ESCUELA SUPERIOR POLITECNICA DE CHIMBORAZO

FACULTAD DE CIENCIAS

CARRERA DE INGENIERIA QUIMICA

“EVALUACION DE UN PROCESO INDUSTRIAL PARA LA
OBTENCION DE SAPONINA A PARTIR DEL MOJUELO DE
QUINUA (Chenopodium quinoa)”

Trabajo de Titulacién

Tipo: Proyecto de Investigacion

Presentado para optar al grado académico de:
INGENIERO QUIMICO

AUTOR: RODOLFO SEBASTIAN LOPEZ GUANIPATIN

DIRECTORA: ING. MABEL MARIELA PARADA RIVERA

Riobamba - Ecuador
2021



©2021, Rodolfo Sebastian Lépez Guanipatin

Se autoriza la reproduccion total o parcial, con fines académicos, por cualquier medio o procedimiento,

incluyendo la cita bibliogréfica del documento, siempre y cuando se reconozca el Derecho de Auto



Yo, Rodolfo Sebastian Lépez Guanipatin, declaro que el presente trabajo de titulacién es de mi autoria
y los resultados del mismo son auténticos. Los textos en el documento que provienen de otras fuentes

estan debidamente citados y referenciados.

Como autor asumo la responsabilidad legal y académica de los contenidos de este trabajo de titulacion;
el patrimonio intelectual pertenece a la Escuela Superior Politécnica de Chimborazo.

Riobamba, 04 de febrero del 2021

RODOLFO Firmado digitalmente
por RODOLFO

SEBASTIAN SERASTIAN LOPEZ
LOPEZ GUANIPATIN

GUANIPATIN | opa:2021,05.91

Rodolfo Sebastian Lopez Guanipatin

Cl: 180431156-9



ESCUELA SUPERIOR POLITECNICA DE CHIMBORAZO
FACULTAD DE CIENCIAS

CARRERA DE INGENIERIA QUIMICA

El Tribunal del trabajo de titulacion certifica que: El trabajo de titulacion; Tipo Proyecto de Investigacion,
“EVALUACION DE UN PROCESO INDUSTRIAL PARA LA OBTENCION DE
SAPONINA A PARTIR DEL MOJUELO DE QUINUA (Chenopodium quinoa)” de
responsabilidad del sefior RODOLFO SEBASTIAN LOPEZ GUANIPATIN, ha sido
minuciosamente revisado por los Miembros del Tribunal del Trabajo de Titulacion, el mismo que cumple

con los requisitos cientificos, técnicos, legales, en tal virtud el Tribunal autoriza su presentacion.

FIRMA FECHA

Dr. Robert Alcides Cazar Ramirez AP ZORERT ALCIDES 2021-02-04
{1 CAZAR RAMIREZ

PRESIDENTE DEL TRIBUNAL

Ing. Mabel Mariela Parada Rivera 2021-02-04

DIRECTORA DEL TRABAJO DE

TITULACION

Dra. Susana del Pilar Abdo Lépez 2021-02-04

MIEMBRO DE TRIBUNAL




DEDICATORIA

A Dios, a mis padres Cipriano y Maria Luisa y mi hermana Carolina que siempre han sido mi pilar
fundamental y apoyo incondicional a lo largo de mi vida y en el cumplimiento de este suefio; a mis
maestros que a lo largo del camino universitario me inculcaron valores y conocimientos para mi
desarrollo y crecimiento tanto personal como profesional; a mis amigos que llegaron a formar parte
de mi vida en este largo camino, y a toda mi familia por siempre estar en todo momento apoyandome

y aconsejandome en cada decision tomada.

Sebastian



AGRADECIMIENTO

Agradezco a la Escuela Superior Politécnica de Chimborazo por brindarme la oportunidad de
formarme como profesional, y permitirme conocer a maravillosas personas que se convirtieron en

grandes amigos y ahora colegas.

Un agradecimiento especial a mi tutora de tesis, Ing. Mabel Parada por brindarme su apoyo y asesoria
profesional e incondicional en la realizacion de mi trabajo de integracion curricular; y a la Dra. Susana
Abdo por su ayuda y aporte en la realizacion de este trabajo de investigacion, ya que sus
conocimientos fueron de mucha importancia.

Sebastian



TABLA DE CONTENIDO

INDICE DE TABLAS......cooteeet ettt sttt s st s st ansssneenens X
INDICE DE FIGURAS........oooitetieetieese et s st tens st nes s st s nass s nsanensnsanen Xi
INDICE DE GRAFICOS.......ooicieeeeieesieseee s tesiss s esessesassss st en s s st saa s sansssssassnsensnsanes Xii
INDICE DE ANEXOS ......ooiiiitieeeieieeeeses s tes s tes s tenes s tsses s ss st st sns st ssssnsasnsnens Xiii
RESUMEN . ...ttt sttt s et e et e s be st et et et e st e ne et e eseebeseense s e s eneenanrens Xiv
F N S I 7 A O OSSPSR XV
INTRODUGCCION ...ttt sttt sttt s st anenean 1
CAPITULO I

1. MARCO TEORICO REFERENCIAL ....c..ooovriieeveeeeveeers s eses e snes s 5
1.1 Antecedentes del proyecto de VINCUIACION.............ccceeviiiiieic i 5
1.2 Antecedentes de 1a INVESEIGaCiON ..........ccccveiiiiiii e 5
1.3 MaArco CONCEPLUAL..........cceeieieeece e st be e be et ens 9
1.3.1 Quinua (Chenopodium QUINOA)........c.couiiieiiiiii ettt sre e e sre e eesresreeaesre s 9
I 00 0 N I 1 01 1 - PO SR PR SPS 9
1.3.1.2  GeNEIAHAAUES .....coveeeeeiieiesieeie e ettt sttt ettt e ae e neas 9
1.3.1.3 L0 L0 TP P PP OU PP 10
1.3.1.4  COMPOSICION QUIMICA......eiueueieieierieieeiesiese e et ste e te e see e esesseereseesteneeeeneens 12
1.3.1.5  Anti-nutrientes presentes en 1a QUINUA..........ccoeerieeieneneene e 12
1.3.2 SAPONINGS ...ttt bbbttt et 12
133 MOJUEIO U8 QUINUA ...ttt e 14

Vi



1.34 Operaciones unitarias basicas para la obtencion de saponinas del mojuelo de la

o[ 1 1 = S S PSR 14
1.3 4.1 IMACEIACION ...ttt bbbt bbbt r e 14
I B (- i T =T - Tod o SR 14
1.3.4.3  SEAIMENTACION .....cuiiiiitiiiiii ittt 15
1.3.4.4  FUIFACION ...ttt 15
1.3.45  EVAPOTACION ..ottt ettt bbb et 16
1.34.6  SECAUOD ...c.vieiiieeeeeie ettt 17
CAPITULO IT
2. MARCO METODOLOGICO........coooiiieeeieeeicseesiesese s s issessenisse s 19
2.1 Tipo y Disefio de INVESTIGACION.........ccoviiiiiiiicee e 19
2.1.1 MELOAO DEUAUCLIVO. .......veviiiiii ettt bbbt 19
2.1.2 MELOO TNAUCTIVO ...t 19
2.1.3 MEtodo EXPErIMENTAL........ccoiiiiiiiiieie e 19
2.2 Enfoque de 1a INVESTIGACION ......cc.oiiiiiiiiiiieiceee e 20
2.3 Identificacion de VariabIes.............cccoiriiiiiiii e 20
2.3.1 Variables DEPENUIENTES. .........ecviieiece et sttt sre s re b sre s 20
2.3.2 Variables INdepPeNdiBNIES........cviii i s 20
2.4 Operacionalizacion de Variables ... 20
24.1 Operacionalizacidn de Variables...........ccccoveiiiiiieiicie e e 20
242 MaLriz de CONSISTENCIA ... ..cvivieieiiitiieeitet ettt 21
2.5 Disefio de 1a INVESTIGACION ......c.ooviiiiicecec e 23
251 Disefio del tratamiento experimental.............cocooviiie e 24
2.6 UNIidad de ANALISIS ......cviviiiiieeie e 25
2.7 PODBIACION A€ BSTUAIO. .......eueeiiiciiieie e 25
2.8 Tamano de 12 MUESTIA .......ccoiiiiiic s 25

vii



2.9 SelECCIiON A& MUESTIA.......cuiiiiiiieii i 25
2.10 Localizacion del Trabajo de Integracion Curricular..........c..cccoceevveveiieeieiie s, 26
211 Técnicas de RecolecCion de DAt0S..........cccuciriiiriiiiiseses e 27
2.11.1 Procedimiento para la obtencién de saponinas a nivel de laboratorio ...................... 27
2.11.2 Procedimiento para la cuantificacion de saponinas por espectrofotometria UV-VIS. 30
2.11.2.1  Etapa de PUNfICACION .....cocviiicie ettt st sre s 30
2.11.2.2  Construccion de Curva de CalibraCion .............ccooeviiiiineienneee e 33
2.11.3 Escalamiento Industrial para la obtencion de saponinas............cccoeeveereiiscierenenns 36
2.11.3.1  Etapa 08 REMOJO ...veiuiteiiieeieeee ettt bttt 36
2.11.3.2  Etapa 08 MACEIAUOD .......ccueiveieiieiieiieii sttt bbb 38
2.11.3.3  Etapa de RefrigeraCion ..........cocciiiiiiiiiiiseese s 40
2.11.3.4  Etapa de FiltraCion ... 41
2.11.35  Etapa de EVAPOIaCION.........cccoiriiiiiiiriiisicesieete et 43
2.11.3.6 Etapa de Secado n Dandejas...........cooiiiriieiiiiiiciee s 46
2.11.3.7 Proforma de equipos para la obtencion de saponina cristalizada .............c.cccovevreine. 49
2114 Balance de Materia General ............coccouiiiiiiiiiiiees e 50
2.12 Tratamiento y Disefio EXPerimental ..........cccocoviiiiii i 51
CAPITULO INI
3. MARCO DE RESULTADOS Y DISCUSION DE LOS RESULTADOS................ 52
3.1 Resultados obtenidos para la obtencién de saponina a nivel de laboratorio............ 52
3.1.1 Resultados de la operacidn de refrigeraCion..........ccccvecveii i cvicce s 52
3.1.2 Resultados de la operacion de evaporaCion............ccccecveererererieneieeieseeese e seeneenens 53
3.1.3 Resultados de la operacion de secado en bandejas........cc.cecvvererereienieieseseseseenienens 55
3.14 Estudio estadistico para la determinacion de los pardmetros de obtencién més éptimos
......................................................................................................................................... 56
3.2 Resultados obtenidos en el escalamiento industrial del proceso..........ccccoccvvveiienne 60

viii



3.3 ANALISIS A& HIPOLESIS ....vvevviiiieiccie ettt ne e 61
3.3.1 HIPOESIS L ..ottt et sttt e s be et e be s ae et e steeneesaesraebenre s 61
3.3.2 HIPOIESIS 2 ...ttt st ettt et e s be b e besaeestesteeseesaesraebenre s 61
3.3.3 HIPOESIS 3 ..ttt ettt e s be b e beeaeeseesteeseesaesraebenre s 61
3.34 HIPOESIS 4 ...ttt ettt s b et e b e s be b et e s ae et e steeneesaesreebenre s 62
3.35 HIPOTESIS 5 ..ottt ettt st et e s be b e be s ae e e e steeneesaesreebenre s 62
3.4 DiscuSION de RESUITATOS. ......c..cveiieiiiice et 62
CONCLUSIONES. ......ocoiietecteete ettt ettt st b et et et s e b et e st e se st eseseene st enesnenears 64
RECOMENDACIONES ..ottt sttt ettt b re st ene st asesneneans 65
GLOSARIO

BIBLIOGRAFiA

ANEXOS



INDICE DE TABLAS

Tabla 1-1:
Tabla 2-1:
Tabla 3-1:
Tabla 4-1:
Tabla 1-2:

Tabla 2-2:
Tabla 3-2:
Tabla 4-2:
Tabla 5-2:
Tabla 6-2:
Tabla 7-2:

Tabla 8-2:
Tabla 9-2:
Tabla 10-2:
Tabla 11-2:
Tabla 12-2:
Tabla 1-3:
Tabla 2-3:
Tabla 3-3:
Tabla 4-3:
Tabla 5-3:
Tabla 6-3:
Tabla 7-3:

Tabla 8-3:
Tabla 9-3:

Antecedentes relacionados con la investigacion ............cccccovvvveie i 7
Taxonomia de la quinua (Chenopodium qQUINOA) .........cceeveiereerieseiie e sre e 9
Composicion quimica de 1a QUINUA .........ccoveviiiiieic e 12
Clasificacion de la quinua segln su concentracion de saponinas............ccccceevevervenne. 14

Operacionalizacion de Variables para la obtencidn de saponina a partir del mojuelo

(o [0 [0V S PRSSSN 21
Matriz de Consistencia de Aspectos Generales y ESpecificos..........ccocvvvrevreriiiennen. 21
Ensayo 1 (Etanol 5%) para la obtencion de saponina a partir de mojuelo de quinua.. 28
Ensayo 2 (Etanol 15%) para la obtencién de saponina a partir de mojuelo de quinua 29
Ensayo 3 (Etanol 25%) para la obtencién de saponina a partir de mojuelo de quinua 30
Datos para la construccion de la curva de calibracion............ccococevvevviieiivievcnesene 33
Cuantificacion de porcentaje de pureza de saponinas por espectrofotometria UV-VIS

..................................................................................................................................... 35
Datos de partida para la Operacion de REMOJO .......c.ccovvviverierieieicece e 36
Datos de partida para la operacion de macerado ...........ccccvvererieriereeineesiese e 38
Datos de partida para la Operacidn de Refrigeracion............ccccccovveveiiviecveieccne e, 40
Datos de partida para la Operacién de Secado en Bandegjas...........ccccoovvvveveinineinnnne. 46
Proforma de equipos para la obtencidn de saponina .........c.ccoceveveeveieciese e, 49
Resultados de volumen de sedimentos formados en la etapa de refrigeracion............. 52

Resultados de volumen evaporado y concentrado en la operacion de evaporacion..... 54
Resultados de variaciones de peso en la operacion de secado en bandejas.................. 55
Analisis de la desviacion estandar en funcion al porcentaje de saponina obtenido...... 56
Anadlisis del porcentaje de saponina obtenido por concentracion de etanol ................. 56
Medias para porcentaje de saponina por concentracion de etanol, 95% de confianza. 57

Prueba de multiples rangos para porcentaje de saponinas por concentracién de etanol

..................................................................................................................................... 57
Andlisis de varianza para porcentaje de SAPONINGS. .........cevrvrireirieiererisieiesereee e 58
Comparacion de las desviaciones tipicas para cada par de muestras ..............ccceevevene. 58



