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OPTIMIZACION DEL PROCESO DE EXTRACCION DE LOS
FRUCTOOLIGOSACARIDOS DE YACON (Smallantus sonchifolius)

Inga Guevara, Marianela*; Betalleluz Pallardel, Indira*; Kina Noborikawa, Melissa®;
Campos Gutierrez, David**

RESUMEN

La investigacion comprendio dos etapas: En la primera se realizé un screennig o cribado
para evaluar el efecto de los factores mas significativos: temperatura, tiempo y relacion
materia prima/solvente (MP:S) sobre el proceso de extraccion de fructooligosacaridos (FOS)
y azucares reductores (AR) a partir de harina de yacon usandose un arreglo factorial 2%. Los
niveles planteados para los factores fueron: tiempo 5-40 minutos; relacion MP:S 1:10-1:70 g/
ml; temperatura 30-90°C; las variables respuestas fueron: rendimiento de extraccion de FOS
y AR. Los resultados indicaron que el factor relacion MP:S tuvo un efecto significativo sobre
la extraccion de FOS y AR (p-value<0,05). En la siguiente etapa se evalu6 diferentes niveles
de relacion MP:S (1:10-1:100 g/ml) manteniendo el tiempo 5 minutos y la temperatura
30°C. La maxima extraccion y la mayor recuperacion del extracto se obtuvo con la relacion
MP:S 1:30 g/ml. Finalmente, se empleo dos modelos cinéticos para describir el proceso de
extraccion de FOS y AR (1-60 min ), dando valores de R*: 0,97-0,99, respectivamente. Los
resultados sefialan que la relacion MP:S 1:30, tiempo 10 minutos y temperatura de 30 °C
aseguran un maximo rendimiento en la extraccion de FOS (37,60 + 0,50 % bs).
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OPTIMIZING THE EXTRACTION PROCESS
FRUCTOOLIGOSACARIDOS OF YACON (Smallantus sonchifolius)

ABSTRAC

The research involved two stages: In the first one, screening methodology was performed to
evaluate the effect of the most significant factors: temperature, time and ratio raw material:
solvent (MP: S) on the extraction of fructooligosaccharides (FOS) and reducing sugars (AR)
from yacon flour. A factorial arrangement 2K were used; the levels for the factors were: time
5-40 minutes; ratio MP: S 1:10-1:70 g / ml; temperature 30-90 ° C; responses variables were
extraction yield of FOS and AR. The results indicated that only the factor ratio MP: S had
significant effect on the extraction of FOS and AR (p-value <0.05). In the next stage, many
levels of ratio MP: S (1:10 to 1: 100 g / ml) were evaluated holding for time 5 minutes and
temperature at 30°C. Maximum extraction and greatest recovery of the extract was obtained
with ratio MP:S 1:30. Finally, two kinetic models were used to describe the extraction
process of FOS and AR (1-60 min), values of R?: 0,97 to 0,99 were obtained respectively.
The results indicate that the ratio MP: S 1:30, time 10 minutes and temperature 30 °C assure
maximum performance in the extraction of FOS (37,60 + 0,50% bs).
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INTRODUCCION
La extraccion es el primer paso para aislar y caracterizar compuestos de interés, debiéndose
esta operacion mantener la integridad del compuesto y evitar la co-extraccion de otros
compuestos que interfieran en su aprovechamiento. Las técnicas utilizadas para la extraccion
emplean de forma muy general una etapa de molienda o trituracion, seguida de la exposicion
en solventes con aplicacion de calor.

Los FOS son carbohidratos que consisten en una cadena de unidades de fructosa con una
unidad de glucosa terminal unidas por enlace glucosidico B(2—>1), caracteristica que los
define como oligosacaridos no digeribles, que hace que no puedan ser degradados por las
enzimas digestivas humanas'. Por otro lado, debido a que el consumo de FOS no eleva el
nivel de glucosa en la sangre” puede ser incluido en la dieta de los diabéticos®. Industrialmente
los FOS se obtienen a partir de la hidrolisis de la inulina, un polisacarido que esta presente
en cantidades importantes en las raices de la achicoria o por procesos sintéticos a partir de
la sacarosa, la cual es sometida a transfructosilacion con B- fructofuranosidasa®. Es por ello,
que se presenta como una alternativa la obtencion de FOS a partir de las raices de yacon, en
las cuales estan presentes en forma natural y en cantidades apreciables®.

