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RESUMEN

Introduccién. La oleorresina de paprika (Capsicum annuum L.) representa un producto
con un gran valor agregado en los mercados internacionales para la industria alimentaria y
farmacéutica.

Objetivo. Comparar el rendimiento de la oleorresina de paprika extraida por medio de flui-
dos supercriticos utilizando didxido de carbono y por Soxhlet con tres solventes organicos
(acetato de etilo, hexano y éter de petroéleo).

Materiales y métodos. El equipo de fluidos supercriticos operd a 280 y 350 bar y 70°C.
La muestra también fue caracterizada desde el punto de vista microbiolégico y fisicoquimico
(color segin el método ASTA).

Resultados. Los rendimientos de la extraccion por fluidos supercriticos presentaron diferen-
cias significativas (p<0.05) entre las presiones evaluadas. La extraccion con acetato de etilo
mostroé el mejor rendimiento y mayor valor en grados de color ASTA.

Conclusion. La extraccion a 350 bar y 70°C presenta un rendimiento y una calidad compa-
rables con las del método convencional Soxhlet, pero con ventajas ambientales por no dejar

residuos de solventes organicos toxicos en el producto final.

Palabras clave: Fluidos supercriticos, carotenoides, paprika, Capsicum annuum L., Soxhlet, ASTA.

ABSTRACT

Introduction. Paprika oleoresin (Capsicum annuum L.) is a product with a great added value
in international markets for food and pharmaceutical industries.

Objective. This research work aims to compare the performance of the paprika oleoresin
extracted by the use of supercitric fluids, with carbon dioxide, and by the use of Soxhlet with
three organic solvents (ethyl acetate, hexane and petroleum ether).

Materials and methods. The supercitric fluids equipment operated at 280 and 350 bar
and 70 °C.The sample was also characterized from the micro biological and physical chemical
points of view (color according to the ASTA method).

Results. The performances of supercritical fluids extracting method had significant differences
(p<0.05) between the pressures evaluated. The extraction with ethytl acetate had the best
performance and the highest value in degrees of ASTA color.

Conclusion. In conclusion, the extraction at 350 bar and 70°C has a performance and a quality
that can be compared to those of the Soxhlet conventional method, but also has environmental

advantages because it does not leave organic solvent remains in the final product.

Key words: Supercritical fluids, carotenoids, paprika, Capsicum annuum L., Soxhlet, ASTA.

RESUMO

Introducao. O déleo-resina de pimentio (Capsicum annuum L.) representa um produto com um
grande valor agregado nos mercados internacionais para a industria alimentaria e farmacéutica.
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Objetivo. Nesta investigagdo se compara o rendimento do 6leo-resina de pimentao extraido
por meio de fluidos supercriticos utilizando diéxido de carbono e por Soxhlet com trés
solventes organicos (acetato de etilo, hexano e éter de petroleo).

Materiais y métodos. A equipe de fluidos supercriticos operou a 280 e 350 bar e 70°C.A
mostra também foi caracterizada desde o ponto de vista microbiolégico e fisico-quimico (cor
segundo o método ASTA).

Resultados. Os rendimentos da extragao por fluidos supercriticos apresentaram diferengas
significativas (p<0.05) entre as pressoes avaliadas. A extragdo com acetato de etilo mostrou o
melhor rendimento e maior valor em graus de cor ASTA.

Conclusdo. Em conclusio,a extragdo a 350 bar e 70°C apresenta um rendimento e qualidade
comparavel com o método convencional Soxhlet, mas com vantagens ambientais por nao
deixar residuos de solventes organicos toxicos no produto final.

Palavras importante: Fluidos supercriticos, carotendides, paprica, Capsicum annuum L.,
Soxhlet, ASTA.