INDICE DE FIGURAS

Figura 1-1: Aplicaciones de la quinua en el sector industrial............cccooveveveiiniiie v, 11
Figura 2-1: Aplicaciones de la quinua en el sector industrial...........ccccoveveveiiiiie i, 11
Figura 3-1: Estructura general de UNa SAPONINA.........cecverieieeierieieeseestesieesresraesresreseesreseesseseeans 13
Figura 4-1: Fuerzas impulsadoras en la filtraCion..............ccccooevi i 16
Figura 1-2: Representacion esquematica del Disefio de la Investigacion............cccceevevevveinennenn, 23
Figura 2-2: Disefio Experimental de la INVeStigacCion...........ccccevvvvieveiiiiie i 24
Figura 3-2: Localizacion de la empresa “Maquita Cushunchic” .........c.coceveiviiiiiniiiicneee, 26
Figura 4-2:  Ubicacion de los laboratorios de Procesos Industriales e Investigacion................... 26
Figura 5-2:  “Shaker” para eXtraCCiOn ..........cccoiuiiririneriesieieiee st 31
Figura 6-2: Extracto butandlico (Capa SUPEIION) .......covcuiiveiirieiiiieirieisie et 32
Figura 7-2: Rotavapor escala de 1aboratorio.............cccererieieiniiisesee e 32
Figura 8-2: Balance de Materia General del Proceso de Obtencion de Saponinas............cc.cc...... 50

Xi



INDICE DE GRAFICOS

Grafico 1-2: Curva de Calibracion para cuantificacion de saponinas..........c.ccceevvvveveveeivesenneas 34
Grafico 1-3:  Volumen de sedimentos formados en la etapa de refrigeracion..........c..cccoceevveinenee 53
Grafico 2-3:  Volumen de solucion evaporado en la etapa de evaporacion............c.ccocevveveriennnns 54
Grafico 3-3:  Peso final de saponina cristalizada obtenido............cccoveveiieiiiicci e 55
Grafico 4-3:  Dispersion por cOdigo de NIVEL...........ccooiiiiiiiiiie e 59
Grafico 4-3:  Porcentajes de saponina (ANOVA). ..o 59

Xii



INDICE DE ANEXOS

ANEXO A:
ANEXO B:
ANEXO C:
ANEXO D:
ANEXO E:

Etapas preliminares para el proceso de obtencion de saponinas
Operacion de macerado con diferentes concentraciones de etanol
Operacion de filtracion y tratamiento de sedimentos
Operaciones finales para el proceso de obtencién de saponinas

Construccidn de la curva de calibracion para cuantificacidén de saponinas

Xiii



RESUMEN

El objetivo del estudio fue evaluar un proceso industrial para la obtencion de saponina a partir del
mojuelo de quinua (Chenopodium quinoa willd), el mojuelo como materia prima se obtuvo de la
empresa ‘“Maquita Cushunchic”, las operaciones principales para el tratamiento de mojuelo hasta la
obtencion de saponina cristalizada fueron remojo, maceracion, refrigeracion, sedimentacion,
filtracion, evaporacion y secado en bandejas. El disefio experimental de la investigacion para el
andlisis de las muestras constd de nueve ensayos, variando cada tres repeticiones la concentracién de
etanol en la operacion de extraccion por macerado (5%, 15% y 25%); y el tiempo de refrigeracion,
24, 36 y 48 horas respectivamente. Las etapas de evaporacion y secado fueron determinantes para la
eliminacion total de humedad de las muestras. Posteriormente, una de las muestras fue purificada y
utilizada como patrén de referencia para la construccion de una curva de calibracion y posterior
cuantificacion de saponinas por espectrofotometria uv-visible, mediante la medicion de absorbancias
de todas las muestras, determinandose que el tratamiento de mojuelo con etanol a una concentracion
del 15% vy refrigeracion por 24 horas favorece a una mejor obtencion en cuanto a porcentaje de
saponina (25,01%) y producto final obtenido. En base a los resultados obtenidos, se realizo el
escalamiento del proceso global de obtencidn a nivel industrial bajo los pardmetros de operacién méas
viables y con un enfoque hacia el tratamiento de 300 quintales de mojuelo producido anualmente en
la empresa en mencién, para una obtencion de 70 quintales de saponina cristalizada. Ademas, se
recomienda el estudio de dicha investigacion con mojuelo proveniente de otras empresas y otras
zonas de cultivo debido a las diferencias de amargor del grano de quinua, lo que significa variacion

en porcentaje de saponinas.

Palabras clave: <OPERACIONES UNITARIAS>, <PROCESOS INDUSTRIALES>, <QUINUA
(Chenopodium quinoa willd)>, <MOJUELO>, <ETANOL>, <SAPONINA CRISTALIZADA>,
<CUANTIFICACION>, <ESCALAMIENTO INDUSTRIAL>.

Pt% MABEL MARIELA
DARADA RIVERA

0633-DBRAI-UPT-2021
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ABSTRACT

This study evaluated an industrial process to obtain saponin from quinoa bran or mojuelo
(Chenopodium quinoa willd). Mojuelo as raw material was obtained from the company “Maquita
Cushunchic”. The main operations for the treatment of mojuelo until obtaining crystallized saponin
were: soaking, maceration, cooling, sedimentation, filtration, evaporation and drying in trays. The
experimental design of the research for the analysis of the samples consisted of nine tests which
ethanol concentration varied every three repetitions in the extraction by maceration (5%, 15% and
25%); and the refrigeration time, 24, 36 and 48 hours respectively. The evaporation and drying stages
were decisive for the total removal of moisture from the samples. Subsequently, one of the samples
was purified and used as a reference standard for the construction of a calibration curve and
subsequent quantification of saponins by uv-visible spectrophotometry by measuring absorbances of
all samples. It was determined that mojuelo (quinoa bran) treatment with Ethanol at a concentration
of 15% and refrigeration for 24 hours favors the percentage of saponin (25.01%) and the final product.
Based on the results, the global production process was scaled up at an industrial level under the most
viable parameters and with a focus on treating 300 quintals of mojuelo produced annually in the
company for a production of 70 quintals of crystallized saponin. It is recommended to conduct
research with mojuelo from other companies and other growing areas due to the differences in

bitterness of the quinoa grain, which means variation in percentage of saponins.

Keywords: <UNIT OPERATIONS>, <INDUSTRIAL PROCESSES>, <QUINOA (Chenopodium
quinoa willd)>, <MOJUELO/ QUINOA BRAN>, <ETHANOL>, <CRYSTALIZED SAPONIN>,
<QUANTIFICATION>, <INDUSTRIAL SCALING>.
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INTRODUCCION

En los Gltimos afios el consumo de quinua ha incrementado debido a su gran valor nutritivo por su
alto contenido de proteinas, almidones y acidos grasos; considerandola como un producto estrella por
sus propiedades nutricionales y su alto potencial bioldgico, es el Unico cereal que posee todos los
aminoacidos esenciales, ademas de ser una de las mejores alternativas entre los alimentos de origen

vegetal (Hernéndez, 2015, p.305).

Los principales productores de quinua son aquellos paises que conforman la Cordillera de los Andes:
Perd, Bolivia, Ecuador, Colombia y Chile. La quinua, debido a su favorable adaptabilidad al climay
al suelo propio de estos paises no sufre destrucciones ambientales, sus producciones son anuales y
sus propiedades nutricionales, terapéuticas y agricolas conllevan a un gran aprovechamiento y
explotacion de sus cultivos (Ahumada et al., 2016, p. 440).

Para la etapa de procesamiento y comercializacion de la quinua se procede a eliminar el mojuelo o
cascarilla mediante un proceso de escarificado; el cual contiene significativamente saponinas. Las
saponinas son el principal factor anti nutricional de la quinua, éstas se encuentran contenidas en la
cascara y son responsables del sabor amargo, la mayor cantidad de saponinas se encuentra en el
epispermo del grano, por lo que son abundantes en los residuos (mojuelo) (Apaza et al., 2016, p. 63). Las

saponinas son glicosidos triterpénicos solubles en agua (Ahumada et al., 2016, p. 440).

El presente trabajo tiene como finalidad evaluar las metodologias y parametros de obtencion mas
eficientes y escalarlos a un nivel industrial, contribuyendo a una correcta utilizacion de este producto

de desecho y reduciendo al impacto ambiental que genera.



Planteamiento del problema

La produccion y cultivo de quinua ha tomado gran importancia en la zona centro del pais,
particularmente en la provincia de Chimborazo debido al crecimiento de la demanda tanto local como
mundial; es por eso que, empresas como Sumak Life o COPROBICH producen aproximadamente
400 toneladas al afio (San Francisco Consulting, 2020, pp. 11-12). MAGAP en el 2017 manifestd que en el
Ecuador se proyecta una produccion de quinua en 16 mil hectéreas con el compromiso de incrementar
la produccién y comercializacion de esta y de productos derivados para consumo nacional e
internacional, dentro del cual estan involucradas provincias como Chimborazo, Pichincha, Imbabura

y El Carchi (Ministerio de agricultura y ganaderia, 2017).

Sin embargo, la quinua posee un componente anti nutricional, denominado saponina, la cual es

responsable del sabor amargo y que es altamente contaminante y téxico para el consumo humano.

La saponina es eliminada mediante lavado con agua fria, proceso altamente contaminante ya que el
agua con saponina es eliminada directamente al desagle sin un tratamiento previo afectando a la
fauna local, especialmente a los animales de respiracion branquial al ser ictiotoxica; o mediante una
escarificacion en seco, generando una cascarilla o mojuelo que representa el 4,5 % del total del grano

de quinua, lo que significa pérdidas para los productores (Pajuelo et al., 2016, pp. 17-36).

Justificacion

Debido al gran incremento del consumo de quinua tanto a nivel nacional como internacional, su
proceso de produccion genera toneladas de cascarilla 0 mojuelo, subproducto que al ser considerado
de desecho genera grandes pérdidas de materia prima y ocasiona un gran impacto ambiental al

momento de su lavado ya que el agua utilizada es desechada de manera desordenada e irresponsable.

Ademas, en los Gltimos afios se ha determinado que las saponinas presentan evidentes beneficios
hacia la salud como en la inhibicién de absorcion de glucosa, colesterol y de presentar propiedades
anticancerigenas. Se le confiere propiedades surfactantes de origen natural que han sido empleados
en productos de limpieza personal (Netala et al., 2015; citado en Guilcapi, 2019); razones por las cuales,
juntamente con las ya mencionadas en cuanto a las pérdidas como materia prima y al impacto
ambiental que genera su lavado, es necesaria su obtencidn para ocuparla en futuros procesos que

compensaran dichas pérdidas y solucionar los demas problemas.

Mencionado varios aspectos de interés, con la realizacion de este proyecto de investigacion se busca

aprovechar el mojuelo, considerado producto de desecho; utilizando conocimientos de ingenieria para



lograr obtener toda la saponina de este de manera éptima, econémica y sustentable, dandole un valor
agregado para su posterior utilizacién en campos industriales como el farmacoldgico, agricola y de

cosméticos; ya sea en su forma natural o sometida a otros procesos.

Como beneficiarios directos de este proyecto tenemos a los productores de quinua, ya que reduciran
las pérdidas econdmicas en cuanto al porcentaje de material de desecho; y al medio ambiente, ya que

se reducira la contaminacion de aguas y suelos.

Objetivos de la Investigacion
General

e  Evaluar un proceso industrial para la obtencion de saponina a partir del mojuelo de quinua

(Chenopodium quinoa).

Especificos

e Realizar un estado del arte de los procesos de obtencion de saponina del mojuelo de la quinua.

e  Determinar el proceso de extraccion de saponina mas efectivo a partir del mojuelo de la quinua
como materia prima.

e  Establecer el mecanismo de filtracion mas Optimo para la separacion de saponina de otros
componentes no deseados, como proteinas y almidones.

e  Decidir el proceso de secado mas eficiente para la obtencién final de saponina.

e Validar el proceso industrial mas 6ptimo mediante la cuantificacion y evaluacion de la calidad
de saponina extraida a través de técnicas cromatograficas como HPLC o espectrofotometria UV-
VIS.

Hipotesis

Hipotesis General

e Con la “EVALUACION DE UN PROCESO INDUSTRIAL PARA LA OBTENCION DE

SAPONINA A PARTIR DEL MOJUELO DE QUINUA (Chenopodium quinoa)” se lograra

optimizar el proceso global de obtencion y mejorar sus valores cuantificables.



Hipotesis Especificas

Con la realizacion de un estado del arte se facilitara el desarrollo efectivo de las operaciones o

procesos a utilizar para la obtencién de saponina.

e Mediante la evaluacion de los procesos de extraccion se optimizara la obtencion de saponina a
partir del mojuelo de la quinua.

e Con la experimentacién de operaciones unitarias de filtracion se retendrd mayor cantidad de
almidones y proteinas como componentes no deseados.

e Mediante la experimentacion de operaciones unitaria de secado a desarrollarse se lograra
optimizar el proceso de obtencion de saponina.

e Mediante técnicas cromatograficas como HPLC o espectrofotometria UV-VIS se validara el

proceso industrial mas éptimo en base al porcentaje o calidad de saponina extraida.



CAPITULO |

1. MARCO TEORICO REFERENCIAL

1.1 Antecedentes del proyecto de vinculacion

El proyecto de vinculacion “Disefio e implementacion de un proyecto de produccion, transformacion,
comercializacion y promocion de consumo de la quinuay sus derivados™ inici6 en diciembre del 2016
y su primera fase tiene una duracién estimada de 5 afios. El proyecto surgi6 debido a la necesidad de
apoyar a los productores, organizaciones y empresas de la cadena de la quinua, que al ser considerados
como pequefios agricultores no han podido contar con el apoyo financiero necesario para la
industrializacion de sus productos; cayendo asi, en la obligacion de exportar la quinua en crudo para
la obtencién de un producto terminado extranjero. Por lo tanto, debido a la alta demanda de la quinua
ecuatoriana en grandes mercados como Estados Unidos, Asia y la Union Europea por su alto valor
nutricional, se ha tomado la iniciativa de darle un valor agregado a la industria de la quinua mediante
proyectos de investigacion, con la finalidad de evaluar y proponer diversos procesos de
transformacion, produccion y comercializacién para obtener productos terminados de calidad y que
puedan competir en el mercado nacional y extranjero. Ademas, se reducird la participacion de
intermediaros, ayudando asi, al desarrollo econémico de los agricultores de la provincia de

Chimborazo y a aquellos que no estan ligados a la misma (Proyecto de Vinculacién ESPOCH, [sin fecha]).

Dentro del campo investigativo, como una de las tantas actividades a realizarse se encuentra la
evaluacion de metodologias apropiadas para la extraccion de saponinas a partir del mojuelo de la

quinua, enfocandose en la eficiencia extractiva de la misma (Proyecto de Vinculacién ESPOCH, [sin fecha]).

1.2 Antecedentes de la Investigacion

Las saponinas especialmente la clase triterpénica es la causante de generar sabor amargo a la quinua,
ademés de ello se le atribuye como el principal factor anti nutricional que presenta el grano y

diferentes partes de la planta como hojas, flores y fruto (Kuljanabhagavad et al., 2009; citado en Ahumada et
al., 2016).