Si bien es cierto existen estudios previos sobre la extraccion de FOS a partir de yacon, éstos
se realizan en estado fresco; ademas no se ha concretado atin una metodologia con parametros
y condiciones que evidencien obtener la maxima recuperacion del compuesto funcional.

PARTE EXPERIMENTAL
Materia prima: Las raices de yacon adquiridas del mercado fueron cortadas en rodajas de 5
mm de espesor, sometidas a un blanqueado en agua a ebullicion por 6 minutos y secadas a
65°C hasta alcanzar un contenido de una humedad de 3,5%; luego fueron molidas en molino
de laboratorio (Marca IKA, Modelo A11 Basic) y la harina obtenida se tamizé utilizando una
malla N° 20 (833 micras).

Métodos de analisis

Azicares reductores: Se usé el método del acido dinitrosalicilico®.

Contenido de fructooligosacaridos: Se realizo el procedimiento sefialado por Jaime et al.’
con algunas modificaciones. Se utiliz6 HPLC-IR (Waters Associates, modelo 2695); detector
de indice de refraccion Waters Associates (Modelo 2414) y columna Shodex Asahipak
NH2P-40 3E (4,6 mm ID x 250 mm) y pre-columna Shodex NH2P-50G 3A (4,6 mm ID x 10
mm); el solvente de elucion fue acetonitrilo: agua (80:20) a un flujo de 0,5 ml/min y 42°C;
durante 20 minutos. La cantidad de muestra inyectada fue 20 pl. La muestra, estandares
(glucosa, fructosa y sacarosa) y la fase movil se filtraron a través de un filtro de 0,22 um
PVDF Millipore® antes de la inyeccion.

Metodologia experimental

Preparacion del extracto: La harina se peso y se afiadio agua destilada con una relacion
materia prima/solvente 1/250 ml; los matraces fueron llevados a bafio maria con agitacion
constante a diferentes temperaturas y tiempos de extraccion segun el disefio experimental.
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Luego se filtro a vacio, utilizando papel Watman de paso lento N° 1, para la obtencion del
extracto bruto, en los cuales se determiné el contenido de frutooligosacaridos (FOS) y
azucares reductores (AR). Los resultados se expresaron en g/100 de materia seca.

Diseiio experimental y analisis estadistico

El estudio se realizé en dos etapas. La primera consistio en un “screening” para identificar los
principales factores que tienen efecto significativo en la extraccion de FOS, y la segunda etapa,
una optimizacion de las condiciones de extraccion, considerando los factores seleccionados
de la primera.

Etapa screening o cribado

Los tres factores evaluados en el proceso de extraccion de FOS fueron: relacion materia
prima/solvente (X1), temperatura (X2) y tiempo(X3). Los niveles estudiados se presentan
en la tabla 1. El efecto de cada una de estos factores y de sus interacciones, fue evaluado
utilizando un disefio factorial de 2¥ con tres puntos centrales.

Tabla 1. Factores y sus niveles considerados en el arreglo factorial 2k aplicado en la
etapa de screening para la extraccion de FOS

) Niveles
Factores Codigo 1 1
Relacion MP:S (g/ml) X1 1:10 1:70
Temperatura (°C) X2 30 90
Tiempo (min) X3 5 40

Una matriz de 8 corridas fue generada del disefo factorial. La funcion respuesta investigada
(variable dependiente) correspondié al rendimiento en la extraccion de FOS (Y, %). El analisis
estadistico se realizo con el software Statgraphics Centurion XV (Stat Point Inc., VA, USA).

