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RESUMEN

En la presente tesis se ha establecido las condiciones mas favorables para
la extraccion de flavonoides de la envoltura externa de la cebolla roja
(Allium cepa L.) en un equipo de extraccibn Soxhlet con mezcla de
solventes Etanol : Agua (80% : 20%).La muestra experimental estuvo
conformada por diez gramos de harina de la c4scara de la cebolla con un
porcentaje de humedad de 5 y un tamafio de particula de nimero de malla
60 (Tamiz USP), de la cual se hizo un analisis en laboratorio con protocolo
de espectrofotometria obteniendo un contenido de 150,9 mg/g de
flavonoides totales expresados en quercetina.

Se realizaron tres corridas experimentales para la extraccion de flavonoides
obteniendo 127,54 mg/g de flavonoides totales expresados en quercetina,
en el extracto de mayor concentracion.

Las condiciones que favorecieron una mayor concentracion en la extraccion
fueron: Una temperatura de operacién de 90°C, con una mezcla de 80% de

Etanol y 20% de Agua, a un tiempo de extraccion de 110 minutos.



ABSTRACT

In this thesis the most favorable conditions for the extraction of flavonoids
from the outer envelope of red onion (Allium cepa L.) in a Soxhlet extraction
equipment with solvent mixture Ethanol : Water (80% : 20%) have been
established The experimental sample consisted of ten grams of onion peel
flour with a humidity percentage of 5 and a particle size of 60 mesh number
(USP sieve), from which an analysis was made in laboratory with protocol
of spectrophotometry obtaining a content of 150,9 mg/g of total flavonoids
expressed in quercetin.

Six experimental runs were carried out for the extraction of flavonoids
obtaining 127,54 mg/ml of total flavonoids expressed in quercetin, in the
highest concentration extract.

The conditions that favored a greater concentration in the extraction were:
An operating temperature of 90°C, with a mixture of 80% Ethanol and 20%

Water, at an extraction time of 110 minutes.



INTRODUCCION

La cebolla roja (Allium Cepa L.) es la segunda hortaliza mas consumida a
nivel mundial (Guerrero Riafio, Polo Mendoza, Villa Sarmiento, y Torres
Jiménes, 2002). Ha sido utilizada como un recurso importante tanto en el
campo gastronomico, como en el médico y farmacéutico (Bystricka,
Musilova, Vollmannovd, Timoracka, y Kavalcova, 2013; Rose, Whiteman,
Moore, y Zhu, 2005). Estas han sido utilizadas como aditivos naturales para
retrasar el deterioro de los alimentos (Navas, Carrasquero — Duran, y flores,
2006). Por otra parte, hay evidencia de efectos benéficos para la salud,
tales como antialérgico, antiflamatorio, cardioprotector, vasodilatador,
anticancerigeno y propiedades antioxidantes (Shon, Choi, Kahng, Nam, y
Sung, 2004)

Los flavonoides son metabolitos secundarios en las plantas, responsables
de la pigmentacion de las flores. En la actualidad, se conoce su uso como
antioxidante y antiinflamatorio (Jan y Badar, 2012). Las cebollas son ricas
en flavonoides y en compuestos azufrados (Block, 1985; Lim, 2014). Posee
una concentracion de flavonoides superior con respecto a otros vegetales.
Entre los principales se encuentran la quercetina, la isoramnetina y el
kaempferol (Benitez Garcia, 2011). Los derivados de la quercetina son los
encargados de dar el color amarillo a la cebolla blanca, mientras que las
antocianinas dan el color purpura a la cebolla roja.

La finalidad de esta investigacion es determinar un proceso de extraccion
considerando pardmetros adecuados para la obtencién de flavonoides a

partir de la cascara de la cebolla roja (Allium cepa L.)
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l. PLANTEAMIENTO DEL PROBLEMA

1.1. Descripcion de larealidad problematica

La produccion agricola de la cebolla tiene un rol muy importante
como fuente de alimento y calidad de vida, siendo su consumo
recomendado por la presencia de polifenoles tales como los flavonoides
que tienen propiedades (Griffiths, G et al, 2002) antioxidantes,
anticancerigenas y antiinflamatorias y son por consiguiente de importancia
para la salud humana y de aplicacién industrial en alimentos procesados.

Pero no deberia ignorarse la contaminacion que produce, tanto en el
campo de cultivo como en los lugares de distribucion y comercializacion.
Las capas que envuelve al fruto, conocidas como catafilas o cascaras, al
finalizar el ciclo de cultivo y entrando en la etapa de post cosecha, suelen
ser retiradas manualmente del resto del bulbo, constituyéndose en pérdidas
para los productores al convertirse en residuos organicos que no se venden
ni industrializan y que ademas son fuente de contaminacion. En esa cadena
de comercializacién la cebolla vuelve a ser sometida a clasificacion,
operacion que incluye el retiro de mas catafilas exteriores con el propésito
de mejorar la presentacion del producto ante el consumidor, generando
abundantes desperdicios que se queman.