En la antigliedad, los incas eliminaban el amargor de la quinua mediante el uso de agua de rio, en este
mismo periodo datos historicos revelan que la quinua era una fuente de alimento, confirmando asi,

que la eliminacion de saponinas esta arraigada desde el periodo incaico (Rojas et al., 2011, pp. 1-66).

En el Gltimo periodo del siglo XX, existid una demanda elevada de quinua, lo que provoco la
realizacion de diversas técnicas que permitan eliminar saponinas optimizando el proceso a escala
industrial. Torres y Minaya (1980), presentaron trabajos de investigacion uno de ellos fue el
desarrollo de una maquina de escarificacion. Con el desarrollo industrial y el apogeo de la quinua
otras alternativas para eliminar saponinas aparecieron, dando lugar a los métodos himedos que se
tienen como fundamento someter el grano de quinua por un proceso de remojo, agitacion, enjuague
y escurrimiento en agua circulante o fija, donde la saponina se elimina por solubilizacion con el agua
(Torres et al, 1980; citado en Arisaca, 2016). “En Bolivia en el afio 1983, esta técnica, promovié al desarrollo
del proyecto “Huarina”, que consistié en disenar un tanque vertical provisto de paletas giratorias que
produzcan turbulencia y asi extraer saponinas en cortos periodos de tiempo sin causar dafios a la

semilla” (Bacigalupo et al., 1990; citado en Nieto et al, 2019).

Otro método humedo consiste en aplicar agua ligeramente alcalina ya que puede mejorar los
rendimientos de extraccion (zhu et al., 2002, pp. 865-867); un método combinado entre una escarificacion
en seco Yy lavado con agua (Bacigalupo et al., 1990; citado en Bergesse, 2019), donde un escarificado por diez
minutos con papel abrasivo y posterior lavado sistematico del grano evidencio eliminar un 75 % de
saponinas (Corzo, 2011; citado en Villacis, 2018). Debido a varios estudios que indican la importancia de
las saponinas en diferentes campos como farmacéutica, cosmética, agroquimica, acuacultura, se ha
impulsado una busqueda de nuevas técnicas de extraccion y purificacion enfocadas directamente a la
extraccion de saponinas con la finalidad de mejorar los rendimientos de extraccion, tanto por técnicas
convencionales como tecnologias alternativas, asi como también la preparacion de técnicas que
permiten cuantificar las saponinas (Cheok et al., 2014, pp. 16-40). Usualmente técnicas como
escarificacion, extraccién por maceracion, entre otras, contribuyen a reducir el porcentaje de
saponinas, sin embargo, dichas técnicas presentan defectos primordialmente en el tiempo empleado
para la extraccion, por lo que mediante célculos y operaciones de ingenieria se busca optimizar el

proceso de obtencion de saponina a un nivel macro industrial.

Con los afios la busqueda por aprovechar la quinua y sus derivados en su totalidad va en incremento,
con ello nuevas investigaciones y estudios aparecen, la siguiente tabla relata trabajos recientes que

contribuyeron a la realizacion de la presente investigacion.



Tabla 1-1:

Antecedentes relacionados con la investigacion

Autor Titulo Descripcion Afio | Tipo Pagina
Zhu, etal | Triterpene Saponins from | Explica sobre el aislamiento de | 2002 | Journal of | 865-867
Debittered Quinoa | doce saponinas triterpénicas de Agricultural and
(Chenopodium  quinoa) | las semillas desamargadas de Food Chemistry
Seeds quinua (Chenopodium quinoa),
y sus estructuras se
caracterizaron sobre la base de
hidrélisis y datos espectrales
Rojas, et | La Quinua:  Cultivo | Recopilacion actualizada y | 2011 | Informe técnico de | 1-66
al milenario para contribuir a | detallada sobre las bondades la Oficina Regional
la seguridad alimentaria | nutritivas, la  versatilidad Para América Latina
mundial agronémica y la expansion del y El Caribe, FAO
cultivo a otros continentes,
mostrando que la quinua es un
cultivo con alto potencial para
contribuir a la seguridad
alimentaria de diversas regiones
del planeta
Cheok, et | Extraction and | Esta revision se centra en la | 2014 | Food Research | 16-40
al quantification of saponins: | extraccion de saponinas con International
A review énfasis en las técnicas de
tecnologia convencional y verde
Herndndez | Laquinua, unaopcionpara | Estudio que aisl6 doce | 2015 | Revista cubana de | 304-312
la nutricion del paciente | saponinas triterpénicas de las endocrinologia
con diabetes mellitus semillas  desamargadas de
quinua (Chenopodium quinoa),
y sus estructuras se
caracterizaron sobre la base de
hidrélisis y datos espectrales
Ahumada, | Saponinas de quinua | Es una investigacion de la | 2016 | Articulo en Revista: | 440
etal (Chenopodium quinoa | actividad biolégicay la quimica Revista Colombiana
willd.): un subproducto | de la saponina de quinua de Ciencias
con alto potencial Quimico -
biolégico Farmacéuticas
Avrisaca Capacidad antioxidante de | Determinacion de la capacidad | 2016 | Tesis Maestria 1-15
tres procesos | antioxidante, disponibilidad de
agroindustriales de la | litio y sus caracteristicas
quinua (Chenopodium | fisicoquimicas en los procesos
quinoa willd) ecotipo | agroindustriales de perlado,
ayara y variedad Inia 420 | molienda y extruido en la
negra Collana y | quinua ecotipo Ayara (EA) y
disponibilidad de litio. variedad INIA 420 Negra
Collana (NC), ambos de color
negro
Pajuelo, et | Identificacion de atributos | ldentifica nichos de mercado y | 2016 | Programa de Apoyo | 5-36
al de la saponina de evaluar el uso potencial y a la Politica Peruana




Quinoa para el mercado
europeo de ingredientes
naturales

comercializacion en de la
saponina, como medida a favor
de la conservacion del ambiente
y el aprovechamiento sostenible
de la biodiversidad.

de Promocion de las
exportaciones  de
Productos
ecoldgicos

Gil, etal Proceso integrado para la | Verifica la presencia de | 2018 | Industrial Crops and | 54-65
extraccion secuencial de | saponinas en los tallos vy Products
saponinas,  Xxilano vy | presenta un enfoque de
celulosa de tallos de | biorrefineria con tallos de
quinua (Chenopodium | quinua como materia prima,
quinoa willd.) utilizando un esquema de
procesamiento integrado para
separar saponinas, Xilano y
celulosa.
Villacis Estudio para la extraccion | Determina los efectos | 2018 | Tesis 12-30
y purificacion de | individuales de cada factor
saponinas a partir del | experimental y la combinacion
mojuelo de quinua como | mas Gptima que proporcione los
una posible alternativaa la | mejores  rendimientos  de
disponibilidad de | extraccion de saponina.
tensoactivos de origen
natural.
Asher, et | The potential of quinoa | Estudio enfocado al cultivo y | 2019 | Revista Ciencia y | 1-6
al (Chenopodium  quinoa) | reproduccidn de la quinua. Horticultura
cultivation in Israel as a
dual-purpose crop for
grain  production  and
livestock feed
Bergesse Aprovechamiento integral | Difunde las investigaciones y | 2019 | Libro: Aspectos | 1-50
del grano de quinoa desarrollos realizados en la Tecnoldgicos,
Facultad de Ciencias Exactas, Fisicoquimicos,
Fisicas y Naturales de Ila Nutricionales y
Universidad ~ Nacional  de Sensoriales
Cordoba, Argentina por el
“Grupo quinoa”
Nieto, et al | Postcosecha, Relata sobre el enfoque integral | 2019 | Libro 1-23
transformacion y | del proceso productivo de un
agroindustria cultivo analizando el sistema de
produccién desde la siembra
hasta la utilizacion de los
productos, pasando por todas las
etapas agrondémicas
Bonfiglio, | Estudio de la percepcion | Estudia los umbrales y el | 2020 | Journal of Cereal | 1-28
et al del amargor de extractos | comportamiento de la Science

de saponina de
quinua (Chenopodium
quinoa willd.)

percepcion del amargor en el
tiempo para las saponinas de
quinua.

Realizado por: Lopez Guanipatin, Sebastian, 2021.




1.3 Marco Conceptual
1.3.1 Quinua (Chenopodium quinoa)

1.3.1.1 Taxonomia

Tabla 2-1: Taxonomia de la quinua (Chenopodium quinoa)

Reino Vegetal

Divisién Fanerégama

Clase Dicotiledéneae
Orden Centrospermales
Familia Chenopodiaceae
Genero Chenopodium
Seccion Chenopodia
Subseccion Cellulata

Especie Chenopodium quinoa
Nombre cientifico Chenopodium quinoa

Fuente: Bergesse et al. 2015, p. 13
Realizado por: Lopez Guanipatin, Sebastian, 2021.

1.3.1.2 Generalidades

Es un cultivo de la region de los andes nativo de Sudameérica, siendo Per, Bolivia y Ecuador paises
con mayor variabilidad genética (Lescano, 1989; citado por Arisaca, 2016) convirtiéndolos en sus principales
productores. Segun varios autores concuerdan que entre sus caracteristicas importantes se encuentran
su gran resistencia a diferentes medios abiéticos y la facilidad de desarrollarse en condiciones
adversas como la salinidad, sequias, suelos y climas variables, desde 2 000 a 3 900 m.s.n.m. (Blanco,
2003; citado en Bergesse et al. 2015, p.16). Asimismo, es reconocido como un alimento funcional por su alto

valor nutricional ya que posee proteinas y aminoacidos esenciales (Arisaca, 2016, p. 8).

Esta herbacea dicotiledonea dispone de un periodo de crecimiento y reproduccion de 150 a 240 dias
y alcanza una altura de 0,8 a 3 metros. Su semilla puede oscilar entre 1,5 y 2,5 mm de diametro
(Arisaca, 2016, p. 9). Cuenta con una raiz fusiforme, ramificada y fibrosa ademas de poseer flores y un

tallo que dependiendo su tipo puede ser ramificado 0 no (Arisaca, 2016, p. 8).

El fruto de la quinua es seco, monocarpelado (Canahua et al, 2013; citado por Arisaca, 2016) envuelto por una

capa llamada perigonio, con coloracion variable y de facil desprendimiento a la madurez, (Tapiaetal.,



1997; citado por Arisaca, 2016) Y dos capas internas: epispermo exterior y polispermo interior que

dificilmente se separan del grano o fruto (Tapia et al., 2007, pp. 24-30).

El epispermo consta de cuatro capas, la primera es externa, rugosa, quebradiza, que al frotarla con el
agua se libera facilmente, aqui se encuentra la saponina (Tapia, 1990; citado por Arisaca, 2016). Una segunda
capa delgada y lisa, de apariencia transllcida; la tercera capa es de coloracion amarillenta, delgada y
opaca Yy la Gltima capa es transllcida, conformada por un solo estrato de células (Villacorta et al, 1976;

citado por Arisaca, 2016).

Por la importancia mundial que representa este cultivo en seguridad alimentaria y mejoramiento de
los habitos nutricionales de la poblacién en general de esta manera su produccién venia en ascenso
desde 2008; en 2012 la produccion de quinua aumento en un 42% respecto al 2008, siendo los
principales productores Peru y Bolivia. Per( cuenta con mejores rendimientos que Bolivia, cuya area
cosechada es casi el doble que la peruana. Es importante sefialar que el desarrollo productivo de la

quinua tiene mayor impacto en la regién Sudamericana generalmente en el sector andino (Duefias, 2014,
p. 86).

1.3.1.3 Usos

Su alta aplicabilidad ha hecho de la quinua una potencialidad en el sector industrial y alimentario, por
las propiedades del grano en su contenido de minerales, acido félico, proteinas y grasas saludables.

También es considerado el cultivo milenario méas costoso debido a su alta demanda del producto.

Actualmente se estan generando subproductos elaborados a partir de la quinua entre los que se
encuentran cereales, harinas utilizadas particularmente en la industria de la panificacion y usos en

ensaladas (Duefias, 2014, p.87).
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Figura 1-1: Aplicaciones de la quinua en el sector industrial
Fuente: Duefias, 2014, p. 87.
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Figura 2-1: Aplicaciones de la quinua en el sector industrial
Fuente: Duefias, 2014, p. 88.



1.3.1.4 Composicién quimica

La quinua presenta un alto grado de proteinas, también posee todos los aminoacidos y acidos grasos
esenciales para el ser humano, ademas de vitaminas B, C y E, y de minerales tales como: hierro,

fosforo, potasio y calcio, todo esto ha generado un importante impacto internacional (FAO, 2011; citado
en Rojas et al., 2011).

Tabla 3-1: Composicion quimica de la quinua

Componentes Valoren 100 g Unidades
Proteinas 13,60 g
Grasa 5,80 g
Carbohidratos 66,60 g
Energia 343,0 Kcal
Fibra 1,90 g
Ceniza 2,50 g
Calcio 56,00 mg
Hierro 7,50 mg
Fosforo 242,00 mg
Acidez 0,00 %
Saponina 0,02 %

Fuente: Reyes et al., 2009; citado en Pérez, 2017.
Realizado por: Lopez Guanipatin, Sebastian, 2021.

1.3.1.5 Anti-nutrientes presentes en la quinua

La quinua es una planta con alto valor nutricional, no obstante, posee en su estructura una serie de
elementos tdxicos como los inhibidores de la tripsina y las saponinas. Reduciendo el valor biol6gico
de las proteinas, un claro ejemplo de esto es el inhibidor de la tripsina, que inhibe la actividad

segregada por la glandula exocrina del pancreas (Arisaca., 2016).

1.3.2 Saponinas

Estos compuestos con formula general CnH2n-8010. Estructuralmente, son compuestos derivados de la

B-amirina que estructuralmente poseen uno o varios azucares, y que al agitarse en agua provocan
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abundante espuma, gracias a esta propiedad desde la antigliedad han sido usadas como jabon. (Romo
A., 2006; citado en Huamén et al., 2018). En la quinua se localiza en el pericarpio o cascara, con un valor de

contenido entre el 0,1 y el 5% (Bergesse et al. 2015, p.48) brindando sabor amargo a la quinua (Torres et al.,
1980; citado en Arisaca, 2016).

Aglicona
Carbohidratos

OH

D)

HO

OH

Enlace glucosidico

Figura 3-1: Estructura general de una saponina
Fuente: Ahumada et al., 2016; citado en Villacis, 2018.

El término saponina se deriva de la palabra griega “sapo”, que significa “jabon”, lo que refleja su
disposicién para formar espumas estables parecidas al jabdn en soluciones acuosas. El rol biol6gico
de las saponinas no es comprendido completamente, pero generalmente son consideradas como parte
del sistema de defensa de las plantas contra patégenos y herbivoros, especialmente debido a su sabor

amargo (TROISI, etal., 2014 pp. 317-327).

Varios autores reportan la presencia de al menos 30 saponinas triterpénicas distribuidas en todas las
partes de la planta, tales como hojas, flores, frutos, semillas y la cascara de las semillas (Ahumada, 2016,
p. 443). Las saponinas son metabolitos secundarios que pertenecen a una amplia familia de compuestos
constituidos por un anillo terpenoide o esteroidal, sustituidos por oligosacaridos unidos por enlaces

glucosidicos confiriéndole un caracter anfipatico (Heng et al., 2006, pp. 326-334).

