colector 0 0 0 38 100 0

base

Grafico 4. Diametro de particula de la semilla de cardamomo
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Diametro de la Particula.

Caracterizacion de la semilla de cardamomo
En la tabla 10 se presentan los resultados obtenidos de la caracterizacion

bromatolégica, fisicoquimica y microbiologica de la semilla de cardamomo con
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denominacion ~oro” (sin cascara), datos relevantes para definir los parametros

caracteristicos de la materia prima proveniente del Suroeste antioquefio, para la

obtencion del aceite de cardamomo.

Tabla 10. Caracterizacion bromatologica y microbioldgica de la semilla de

cardamomo
Bromatolégica Promedio Desviacion Coeficiente
9 Estandar de Variacion
Cenizas (%) 5.21 0,060 1,167
Humedad (%) 11.65 0,52 4,462
Extracto etéreo (%) 5.95 0,03 0,504
Proteina (%) 7.8 0,40 5,128
Fibra (%) 4.42 0,269 6,102
Fisicoquimica Promedio Desviacion Coeficiente
q Estandar de Variacién
Actividad de agua (Ay) (g H,O/100 g materia seca) 0.643 0,001 0,155
Capacidad calorifica (Kcal) 362.64 1,68 0,463
Microbiol6gica
Recuento de microorganismos aerobios, mesofilos 2600
(UFC/g)
Recuento de coliformes (NMP/g) <3
Recuento de Clostridium sulfo-reductores (UFC/g) Ausente
Recuento de hongos y Levaduras (UFC/g) 310
E.coli (NMP/g) Ausente
Aislamiento de Salmonella en 25g Ausente

De acuerdo con la Resolucion 4241 de 1991 del Ministerio de Salud de Colombia

(Minsalud, 1991) y segun reportes USDA 2011, en la cual se definen las caracteristicas

de las especias 0 condimentos vegetales y se dictan normas sanitarias y de calidad de

estos productos y de sus mezclas, los valores descritos en la Tabla 10 para la semilla

de cardamomo molida, cumplen con los parametros establecidos para ser empleada

como materia prima en la obtencion del aceite, como aditivo natural para la industria de

alimentos.
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Gil & Saez (2005) reportaron los resultados de la caracterizacion bromatolégica y
fisicoquimica de semillas cultivadas en Antioquia para la extraccion del aceite por
arrastre de vapor, en el que se encontraron valores similares de cenizas (5,5 %),
humedad (8,3 %), extracto (6,7 %) y calorias (341 kcal). De igual forma, los valores son
similares a los reportados para la semilla de cardamomo, variedad Malabar, con
proteina (6 %), humedad (9 %) y extracto etéreo (5,3 %), en todos los casos la fibra
estuvo por debajo de los valores reportados debido posiblemente al empleo de la
semilla sin cascara (Gil y Saenz, 2005; Nair, 2006). Ver Apéndice A.

Extraccion del aceite de cardamomo

El tamafio de particula de la semilla de cardamomo molido fue el
correspondiente a 303 um, el cual presenté un desempefio adecuado, al no dejar pasar
material vegetal particulado (sélido) del tanque de extraccion al de separacion, aspecto
gue es indeseado para el Optimo funcionamiento del equipo. La humedad final
promedio de la semilla de cardamomo fue 11.65+ 0.52 %.

Extraccion del aceite esencial de la semilla de cardamomo por fluidos

supercriticos a escala de laboratorio.

Los resultados obtenidos de la extraccion a escala de laboratorio para realizar el
analisis estadistico, se describen en la Tabla 11. Estos fueron los resultados obtenidos
de la extraccion a escala de laboratorio a partir de las condiciones dispuestas en
funcidbn de la variacion de presidbn y temperatura, mediante el disefio central
compuesto. La cantidad de ensayos se determind segun la cantidad de factores, aqui
se tuvieron cuatro ensayos del componente factorial, mas puntos centrales dando como

resultado los ensayos. La matriz que genera el disefio de experimentos estd compuesta
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por los puntos factoriales (nivel 1 y nivel -1) y puntos centrales (nivel 0). Involucrando
las variables y sus niveles reportados, se elaboro la matriz de experimentos con siete
ensayos, cuyos resultados se presentan en la tabla 11, con los niveles de las variables

codificadas.

Tabla 11. Rendimiento del aceite de cardamomo y concentracion de 1,8-
cineol y acetato de a-terpenilo, obtenidos por FSC a escala laboratorio.

Muestra Condiciones de Rendimiento  Concentracién de Concentracion de
extraccion (%) 1,8-cineol (%p/p)  acetato de a-terpenilo (%p/p)
1 50°C, 400 bares 1,45 1.99 + 0.005 37.00+0.2
2 60°C, 400 bares 0,68 2.00 £ 0.02 39.70+0.2
3 50°C, 200 bares 1,24 1.71 £ 0.003 2570+ 0.2
4 60°C, 200 bares 0,58 1.61 +0.02 24.40+0.1
5 55°C, 300 bares 0,78 250+0.2 38.69 + 0.09
6 55°C, 300 bares 0,88 4.16 + 0.006 46.48 £ 0.01
7 55°C, 300 bares 0,97 4.01 +0.02 52.60 £ 0.4

El cromatograma correspondiente al perfil del extracto encontrado a escala de

laboratorio se muestra en el grafico 5.