Por ello, en la presente tesis se pretende restituir al residuo su
calidad de recurso y extraer del mismo los flavonoides presentes.

Considerando lo anterior es necesario buscar métodos analiticos
simples, rapidos y sensibles para extraer los flavonoides en la cascara de
la cebolla que validen su calidad.

Se han usado diferentes técnicas para extraer flavonoides presentes
en la cebolla y su eficiencia del proceso de extraccion depende del tiempo,
la temperatura, la proporcion de disolventes y el tamafio de particula
(Grosso et al., 2005)

En estos ultimos tiempos se ha recurrido a los macerados con los
cuales se tienen bebidas alcohdlicas con contenido de estos flavonoides.

Pero todos estos procesos son del tipo artesanal y en estos tiempos, en
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que la comercializacion de los flavonoides de la cebolla roja (Allium cepa
L.) se vende como capsulas no son muy recomendados. Es asi que se
estan haciendo extracciones sélido-liquido utilizando equipos de arrastre
como el soxhlet cuando se trata a nivel de laboratorio.
La extraccion por solventes de flavonoides utiliza a nivel mundial el
ciclohexano cuando se desarrollan actividades a nivel industrial, pero este
compuesto, asi como otros hidrocarburos son muy contaminantes.
En el Peri dado que la produccién de etanol es favorable,
proveniente de la cafia de azucar se vio conveniente usarlo como
alternativa en distintas proporciones. Por esta razén se esta viendo como
una oportunidad aprovechar el etanol para mezclarlo con agua en la
extraccion de flavonoides de la cebolla roja (Allium cepa L.)
Por lo tanto, existe la necesidad de establecer las condiciones
favorables para la extraccion de flavonoides de la cebolla roja (Allium cepa
L.) en un equipo soxhlet con mezcla etanol — agua.
1.2. Formulacién del problema
1.2.1 Problema general
¢,Cuales seran las condiciones mas adecuadas para la extraccion de
flavonoides de la envoltura externa de cebolla roja (Allium cepa L.) que sera
sometida a experimentacion en un equipo soxhlet con mezcla de solventes
etanol — agua?
1.2.2 Problemas especificos
1) ¢Cual seré la proporcion de la mezcla de solventes etanol — agua que
favorecerd la extraccion de flavonoides de la envoltura externa de
cebolla roja (Allium cepa L.) que sera sometida a experimentacion?

2) ¢Qué temperatura de operacion favorecera la extraccion de
flavonoides de la envoltura externa de cebolla roja (Allium cepa L.) que

sera sometida a experimentacion?
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1.3. Objetivos de la investigacion
1.3.1.  Objetivo General
Establecer las condiciones mas adecuadas para la extraccion de
flavonoides de la envoltura externa de cebolla roja (Allium cepa L.) que sera
sometida a experimentacion en un equipo soxhlet con mezcla de solventes
etanol — agua.
1.3.2. Objetivos Especificos
1) Determinar la proporcion de la mezcla de solventes que favorecera la
extraccion de flavonoides de la envoltura externa de cebolla roja (Allium
cepa L.) que sera sometida a experimentacion
2) Determinar la temperatura de operacion que favorecera la extraccion
de flavonoides de la envoltura externa de cebolla roja (Allium cepa L.)
gue sera sometida a experimentacion
1.4. Limitantes de la investigacion
1.4.1. Tedrica
La limitante tedrica esta dada por la escaza referencia bibliografica
sobre estudios experimentales de la extraccion de flavonoides de la
cascara de la cebolla roja, siendo preciso resaltar que los estudios
existentes corresponden a informacion que en la actualidad segun
investigaciones ha sido cambiante.
1.4.2. Espacial
La limitante espacial se da, porque inicialmente las aspiraciones eran
de abarcar el estudio a toda la poblacion de cebollas rojas peruanas
existentes, sin embargo, por las limitaciones logisticas y econémicas que

no estan disponibles se opto por la cebolla roja de Arequipa.
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. MARCO TEORICO

2.1 Antecedentes

De acuerdo a las diversas referencias bibliograficas se ha
considerado las que para nosotros son las investigaciones mas selectivas
e importantes, las cuales proporcionan perspectivas tedricas y
metodoldgicas convenientes.

Segln Anyuri Fajardo — Romero, Alvaro Arroyo — Rivera y Juan
Sebastian Ramirez — Navas (2016) En su articulo de investigacion
“Extraccion de flavonoides totales de la envoltura externa de la cebolla roja”
la extraccion de flavonoides totales expresados en quercetina mediante el
método UVC (ultrasonido, vortex y centrifuga) de unas muestras de
cascaras congeladas de la cebolla roja, dieron mejor resultado que las
muestras a temperatura ambiente.