Segun la concentracion saponinas se divide a la quinua en:
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Tabla 4-1: Clasificacién de la quinua segun su concentracion de saponinas

Clase Concentracion
Dulce <al 0,11 % de saponinas libres en base a peso fresco
Amarga > 0,11 %.

Fuente: Bergesse et al. 2015, p. 49.

Realizado por: Lépez Guanipatin, Sebastian, 2021.

1.3.3 Mojuelo de quinua

Es el residuo o subproducto de la desaponificacion de la quinua, es un polvo de baja densidad cuya
coloracion depende de la variedad a la que pertenezca la quinua, es irritante para las vias respiratorias.
Quimicamente el mojuelo estd compuesto por saponinas triterpénicas, intervienen en el metabolismo

y deterioran la absorcidn de nutrientes (Balseca, 2019, p. 8).

1.3.4 Operaciones unitarias basicas para la obtencion de saponinas del mojuelo de la quinua

1.3.4.1 Maceracién

La operacion de maceracién implica un remojo previo de la planta o material de extraccion, el mismo
puede encontrarse en forma de polvo o grandes pedazos. Se coloca dentro de un envase con agua y/o
disolventes (acetona, etanol, etc.) y se deja reposar por un tiempo determinado. Este método de
extraccion ayuda al ablandamiento y ruptura de la pared celular de la planta para liberar los

fitogquimicos solubles. Luego se presiona o se filtra el fluido del proceso (Nn, 2015, pp. 3-6).

1.3.4.2 Refrigeracion

La refrigeracion se puede conceptuar como un proceso que extrae calor. (Alarcon, 1998, p. 1). En
alimentos se refiere a mantener los alimentos entre 0 y 8 °C con la finalidad de desacelerar la

proliferacion microbiana (INTARCON, 2020).
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1.3.4.3 Sedimentacién

Este proceso separa las particulas de una corriente de fluido con el fin de eliminar contaminantes del
fluido o recobrar las particulas. En otros casos, las particulas se suspenden intencionadamente en
fluidos con el fin de obtener separaciones en fracciones de diferentes tamafios o densidades. Después

el fluido puede recuperarse a partir de las particulas fraccionadas (McCabe et al., 2007, p.1029).

1.3.4.4 Filtracion

La filtracidn es un proceso fisico de separacion para eliminar particulas sélidas, microorganismos o
pequefias gotas de un liquido o un gas depositandolos en un medio de filtrado también llamado
tabique, que es esencialmente permeable solo a la fase fluida de la mezcla que se separa. Las
particulas se depositan en la superficie exterior del medio filtrante y / o dentro de su profundidad. La
permeacidn de la fase fluida a través del medio filtrante esta conectada a un gradiente de presion. El
liquido separado de los sélidos se denomina filtrado, efluente, permeado; como en otros procesos de
separacion, la separacion de fases nunca es completa: el liquido se adhiere a los sélidos separados
(torta con humedad residual) y el filtrado a menudo contiene algunos solidos (contenido de sélidos
en el filtrado o turbidez). El propdsito de la filtracion puede ser la clarificacion del liquido o la
recuperacion de sélidos 0 ambos; en la clarificacion, el liquido es tipicamente un producto valioso y
los solidos son de menor cantidad y, a menudo, se desechan sin tratamiento adicional; sin embargo,

si los sélidos deben recuperarse, muy a menudo deben lavarse, eliminarse el agua y secarse (Ripperger
etal., 2009, p. 17).

Los procesos de filtracion se pueden clasificar de acuerdo con diferentes criterios:

1) Ubicacién de la retencién de particulas: las particulas se pueden separar en la superficie exterior
del medio filtrante (filtracion superficial, filtracion de torta) o dentro del medio filtrante (filtracion

profunda, filtracion en lecho profundo) (Ripperger et al., 2009, p. 18).

2) Generacion de la diferencia de presion: filtracion de presion, filtracion al vacio, filtracién por

gravedad, filtracion centrifuga (Ripperger et al., 2009, p. 18).

3) Modo de funcionamiento discontinuo, continuo, cuasi-continuo: filtracion dindmica y filtracion
estatica (normal). En caso de filtracion dindmica, durante el proceso de filtracion se activan los
mecanismos que ayudan a reducir la formacién de una torta de filtracion. El proceso de filtracion

dinamica mas comun es la filtracion de flujo cruzado.

4) Aplicacion: filtracién de agua, filtracion de cerveza, etc (Ripperger et al., 2009, p. 18).
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La filtracion se efectla mediante la aplicacion de una diferencia de presion que puede ser producida

por un fluido presurizado, por vacio, por gravedad o por fuerza centrifuga (Ripperger et al., 2009, p. 18).

Vacuum Pressure Centrifugal

3-1z'm EI? )

|
!
=1

Figura 4-1: Fuerzas impulsadoras en la filtracién
Fuente: Ripperger et al., 2009, p.19.

1.3.4.5 Evaporacion

Esta operacion tiene como finalidad la eliminacién del vapor que se produce por ebullicién en una
solucion liquida, es decir, obtener una disolucién con mayor concentracién. Generalmente, la
evaporacion elimina agua de una solucién acuosa. Una pauta sobre los procesos de evaporacién son
la concentracion de soluciones acuosas como azlcar, NaCl, Na(OH), glicerina, entre otras. En
ocasiones la parte concentrada es el producto deseado y el agua evaporada se desecha, sin embargo,
existen otros casos donde el agua posee minerales y se realiza el proceso de evaporacion para
conseguir agua libre la misma que puede ser utilizada en la alimentacion de calderas para un sinfin

de propositos (Geankoplis, 2003, p. 545).
Los factores que influyen en el proceso de evaporacion son:

o  Concentracion en el liquido: Mediante se produce la evaporacién, la solucion se concentra 'y su
viscosidad puede elevarse notablemente, causando una marcada disminucion del coeficiente de
transferencia de calor. Se requiere entonces una circulacion o turbulencia adecuada para evitar

que el coeficiente se reduzca demasiado (Geankoplis, 2003, p. 546).

o Solubilidad: Segun se incremente la temperatura de la solucion y aumente la concentracion del
soluto, puede excederse el limite de solubilidad del material en solucion y se formaran cristales.

Esto limita la concentracion maxima que puede obtenerse por evaporacion de la solucion
(Geankoplis, 2003, p. 546).
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Sensibilidad térmica de los materiales: Muchos productos, en especial los alimentos y otros
materiales bioldgicos, son sensibles a la temperatura y se degradan cuando ésta sube o el
calentamiento es muy prolongado. Entre ellos estdn los materiales farmacéuticos; productos
alimenticios como leche, jugo de naranja y extractos vegetales; y materiales quimicos organicos

delicados. La cantidad de degradacidn esta en funcion de la temperatura y del tiempo (Geankoplis,
2003, p. 546).

Formacién de espumas: En varios casos, los materiales constituidos por soluciones causticas,
soluciones de alimentos como leche deshatada y algunas soluciones de &cidos grasos, forman
espuma durante la ebullicion. Esta espuma es arrastrada por el vapor que sale del evaporador y

puede generar pérdidas de material (Geankoplis, 2003, p. 546).

Presion y temperatura: El punto de ebullicién de la solucién esta relacionado con la presion del
sistema. Cuanto mas elevada sea la presion de operacion del evaporador, mayor serd la
temperatura de ebullicion. Ademas, la temperatura de ebullicién también se eleva a medida que

aumenta la concentracion del material disuelto por la accién de la evaporacion (Geankoplis, 2003,
p. 546).

Formacién de incrustaciones y materiales de construccion: Genera reduccion del coeficiente de
transferencia de calor, lo que obliga a limpiar el evaporador. La seleccién de los materiales de

construccion del evaporador tiene importancia en la prevencion de la corrosion (Geankoplis, 2003,
p. 546).

1.3.4.6 Secado

El proceso de secado consiste en la separacion de liquidos volatiles de materiales sélidos al evaporar

el liquido y eliminar el vapor. El liquido que se va a eliminar suele ser agua, pero también puede ser

un disolvente como alcohol o acetona, o0 una mezcla de dichos disolventes. El material sélido que se

va a secar puede ser un producto natural como la madera, un producto semiacabado como granulos

de polimero o un producto acabado como un catalizador monolitico. La evaporacion de liquidos

requiere el suministro de calor. Por consiguiente, el secado puede considerarse un proceso de

separacion térmica (Tsotsas, et al., 2010, p. 4).

El producto que se va a secar se conoce como sélido himedo o simplemente como solido. La sustancia

que transporta el calor necesario se llama agente desecante. Esta sustancia puede ser aire, un gas inerte
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0 vapor sobrecalentado. El calor también podria ser suministrado por radiacion, por superficies
calientes o por microondas. El contenido de humedad del solido se indica con X y se mide en
kilogramos de liquido por kilogramo de solido seco. Para el contenido de humedad de un agente
desecante gaseoso se utiliza el simbolo Y (en kilogramos de vapor por kilogramo de gas seco). La
humedad de saturacion se indica con Y*. El flujo de masa del vapor que sale de la superficie del sélido
por unidad de tiempo se denomina velocidad de secado y se denota con el simbolo m (en Kg/m s).
La velocidad de secado generalmente se determina midiendo el cambio de contenido de humedad con
el tiempo dX/dt. Resulta que:

. MydX
M= A

M; es la masa del sélido seco, y A es la porcion de su superficie en contacto con el agente de secado.
La velocidad de secado m depende de las condiciones de secado y del contenido de humedad X. Las
condiciones de secado se especifican por factores como la presién del aire, la temperatura y la
humedad, la temperatura del radiador, la temperatura de una superficie de calentamiento o la fuerza
de las microondas. La relacion de la velocidad de secado m y el contenido de humedad X en

condiciones de secado constantes, esto es m(X) se denomina curva de secado (Tsotsas, et al., 2010, p. 6).
Equipo de secado:

e  Secador por bandejas: Posee una camara rectangular metalica que contiene dos carretones para
soportar los bastidores. Cada bastidor lleva numerosas bandejas poco profundas, tal vez de forma
cuadrada, que se cargan con el material a secar. Entre las bandejas se hace circular aire con una
velocidad de 7 a 15 ft/s por medio del ventilador y el motor, pasando sobre los calentadores. Las
placas deflectoras distribuyen el aire uniformemente sobre el conjunto de bandejas. Parte de aire
himedo se expulsa de forma continua a través del conducto de descarga, mientras que entra la
reposicion de aire fresco. Los bastidores van montados sobre las ruedas, de forma que al final
del ciclo de secado se pueden retirar de la cdmara y descargar el contenido de las bandejas. Si la
capacidad de produccion es pequefia este tipo de secadores resultan convenientes, ya que se
pueden secar cualquier producto. El secado por circulacién de aire sobre capas estacionarias de
solidos es lento y, por consiguiente, los ciclos de secado son largos: de 4 a 48 horas por carga.
Por lo general se utiliza el secado con circulacion transversal, pero esto es poco frecuente ya que
no es necesario ni econémico en secaderos discontinuos, debido a que el acortamiento del ciclo
de secado no reduce la mano de obra necesaria para cada carga. Sin embargo, el ahorro de energia

puede ser significativo (McCabe et al, 2007, pp. 847-848).
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CAPITULO II

2. MARCO METODOLOGICO

2.1 Tipo y Disefio de Investigacion

La investigacion realizada es de tipo experimental y técnica, se basa en bibliografia de diferentes
autores y en el proyecto de vinculacion “Disefio e implementacion del proyecto de produccion,
transformacion, comercializacién y promocion de consumo de la quinua y sus derivados” que nos
permite conocer la importancia y necesidad de la obtencién de saponina a partir del mojuelo de
quinua, extrayéndola de las aguas de lavado; y posteriormente mediante el analisis de las operaciones

unitarias necesarias establecer un proceso industrial 6ptimo.

2.1.1 Método Deductivo

Consiste en la totalidad de reglas, procesos y premisas particulares a partir de las cuales se llega a una
conclusion general. El principal problema en la evaluacién del proceso industrial es la determinacion
y eleccion de cada una de las operaciones unitarias que optimicen el proceso y den el resultado final
esperado. Esto hace necesaria una revision bibliogréafica referente a operaciones de extraccion,
filtracion y secado fundamentales en el proceso de obtencion de saponina, lo cual permitira al
investigador generar juicios de valor a partir de la experimentacion y los resultados obtenidos durante

la investigacion.

2.1.2 Método Inductivo

Se establece este método ya que se analizaran diferentes alternativas para cada una de las operaciones
unitarias requeridas en el proceso de obtencion, determinando asi, las mas eficientes para la

evaluacion de un proceso 6ptimo y rentable.

2.1.3 Método Experimental

Al ser una investigacion de tipo experimental se procedera a la evaluacion del proceso de obtencion

maés rentable en cuanto a factores costo y tiempo.
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A partir de la recepcion de materia prima (mojuelo) y preparacion de muestras se procedera a la
evaluacion de operaciones unitarias como: maceracién, filtracion, refrigeracion, evaporacion y secado
para posteriormente cuantificar el porcentaje de saponina obtenida mediante técnicas de

espectrofotometria UV-VIS.

Todos los ensayos se los realizara a nivel de laboratorio con el objetivo de optimizar el proceso global
de obtencion de saponina y dar una solucion eficiente al problema planteado.

2.2 Enfoque de la Investigacion

La investigacion tiene un enfoque cuantitativo, pues se obtendran valores acordes a la cantidad de
saponina cristalizada obtenida a partir de una determinada cantidad de materia prima; ademas, se
cuantificara también el porcentaje de pureza de estas.

2.3 Identificacién de Variables

2.3.1 Variables Dependientes

e Cantidad de saponina obtenida (% pureza)

2.3.2 Variables Independientes

e  Concentracion de etanol (5%, 15%, 25%)

e  Tiempo de operacionalizacién de cada operacion unitaria

2.4 Operacionalizacion de Variables

2.4.1 Operacionalizacion de Variables

En la tabla a continuacion se observa la operacionalizacién de variables del trabajo de investigacion
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Tabla 1-2:

Operacionalizacion de Variables para la obtencion de saponina a partir del mojuelo de quinua

Tipo de Variable

Variable

Concepto

Indicador

Instrumento

Dependientes

- % De saponina obtenida

Producto final a obtener

Porcentaje de pureza

Espectrofotometro UV-VIS

Independientes

- Concentracion de etanol

- Tiempos de operacionalizacion

Reactivo que, a diferentes
concentraciones difiere en los
resultados en la operacion de
macerado

Unidad de

medida para

determinar la duracién de una

Grado alcohélico

Segundos

operacion o proceso

Alcoholimetro

Cronémetro

Realizado por: L6épez Guanipatin, Sebastian, 2021.