INTRODUCCION

La oleorresina de paprika se considera como un extracto liquido graso de
viscosidad media obtenido a partir de los frutos de pimenton (Capsicum annuum L).
Su alto contenido en carotenoides es la razon de los colores rojo (capsantina y
capsorubina) y amarillo (violoxantina, B-caroteno, B-cryptoxantina)'. La paprika
y su oleorresina son considerados productos de gran valor en mercados
internacionales para las industrias alimentaria y farmacéutica, en las cuales su
uso principal es como colorante natural por su alto contenido de capsantina
y capsorubina®. En Colombia se cultiva y crece de forma silvestre, siendo una
planta de crecimiento favorable en climas calidos, es decir, regiones como la Costa
Atlantica y el Valle del Cauca, ofreciendo asi una posibilidad de sustitucién de
cultivos ilicitos®.

La oleorresina de paprika es obtenida por métodos convencionales de extraccion
con solventes organicos, siendo el hexano el mas empleado actualmente en la
industria alimenticia®. En la actualidad se utiliza como tecnologia emergente
la extraccion con didxido de carbono en condiciones supercriticas,>® aunque,
en nuestro pais, su Uso se encuentra en ascenso, seglin se reporta en otras
investigaciones.’

La tecnologia de extraccion por fluidos supercriticos surge como una alternativa
para sustituir métodos convencionales, como la extraccion solido-liquido Soxhlet.
Por el caracter lipofilico de los carotenoides presentes en la paprika, estos se
solubilizan facilmente en el CO, supercritico, permitiendo su extraccion a bajas
temperaturas y evitando la pérdida de compuestos termolabiles causada por
degradacion térmica. Otra de las ventajas es que el CO,, después de la etapa de
despresurizacion y aislamientos de la oleorresina, puede ser recogido y reciclado,
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lo que reduce la contaminacion ambiental y representa reduccién de costos
operativos dentro del proceso. De igual forma, al eliminar los solventes organicos
dentro del proceso de extraccion, existe la ventaja de que la oleorresina se
encuentra bajo condiciones apropiadas para el consumo humano directo, ya que
en el caso de la extraccion con hexano -uno de los solventes mas utilizados- no
se permiten cantidades residuales de este solvente por encima de 25 mg/kg®.

Dentro de los parametros para determinar la calidad y el valor comercial de
la oleorresina se encuentra la medicion del color en grados ASTA (American
Spice Trade Association)’, que expresa el contenido total de carotenoides, un factor
importante en el aspecto comercial junto con el rendimiento en la produccién
agroindustrial.

Este trabajo tiene como objetivo comparar el rendimiento y los grados ASTA de la
oleorresina de paprika extraida mediante Soxhlet con diferentes solventes, con la
extraida por fluidos supercriticos, como alternativa de obtencién de un producto
libre de residuos organicos contaminantes del medio ambiente y perjudiciales
para la salud.

MATERIALESY METODOS

Materiales y solventes

Se utilizd una muestra de paprika comercial importada por TECNAS®. Los
solventes utilizados para la extraccion por el método convencional Soxhlet
fueron hexano, acetato de etilo y éter de petréleo (grado reactivo, Merck) Para la
extraccion con fluidos supercriticos se utilizé diéxido de carbono con un 99,5%
(AGAFANO) de pureza.

Material vegetal

La paprika (Capsicum annuum L) fue tamizada para alcanzar un tamano de particula
de 500p. La muestra fue caracterizada a nivel fisicoquimico determinando
su humedad, cantidad de proteina y cenizas totales'® y, a través de anilisis
microbiologicos, se realizé la cuantificacion de mesofilos aerobios, coliformes,
salmonella, mohos y levadura. Todos los analisis microbiologicos se llevaron a
cabo bajo la norma AOAC''.

Extraccion Soxhlet

Para la extraccion Soxhlet con solventes organicos se utilizé acetato de etilo,
hexano y éter de petroleo. Se us6 una muestra de paprika molida con un
tamano de particula de 500y, durante un tiempo de extraccién de 2,5 horas. La
relacion muestra-solvente fue de 20 g/ 200 mL y las muestras fueron protegidas
de la luz durante todo el proceso de extraccion. Los extractos fueron después
rotaevaporados, con el fin de retirar los solventes organicos. El solvente residual
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fue retirado por calentamiento a 40°C durante 10 horas. Las muestras fueron
colocadas después en un desecador hasta alcanzar un peso constante para
determinar el rendimiento del extracto.