Gréfico 5. Perfil cromatografico del extracto obtenido a escala de laboratorio
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De acuerdo con los resultados presentados, se puede observar que el mayor
rendimiento del aceite de cardamomo se obtuvo en los valores de (400 bares) y a una
temperatura (50 °C). Lo que puede ser explicado por la capacidad que tiene el CO; en
sus condiciones supercriticas de aumentar su difusividad, penetrabilidad y mayor
transferencia de masa del soluto a las condiciones utilizadas, mejorando los
rendimientos de extraccién a pesar de no presentar una solubilidad superior a la de los
solventes liquidos segun (Luque de Castro et al., 1993, 31).

Por su parte, la concentracién de acetato de a-terpenilo puede ser considerada
la variable dependiente mas susceptible, por afectarse con el aumento de la presion,
debido al comportamiento que presenta el solvente con respecto a su capacidad baja
de extraer compuestos polares y solubilizando mejor los compuestos apolares, de esta
forma el CO, tendrd la capacidad de extraer mayor concentracion del acetato de a-
terpenilo por presentar una estructura ciclica como la del ciclohexeno y la cadena
alifatica, a pesar de poseer un grupo funcional polar como el éster, similar a los
resultados obtenidos en las extracciones realizadas con hexano (Luque de Castro et
al., 1993, 78; Nair, 2006, 359).

Por dltimo, la concentracion de 1,8-cineol no fue afectada por la variacion de
temperatura ni presion a pesar de ser menos polar que el acetato de a-terpenilo y
posiblemente sea debido al impedimento estérico por presencia de un oxa-biciclo en su
estructura que dificulta la penetrabilidad del solvente y se refleja en una concentracion
del compuesto en una escala menor en todos los rangos evaluados de las variables

(Carey, 2000).
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El disefio central compuesto utilizado en el presente trabajo permitié elaborar
una prueba de bondad de ajuste para la evaluacion estadistica del modelo matematico
ajustado. En la tabla 12, se muestra el andlisis de varianza del Rendimiento de aceite.
El término residual que resulta al extraer la variabilidad total correspondiente a los
términos del modelo fue, a su vez, utilizado para generar una prueba de bondad de
ajuste al descomponerse en un término de error puramente aleatorio, y en un término
de error, debido a la falta de ajuste del modelo. La falta de ajuste no significativa
(p>0.05) indica que la superficie de respuesta ajustan bien los datos, por lo tanto, se
pudo tomar su funcion polinbmica para encontrar las combinaciones Optimas que se
deseen analizar de la presion y temperatura. Ademas, se puede observar que la
temperatura afecta de forma significativa (p<0,05) la variable respuesta caso contrario
sucede con la presion.

Tabla 12. Andlisis de varianza para el Rendimiento

Fuente Suma de Cuadrados Gl Cuadrgdo Razén-F Valor-P
Medio

A:Temperatura 0,511225 1 0,511225 56,59 0,0172
B:Pesion 0,024025 1 0,024025 2,66 0,2445
AB 0,003025 1 0,003025 0,33 0,6213
Falta de ajuste 0,0210583 1 0,0210583 2,33 0,2664
Error puro 0,0180667 2 0,00903333
Total (corr.) 0,5774 6

El coeficiente de determinacién para el modelo es de 93,22 %, lo cual indica que
las variables independientes (Temperatura, presion y la interaccién) afectan un 93,22 %
el rendimiento del producto. Y el R? ajustado es de un 86,44 %, lo cual indica que el

modelo cuadratico ajusta un 86,44 % los resultados experimentales.
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En la ecuacibn 5 se observa el polinomio ajustado correspondiente al
experimento del trabajo de investigacion, segun esta ecuacion se puede determinar
gue la temperatura cuando aumentan del nivel inferior al nivel superior, causa
disminucién del rendimiento en 0,055 y la presion cuando aumenta del nivel inferior al
superior, aumenta el rendimiento en 0,0038 respectivamente.

Ecuaciédn 5. Andlisis estadistico

y = 3,7325 — 0,055x, — 0,0038x,; + 0,000055x,x; (5)

Donde,

y= Rendimiento

X1= Temperatura

Xo= Presion

La ecuacion 5 se emple6 para generar la superficie de respuesta que se muestra
en el Grafico 6, de los resultados obtenidos del efecto de las variables se puede inferir

gue el rendimiento de aceite aumenta a altas presiones, y a bajas temperaturas.
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Gréfico 6. Resultado del disefio estadistico para escalar la extraccion por fluidos
supercriticos a nivel semi-industrial.
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Con base en el comportamiento descrito, los mejores valores encontrados para
escalar el proceso de extraccion por fluidos supercriticos en el equipo semi-industrial
en el rango establecido son 50 °C y 400 bar, de acuerdo al Andlisis de Superficie de

Respuesta, como se muestra en la tabla 13.