2.4.2 Matriz de consistencia

Tabla 2-2:

Matriz de Consistencia de Aspectos Generales y Especificos

Aspectos Generales

Problema General

Objetivo General

Hipotesis General

Técnica de recoleccion de datos

¢(Como se realizara la evaluacién del
proceso de obtencién de saponina a
partir del mojuelo de quinua para
optimizar cada una de sus operaciones

unitarias?

Evaluar el proceso industrial para la
obtencion de saponina a partir del
mojuelo de quinua (Chenopodium

quinoa).

Con la “EVALUACION DE UN
PROCESO INDUSTRIAL PARA LA
OBTENCION DE SAPONINA A
PARTIR DEL MOJUELO DE
QUINUA (Chenopodium quinoa)” se
logrard optimizar el proceso global de
valores

obtencion 'y mejorar sus

cuantificables.

Andlisis  técnicos en laboratorios

certificados
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Aspectos Especificos

Problemas Especificos

Objetivos

Hipétesis

Técnica de recoleccion de datos

¢De qué manera le realizacion de un
estado del arte sobre las operaciones
necesarias para la obtencion de saponina
de la

facilitaran el  desarrollo

investigacion?

Realizar un estado del arte de los
procesos de obtencién de saponina del

mojuelo de la quinua

Con la realizacion del estado del arte se
facilitard el desarrollo efectivo de las
operaciones o procesos a utilizar para la
obtencion de saponina

Revision bibliografica

¢Se podria optimizar el proceso de
de
combinacion de diferentes operaciones

obtencion saponina con la

unitarias?

Determinar el proceso de extraccion de
saponina mas efectivo a partir del
mojuelo de la quinua como materia

prima

Mediante la evaluacion de los procesos
de extraccidn se optimizara la obtencion
de saponina a partir del mojuelo de la

quinua

Pruebas de evaluacion de las diferentes
operaciones unitarias de extraccion,
filtracion y secado para la evaluacion del
proceso de obtencidn de saponina

¢De qué manera se relaciona el proceso

de filtracion con la retencion vy

eliminacion de proteinas y almidones

del mojuelo de la quinua?

Establecer el mecanismo de filtracion
mas Optimo para la separacion de
saponina de otros componentes no

deseados, como proteinas y almidones

Con la experimentacion de operaciones
unitarias de filtracion se retendra mayor
cantidad de almidones y proteinas como

componentes no deseados

Lectura directa del tiempo de filtracion
y cantidad de material residual retenido

en un determinado medio filtrante

¢Qué proceso de secado resultard mas
de

humedad en la obtencion de saponina?

eficiente para la eliminacion

Decidir el proceso de secado maés
eficiente para la obtencion final de

saponina

de
unitaria de secado a

Mediante la  experimentacion
operaciones
desarrollarse se lograra optimizar el

proceso de obtencidn de saponina

Lectura directa de temperatura, tiempo y
diferencia de pesos inicial y final

¢La validacion del proceso industrial
mas Optimo dependerd de los valores
medidos mediante espectrofotometria
UV-VIS del producto final obtenido?

Validar el proceso industrial mas 6ptimo
mediante la evaluacion de la calidad de
saponina extraida a través de técnicas
HPLC o

cromatograficas como

espectrofotometria UV-VIS

Mediante técnicas cromatogréficas
como HPLC o espectrofotometria UV-
VIS se validara el proceso industrial mas
Optimo en base al porcentaje y calidad

de saponina extraida

Cuantificacion mediante técnicas de
Espectrofotometria UV-VIS

Realizado por: L6épez Guanipatin, Sebastian, 2021.
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2.5 Disefio de la Investigacion

Saponina

Cristalizada

Problema: ¢ Se lograra optimizar el proceso global de obtencion de saponinas y
mejorar sus valores cuantificables mediante la evaluacion de las diferentes
operaciones unitarias de extraccion ?

|

|

[ Mojuelo de Quinua J

| INVESTIGACION

_Concentracion de (& Variables y
Etanol Independientes
-Tiempos de ¢ \
Operacionalizacion !
Operaciones N-Remojo i
Unitarias "|-Maceracion l
-Refrigeracion i
-Filtracion i
-E 10 1
[ Saponina Cristalizada ] _S;?:gggaglr:)n | EXPERIMENTAL
bandejas |
Purificacién i
Cuantificacion Espectofotometri i
a UVVIS /
Porcentaje de Variables /
pureza de Dependientes /
saponinas
Figura 1-2: Representacion esquematica del Disefio de la Investigacion

Realizado por: Lépez Guanipatin, Sebastian, 2021.
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2.5.1 Disefio del tratamiento experimental

Tratamiento 1
Etanol al 5%

Tratamiento 2
Etanol al 15%

Tratamiento 3
Etanol al 25%

Refrigeracion
24 h y

Refrigeracién
36h

-Filtracion
-Evaporacion
-Secado

Refrigeracion )
48 h

PR
P Refrigeracion

24h

Refrigeracion

36 h
S —

-Filtracion
-Evaporacion
-Secado

g : o
Refrigeracion

| 2 48 h

P Refrigeracion

L 24 h y

Refrigeracién
36h

-Filtracion
-Evaporacion
-Secado

Refrigeracion )
48 h

-
——

PURIFICACION Y TRATAMENTO ESTADISTICO

SAPONINA CRISTALIZADA

-Cuantificacion por
espectofotometria UV-VIS

Figura 2-2:

Realizado por: Lépez Guanipatin, Sebastian, 2021.

Disefio Experimental de la Investigacion
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2.6 Unidad de Analisis

Para la presente investigacién la unidad de analisis sera el mojuelo de quinua, al cual se lo sometera

a una serie de operaciones unitarias para obtener saponina y poderla cuantificarla.

2.7 Poblacion de estudio

Mojuelo de quinua que constituye alrededor del 4,5% del total de grano producido en la empresa

Maquita Cushunchic, productora de quinua de la provincia de Chimborazo.

Ademas, se veran beneficiadas las poblaciones cercanas a la empresa productora, ya que, al obtener
saponina, esta ya no seria desechada en las aguas de lavado logrando asi reducir el impacto ambiental

gue estas generan al ser consideradas contaminantes.

2.8 Tamafo de la muestra

Del total de la poblacion se utilizard un tamafio experimental de 500 g de mojuelo para cada uno de
los ensayos y repeticiones. Posteriormente mediante célculos de ingenieria se determinara las
cantidades exactas para realizar las operaciones del proceso a un nivel macro con valores reales de la
cantidad de mojuelo producido anualmente en la empresa Maquita Cushunchic, con el objetivo de

realizar la obtencion de saponina a nivel industrial.

2.9 Seleccion de muestra

Las muestras de mojuelo a utilizar seran tomadas de la empresa productora Maquita Cushunchic en
la provincia de Chimborazo; ya que, por estudios previos, se conoce que el porcentaje de saponina

obtenido de su mojuelo de quinua es el mas alto.

Por lo que se realizard una visita a mencionada empresa, para verificar las caracteristicas in-situ de la

muestra.
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2.10  Localizacion del Trabajo de Integracion Curricular

El Trabajo de Integracién Curricular en mencién, esta orientado a la obtencion de saponina a partir
del mojuelo de quinua provisto por la empresa Maquita Cushunchic de la provincia de Chimborazo,
para posteriormente realizar todas las operaciones unitarias necesarias de obtencion y procesos de
cuantificacion en los laboratorios de Procesos Industriales e Investigacion de la Facultad de Ciencias

de la Escuela Superior Politécnica de Chimborazo respectivamente.

Figura 3-2: Localizacion de la empresa “Maquita Cushunchic”
Fuente: Google Earth, 2021.

Realizado por: Lépez Guanipatin, Sebastian, 2021.

Figura 4-2: Ubicacion de los laboratorios de Procesos Industriales e Investigacion
Fuente: Google Earth, 2021.

Realizado por: Lopez Guanipatin, Sebastian, 2021.
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2.11  Técnicas de Recoleccién de Datos

A continuacion, se describe el proceso para la obtencidn de saponinas a partir del mojuelo de quinua,
partiendo desde la etapa de remojo hasta la cristalizacion por secado en bandejas.

La metodologia utilizada en el proceso fue en base a consideraciones e investigaciones previas a nivel

de laboratorio.

2.11.1 Procedimiento para la obtencién de saponinas a nivel de laboratorio

Ensayo 1

Se peso con la ayuda de una balanza 500 g de mojuelo de quinua y se colocé en una bolsa de lino, a
continuacion, se procedio a colocar la bolsa de lino juntamente con el mojuelo dentro de un recipiente
gue contenia 2800 ml de agua destilada y 700 ml de etanol con una concentracién al 5% para la
operacion de remojo durante 15 min. Luego, dentro del mismo recipiente y con las mismas cantidades
de agua y etanol se realiz6 la operacién de maceracion durante 45 min; ambas operaciones se

realizaron a temperatura ambiente.

Posteriormente, con la ayuda de un embudo se trasvaso el liquido de lavado de la etapa de maceracion
a un envase plastico, se cerrd y se coloc6 dentro de un cuarto frio para la etapa de refrigeracion, la
cual fue realizada bajo condiciones de tiempo y temperatura controladas; 24, 36 y 48 horas y 10 °C
respectivamente en la realizacion de 3 repeticiones. Transcurrido los tiempos indicados, se procedio
a filtrar el liquido con la ayuda de papel filtro, reteniendo asi, los sedimentos formados durante la

etapa de refrigeracion.

A continuacion, con la ayuda de un evaporador se realizo la operacién unitaria de evaporacion de la
muestra hasta obtener un liquido siruposo; el cudl, se procedi6 a colocar en una bandeja de vidrio
para luego ingresarla a un secador de corriente de aire continua a una temperatura de 55 °C para la
etapa de secado, operacion que ayud6 a eliminar la humedad total de la muestra. Finalmente se obtuvo

saponina en forma cristalizada, la cual se envasé y guardo6 para su posterior cuantificacion.

Los datos y valores obtenidos en cada una de las 3 repeticiones de las operaciones unitarias realizadas
bajo la misma metodologia y condiciones de operacion se pueden observar en la tabla 3-2 que se

muestra a continuacion.
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Tabla 3-2:

Ensayo 1 (Etanol 5%) para la obtencidn de saponina a partir de mojuelo de quinua

Estandares de

Medicion

Operaciones Unitarias

Tiempo de

Operacion (min)

Volumen Inicial

(ml)

Volumen Final (ml)

Variacion de

Volumen (ml)

Remojo 15 3500 3500 0

Maceracion 45 3500 2900 600
1440

Refrigeracion 2160 2900 2900 0
2880

158 2475 425

Filtracion 154 2900 2425 475

150 2400 500

115 2475 164 2311

Evaporacion 118 2425 112 2313

108 2400 110 2290

358 164 82 82

Secado en Bandejas 320 112 54 58

319 110 52 58

Fuente: ESPOCH, 2021.

Realizado por: L6épez Guanipatin, Sebastian, 2021.

Ensayo 2

Se realizd 3 repeticiones bajo la misma metodologia de operacion que en el ensayo 1, variando la

siguiente condicién de operacion:

- Concentracion de etanol 15%

Los datos y valores obtenidos se pueden observar en la tabla 4-2 que se muestra a continuacion.
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Tabla 4-2: Ensayo 2 (Etanol 15%) para la obtencion de saponina a partir de mojuelo de quinua

Estandares de Tiempo de Volumen Inicial | Volumen Final (ml) Variacion de
Medicién | Operacion (min) (ml) Volumen (ml)
Operaciones Unitarias
Remojo 15 3500 3500 0
Maceracion 45 3500 2900 600
1440
Refrigeracion 2160 2900 2900 0
2880
163 2600 300
Filtracién 158 2900 2525 375
156 2510 390
125 2600 186 2414
Evaporacion 127 2525 134 2391
124 2510 130 2380
340 186 112 74
Secado en Bandejas 300 134 80 54
302 130 76 54

Fuente: ESPOCH, 2021.

Realizado por: Lopez Guanipatin, Sebastian, 2021.

Ensayo 3

Se realizd 3 repeticiones bajo la misma metodologia de operacion que en el ensayo 1, variando la

siguiente condicién de operacion:
- Concentracion de etanol 25%

Los datos y valores obtenidos se pueden observar en la tabla 5-2 que se muestra a continuacion.
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Tabla 5-2: Ensayo 3 (Etanol 25%) para la obtencion de saponina a partir de mojuelo de quinua

Estandares de

Medicion

Operaciones Unitarias

Tiempo de

Operacion (min)

Volumen Inicial

(ml)

Volumen Final (ml)

Variacion de

Volumen (ml)

Remojo 15 3500 3500 0

Maceracion 45 3500 2900 600
1440

Refrigeracion 2160 2900 2900 0
2880

160 2500 400

Filtracion 155 2900 2440 460

152 2405 495

122 2500 168 2332

Evaporacion 120 2440 115 2325

106 2405 124 2281

355 168 88 80

Secado en Bandejas 316 115 58 57

299 124 70 54

Fuente: ESPOCH, 2021.

Realizado por: L6épez Guanipatin, Sebastian, 2021.

2.11.2 Procedimiento para la cuantificacién de saponinas por espectrofotometria UV-VIS

2.11.2.1 Etapa de Purificacion

Basado en la investigacion de Vicente Gianna (Gianna, 2013, p. 94), una vez obtenida la saponina en

forma cristalizada se procedi6 a su purificacion bajo el principio de una extraccion con solvente

liquido-liquido, la cual se emplea para separar una mezcla en solucion por diferencia de solubilidades

entre sus componentes cuando son liquidos inmiscibles o parcialmente miscibles; como es el caso

entre agua y n-butanol.
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Con la extraccion liquido-liquido, se extrae una sustancia (soluto) a partir de una solucion poniéndola
en contacto con otro liquido, inmiscible o parcialmente miscible, con el solvente de la solucion, que
tiene mayor afinidad por el soluto, pasando una parte del soluto de la solucion al liquido extractante,

de esta forma el soluto se reparte entre ambas fases estableciendo un equilibrio (Gianna, 2013, p. 94).

De acuerdo con Vicent Gianna (Gianna, 2013, p. 94-99), se procedio a pesar 15,000 g de saponina
cristalizada y se colocé en un vaso de precipitacion conjuntamente con 400 ml de agua destilada y se
agito hasta total dilucion con una varilla de agitacion. Luego, se agregd 100 ml de n-butanol de calidad
reactivo analitico y se coloco el vaso de precipitacion en un shaker para la extraccion bajo condiciones
de tiempo y temperatura establecidas, 1 hora y 25 °C respectivamente.

Figura 5-2: “Shaker” para extraccion

Realizado por: Lopez Guanipatin, Sebastian, 2021.

A continuacidn, se colocd la solucién en un frasco con tapa y se lo dejé en refrigeracion por un lapso
de 3 dias; observandose asi, la formacion de dos fases, la capa superior es la solucién acuosa del

concentrado de saponinas.
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Figura 6-2: Extracto butandlico (capa superior)

Realizado por: L6pez Guanipatin, Sebastian, 2021.