Para los calculos de rendimiento se relaciond el peso de extracto obtenido con
el peso de muestra de paprika inicial.

%Rendimiento = muestra extraida x 100 (N
muestra inicial

Extraccion con Fluidos Supercriticos (FSC)

Se utilizé un equipo a escala piloto de fluidos supercriticos marca Guangzhou
Masson New Separation Technology Co., Ltd., con una capacidad de 24 L, tiempo
de extraccion 90 min, flujo de CO, de 65 L/h, presion del extractor de 280 y 350
bar, temperatura de extraccion de 70°C y una masa de 5 kg (foto 1).

Foto |. Equipo de Fluidos Supercriticos marca
Guangzhou Masson New Separation Technology Co., Ltd., utilizado en la experimentacion.

Analisis de color

Los parametros de color se determinaron segin el método ASTA (American
Spice Trade Association)’. Los grados de color ASTA se determinaron por medio
de mediciones espectrofotométricas llevadas a cabo en un espectrofotometro
Thermspectronic UV-Vis Helios-a., a una longitud de onda de 460 nm, pesando 0.1 g
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de oleorresina solubilizado en 100 mL con acetona. De esta solucion se tomé una
alicuota de 10 mL y se llevod a un volumen de 100 mL con acetona. El grado de
color fue obtenido a través de la siguiente ecuacion:

Color ASTA = A460nm x 164 x If (2)
Peso de la muestra en gramos
Donde:
A, :absorbancia del extracto de acetona a 460nm.

460nm
If: factor de correccion Instrumental (0.600/As).

As: absorbancia de la solucion estandar de color.

ANALISIS ESTADISTICO

Para el estudio de los datos se emple6 el programa STATGRAPHICS XV. La
comparacion de los datos obtenidos de rendimiento y grados de color ASTA en
cada uno de los métodos empleados se llevo a cabo por medio de un andlisis
de varianza (ANOVA) de un factor, con prueba de rangos multiples de Duncan.
Se tomo6 un nivel de confianza del 95% y un nivel de potencia para detectar
diferencias significativas del 85% en el andlisis de varianza.

RESULTADOSY DISCUSION

Caracterizacion de la muestra

La muestra se caracterizd con el fin de reproducir las condiciones de ensayo,
encontrandose en la muestra molida una humedad de 6,29%, 14,27% de contenido
de proteina y un 9,49% de cenizas totales.

El andlisis microbiolégico por medio del recuento de coliformes totales, salmonella
y esporas clostridium sulfito reductor (ECSR), mostré resultados negativos,
cumpliendo con los parametros exigidos por las normas para materias primas
que son utilizadas como fuente de productos para la industria alimentaria'?'3.

Extraccién de la oleorresina de paprika

Los resultados obtenidos de la extraccion de la oleorresina de paprika llevada
a cabo mediante Soxhlet con los solventes organicos muestran diferencias
estadisticas entre los rendimientos y grados de color ASTA obtenidos, siendo
el éter de petréleo y el hexano los solventes con rendimientos mas bajos y sin
diferencias estadisticas (p>0.05) entre ellos, mientras que para el acetato de etilo
se obtuvo el mayor rendimiento, 16,08% (tabla 1). Los grados de color ASTA no
fueron diferentes significativamente entre el éter de petroleo y el acetato de etilo,
pero difieren de los resultados obtenidos para el hexano.
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Tabla |I. Comparaciones miultiples de Duncan
“Extractos Obtenidos con diferentes Solventes organicos (Soxhlet)”.

Solvente Rendimiento (%) ASTA
Eter de petréleo 11,93 £ 0,4737¢ 460°
Hexano 12,20 + 0,4728* 4207
Acetato de etilo 16,08 + 0,4711° 540°

*® Promedio con letras diferentes entre filas. Son estadisticamente diferentes (p<0.05),
segun la prueba de comparaciones multiples de Duncan.