Tabla 13. Resultado del Disefio estadistico para escalar la extraccion por fluidos
supercriticos a nivel semi-industrial

Factor Bajo Alto Mejores valores
Temperatura 50,0 60,0 50,0
Presion 200,0 400,0 400,0

Los valores observados y ajustados por el polinomio cuadrético, se presentan en

la tabla 14.
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Tabla 14. Resultados estimados para rendimiento (%)

Orden Valores Observados Valores Ajustados
1 1,45 1,40
2 0,68 0,63
3 1,24 1,19
4 0,58 0,53
5 0,78 0,94
6 0,88 0,94
7 0,97 0,94

Extraccion de aceite de cardamomo por fluidos supercriticos a escala
semi-industrial.
En el Grafico 7 se detalla el perfil cromatografico semi-cuantitativo obtenido por

GC-EM correspondiente al extracto producido a escala semi-industrial.
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Grafico 7. Perfil cromatografico del extracto obtenido a escala semi-industrial
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Se identificaron a partir del andlisis por GC-EM 27 compuestos, en los que se

destaca la presencia de los dos compuestos objeto de estudio, seguidos por el linalol y

a-terpineol. En la Tabla 15 se listan los compuestos identificados al comparar con los

espectros de la libreria NIST, con porcentajes de concordancia superior a 90 %.
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Tabla 15. Perfil semi-cuantitativo del extracto obtenido por GC-EM

Pico Compuesto Formula retzi:é?gr? (?T?in) Area Por((:‘;’r;taje
1 Y-terpinene CioHie 4.795 21.207.359,00 0,33
2 a-pineno CioHis 4.966 143.336.595,00 2,26
3 Sabineno CioHie 5.807 309.808.800,00 4,89
4 B-pineno CaoHas 6.138 175.411.338,00 2,77
5 Octanal CgHy60 6.467 35.135.598,00 0,55
6 Eucaliptol C1oH160 7.307 1.507.847.015,00 23,81
7 Y-terpineno CioH1s 7.865 28.120.754,00 0,44
8 cis-B-terpineol CioH160 8.176 32.841.071,00 0,52
9 Linalool CioH150 8.987 455.940.831,00 7,20
10 L-4-terpineol CioH;180 11171 107.592.721,00 1,70
11 a-terpineol CioH150 11.573 158.533.632,00 2,50
12 Pentacosene CasHso 12.123 100.804.609,00 1,59
13 Citral CioH160 12.710 23.588.696,00 0,37
14 Antriigilli?to C17H2sNO, 13.078 768.923.058,00 12,14
15 Ge’;{:g; (o C1oH160 13.516 72.720.547,00 1,15
16 q‘;ﬁ;’gt‘g(” C1oH200; 15.775 2.112.792.806,00 33,36
17 iggg{g' C12H2005 16.422 13.946.863,00 0,22
18 &;t;gpr'lgi’é C13H2,0, 16.850 1.352.106,00 0,02
19 D-germacreno CisHoq 19.204 4.960.738,00 0,08
20 Y-cadineno CisHos 19.849 19.207.200,00 0,30
21 Trans-nerolidol C15H260 20.981 175.760.800,00 2,78
22 Dendrasaline CisH260 21.368 43.792.026,00 0,69
23 Tr?g;;rglns CisH240 24.889 10.231.883,00 0,16
24 C'j[gggdo CigHs:0, 33.000 3.176.872,00 0,05
25 ger;:izgi;niol CaoHs0 33.587 1.169.415,00 0,02
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Pico Compuesto Formula T'e’T‘PO de_ Area POICENE]E
retenciéon (min) (%)
26 Eicosano CyoHao 35.739 1.814.729 00 0.03
27 Hexacoseno CosHss 38.994 3.478.057.00 0.05
TOTAL 6.333.496.119,00 100,00

Se puede observar un ligero desplazamiento de los tiempo de retencién, ya que
al cambiar algunas de las condiciones del método con respecto al evaluado por GC-
FID, se pudieron separar un mayor numero de compuestos lo que puede influir en este
resultado, por esta razon se procedio a la cuantificacién con los respectivos estandares
para los compuestos de seguimiento (1,8-cineol y acetato de a-terpenilo).
Caracterizacién de los componentes del aceite esencial de cardamomo extraido
por FSC a nivel semi-industrial

Los compuestos evaluados por GC-FID fueron a-fenaldreno, B-fenaldreno, a-
terpineol, acetato de a-terpenilo y 1,8-cineol o Eucaliptol, pero de acuerdo al perfil
encontrado se identificaron el acetato de a-terpenilo, 1,8-cineol y el Linalool, con
tiempos de retencién de 9.3, 3.4 y 8.1, respectivamente como se muestra en el Grafico

9.
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Gréfico 9. Caracterizacion de los componentes del aceite de cardamomo extraido
a nivel semi-industrial
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Las concentraciones en promedio que se encontraron de los compuestos de

interés en el aceite esencial de cardamomo extraido a escala semi-industrial fueron
28,37 = 1,80 % p/p del 1,8-cineol y 32,93 + 1,24 % p/p para el acetato de a-terpenilo. El
coeficiente de variacion entre cada replica realizada en el método de cuantificacion
para las tres muestras fue de maximo 2,67 % y desviaciones por debajo de 0.8 %, valor
inferior a los porcentajes recomendados por la AOAC (2005).

Nair (2006) a partir de todos los estudios realizados a esa fecha, para la
obtencién de aceite esencial reporto la presencia de 29,7 % de 1,8-cineol y 37,0 % de
acetato a-terpenilo extraido por fluidos supercriticos similares a los encontrados en el
presente estudio a escala semi-industrial (Nair, 2006) y Gochev y otrsos (2012)
reportaron 29,2 % de 1,8-cineol y 36,8 % de acetato de a-terpenilo.