Se separo el extracto butandlico con la ayuda de una “spinal needle”, y se procedié a concentrar a
sequedad en un rotavapor escala de laboratorio. El producto obtenido tenia un color blanquecino un
poco amarillento, que basado en la investigacion de Vicente Gianna (Gianna, 2013, p. 100) la

concentracion de saponinas es aproximadamente de 90%.

La saponina purificada fue utilizada como patrén de referencia para la cuantificacién por

espectrofotometria UV-VIS de las muestras de saponina cristalizada obtenida.

-

‘\

Figura 7-2: Rotavapor escala de laboratorio

Realizado por: L6opez Guanipatin, Sebastian, 2021.
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2.11.2.2 Construccion de Curva de Calibracion

En la presente investigacion, la cuantificacion se realiz6 por derivatizacion de las saponinas y

medicion de su absorbancia en la parte visible del espectro a una longitud de onda de 528 nm (Gianna,
2013, p. 61).

Dicha cuantificacion se realizé mediante la reaccién de Libermann-Burchard:

Para dar coloracidn a la solucion de saponina total extraida se utiliza el reactivo de color que es
una mezcla de anhidrido acético y acido sulfdrico en una proporcion de 1:5. La proporcion de la
muestra con el reactivo de color 1:3,5. La muestra fue leida a una longitud de onda de 528 nm. La
presente técnica no tiene interferencia con colores que pueda presentar la quinua y tiene la virtud

de determinar el total de las saponinas presentes en el producto (Monje y Raffaillac, 2006).

Se prepard el reactivo de Liebermann-Burchard (60 ml) midiendo el volumen necesario de &cido
sulfarico (50 ml), calidad analitica y se lo coloc6 en un frasco Erlenmeyer sumergido en un bafio de
agua fria, luego de algunos minutos se agregé lentamente el volumen de anhidrido acético (10 ml),
calidad analitica con agitacion continua. El orden de mezclado de los reactivos debe ser el indicado,

ya que realizandolo de manera inversa se pueden formar compuestos de color amarillento intenso.

Se pes6 0,200 g de puro de saponina y se diluy6 en etanol absoluto, aforando la solucién en un bal6n
aforado de 10 ml. De la muestra patron preparada a una concentracién de 20 mg/ml se tomo 4
alicuotas de 0,600; 0,800; 1,00 y 2,00 ml y se aforaron en balones de 10 ml con etanol absoluto. A
continuacion, se tom6 1,00 ml de cada balén y se colocé en diferentes tubos de ensayo, luego se
colocd el reactivo de Liebermann-Burchard (previamente preparado) en cada uno en una proporcién
1:3,5 (Gianna, 2013, p. 63). Finalmente se procedi6 a leer las absorbancias antes de los 50 minutos,

obteniéndose los siguientes datos:

Tabla 6-2: Datos para la construccion de la curva de calibracion

Concentracion de saponinas Absorbancias Pendiente Intercepto
(mg/ml)
1,2 0,131
1,6 0,207
0,210689655 -0,130017241
2 0,280
4 0,716

Fuente: ESPOCH, 2021.

Realizado por: L6épez Guanipatin, Sebastian, 2021.
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Curva de Calibracion
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Grafico 1-2:  Curva de Calibracion para cuantificacion de saponinas

Realizado por: L6pez Guanipatin, Sebastian, 2021.

Realizada la curva de calibracion, se procedio a cuantificar las 9 muestras de saponina cristalizada
obtenida. Se pes6 0,100 g, se triturd y diluy6 con etanol absoluto aforando hasta 10 ml cada una de
las muestras. A continuacion, se tom6 1,00 ml de cada muestra y se colocé en diferentes tubos de
ensayo, luego se coloco el reactivo de Liebermann-Burchard en cada uno en una proporcion 1:3,5
(Gianna, 2013, p. 64). Finalmente se procedio a leer las absorbancias antes de los 50 minutos; y aplicando

la siguiente ecuacién se obtuvo los siguientes resultados de pureza:

(0,397 + 0,13)

M15:24 = 0.2107

M15:24 = 2,5011 * 100

0,10 * 1000

M15:24 = 25,014 %
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Donde:

X = Concentracion de saponinas
Y = Absorbancias

b = Intercepto

m = Pendiente

Tabla 7-2: Cuantificacion de porcentaje de pureza de saponinas por espectrofotometria UV-VIS

Codificacién de Muestras Absorbancias Concentracién de Saponinas mg/ml % Pureza
M15-48 0,242 1,766 17,657
M25-48 0,219 1,657 16,565
M5-48 0,094 1,063 10,633
M15-36 0,249 1,799 17,989
M25-36 0,114 1,158 11,582
M5-36 0,099 1,087 10,870

M25-24

0,248

1,794

17,942

M5-24

0,213

1,628

16,281

Fuente: ESPOCH, 2021.

Realizado por: L6épez Guanipatin, Sebastian, 2021.
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2.11.3 Escalamiento Industrial para la obtencion de saponinas

2.11.3.1 Etapa de Remojo
Tabla 8-2: Datos de partida para la Operaciéon de Remojo
Simbologia Valor Unidades Referencia
Masa de mojuelo Mm 32,00 Kg Magquita Cushunchic
Densidad de la quinua =
) ) dm 1480,00 Kg/m3 (Castafieda, 2018, p. 62)
densidad del mojuelo
Volumen de mojuelo Vvm 0,0216 m?3 -

Fuente: Maquita Cushunchic, 2021.

Realizado por: L6épez Guanipatin, Sebastian, 2021.

Se propone realizar la operacion de remojo en un tanque tipo cilindro perfecto de material “Acero
SUS 304” al considerar el mojuelo de quinua como un alimento; para lo cual se realizo los siguientes

calculos de escalamiento:
VAr =Vm+Vm=x*C
VAr = 0,0216 + (0,0216 * 0,10)
VAr = 0,0238 m*
Donde:
VAr = Volumen de agua de remojo
Vm = Volumen de mojuelo

C = Constante para remojo = 0,10 (Castafieda, 2018, p.30)

VT = (VAr +Vm) + (VAr +Vm) = fs
VT = (0,0238 + 0,0216) + ((0,0238 + 0,0216) = 0,15)
VT = 0,0522 m?

VT = 52,2 litros
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Donde:

VT = Volumen total de capacidad del tanque

fs = Factor de seguridad de disefio = 0,15 (Perry, 1993, p.100)

Balances de materia para la Operacién de Remojo
MAe = dA xVAr
MAe =998 * 0,0238
MAe = 23,75 Kg
Donde:
MAe = Masa de agua de entrada

dA = Densidad del agua = 998 Kg/ m3 (Cengel y Boles, 2012, p.908)

MAs = MAe — (MAe * IP)
MAs = (23,75 — (23,75 * 0,05))
MAs = 22,56 Kg
Donde:
MASs = Masa de agua de salida

IP = indice de permeabilidad del mojuelo = 0,05 (Castafieda, 2018)

MMs = MMe + (MAe * IP)

MMs = (32,00 + (23,75 * 0,05))

MMs = 33,19 Kg
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Donde:
MMs = Masa de mojuelo de salida

MMe = Masa de mojuelo de entrada

MMe =32,00 K —» —— MMs = 33,19 Kg
MAe =2375kg —» ——» MASs = 22,56 Kg
2.11.3.2 Etapa de Macerado
Tabla 9-2: Datos de partida para la operacion de macerado
Reactivo Valor Unidad Referencia
Agua 2,8 It Laboratorio
Etanol 0,7 It Laboratorio
Mojuelo 0,5 Kg Laboratorio
Densidad etanol 783 Kg/m3 (Cengel y Boles ,2012, p.912)

Fuente: ESPOCH, 2021.

Realizado por: Lopez Guanipatin, Sebastian, 2021.

Se propone realizar la operacion de macerado bajo las mismas consideraciones de la operacion de

remojo; para lo cual se realiz6 los siguientes célculos de escalamiento:

v MM VAm = (MM * 2,8) 1000 Ve = (MM * 0,7) 1000
=AM m=\"os5 )/ e={"os )/

33,19 VAm = (33,19 * 2,8) 1000 Ve = (33,19 * 0,7) 1000
m =280 m=\"05 )/ e={""0s )/
Vm = 0,0224 m3 VAm = 0,1858 m? Ve = 0,0465 m3
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VT = ((Vm+VAm + Ve) * fs) + (Vm + VAm + Ve)
VT = ((0,0224 + 0,1858 + 0,0465) = 0,15) + (0,0224 + 0,1858 + 0,0465))
VT =0,2929 m?
VT = 292,9 litros
Donde:
VT = Volumen total de capacidad del tanque
Vm = Volumen de mojuelo
VAmM = Volumen de agua de macerado

Ve = Volumen de etanol

Balances de materia para la Operacion de Macerado

MAe = VAm = dA MEe =Ve xdE

MAe = 0,1858 * 998 MEe = 0,0465 * 783

MAe = 185,43 Kg MEe = 36,41 Kg
Donde:

MAe = Masa de agua de entrada
MEe = Masa de etanol de entrada
dA = Densidad del Agua

dE = Densidad del etanol

En base a la experimentacion en laboratorio, se determind que la masa de solucion luego de la
operacion de macerado es de 72,5% del total de materia prima y reactivos que intervienen en el

proceso.
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MSs = (MM + MAe + MEe) = 0,725
MSs = (33,19 + 185,43 + 36,41) % 0,725

MSs = 184,90 Kg

MMe = 33,19 Kg )

MAe=18543Kg ] | » MSs=184,90 Kg

MEe=36,41Kg —”

2.11.3.3 Etapa de Refrigeracion
Tabla 10-2: Datos de partida para la Operacién de Refrigeracion
Simbologia Valor Unidades Referencia
Cp del agua CpA 4,18 KJ/KgK (Cengel & Boles, 2012, p.908)
Cp del etanol CpE 2,46 KJ/KgK (Cengel & Boles, 2012, p.908)
Cp del mojuelo CpM 5,39E-09 KJ/KgK (Castafieda, 2018, p. 54)

Fuente: Cengel & Boles, 2012.

Realizado por: Lopez Guanipatin, Sebastian, 2021.

Se propone realizar la operacion de refrigeracion en un cuarto frio, por lo que cual, se determind la
potencia necesaria para enfriar la masa de solucién proveniente de la operaciéon anterior a las

condiciones establecidas a nivel de laboratorio.

QT = XCp x MS * AT
QT = (4,18 + 2,46 + 5,39E — 09) = (184,90) = (10 — 18)

QT = —9821,89 K]
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Donde:

QT = Calor total necesario para enfriamiento
MS = Masa de solucién

Ti = Temperatura inicial = 18 °C

Tf = Temperatura final = 10 °C

P=
t

_ —9821,89 K]
86400

P =0,1137 KW
Donde:
P = Potencia requerida para enfriamiento

t = Tiempo de operacién de enfriamiento

2.11.34 Etapa de Filtracion

Se propone realizar la operacion de filtracion desde un tanque cilindro perfecto volteable
manualmente hacia un evaporador con la utilizacion de papel filtro. En base a la experimentacion en
laboratorio se determind que en el proceso previo de refrigeracion se formaron sedimentos que
corresponden aproximadamente a un 10,34% del total de la masa de solucion; ademas, parte de ese
porcentaje se encuentra ain como particulas en suspensién que fueron retenidas con la ayuda del
papel filtro. Estos sedimentos corresponden a impurezas (almidones y proteinas) en el proceso de

obtencidn de saponinas.
Balances de materia para la Operacion de Filtracion
MSf = MS — (MS % 0,1034)
MSf = 184,90 — (184,90 = 0,1034)

MSf = 165,78 Kg
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Donde:

MSf = Masa de solucién que se ha filtrado

MSf = 165,78 Kg

Bajo estas consideraciones se procedi6 a realizar los siguientes calculos de escalamiento

VSf = MSf/dProm VSed = MSed/dProm

VSf = 165,78/1087 VSed = 19,12/1087

VSf =0,1525m3 VSed = 0,0176
Donde:

VSf = Volumen de solucion filtrada
Vsed = Volumen de sedimentos
Msed = Masa de sedimentos

dProm: Promedio entre las densidades de agua, etanol y mojuelo

VTce =VSf + (VSf * fs)
VTce = 0,1525 + (0,1525 % 0,15)
VTce = 0,1754 m?3

VTce = 175,4 litros

Donde:

VTce = Volumen total de capacidad del evaporador donde se filtrara la solucion
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El caudal de filtracion calculado es un valor aproximado debido a las maltiples variaciones de materia

en cada una de las operaciones en los diferentes tratamientos diarios de la materia prima.

Qf =V/t

MSf
of = dP;om

165,78 Kg
1087 Kg/m®
244 h

Qf
Qf = 0,0625m3/h
Donde:
Qf = Caudal de filtracion

t: tiempo de filtracion

2.11.35 Etapa de Evaporacion

Se propone realizar el proceso de evaporacién en un evaporador de efecto simple, construido en acero

SUS 304. A continuacién, se establecio las siguientes consideraciones.
Qt = XCp » MSe * AT
Qt = (4,18 + 2,46 + 5,39E — 09) * (165,78) * (98 — 15)
Qt = 91364,67 K]
Donde:
Qt = Calor necesario para alcanzar la temperatura de evaporacion
MSe = Masa de solucion de entrada al evaporador
Ti = Temperatura inicial = 15 °C

Tf = Temperatura final = 98 °C
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T
p=
t

_ 91364,67 K]
~ 7500s

P = 12,18 KW

Se propone calentar el sistema mediante un mecanismo de transferencia de calor por conduccién
mediante la utilizacion de resistencias eléctricas de cerdmica tipo abrazadera que proveen una

potencia de 5,08 KW (Perry, 1993, p.300).

NR = P/5,08
R 12,18
~ 5,08

NR = 2,40 ~ 3

Donde:

NR = NUmero de resistencias requeridas

Balances de materia para la Operacién de Evaporacion

En base a la experimentacion a nivel de laboratorio se determind que el porcentaje de solucién

evaporada es de 92,85 % lo que corresponde a etanol y agua.

MConc = MSe — (MSe * 0,9258)
MConc = 165,78 — (165,78 x 0,9258)
MConc =12,30Kg
Donde:

MConc = Masa de concentrado
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MEvap = MSe — MConc
MEvap = 165,78 — 12,30
MEvap = 153,48 Kg
Donde:

MEvap = Masa de evaporado

MSf = 165, 78 Kg 1, ing MEvap = 153,48 Kg

MConc =12,30 Kg

Balances de energia para la Operacién de Evaporacion

Se tom0 de referencia el agua debido a que es el componente con mayor proporcion dentro del sistema
de evaporacion (80%). En base a esta consideracion se realizé el balance de energia del componente

agua, partiendo de los siguientes datos:
Masa de agua filtrada: Maf = 132,62 Kg

Masa de agua evaporada: Mae = 122,78 Kg

QT = (Maf = h1) + (Mae * h2)

QT = (132,62 * 62,982) + (122,78 * 2667,6 )

QT = 335880,60 KJ
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Donde:
QT = Calor total requerido para el proceso de evaporacion
h1: Entalpia del agua, liquido saturado a 15 °C = 62,982 KJ/Kg (Cengel y Boles, 2012, p.915)

h2: Entalpia del agua, vapor saturado a 98 °C = 2667,6 KJ/Kg (Cengel y Boles, 2012, p.915)

AQ = (Maf * hl) — (Mae * h2)
AQ = (132,62 % 62,982) — (122,78 * 2667,6 )

40 = —319175,26 K]

Donde:

AQ = Calor total desprendido en el proceso de evaporacion

2.11.3.6 Etapa de Secado en bandejas

Se propone realizar la operacion de secado en un secador de bandejas tipo armario con corriente de

aire. En base a la experimentacion a nivel de laboratorio se determind las siguientes consideraciones.