Etapa de optimizacion de la extraccion de FOS
Identificados en la etapa de screening los factores significativos, se investigé el efecto de la
relacion MP:S y la cinética de la extraccion de FOS y AR de acuerdo a lo siguiente:

Efecto de la relacion MP: S en la extraccion de FOS y AR: Para poder determinar el nivel
MP:S que maximiza la extraccion se ensayd diferentes relaciones (1:10, 1:20, 1:30, 1:40,
1:50, 1:70, 1:90 y 1:100 g/ml), manteniendo constante el tiempo y la temperatura del proceso
en los niveles establecidos en la primera etapa.

Cinética de extraccion de FOS y AR: Para evaluar la cinética de extraccion de FOS y AR

de la harina de yacon se empled dos modelos matematicos (tabla 2) que simulen este proceso
con el menor error en las estimaciones.
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Tabla 2. Modelos matematicos aplicados al proceso de extraccion de azucares

Modelo Ecuacion Parametros del Modelo Referencia
Ct: Concentracion del carbohidrato* a un 8

Ley dela Ce?Kt tiempo ¢ (g/1)

ly idad Ct =——— Ce: Concentracion de equilibrio  del
velocida 1+ Cekt carbohidrato* (g/1)
(I_Aey de K:  Tasa de extraccion (g/l min)
Fick) Ct = ¢ h:  Tasa inicial de extraccion (g/l min)

1 t
B+@
h = kCe?

Ley de Fick Co: Concentracion del carbohidrato* en la 9

modificada % =(1-Db")eKt)

0

matriz solida (g/100g ms)

C: Concentracion  del  carbohidrato*
remante en la matriz solida (g/100g ms).
bt Coeficiente de extraccion cinética en
la etapa de lavado

K: Coeficiente de extraccion cinético en
la etapa de difusion (min™)

(*) Carbohidratos: Azucares reductores (AR), fructooligosacaridos (FOS)

RESULTADOS Y DISCUSION

Caracterizacion de la harina de yacon

La tabla 3 muestra la composicion de la harina en azicares y FOS. La harina posee 96,45%
de solidos totales, formado en su mayoria por FOS, azlicares reductores y sacarosa con
contenidos de 37,9%, 33,14%, 7,11%, respectivamente; valores menores a los reportados por
Lobo et al.’ en harina de yacon procedente de Sao Paulo (Brasil) con 55,3% de FOS como
el principal componente de almacenamiento y 8,9, 13,5 y 13,4% para glucosa, fructosa y
sacarosa, respectivamente.

Estas variaciones puede deberse a diferencias en el estado de madurez y zona geografica de
procedencia como concluyd Chirinos''. Otro aspecto a considerar es la perecibilidad de esta
raiz; estudios han demostrado que luego de la cosecha las raices empiezan un rapido proceso
de cambio en la composicion quimica: los FOS son hidrolizados en azlcares simples por
la accion de la enzima fructanohidrolasa, que los convierte en fructosa, sacarosa y glucosa.
La forma de almacenamiento es determinante'. Se reporta que después de una semana de
almacenamiento a temperatura ambiente alrededor del 30 al 40% los FOS se transformaron en
azlcares simples; otro estudio indica la conveniencia del almacenamiento bajo temperatura
de refrigeracion para hacer lenta esta velocidad de conversionl3. Una de las razones que
limita una industrializacion de los FOS de yacén es el contenido de aztcares simples que lo
acompafan y que puede incrementarse en la postcosecha; estos azucares suelen acompafiar a
la extraccion del prebiotico y determina la necesidad de operaciones de purificacion posterior.
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Tabla 3. Composicion de la harina de yacon en FOS y azucares (*)

Componente Contenido
(%)
FOS (b.s.) 37,9+0,51
Azucares reductores (b.s.) 33,14+0,03
Sacarosa ( b.s.) 7,11+0,25
Humedad (%) 3,55+ 0,11

(*) Promedio de tres repeticiones

Primera etapa de optimizacion: Screening

El factor relacion MP:S resultd tener efecto significativo en el rendimiento de extraccion de
FOS y AR (p <0,05) tal como se puede observar en el diagrama de efectos estandarizados de
Pareto (figura la y 1b), respectivamente. Los factores temperatura, tiempo, al igual que sus
interacciones no tuvieron influencia significativa.