Se obtuvo un rendimiento de 8.54 + 0.04 %, el cual supera el porcentaje

reportado a escala de laboratorio (1,1%) debido a las ventajas técnicas del equipo
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semi-industrial, por la disponibilidad de dos separadores y el control que se tiene sobre
la temperatura y presion de salida del extractor, este Gltimo parametro no es controlado
en el equipo Thar.

Hamdam, et al., (2007) reporté un rendimiento de 6,65 + 0,41 % obtenido con
CO, como solvente a 300 bares y 35 °C y los porcentajes mas altos los encontraron
empleando propano a 500 bares y 25 °C (7,24 = 0,37 %). En todos los casos, los
rendimientos fueron inferiores a los obtenidos en el presente estudio, lo cual pudo estar
influenciado por la diferencia en la temperatura empleada tanto en el extractor como en
la salida del separador (Hamdan et al, 2007).

En otros estudios realizados por métodos convencionales se encontraron
rendimientos por arrastre con vapor (4,7 %), hidrodestilacion (5 %) y con solventes
organicos (6,5 %) contraste que se presenta con los resultados obtenidos en este
estudio, debido a las capacidades hidrodinamicas y de transferencia de masa del CO
en condiciones criticas con respecto a la de los liquidos, especialmente por su
difusividad (A 40 °C, CO,: D1, x 10* cm?/s y liquidos: 0,1-0,4cm?/s), menor viscosidad,
sumado a su baja tension superficial (Vesovic y Wakeham, 1991).

Para la caracterizaciéon del extracto liquido y libre de precipitados obtenido a
escala semi-industrial realizado a las condiciones maximizadas para los rangos
evaluados de presion y temperatura obtenidos a escala de laboratorio, se realizé las
pruebas descritas en Tabla 16, donde se resume el perfil del aceite esencial y demas
componentes obtenidos a partir del cardamomo cultivado en el Suroeste antioquefio.

Ver Apéndice B.
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Tabla 16. Caracterizacion del extracto de cardamomo extraido por FSC a escala
semi-industrial.

e Desviacion CESEEmE
Caracteristica Valores Estandar Qe_,
Variacion

Rendimiento (%) 8,54 0,04 0,468
Acidos grasos libres (mg/KOH/qg) 21,39 0,244 1,14
indice de saponificacion (mg/KOH/g) 78,06 0,05 0,067
indice de peroxido (meqg/kg) 11,29 0,023 0,20
indice de yodo (cg 1./g) 102,91 0,085 0,083
indice de refraccion a 25°C 1,48 0,01 0,675
Densidad a 20°C 0,931 0,002 0,284
Punto de humo (°C) 116,23 0,103 0,088
Punto de frio (°C/h) 6,0 0,152 2,450
Compuestos polares triglicéridos No No No
fggi%()ji(:n%? _?é);sl%rggnua del oxigeno radical 4991,77 3.248 0,065
Color (IC) +2 a+20 No No
(lo’/i;frl:)]eme/lﬁ epoxi-p-metano o Eucaliptol 28,372 1,979 6.976
Acet.3-ciclohexeno-1-metanol,a-4-trimetilo o 32.93 16 3.453

acetato de a-terpenilo(%p/p)

Los resultados para los diferentes indices reportados estan relacionados con la
calidad del aceite, el valor obtenido para el indice de perdxido por encima de 5, indican
el comienzo de un deterioro por oxidacién al exponer la muestra a la luz u oxigeno, ya
gue el andlisis fue realizado posterior a la tercera semana de la extraccién, pero el
resultado presentado aun se encuentra dentro de los limites estipulados segun la
reglamentacion de la Comunidad Econdmica Europea CEE N.° 2568/91 para uno de
los aceites vegetales de mayor uso, como es el de oliva, que define un indice maximo
de 20 meqg/kg. Adicionalmente conserva valores por debajo a los determinados para el
aceite de soya (70 meg/kg) y de palma-canola después de tres semanas de

almacenamiento (Mobin et al., 2010). Como control es importante la proteccion del
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material encapsulado, seleccionando un buen y adecuado empaque o0 de una
tecnologia complementaria como la microencapsulacion.

El indice de saponificacién para el aceite de cardamomo fue similar a algunos
valores reportados para el aceite esencial del Guggul (Siddique, Thomas & Prasad,
2013).

El indice de yodo hace referencia a la cantidad de insaturaciones presentes,
para el aceite de cardamomo este indice ubicado entre 100 y 150 corresponde aceites
con presencia de acidos grasos que poseen dobles enlaces, similar al aceite de girasol,
algodon y soya, probablemente por la presencia de acido linoléico.

Los valores obtenidos para la densidad e indice de refraccion coinciden con los
reportados en estudios previos del aceite de cardamomo y son similares al aceite de
cartamo (Secretaria de Economia, 2007; Nair, 2006).

Adicionalmente, el aceite presenté una capacidad antioxidante de 4990,97 umol
TE/100 g por el método de ORAC, para moras azules crudas (blueberries) otros
autores reportan valores de 4848 umol TE/100 g y para manzanas rojas sin piel 4859
pmol TE/100 g, propiedad funcional que puede estar relacionada con algunos de los
beneficios sobre la salud, que se relacionan con este material vegetal (Haytowitz &
Bhagwat, 2010).