Tabla 11-2: Datos de partida para la Operacion de Secado en Bandejas

Laboratorio Escalamiento Industrial Unidades
Largo Bandeja 0,27 1,10 m
Ancho Bandeja 0,19 0,77 m
Area 0,0513 0,85 m?

Fuente: ESPOCH, 2021.

Realizado por: L6épez Guanipatin, Sebastian, 2021.
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MConc * Al

ATr =
r Ml
AT = 12,30 * 0,0513
"= T 0186
ATr = 3,39 m?

Donde:
ATr = Area total requerida para el proceso de secado
Al = Area requerida a nivel de laboratorio

MI = Masa secada a nivel de laboratorio

El 4rea total requerida se repartié para realizar el secado en 4 bandejas.

ATy — 3,39
"=y
ATr = 0,85 m?

A continuacién, para escalar el tamafio de las bandejas a utilizarse, se asumio el valor de uno de sus

lados.
_ ATr
“=7
_ 0,85
“= 110
a=0,77m

Adicionalmente se determind:
Qs = MConc * Cp(A + M) = AT
Qs = (12,30) * (4,18 + 5,39E — 09) * (55 — 15)

Qs = 2056,56 K]
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Donde:
Qs = Calor de secado
Ti = Temperatura inicial = 15 °C

Tf = Temperatura final = 55 °C

s
p=2
t

_2056,56
20400

P =0,1008 KW

Donde:

P = Potencia requerida en el proceso de secado

Balance de materia para la Operacion de Secado en Bandejas
El porcentaje de agua eliminado en el secador de bandejas fue de 39,79%
SC = MConc — (MConc * 0,3979)
SC =12,30- (12,30 = 0,3979)
SC =741Kg
Donde:

SC = Saponina cristalizada obtenida

MAs = MConc — SC
MAs = 12,30 — 7,41

MAs = 4,89 Kg
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Donde:

MAs = Masa de agua secada

’_> MAs = 4,89 Kg

MConc = 12,30Kg

N SC =741 Kg

2.11.3.7 Proforma de equipos para la obtencion de saponina cristalizada

Tabla 12-2: Proforma de equipos para la obtencion de saponina

Cantidad Descripcion Valor ($)
Secador de bandejas, 4 bandejas de 1,10 x 0,77 m construidas en marco de varilla
1 | de 8 mmy mallade hilo de 0,65 mm en acero SUS 304, resistencias eléctricas 220V, 2500,00
ventilador centrifugo 110V, y tablero de control electronico
Evaporador volteable manualmente de 190 It construido en acero SUS 304, con
L quemador a gas de 3 coronas o generador de calor por 3 resistencias eléctricas de 2950 00
abrazadera de 5,08 KW, sistema de control de temperatura y tablero de control '
electrdnicos, véalvula de seguridad de 20 psi
Tanque cilindro perfecto de 300 It de capacidad construido en acero SUS 304,
1 | espesor de plancha de 2 mm, vélvula sanitaria de 1,5 in, refuerzo de varilla de 10 550,00
mm
Tanque cilindro perfecto de 200 It de capacidad construido en acero SUS 304,
1 | espesor de plancha de 2 mm, vélvula sanitaria de 1,5 in, refuerzo de varilla de 10 480,00
mm
Tanque cilindro perfecto de 55 It de capacidad construido en acero SUS 304,
1 | espesor de plancha de 2 mm, vélvula sanitaria de 1,5 in, refuerzo de varilla de 10 380,00
mm
SUBTOTAL 8360,00
TOTAL 9363,20

Fuente: ICSI ACERO, 2021.

Realizado por: Lopez Guanipatin, Sebastian, 2021.
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2.11.4 Balance de Materia General

ENTRADA = SALIDA
E=S

MEvap = 153,48 Kg

Mae =185 43 Kg
MEe = 36 41 Kg

MAe=23,75kg

MMe = 32.00 K Operacion de | MMs=3319Kg | Operacionde | MSs=18490Kg | operacionde | MSs=18490Kg | operacionde | MSf=165.78Ko | operacion de

! URg Remojo Macerado Refrigeracién Filtracién Evaporacién
=
Ly
E
MAs = 22,56 Kg MMs = 70,13 Kg MSed = 19,12 Kg B
N
W
(=
&

Y
Saponina Cristalizada = Operacion de Secado
741 Kg en Bandejas
MAs = 4,89 Kg

Figura 8-2: Balance de Materia General del Proceso de Obtencién de Saponinas

Realizado por: L6épez Guanipatin, Sebastian, 2021.
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2.12  Tratamiento y Disefio Experimental

Para el ordenamiento del disefio experimental se utiliza el arreglo ortogonal de Taguchi, el modelo
estadistico es un disefio 32; es decir, se considera dos factores que corresponden a las diferentes
concentraciones de etanol en la etapa de macerado y el tiempo de operacion en la etapa de
refrigeracion, los cuales afectan al porcentaje de saponina obtenida como variable dependiente.

Para las pruebas de porcentaje de saponina se realiza un analisis de varianza ANOVA, que establece
las diferencias significativas entre las medias, relacionadas con las diferentes concentraciones de
etanol en cada tratamiento. Se realiza un total de nueve observaciones en funcidn de tres niveles para

el anélisis.
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CAPITULO I11

3. MARCO DE RESULTADOS Y DISCUSION DE LOS RESULTADOS

3.1 Resultados obtenidos para la obtencion de saponina a nivel de laboratorio

Las etapas preliminares en el proceso de obtencion de saponinas fueron la operacién de remojo y
macerado, etapa en la cual el pardmetro mas importante a considerar es la concentracion de etanol,
ya que, mediante su variacion, se procede a verificar y medir el volumen de sedimentos formados en

la siguiente operacién, la etapa de refrigeracion.

3.1.1 Resultados de la operacién de refrigeracion

En la tabla a continuacion, se muestran los resultados de volumen de sedimentos formados en la etapa
de refrigeracion en cada uno de los 9 ensayos realizados; los valores indican que mientras mayor es

el tiempo de refrigeracion mayor es el volumen de sedimentos formados.

Tabla 1-3: Resultados de volumen de sedimentos formados en la etapa de refrigeracion

Concentracion de Etanol (%)
Tiempo de
. - 5 15 25
Refrigeracion (h)

24 425 300 400

Volumen de
Sedimentos 36 475 375 460

formados (ml)

48 500 390 495

Fuente: ESPOCH, 2021.

Realizado por: L6épez Guanipatin, Sebastian, 2021.
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Volumen de sedimentos formados
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Grafico 1-3:  Volumen de sedimentos formados en la etapa de refrigeracion

Realizado por: Lopez Guanipatin, Sebastian, 2021.

A continuacién, la etapa de filtracion fue realizada con el propésito de separar los sedimentos
formados durante el proceso de refrigeracién; los cuales fueron separados por trasvasado entre dos
recipientes, proceso que fue realizado con la utilizacion de papel filtro.

3.1.2 Resultados de la operacién de evaporacion

En la tabla a continuacién, se muestran los resultados de volumen de solucion evaporado y

concentrado en el proceso de evaporacion.
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Tabla 2-3: Resultados de volumen evaporado y concentrado en la operacion de evaporacién

Tiempo de Concentracion de o ) Variacion de
refrigeracion (h) etanol (%) Volumen inicial (ml) | Volumen final (ml) volumen (ml)

5 2475 164 2311

24 15 2600 186 2414

25 2500 168 2332

5 2425 112 2313

36 15 2525 134 2391

25 2440 115 2325

5 2400 110 2290

48 15 2510 130 2380

25 2405 124 2281

Fuente: ESPOCH, 2021.

Realizado por: Lépez Guanipatin, Sebastian, 2021.

2450

2400

2350

2300

2250

2200

Gréfico 2-3:

Volumen de solucién evaporado

24H

Etanol 5%

36H

Etanol 15%

Realizado por: L6opez Guanipatin, Sebastian, 2021.
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3.1.3 Resultados de la operacién de secado en bandejas

A continuacion, se muestran los resultados de la variacion de peso en funcion al peso inicial y final
de las muestras tratadas en un secador de bandejas. Se puede observar que en esta operacion unitaria
se mantiene el mismo patrén en cuanto al peso final en gramos de producto final obtenido en base a
los ensayos realizados con etanol al 15% y los ensayos tratados al 5% y 25% de concentracion de

etanol.

Tabla 3-3: Resultados de variaciones de peso en la operacion de secado en bandejas

Tiempo de Concentracion de o _ Variacion de peso
refrigeracion (h) etanol (%) Peso inicial (o) Peso final (g) ©)

5 164 82 82

24 15 186 112 74

25 168 88 80

5 112 54 58

36 15 134 80 54

25 115 58 57

5 110 52 58

48 15 130 76 54

25 124 70 54

Fuente: ESPOCH, 2021.

Realizado por: Lopez Guanipatin, Sebastian, 2021.

Peso de saponina cristalizada obtenido

120
100 ——
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24H 36H 48H

Etanol 5% Etanol 15% Etanol 25%

Graéfico 3-3:  Peso final de saponina cristalizada obtenido

Realizado por: Lopez Guanipatin, Sebastian, 2021.
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3.1.4 Estudio estadistico para la determinacion de los parametros de obtencién mas 6ptimos

Tabla 4-3: Andlisis de la desviacidn estandar en funcion al porcentaje de saponina obtenido

Coeficiente de
Concentracion de etanol % Recuento Promedio Desviacion Estandar L
Variacion (%)
5 3 12,5933 3,195 25,3706
15 3 20,22 4,15154 20,5319
25 3 15,3633 3,3473 21,7876
Total 9 16,0589 4,56511 28,4273

Fuente: ESPOCH, 2021.

Realizado por: L6épez Guanipatin, Sebastian, 2021.

La presente tabla muestra diferencias estadisticas de porcentaje de saponina para cada uno de los 3
niveles de concentracion de etanol. La intencion principal del analisis de varianza de un factor es la

de comparar las medias de los diferentes niveles.

Tabla 5-3: Analisis del porcentaje de saponina obtenido por concentracion de etanol

Fuente Suma de Cuadrados GL Cuadrado Medio Razon-F Valor-P
Entre grupos 89,4262 44,7131 3,47 0,0997
Intra grupos 77,2955 12,8826

Total 166,722

Fuente: ESPOCH, 2021.

Realizado por: Lopez Guanipatin, Sebastian, 2021.

La presenta tabla ANOVA descompone la varianza de porcentaje de saponina en dos componentes:
un componente entre grupos y un componente dentro de grupos. Larazén-F, que en este caso es igual
a 3,47081 es el cociente entre el estimado entre grupos y el estimado dentro de grupos. Puesto que
el valor-P de la razon-F es mayor o igual que 0,05; no existe una diferencia estadisticamente
significativa entre la media de porcentaje de saponina entre un nivel de concentracién de etanol y

otro, con un nivel del 95,0% de confianza.
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Tabla 6-3: Medias para porcentaje de saponina por concentracion de etanol, 95% de confianza

. . Error Estandarizado . . . .
Nivel Casos Media Limite Inferior Limite Superior
(S agrupada)
5 12,5933 2,07224 9,00787 16,1788
15 20,22 2,07224 16,6345 23,8055
25 15,3633 2,07224 11,7779 18,9488
Total 9 16,0589

Fuente: ESPOCH, 2021.

Realizado por: L6épez Guanipatin, Sebastian, 2021.

La presente tabla muestra la media de porcentaje de saponina para cada nivel de concentracion de
etanol. También muestra el error estandar de cada media, el cual es una medida de la variabilidad de
su muestreo. El error estandar es el resultado de dividir la desviacion estandar mancomunada entre
el nimero de observaciones en cada nivel. La tabla también muestra un intervalo alrededor de cada
media. Los intervalos mostrados actualmente estan basados en el procedimiento de la diferencia
minima significativa (LSD) de Fisher. Estan construidos de tal manera que, si dos medias son iguales,

sus intervalos se traslaparan un 95,0% de las veces.

Tabla 7-3: Prueba de mdltiples rangos para porcentaje de saponinas por concentracion de etanol

Contraste Significancia Diferencia +/- Limites
5-15 * -7,62667 7,17093
5-25 -2,77 7,17093
15-25 4,85667 7,17093

Fuente: ESPOCH, 2021.

Realizado por: L6épez Guanipatin, Sebastian, 2021.

Esta tabla aplica un procedimiento de comparacion mdltiple para determinar cuales medias son
significativamente diferentes de otras. Se ha colocado un asterisco junto a un par, indicando que este
par muestra diferencias estadisticamente significativas con un nivel del 95,0% de confianza. El
método empleado actualmente para discriminar entre las medias es el procedimiento de diferencia
minima significativa (LSD) de Fisher. Con este método hay un riesgo del 5,0% al decir que cada par

de medias es significativamente diferente, cuando la diferencia real es igual a 0.
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Tabla 8-3: Anaélisis de varianza para porcentaje de saponinas

Prueba

Valor-P

Levene's

0,0230122

0,977336

Fuente: ESPOCH, 2021.

Realizado por: Lopez Guanipatin, Sebastian, 2021.

El estadistico mostrado en esta tabla evalUa la hip6tesis de que la desviacidn estandar de porcentaje
de saponinas dentro de cada uno de los 3 niveles de concentracién de etanol es lamisma. De particular
interés es el valor-P, cuyo valor es mayor o igual que 0,05; es decir, no existe una diferencia

estadisticamente significativa entre las desviaciones estandar, con un nivel del 95,0% de confianza.
Ademas, en la siguiente tabla se muestra una comparacion de las desviaciones tipicas para cada par
de muestras. No existen P-valores por debajo de 0,05; lo que indican una diferencia estadisticamente

significativa entre las dos sigmas al 5% de nivel de significancia.

Tabla 9-3: Comparacion de las desviaciones tipicas para cada par de muestras

Comparacion Sigma 1 Sigma 2 F-Ratio P-Valor
5-15 3,195 4,15154 0,592275 0,7439
5-25 3,195 3,3473 0,911071 0,9535
15-25 4,15154 3,3473 1,53826 0,7879

Fuente: ESPOCH, 2021.

Realizado por: Lopez Guanipatin, Sebastian, 2021.
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Grafico 5-3:  Porcentajes de saponina (ANOVA)

Realizado por: Lopez Guanipatin, Sebastian, 2021.