Es de anotar que la extraccion se incrementa con el aumento de la polaridad
del solvente'. Los resultados superiores para un solvente diferente al hexano,
que es tenido en cuenta como referencia en la obtencién de la oleorresina de
paprika‘, se deben a que la molécula de hexano esta formada unicamente por
atomos de carbono e hidrogeno de forma lineal, con un momento dipolar de
cero, otorgando un comportamiento apolar. Por su parte el acetato de etilo, al
presentar un atomo de oxigeno en su estructura, presenta un momento dipolar
de 1,74 D'*, marcando un grado de polaridad a este solvente, lo cual se traduce
en una mayor extraccion de otras sustancias como pigmentos y compuestos
con polaridad media constituyentes de la paprika, especialmente las xantofilas
presentes como ésteres de acidos grasos, y carotenos libres como la capsantina,
capsorrubina, criptoxantina y violaxantina, que al poseer grupos hidroxilos (figura I)
en sus estructuras, son mas solubles en solventes de polaridad media'.

OH N

\ J

- //\ /J{&\"”/tii& - \\/<\//x/x//§ ,/\NJ

Violoxantina Criptoxantina

Capsorrubina Capsantina

Figura |. Caroteinodes presentes en la paprika
con grupos hidroxilos en su estructura'.
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En la extraccién con fluidos supercriticos, trabajando con una presion de 350
bar y una temperatura de extraccion de 70°C, no hubo diferencias significativas
(p>0.05) al comparar la extraccion con una presion de 280 bar y 70°C. Se obtuvo
un rendimiento promedio de | 1,5% con una presion de 350 bar y una temperatura
de extraccion de 70°C, siendo este valor menor que el de las extracciones
Soxhlet. El andlisis espectrofotométrico en grados de color ASTA fue realizado a
todas las muestras obtenidas por extraccion de fluidos supercriticos, en los que
el tratamiento de 280 bar, a una temperatura de extraccion de 70°C, presento el
menor valor de unidades de color ASTA, siendo estadisticamente diferente a los
obtenidos a 350 bar y 70°C, cuyos valores no estan tan alejados de los obtenidos
por Soxhlet (tabla 2).

Tabla 2. Comparaciones miiltiples de Duncan ‘“Rendimiento de extraccion y grados
de color ASTA para diferentes variables de extraccién por fluidos supercriticos”.

Presion del extractor (bar)

Temperatura del

. o
extractor (°C) Rendimiento (%) Grados de color ASTA

280 70 10,5 + 0,2708° 167,0 + 70,004

350 70 11,5 +0,2708° 359,0 + 72,904°

*® Promedio con letras diferentes entre filas. Son estadisticamente diferentes
(p<0.05) segun la prueba de comparaciones multiples de Duncan.

La extraccion por encima de las condiciones supercriticas del CO, (31.1°C y
73,8 bar)'” aumenta la solubilidad de este solvente, permitiendo la extraccién de
compuestos con mediana polaridad tales como los carotenoides. De esta forma
se explica el mayor rendimiento y calidad de la oleorresina de paprika extraida a
350 bar, en lugar de los resultados a 280 bar.

CONCLUSIONES

El solvente acetato de etilo muestra el mayor rendimiento y grados de color
ASTA, siendo el mas recomendado para el uso en la industria alimentaria por
presentar una mayor polaridad comparado con el hexano, que es mas empleado
actualmente, y con los demas solventes evaluados.

Entre las diferentes variaciones de temperatura y presion de la extraccion en fluidos
supercriticos se presentan diferencias de rendimiento, que van entre 9,1 2 10,2 % y
las unidades de color estan entre 96.996 y 431.904 grados de color ASTA.

A pesar de presentar el método convencional de extraccion de oleorresina
de paprika por Soxhlet mayores rendimientos y unidades de color ASTA en
comparacion con la tecnologia de fluidos supercriticos, es necesario resaltar
que la extraccion por FSC-CO, presenta menores impactos ambientales, dando
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respuesta a las necesidades reglamentarias que exigen las legislaciones nacional
e internacional para alimentos obtenidos por medio de una produccién mas
limpia.
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