Evaluacion de color al aceite de cardamomo

Con respecto al color, el aceite se encontr6 dentro del rango (+2, +20) que
corresponde a amarillo pélido y naranja intenso, lo cual coincide con su aspecto y se
aleja de descripciones realizadas antes por Naik & Maheswari (1988) para la extraccion

por FSC, que lo clasifican como verde palido por tener valores de IC entre (-2 y +2),
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esta diferencia puede ser debida a las condiciones de extraccion empleadas por los
autores (20 °C y 55-58 bar), las cuales pueden permitir una mayor extraccion de
clorofila y feofitinas, tanto con el empleo de CO, como solvente al igual que con
propano, asi como lo demuestra el estudio posterior realizado por Hamdan et al.
(2008). Ademas, la semilla tratada en este estudio estaba libre de cascara, la cual tiene
un mayor contenido de clorofila (Naik y Masheshwri, 1988; Hamdan et al, 2008). Los

resultados de color obtenidos se muestran en el gréafico 8.

Gréfico 8. Color del aceite de cardamomo
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Estabilidad de la emulsion

Una de las pruebas de soporte para verificar la estabilidad de la emulsion es el
potencial Z y segun los resultados obtenidos con valores menores a -32,15 Mv (Tabla
17) indican que la emulsion de cardamomo de partida del proceso de
microencapsulacion fue estable, ya que coincide con la recomendacion realizada por

Rabino Karla (2015), en la cual recomienda un potencial Z mas positivo a +30 mV o
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mas negativo que -30mV, valores correspondiente a las fuerzas electrostaticas
generadas en la doble capa de Sturner que generan una mayor repulsién entre las

cargas produciendo mejor estabilidad.

Tabla 17. Potencial Z de la emulsién del extracto de cardamomo

Muestra Valores Promedio Desv’iacic’)n Coefiqier}t,e de
Estandar Variacion
Muestra 1 -32,38
Muestra 2 -32,15 -32,15 0,23 -0,715
Muestra 3 -31,92

Caracterizacion de las microcapsulas

Una de las principales ventajas de la microencapsulacion es la proteccion de los
sabores y la capacidad para incorporar aditivos no polares en matrices polares, como
es el caso del aceite esencial de cardamomo, por esta razon la estabilidad de la
emulsion, la eficiencia de la microencapsulacion, el tamafio de particula y la distribucién
de esta en las microcapsulas entre otras propiedades determinaran su capacidad de
solubilizar los compuestos aromaticos, de alli que a continuacion se reporten los
resultados obtenidos correspondientes a su caracterizacion.

Eficiencia de la microencapsulacién

La eficiencia de la microencapsulacion fue de 36,4 + 0,03 % para el 1,8-cineol y
34,7 £ 0,05 % de acetato de a-terpenilo. Krishnan y Col (2005) reportaron una
eficiencia de encapsulacion maxima aproximadamente de 22 % para los dos

compuestos.
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Tamarfo de particula
En el Grafico 10 se observa el tamafio de particula de las microcapsulas
obtenido por SEM que van entre 12,20 y 25,78 um, rango que actia como un indicador

del efectivo proceso de recubrimiento y no de un simple secado.

Gréfico 10. Tamafio de particula de las microcapsulas determinadas por SEM

20kV  X3,000 S5pm

En el Gréfico 11 el pico maximo correspondiente a la distribucién del tamafio de
particula del 50% de las microcapsulas en solucién acuosa a temperatura ambiente

correspondio a 13,18 um.
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Gréfico 11. Distribucién del tamafio de particula calculado por Nanoplus

—= Cardineoe_2H5004_L3S53 L
== Cardameme_ 3155204 130653 2
=32 Cardamomn_23150424_130553_3

Cardatena_23150424_30557 4

= Cardsmere 215024 130843 5
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La confirmacion de la microencapsulacion y la reduccién del tamafio de particula
por el efecto de la homogenizacibn de la emulsion, conllevan a asociar esta
presentacion del aceite con una solubilidad en medio acuoso de 0,2 g/100g H,O a
temperatura ambiente y de 4,5 g/100g H,0 a 90 °C. El valor de solubilidad a
temperatura ambiente es un referente que encaja en la recomendacién de la industria
para la aplicaciéon de aromas en polvo (entre 0,2 y 0,5 %), lo cual indica la posible
aplicacién de este aditivo en bebidas acuosas, sin que se alejen de las caracteristicas
sensoriales del aceite, como se demostré anteriormente y como alternativa para usarlo
en matrices polares sin que se presente separacion de fases, como ocurre con el aceite

en estado liquido.
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Solubilidad
El valor de la solubilidad para las microcapsulas de cardamomo fue de

0,400g/50mL de agua, lo que equivale a un 0,2 % de solubilidad, como se muestra en

la tabla 18.
Tabla 18. Solubilidad Microcapsulas de Cardamomo
Caracteristica Valores Promedio Desv’|a0|on Coeﬂqler}t,e de
Estandar Variacion
Solubilidad (%)
Muestra 1 0,2
Muestra 2 0,2
0,198 0,004 2,258
Muestra 3 0,19
Muestra 4 0,2
Muestra 5 0,2

Caracterizacién sensorial del aceite de cardamomo y de las microcapsulas

Cada una de las caracteristicas que definen este aceite esencial de cardamomo
conduce a un producto con valor agregado de un perfil sensorial, las cuales son
reportadas por primera vez para este material vegetal proveniente del departamento de
Antioquia. Los resultados se describen de color azul para el aceite y de color rojo para

las microcapsulas en la Grafico 12.
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Gréfico 12. Andlisis sensorial aceite de cardamomo y microcapsulas
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De acuerdo con Raghavan (1996) y Govindarajan (1982) la calidad sensorial del
cardamomo Yy sus derivados estan clasificados como balanceado, intenso o ausente de
sabores indeseados.