Investigaciones que estudian la extraccion de FOS e inulina de otras fuentes sefialan que la
temperatura es un factor determinante; sin embargo, los resultados obtenidos demuestran lo
contrario en los niveles evaluados (30-90°C). Paseephol et al.'"* recomiendan la extraccion
con agua en ebullicion por 10-15 minutos para alcachofa de la var. Jerusalén. Toneli et al.'
emplearon agua a 80 °C por una hora con agitacion para la extraccion de inulina de raices seca
de achicoria La diferencia puede deberse a que en el caso del yacon las moléculas son de bajo
peso molecular (FOS); mientras que en la alcachofa y achicoria se tiene oligofructosas de alto
peso molecular (inulina) cuya solubilidad se incrementa marcadamente con la temperatura,
siendo casi insoluble a 25 °C y alcanzando una solubilidad aprox de 35% (peso/volumen) a
90°C's.
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Figura 1. Diagrama de Pareto estandarizado del rendimiento de extraccion de FOS (a) y
AR (b).
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Adicionalmente, Apolinario et al.'” indican la mayor solubilidad de los FOS comparados con
la inulina debido a las cadenas mas cortas de sus moléculas. En el caso de los AR se observa
similar comportamiento debido a que tienen una fuerte interaccion con las moléculas de agua
por su caracter altamente hidrofilico'®.

Teniendo en cuenta criterios de ahorro de energia y tiempo de la operacion se selecciond
una temperatura de 30°C y un tiempo de 5 minutos para continuar con la siguiente etapa,
condiciones bajo las cuales se extrae el maximo contenido de FOS.

Segunda etapa: Etapa de optimizacion

Efecto de la relacion MP:S en la extraccion de FOS y AR

La tabla 4 muestra el efecto de los niveles de la relacion MP:S sobre la extraccion de FOS y
AR a partir de harina de yacon. Se observa una recuperacion significativamente (p < 0.05)
de FOS cuando la relacion MP:S va de 1:10 a 1:20; relaciones mayores presentan un ligero
incremento en la extracion que no son estadisticamente significativas. A mayor proporcion
de solvente el gradiente de concentracion durante la difusion del FOS del interior al solvente
se ve incrementado.

Tabla 4. Efecto de la relacion MP:S en la extraccion de FOS yAR durante 5 minutos a 30
°C a partir de harina de yacén (*)

Relacion MP:S FOS Azicares reductores

(g/ml) (%, bs) (%, bs)
1:10 34,46+£0,99 a 25,78 +£0,65a
1:20 36,64 +0,49 ¢ 33,49+0,77b
1:30 37,60+ 0,50 ¢ 33,46 £ 0,54 b
1:40 36,40+ 0,90 ¢ 33,47+0,10b
1:50 37,77+ 0,86 ¢ 33,90+ 0,45 b
1:70 37,14+ 1,08 ¢ 33,99+£0,50 b
1:90 3497+0,23b 33,92+0,19b
1:100 32,08+0,24a 33,10+ 0,46 b

(*)Promedio de tres repeticiones, n= 3 + desviacion estandar; letras diferentes dentro de una columna
indican diferencias significativas p < 0,05.

Teniendo en cuenta esta consideracion y habiendo observado que a relaciones bajas también
no hay una buena recuperacion del extracto del residuo solido durante la filtracion, se
recomienda una relacion MP:S de 1:30. Chirinos'' menciona que es importante determinar la
relacion MP:S éptima durante el proceso de extraccion de oligofructanos, ya que el solvente
tiene la particularidad de permitir obtener un sistema fluido que favorezca la llegada del
solvente hacia las célula y favorecer la salida de los componentes que en ellas se encuentra.