Una vez analizados todos los datos de cada una de las operaciones unitarias realizadas en el proceso
de obtencidn de saponina cristalizada, se determina que las condiciones mas éptimas de obtencién en
cuanto a tiempo de refrigeracion y concentracion de etanol son 24 horas y 15% respectivamente.
Condiciones en funcioén a mayor cantidad de producto final a obtenerse; y luego, una vez realizada
una cuantificacion por espectrofotometria UV-VIS de cada una de las 9 muestras se corroboré que
son las condiciones ideales en la evaluacion del proceso industrial para obtencién de saponinas a

partir del mojuelo de quinua.
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3.2 Resultados obtenidos en el escalamiento industrial del proceso

Una vez determinadas las condiciones y pardmetros ideales de obtencion, tratamiento de la materia
prima con 15% de concentracion de etanol en la etapa de macerado y 24 horas de tiempo de operacion
en la etapa de refrigeracién, se realiza la propuesta de escalamiento del proceso global a nivel

industrial.

El escalamiento parte con un enfoque hacia el tratamiento de 300 quintales de mojuelo de quinua por
afio; es decir, un valor aproximado de 32,00 Kg de mojuelo a tratarse por dia, dato obtenido de la
empresa “Maquita Cushunchic”. Para la etapa preliminar de remojo se utiliza un volumen de agua
10% mayor al volumen de materia prima a tratar. Y para la etapa de macerado, se determina los
valores de agua y etanol a utilizarse como componentes principales, cantidades determinadas en
relacion con las utilizadas a nivel de laboratorio dependiendo de la cantidad de materia prima a tratar;
en este caso, 186,80 y 46,50 litros respectivamente.

A continuacion, para la operacion de refrigeracién se determina como pardmetro principal una
potencia de 0,1137 KW necesaria para enfriar una masa de solucion de 165, 78 Kg hasta una
temperatura de 10 °C en un tiempo de 24 horas. El costo de operacién en funcion a la potencia

requerida es de 0,29 centavos de dolar por tratamiento.

La operacion de filtracién se realiza con un caudal aproximado de 62,5 litros por hora con la
utilizacion de papel filtro que ayude a la retencion de particulas que se encuentran en suspension en
la solucién. El volumen de sedimentos formados se separa del volumen de solucion en este trasvasado

manual entre recipientes.

El parametro principal por considerar en la operacion de evaporacion es la potencia de 12,18 KW
requerida para alcanzar el calor total necesario para evaporar 165, 78 Kg de masa de solucion hasta
12,30 Kg obteniéndose un liquido de aspecto siruposo, en un tiempo aproximado de 2 horas; esta
potencia sera entregada a través de un quemador a gas de 3 coronas o mediante la utilizacion de tres
resistencias eléctricas. El costo de operacién en funcion a la potencia requerida es de 3,20 centavos

de dolar por tratamiento.

Para la operacién de secado en bandejas se distribuye el area total de secado requerida de 3,39
m? en 4 bandejas de 1,10 x 0,77 metros, las mismas que ingresan a un secador de corriente de aire
continuo previamente programado a una temperatura de 55 °C, lograndose eliminar la humedad de la

muestra en su totalidad; obteniéndose asi, 7,41 Kg de saponina cristalizada. La potencia requerida en
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el proceso es de 0,1008 KW considerando un tiempo de secado de 5,7 horas. El costo de operacion

en funcion a la potencia requerida es de 0,06 centavos de dolar por tratamiento.

3.3 Anélisis de Hipotesis

3.3.1 Hipotesis 1

Con la realizacion de un estado del arte se facilitara el desarrollo efectivo de las operaciones o

procesos a utilizar para la obtencidn de saponinas.

Se acepta esta hipotesis, pues la realizacion de un estado del arte facilita el correcto desarrollo de los
procesos necesarios y parametros de operacién para la obtencién de saponinas. Lo cual se puede

verificar con la ayuda de la tabla 1-1.

3.3.2 Hipotesis 2

Mediante la evaluacién de los procesos de extraccion se optimizara la obtencion de saponina a partir

del mojuelo de la quinua.

La evaluacidon de cada uno de los procesos de extraccion mediante variaciones en las condiciones de
operacion provee diferentes resultados, por lo que se acepta la hipétesis, ya que, gracias a dichas
variaciones se obtiene mejores valores cuantificables de saponinas. Valores que se pueden verificar

en las tablas siguientes 3-2, 4-2, y 5-2

3.3.3 Hipotesis 3

Ho: Con la experimentacion de operaciones unitarias de filtracion no se retendré mayor cantidad de
almidones y proteinas como componentes no deseados.
Hi: Con la experimentacion de operaciones unitarias de filtracion se retendra mayor cantidad de

almidones y proteinas como componentes no deseados.
Se acepta Ho, ya que mediante experimentacion la mayor cantidad de componentes no deseados como

almidones y proteinas se separan por sedimentacion en un cuarto frio, proceso que resulta mas 6ptimo

y conveniente.
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3.3.4 Hipotesis 4

Mediante la experimentacion de operaciones unitarias de secado a desarrollarse se lograra

optimizar el proceso de obtencion de saponina.

Se acepta esta hipotesis, ya que mediante la combinacién de procesos como concentrado por
evaporacion y secado en bandejas se elimina la humedad de la muestra en su totalidad, obteniéndose

asi, saponina cristalizada. Resultados que se pueden analizar en las tablas: 2-3 y 3-3

3.3.5 Hipotesis 5

Mediante técnicas cromatograficas como HPLC o espectrofotometria UV-VIS se validara el proceso

industrial mas 6ptimo en base al porcentaje o calidad de saponina extraida.

Se acepta esta hipotesis, ya que, la técnica de cuantificacion por espectrofotometria UV-VIS permite
construir una curva de calibracion, la cual se utiliza de referencia para la medicién de las absorbancias
de cada muestra, y asi poder determinar la cantidad de saponina obtenida en términos de porcentaje
en base a un patrén de referencia establecido con una muestra de saponina purificada, estableciendo
de esta manera, el proceso mas éptimo. Los resultados se muestran en la tabla 7-2.

34 Discusion de Resultados

En la presente investigacion de evalud un proceso industrial para la obtencidn de saponinas a partir
del mojuelo de quinua (Chenopodium quinoa); los pardmetros relevantes a considerar en el proceso
fueron la variacién en la concentracién de etanol y el tiempo de operacionalizacion en la etapa de
refrigeracién. Posteriormente se realizd la cuantificacion de las muestras de saponina cristalizada,
para ello se procedi6 a medir sus absorbancias mediante espectrofotometria UV-VIS; determinando

asi, el mejor proceso de obtencion.

Durante la etapa de remojo no existen variaciones de volumen, los 9 ensayos realizados de manera
experimental mantienen el mismo volumen durante el tiempo de operacionalizacion. Por otro lado,
en la etapa de macerado existe una variacion considerable de volumen, que corresponde al volumen
absorbido por el mojuelo de quinua debido a su indice de permeabilidad. La variacion de volumen es

similar en los 9 ensayos realizados.
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En la etapa de refrigeracion, podemos observar que los 3 ensayos realizados con etanol a una
concentracion del 15%, independientemente del tiempo de refrigeracién, generan significativamente
menor volumen de sedimentos; y los ensayos realizados con 5% y 25% de concentracion de etanol
generan mayor volumen de sedimentos, pero no difieren mayormente entre ellos. Por lo que, con el
objetivo de disminuir pérdidas por sedimentos, de los 3 ensayos tratados con etanol al 15%, se

determind mas factible el ensayo realizado por 24 horas.

El volumen de sedimentos separados del total de la solucion se logré casi en su totalidad mediante
trasvasado entre dos recipientes; por lo que, la etapa de filtracion con la utilizacion de papel filtro fue
realizada Unicamente para lograr la retencion de particulas en suspensién presentes en la solucion.
Dicha filtracion, no representa una pérdida significativa de volumen de solucién a tratarse en etapas

posteriores.

En base a los resultados obtenidos en la etapa de evaporacion, se observa que los valores de volumen
final de los 3 ensayos tratados con etanol al 15% de concentracion mantienen un valor numérico
significativamente superior a los tratados con 5% y 25% de concentracion, y a su vez, de forma
general, los valores de volumen final son mas altos de los 3 ensayos provenientes de una refrigeracion
de 24 horas; y mas bajos de aquellos refrigerados por 36 y 48 horas. Por lo que, en funcion a estos
valores, se determind que el volumen evaporado (etanol y agua) es ligeramente mayor en las muestras
tratadas con etanol al 5% y 25%; es decir, a pesar de tener un volumen inicial mas bajo poseen mayor

porcentaje de etanol y agua que las muestras tratadas con una concentracién de etanol al 15%.

En la etapa de secado en bandejas, se puede observar que se mantiene el mismo patrén en cuanto al
peso final en gramos de producto final obtenido en base a los 3 ensayos realizados con etanol al 15%

y los ensayos tratados con 5% y 25% de concentracion de etanol.

La cuantificacion de las 9 muestras de saponina obtenidas determina que el mojuelo tratado con etanol
a una concentracion del 15% y refrigerado por 24 horas son los parametros ideales para una obtencion

rentable en cuanto a la cantidad de producto final obtenido y porcentaje de pureza de saponinas.
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CONCLUSIONES

e  Se evaluo el proceso industrial para la obtencion de saponinas a partir del mojuelo de quinua
(Chenopodium quinoa) determinandose como condiciones y pardmetros ideales de operacion la
extraccion con etanol a una concentracion del 15% y la formacion de sedimentos con un tiempo

de refrigeracion de 24 horas.

e  Se realiz6 un estado del arte sobre los procesos de obtencion de saponina a partir del mojuelo de
quinua, ampliando los conocimientos sobre las diferentes metodologias de extraccion con etanol
como solvente y la influencia del tiempo de operacionalizacién en la etapa de refrigeracion,

combinandolas entre si y alcanzando valores cuantificables 6ptimos.

e  Se determind el proceso global de extraccion de saponinas més efectivo partiendo del mojuelo
de quinua como materia prima, esto basado en la seleccién de una concentracion de etanol del
15% como condicién ideal de extraccién y un tiempo de operacion de 24 horas en la etapa de

refrigeracién para la formacion de sedimentos.

e Se establecié una separacion Optima entre saponina y componentes no deseados, como
almidones y proteinas bajo el principio de sedimentacion en la operacion de refrigeracion; los
sedimentos formados fueron separados por trasvasado entre recipientes, y la operacion de
filtracion con la utilizacién de papel filtro retuvo sedimentos que aun se encontraban en

suspension en la solucion.

e Se decidio el proceso de secado mas eficiente para la obtencién final de saponina cristalizada
mediante la combinacién de operaciones unitarias como concentracidn por evaporacion y secado
en bandejas, alcanzandose la eliminacion total de la humedad de las muestras para la obtencién

del producto deseado.

e Sevalidd el proceso industrial global mas 6ptimo mediante la cuantificacion y evaluacion de las
muestras de saponina extraidas, mediante espectrofotometria UV-VIS, alcanzandose una
obtencion de 70 quintales de saponina cristalizada a partir de 300 quintales de mojuelo de quinua
como materia prima; con un contenido de 25,01% de pureza de saponinas en la muestra tratada

con etanol a una concentracion del 15% y refrigeracion por 24 horas.
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RECOMENDACIONES

e Serecomienda llevar a cabo investigaciones con variaciones de la concentracion de etanol con
valores entre 15% y 25%, concentraciones con las cuales se obtuvo mejores rendimientos en

cuanto a producto final obtenido y porcentajes de saponina por muestra.

e Serecomienda llevar a cabo nuevos ensayos en la etapa de extraccion con etanol, con un aumento
en el tiempo de operacién en la etapa de maceracién; o a su vez, realizar una doble maceracion

para mejorar los valores cuantificables de saponina obtenida.

e De igual manera, se recomienda realizar ensayos disminuyendo el tiempo de operacion en el
proceso de refrigeracion por debajo de 24 horas, para poder comparar los resultados obtenidos

en funcién de la formacidn de sedimentos.

e Se recomienda realizar una investigacion comparativa con mojuelo como materia prima
proveniente de diferentes sectores de la provincia de Chimborazo, ya que, por investigaciones

previas se conoce que las caracteristicas del mojuelo de quinua varian segln su zona de cultivo.
e Un tema de investigacion relevante seria el estudio de metodologias de separacion total de

almidones, proteinas y compuestos fendlicos que disminuyen los valores cuantificables finales

de saponina en el proceso de obtencion.
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GLOSARIO

Ictiotdxica: Accion de afectacion de ciertas plantas a los animales de respiracion branquial debido a

sustancias consideradas venenosas (Pajuelo et al., 2016, pp. 17-36).

Maceracién: Operacion que implica un remojo previo de la planta o material de extraccion, el mismo
puede encontrarse en forma de polvo o grandes pedazos. Se coloca dentro de un envase con agua y/o
disolventes y se deja reposar por un tiempo determinado. Este método de extraccion ayuda al
ablandamiento y ruptura de la pared celular de la planta para liberar los fitoquimicos solubles. Luego

se presiona o se filtra el fluido del proceso (Nn, 2015, pp. 3-6).

Mojuelo: Residuo o subproducto de la desaponificacién de la quinua, es un polvo de baja densidad
cuya coloracion depende de la variedad a la que pertenezca la quinua, es irritante para las vias
respiratorias (Balseca, 2019, p. 8).

Quinua: Es un cultivo de la region de los andes nativo de Sudameérica (Lescano, 1989; citado por Arisaca,
2016). Es reconocido como un alimento funcional por su alto valor nutricional ya que posee proteinas

y aminoacidos esenciales (Arisaca, 2016, p. 8).

Saponina: Se deriva de la palabra griega “sapo”, que significa “jabon”, lo que refleja su disposicion
para formar espumas estables parecidas al jabdn en soluciones acuosas. Son compuestos que
estructuralmente poseen uno o varios azlcares (Romo A., 2006; citado en Huaman et al., 2018). El rol
bioldgico de las saponinas no es comprendido completamente, pero generalmente son consideradas
como parte del sistema de defensa de las plantas contra patégenos y herbivoros, especialmente debido

a su sabor amargo (Troisi, et al., 2014, pp. 317-237).
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ANEXO A: Etapas preliminares para el proceso de obtencidn de saponinas
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ANEXO C: Operacion de filtracién y tratamiento de sedimentos

NOTAS
A: Etapa de refrigeracion
B: Formacion de sedimentos

C: Separacion de sedimentos

CATEGORIA DEL DIAGRAMA

3 Por calificar [ Para informacion
El Poraprobar [ Por archivar
[ Poreliminar [ Certificado

ESPOCH
FACULTAD DE CIENCIAS
ESCUELA DE INGENIERIA QUIMICA
Realizado por: Sebastian Lopez

EVALUACION DE UN PROCESO
INDUSTRIAL PARA LA OBTENCION
DE SAPONINA A PARTIR DEL
MOJUELO DE QUINUA (Chenopodium
quinoa)




ANEXO D: Operaciones finales para el proceso de obtencidn de saponinas
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ANEXO E: Construccion de la curva de calibracién para cuantificacién de saponinas
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