Segun el analisis realizado, los descriptores comprendidos por una escala
definida entre 0 y 5, que mas sobresalieron en el aceite, fueron: Herbal (3.0+0.4),
Menta (2.6+0.3), Floral (2.7£0.4), Citrico (2.3£t0.4) y Refrescante (2,610,4)
diferenciando el producto de aquellos aditivos obtenidos a partir de cardamomo,
empleados como refrescantes bucales que se caracterizan por su astringencia, ademas
corresponde a los atributos principales como balanceados debido a la presencia de 1,8-
cineol y acetato de a-terpenilo, similar al cardamomo largo que es considerado superior
al cardamomo comun (Nair, 2006, 323e).

Con respecto al aceite microencapsulado, se puede resaltar que los atributos

refrescante (3,2) y Menta (2,5) son los que mas sobresalen por su intensidad y
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aparecen dos atributos no deseados Resinoso (1,8) y Amargo (0,6), debido
posiblemente a las condiciones de temperatura durante el tratamiento térmico y su
comportamiento en la presencia de los materiales encapsulantes, de alli que este
atributo solo se presente en el aceite microencapsulado. Ver apéndices C y D: fichas

técnicas.
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Conclusiones

La caracterizacion bromatolégica y microbiologica de la semilla de
cardamomo proveniente del suroeste antioquefio cumple con los estandares
exigidos en la normativa colombiana para ser categorizada como materia prima
para la industria de alimentos. Siendo el mayor porcentaje que se encontro la
proteina.

La extraccion por fluidos supercriticos con CO, a escala semi-industrial
del aceite esencial de las semillas de cardamomo se realiz6 a las mejores
condiciones de presion (400 bares) y temperatura (50 °C) condiciones que se
encontraron en el analisis a escala de laboratorio, permitieron obtener buen
rendimiento del aceite esencial (8,54 %), caracterizado por la presencia de
compuestos volatiles superiores al 90 % destacandose la presencia de el 1,8-
cineol (28,37 %) y el acetato de a-terpenilo (32,93 %) tanto en la identificcion por
cromatografia gaseosa GC y por cromatografia gaseosa acoplada a masas GC-
EM, que corresponde a un perfil sensorial con atributos que sobresalen a herbal,
menta, floral y refrescante, pero bajo en aroma alcanforado.

Las microencapsulacion del extracto permitié obtener una eficiencia con
respecto al porcentaje encapsulado de 1,8-cineol (36,4 %) y de acetato de [1-
terpenilo (34,7 %), asi mismo esta presentacion del extracto es una opcion para
el uso del extracto de cardamomo en polvo a temperatura ambiente con una
solubilidad en medio acuoso de 0,2 g/100g H,O, propiedad que facilita la

incorporacion en diferentes matrices alimentarias dado el tamafio de particula
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gue se evalu6 por SEM que van entre 12,20 y 25,78 um, y donde el 50 % de las
microcapsulas en solucion acuosa a temperatura ambiente correspondi6 a 13,18
pm y con un perfil sensorial donde sobresalen el refrescante, el herbal y la

menta, pero bajo en aroma astringente.
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CORPORACION UNIVERSITARIA LASALLISTA
GRUPO DE INVESTIGACION EN INGENIERIA DE ALIMENTOS

. GRrIAL
NOMBRE DEL Semilla Cardamomo (Elettaria Cardamomum L.)
PRODUCTO:
PROTOTIPO DESCIPCION DEL PRODUCTO
el 5.2120.06
Actividad de agua (Aw) 0.643=0,001
Jersrquia Taxomomica: Humedad (%) 11.65+052
% ——Peuzedics Extracto etéreo (%) 5.95=0.03
Sut rmt':kobnmn Flana 3
Divisien ‘::;'“:'”F*‘"‘ S 7.8£0.40
— Fibra (%) 44220269
Clase ;4‘?;}::::1: i Capacidad calorifica (Kcal) 362.64=1.68
Subclase Commetbuidae Recuento de microorganismos
g aerobios, meséfilos (UFC/g) i
e Recuento de coliformes NMP/g) | =3

Recuento de Clostndium sulfito TR
reductores (UFC/g)

Recuento de hongos y Levaduras 310
(UEC/g)

E.Coli (NMP/g) Ausente
Aislamiento de Salmonella en 25g | Ausente
Semilla de cardamomo molida @ 303
Particula (pm)

Material vegetal: Cardamomo (Elettaria
Cardamomum)

Procedencia: Colombia-Suroeste Antioqueno

Fecha de procesamiento
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CORPORACION UNIVERSITARIA LASALLISTA
GRUPD DE INVESTIGACION EN INGENIERIA DE ALIMENTOS

GRIAL

FICHA TECNICA

NOMBEE DEL PRODUCTO:

Acerte esencial de Cardamomo (Elertaria Cardamonnmm. L)