Cinética de extraccion de FOS y AR

La tabla 5 muestra los parametros de los modelos de cinética aplicados al proceso de
extraccion; los valores de h, Ce y K fueron obtenidos de la pendiente e intercepto al graficar
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t/Ct versus t (Ley de velocidad). La tasa de extraccion inicial (h) de FOS es mayor que la
de AR, lo que indica una mayor difusividad de los FOS. Los valores obtenidos pueden ser
comparados con otros procesos de extraccion en los cuales se aplica temperatura para obtener
un mayor rendimiento, como los obtenidos en la extraccion de compuestos antioxidantes
de la granadilla cuando se aplica temperaturas por encima de 60 °C (h varia entre 35-100,7
g/l min)®, mientras que para el yacon la temperatura no tiene efecto. Con el modelo de Fick
modificado se hallo by k, parametros que indican una mayor difusividad de los FOS frente a los
AR en las etapas de extraccion de la harina de yacon. Los altos coeficientes de determinacion
(R*=0,97-0,99) sefialan que la extraccion de FOS y AR se ajustan adecuadamente a los dos
modelos empleados.

Tabla 5. Parametros de los modelos de cinética aplicados al proceso de a extraccion de
FOS y AR a una relacion MP:S 1:30 g/ml y 30 °C.

Azlcares Parametros estimados Parametros estimados R’ R?
1 (2 (O )]
FOS h=40.317 (g/L min) b=0,8128 0,99 0,98
K=0.246 (g/L min) k=0,2485 min™'
Ce:12.84 (g/L)
AR h=43.290 (g/L min) b=0,7955 0,99 0,97
K=0.363 (g/L min) k=0,206 min™

Ce:10.917 (g/L)
(1) Modelo Ley de la velocidad (Ley de Fick) (2) Modelo Ley de Fick modificado

En las figuras 2a, 2b, 3a y 3b se muestra las cinéticas de extraccion de FOS y AR, bajo los
parametros seleccionados en las etapas previas (temperatura: 30 °C, relacion MP:S: 1:30 g/
ml), se observa la tendencia tipica de este tipo de operacion; la cantidad extraida de FOS se
incrementa rapidamente y luego alcanza un periodo constante de extraccion. Este incremento
rapido ocurre dentro de los primeros 5 minutos. Esta tendencia es explicada por Chun et al.’
quienes sefialan que la curva de extraccion con solvente esta compuesta tipicamente de una
etapa de extraccion rapida (etapa de lavado) y una etapa de extraccion lenta (etapa difusion).
El mecanismo de extraccion empieza cuando las moléculas del solvente penetran en la matriz
vegetal, causando que la capa del citoplasma sea expuesta directamente al solventel9. Esto
facilita la disolucion de los compuestos activos en el solvente. En el inicio del proceso de
extraccion, la etapa rapida corresponde a velocidad constante de extraccion.

14 14
1
12 12
~10 10 ﬁ‘r_l’—"(
= d
EX 28
o 4
26 —Modelo Cinético <6
- Experimental . —Modelo Cinético
4 « Experimental
2 2
0 0
0 10 40 50 60 0 10 20 30 40 50 60
Tiempo de extracciéon (min) Tiempo de extraccion (min)
(a) (b)

Figura 2. Cinética de extraccion de FOS (a) y AR (b) a una relacion MP:S 1:30 g/mly a
30 °C. Modelo Ley de la velocidad (Ley de Fick).
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Figura 3. Cinética de extraccion de FOS (a) y AR (b) a una relacion MP:S 1:30 g/ml y a
30 °C. Modelo Ley de Fick modificado

CONCLUSIONES

Se encontro que el factor relacion MP/S influye significativamente en el proceso de extraccion
de FOS de harina de yacdn, a partir de la relacion MP:S, 1:30 se asegura la maxima extraccion
de FOS. Los factores temperatura y tiempo resultaron no ser significativos en el proceso. Los
mejores resultados se obtuvieron a temperatura ambiente, durante 10 minutos y la relacion
materia prima/solvente 1:30. Los modelos cinéticos la Ley de velocidad y la Ley de Fick
modificado simulan adecuadamente el proceso de extraccion de FOS Y AR de la harina de
yacon.

La extraccion de FOS de la harina de yacon también trae consigo la extraccion de otros
compuestos solubles que pueden encontrarse en el extracto, como polisacaridos, azlicares
reductores y sacarosa, ademas de compuestos fendlicos, enzimas etc., que le dan turbidez
y color al extracto, por lo que resulta necesario estudiar la clarificaciéon y purificacion del
extracto preservando el contenido de FOS.
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