FROTOTIPO

DESCIPCTON DEL PRODUCTO

Rendinuento (%) §.54 =0.040
Amdos grasos hbres [mg/KOH/g) 21,390,344
Indice de pardiado [meqg/kg) 11,290,023
Indice de sapornficacion(mg/KOH/g) | 78 8= 0070
Indics de yodo (o 12/g) 102 91= 0,085
Indice de refraccion a 25°C 1,48+ 0,010
Diensidad a zo-cC 0,931+ 0,002
Punto de oo (*0) 116,23=0.103
Punto de fno (<ch) 60,152
Compuestos polares tigheendos Mo
Capacidad de absorbanciz del
omigeno radical [DRAC) jmol 4991.57+3.248
TE/ 100g

LTES=eD

16743
Cﬁhr [[EJ b 4B =6148

25420

A neslisis cal

Terleal T 0= 4, mens
(A0 3), Mo

3, T=0 4], elimicn
(3204 v B elrachnie
£ E=0.40

1. 8-cmeole']l 8 epoxy-p-menthane

1.3 3-tromethryd-2- )

oxabyeyelo(2 2 1) octane Cmecl o | 28372 £ 1979
Encaliptol (*sp'p)

p-menth-1-en-8-ol-a-terpmeol, 1293+ 16

acetato de o-Terpmenl
Crapfpl)

Material vegetal: Acette asencial de Cardarnomnn (Elsttaria
Cardamiomum. L)

Procedencia: Colombia-Swuroeste anboqueno

Fecha de procesammento
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CORPORACION UNIVERSITARIA LASALLISTA
GRUPO DE INVESTIGACION EN INGENIERIA DE ALIMENTOS

GRrRIAal,
Grafica de color acerte 1al de card (EL ia Card L)

042372015

D&S/CIC 1801 2

1

Adobe RCB (7 993) (Referance white DE5)

Ymax = 100

CORPORACION UNIVERSITARIA LASALLISTA
GRUPO DE INVESTIGACION EN INGENIERIA DE ALIMENTOS

GRIAal,

FICHA TECNICA

Caractenzacion de los componentes del aceite de cardamomo:

Analisis sensorial aceite de cardamomo:

Refrescante
Amargo 4:0 Alcanfora...
i 3.0

Resinoso 20 Floral...
1.0

Terroso 0, Madera

Astringente Herbal...
Cascara Citrico

Menta
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CORPORACION UNIVERSITARIA LASALLISTA
GRUPD DE INVESTIGACION EN INGENIERIA DE ALIMENTOS

_ (&1 Bl |1
NOMBRE DEL PRODUCTO: Microcapsulas de de Cardamomo (Elertaria
Cardamonum. L)

PEOTOTIPD DESCIPCION DEL PRODUCTO
{T::Emc‘e;artmlaﬁﬂl 12.20 y 25.78
Dhstrnbucion de tancrio da 13.18
particula a D 50 pm) -
Solubilidad (=/100mL) 0.2=0.004

P —————
Anahsis sensorml santa 15, foral L5,
elrien 20y Barhal 2.2
Eficiencia 1, 8-cineol (%) 36,4 + 0,03
Eficiencia acetato de o
: 34,7 + 0,05
terpembo (%) i
Amaliziz Fisicoguilnicos
Cenizas (%) 0.54+ 0.003
Humedad (%a) 6.70=10.123
Analiziz Microhiologicos
Mesdfilos UFC f g 4 1E+«04
Termafilos UFC / g 2.0E+D2
Mohos UFC f B 0.0E+«00
Levaduras UFC / g 0.0E« D0
Nemitodos v /o Protozoos Ausentes
Entero bacterias UFC / g 0.0E+D0
Salmonella UFCY 25 g Ausente
MMP Coliformes totales f -3
100 g
NMP Coliformes fecales -3
100 g
Material vegetal: Microcapsulss de Cardansomn
[Elattaria Cardamenman. L}
Procedencia: Colombiz-Surceste Antfioquetio
Fecha de procesammento
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CORPORACION UNIVERSITARIA LASALLISTA
GRUPO DE INVESTIGACION EN INGENIERIA DE ALIMENTOS

FICHA TECNICA

GRial,

Analisis sensorial del aceite esencial y de las microcapsulas (Elertaria Cardamomum.
L) de cardamomo:

e go Ucanforado (womal

Posaniow Hovad (aroma)

Maddera

Tesrose

Astrmgente Methid {aroma)

Cascara Citrico

Ienta
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EL CARDAMOMO

El cardamomo (Elleteria cardamomum L) es una
planta aromética y medicinal, conocida como la
“Reina de las especias”

Jerarquia Taxondmica
Jerarquia Descripeidn

Reino Flantae

Subraing Tracheobionta — Planta vaseular

Divisidn Magnoliophyta — Anglasperma

Subdivisién Spermatophyta-Plantas con semillas

Clase Liliapsida — Monocotileddneas

Subtlase Commelinidae

Orden Ziglberales

Familia man

Génaro Elataria

EEIE E_Cardamarnum

i hem, abil 17 de 2014

Cardemomo:

APLICACIONES

Aditive: se usa en alimentos para dar arema @ partir de su aceite
esencial a bebidas {café y chocolate), dulces, productos de panad-
erfa, postres, encurtidos, condimentos, salias, arez,  productos
cdmicos y ldcteos.

Farmacéuticn, nutracéutics, cosmética, perfumeria: se utiliza por
sus efectos positivos sobre ko salwd come antibocterianos, antivi-
rales, antioxidantes, i hipalipidémicos. Previens &
Alzheimer, asma, Parkinson, enfermedades caordiovasculares,
cdncer de: coldn, gdstrico, de higado, pulmones, mama, leucemia.
P ad .

9 ¥ protec la piel,
{Kumar Surendra, Vartika, & Dharm Pal, 2012 p 5739).
Control Woldghon: & usade &n programes

e contral de fnsectas y hanges,

FICHA TECNICA

Anilina fivice y quirics del scite sencisl

Anilisls microblobigicos de semillas
Hongos y Levaduras [UFCg) e
Messifilos [UFT/g) 2600
Lalmanella [UFCS 25 g} Ausenke
Fieswenta de Uostridium (UFC/g) Ausente
NMP Califormes fiecales /g w3
WMP Coliformes totabes /g =3
E.Coff Ausente
Bromatokighos AOAC semillas

Acllvidad acuosa 0.643¢ 0001
Hurnedad 3] 11,65 £0,52
Cenizas [H) 5,21+0,06
Extractn etérea (3 ) 5,550,03
Proteina (%) TE2040
Fitra (%) 44240269
Capacidad calorifica |Kcal) 363 61,68
Tamafio de particuls de

semilla molida {i:m| 03

Rendimients de aceite esancial extraido por F5C a escala

de laboratorio
Aceite esencial (%) | 10405
de acaite cial dao por F5C a escala
sami-industrial

Acelte esendial (5 | 8,54 0,040

Andlisis fisiee y Guirmico del aseite esencial

Aeidos grasas lIbras (mgMOH g) 21,390,244
Indice de refraccion 8 25 °C 1,485t 0,010
Densidad a 20°C 093312002
L*18,8% 3-
16,7843
Colar BY48,EED 4
+2a+20
Hersal [3,020.8), menta
{2 8:42.3], floral
Aadlisis sensorial [2.7:0.8), dircn
§2.360.4) y Rafrescants
(15t04]
Tndice de perdixida [meq kgl 112040003
:nmdlo: de sapon ficacitn 8,084 0,070
Indice de yoda (cg L2/g) 102,91+ 0,085

Aeides grass e (mgROHE 21300244
Irciice de rwfracclén # 220 1A 0,020
Dersided 20 e 00
[GIEeTS
IR
coler i R
stasa
Hez [L0C1L 4. manta
TRkl Mol
e — [CEETRT
123424) y Pt
QA
Indice: i percacdn | meq/vgh L113ma02%
e 2 o cadin p—
Tredica 88 yode [cf 12081 A2 514 0,065
Furto oe uma 1| [TEE=]
Futz 82 T I'C ] #0152
Tompuesia: pares g cireo: ™
[
g 45915743308
148-cinzcle/LA epry-p-menthare
13 3-trimethyhz-oeabyoyrio[2.2.3] 8,372 1,379
oetane-Cinenl o Eucaliiod [¥p)
TR e——
ntino & s-barpatio 2sels
Spleh
Andiials fe
Tamata de particua SEM Tl 123042578
Tamaka de patiauia O EIEA| 1318
Sakialdad L0 mLy 0,2 0,004
Tzt 31
maders 1.0, floral
Ak e e i Pl
hrbal 23
Ticend s de micme rapdwsgn
LBt W4 400
FArmaadr Mot apATeT
starpatio 7008
[T
Ganien %) [
Farradad (%) 7020023
Andisis microbioldgioss
Mesdflos URCll AL
Tamadiz [0FCE T
Wehes [FUE) ]
] [
[ Pusartes
Enters Bacizrias (UFLTE) nazean
Saimenell [UFCIZS o] —
WP B Wcrman otale 500 | Py
WP Cabformes fecales/100 LE]

Fuente: de la imvestigacicn.
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AETE ESENCIAL DE MMAMOM_O)

La extraccién por Fluidos Supercriticos (FSC) es un proceso que

permite obtener un
tékos oonunosbendidosesgedal& ue se & tener un
produnzwonme)ovmldadde S L esrm del

aroma y sabor (Herrero, Mendiols, Cifuentes, & Ibafiez, 2010. p 2496)
(Aetal, 2009. p 241).

Principah o
aceite esencial de cardamom extrakdo por FSC.

Wl s

(e A,
@ vel Cinco
-

CARACTERISTICA

KCompuesto de oldetidos aromdticos  voidtives)

jtevpenos, sesquiterpenas, akcoholes y fenales, tiene)
iedodes antisépticas

|Usado en ko industrio de akmentos por su gran

aroma y en perfumeria

Pe utifizo en lo sintesis de o weaming E, e
plmentos  procesados,  bebidas,  perfumes]
kosméticos, jobones, detergentes y cevos pard
Pouenas propiedades aromdtices. Se utiliza para ef
kortrol de plogos de almentas almacencdos|
lSustancio indicader odecunds pars & sabor dd
Jipufo en ko cervera, ouments fa estadiidad dd

minimizs  lo e
sustancias arométicas durante ko coccidn def mastol

[1.8 Cineale, Cinecl 0
|Ewealiptal

Wcetato de terpenilo

Fuente: htfp/fwww.si i
mayo 26 de 2014.

center. hitmi,

MICROENCAPSULACION ACEITE ESENCIAL

H secado por permite conservar los compuestos del

aspersién
acelte esencial en polvo, al ser recublertos por materisles que

PBX: 320 1999
www.lasallista.edu.co
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