Escarleth del Carmen Contreras Puentes, Juan Diego Ruiz Pérez
(2012). En su tesis donde comparan dos tipos de extraccion para el aceite
esencial, por un lado, usando un equipo soxhlet y otro un rotavapor,
recomiendan que para usar el equipo de extraccion soxlhlet se deben
realizar estudios para lograr la separacion del solvente del aceite esencial,
mejorando la calidad y la comercializacién del mismo.

José C. Meneses — Reyes, Ramén M. Soto — Hernandez, Teodoro
Espinosa — Solares, Martha E. Ramirez — Guzman (2008). En el articulo de
investigacion “Optimizacién del proceso de extraccion de flavonoides de flor
de manzanilla (Matricaria recutita L.) Sefialan que las condiciones 6ptimas
de extraccion de flavonoides a partir de manzanilla son tratamiento de 1 h
a 70 £ 0,5°C, proporcion de disolventes de 80 : 20 (metanol: agua),
empleando un tamafio de particula grande (> 2,00 mm, donde existen flores
liguladas)

Daniela Varas Pacheco (2004) En su tesis “Analisis de flavonoides
en plantas medicinales del sur de Chile con técnica HPLC determiné la
concentracion de cinco diferentes flavonoides: Kamferol, Luteolina,

Myricetina, Quercitina y Rutina, mostrando mediante estudios que la
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espectrofotométricos y cromatograficos son una buena alternativa de
cuantificacion de flavonoides.

Rengifo Penadillo Roger Antonio (2013) En la Revista
Pharmaciencia, utilizé diferentes pruebas de identificacion de grupos
fendlicos y de flavonoles y para la cuantificacion de estos ultimos se usé
estandar de quercetina. Los resultados indican que el extracto etandlico de
propdleos contiene en su composicion flavonoides al presentar respuestas
positivas en todas las pruebas realizadas.

S. Martinez — Flores, J. Gonzalez — Gallejo, J. M. Culebras y M. J.
Tufidn (2002) En su articulo de investigacion sefialan las propiedades y
acciones antioxidantes de los flavonoides ademés de resaltar que algunos
flavonoides poseen acciones prooxidantes, éstas se producen sélo a dosis
altas, constatandose en la mayor parte de las investigaciones la existencia
de efectos antiinflamatorios, antivirales o antialérgicos, y su papel protector
frente a enfermedades cardiovasculares, cancer y diversas patologias.

2.2. Marco tedrico

2.2.1. Cebolla

Forma parte de la familia de las liliaceas, a la que pertenece también
el ajo y el puerro. Es una planta bienal de tallo subterraneo y reducido.

El bulbo no es una raiz, sino un engrosamiento subterraneo del tallo
de la planta. La verdadera raiz esta formada por los filamentos que nacen
en la parte inferior del bulbo.

La planta de la cebolla contiene esencias volatiles sulfurosas que le
confieren el sabor picante caracteristico; uno de los componentes de estas
esencias se disuelve con rapidez en agua y produce acido sulfarico; éste
puede formarse en la pelicula lacrimal que recubre el 0jo, y por eso se llora
al cortar cebolla.

2.2.2.  Origen e historia

Valadez, 1998, menciona que hasta la fecha no se sabe con certeza
cual es el origen de la cebolla, citando a Jones y Mann, 1963, lo reporta

como originaria del oeste de Asia. Incluso la Biblia hace referencia de la
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cebolla, menciondndola como alimento en Egipto (afio 3 000 a. de C.);
posteriormente el cultivo de la cebolla se extendio a la india en el afio 600
a. de C. asimismo las propiedades curativas de esta hortaliza fueron
ensalzadas por Hipocrates de Cros, eminente medico griego de la
antigiiedad.

Izquierdo y col, 1992, informan que la cebolla es una especie que se
cultiva desde épocas remotas. Fue domesticada simultaneamente en
varios lugares y se supone que haya ocupado una vasta region en el oeste
de Asia. Extendiéndose posteriormente a Palestina y a la India.

2.2.3.  Clasificacion taxon0mica

Hanelt (1990) revis6 y resumid la clasificacion botanica de los

Alliums, el género se sitla en el siguiente contexto taxondmico.

TABLA 2.1

CLASIFICACION TAXONOMICA DE LA CEBOLLA (Allium Cepa L.)

Reino Plantae

Sub. Reino Embriofita
Division Magnolophyta
Sub. Division Angiosperma
Clase Liliopsida
Superorden Liliiflorae
Orden Asparagales
Familia Alliaceae
Geénero Allium
Especie Allium cepa
Variedad Allium cepa var. Cepa

Fuente : Moreiras y col., 2016

Valadez (1998) informa que la cebolla es una planta bianual,
monocotiledénea, de la cual se desarrolla el bulbo que es la parte
comestible, en su primera etapa de crecimiento, y los vastagos o tallos

florales en la segunda etapa.

16



Dentro de la variedad botanica, la cebolla pertenece a la especie typicum

Regel, a las cuales corresponden la mayoria de los germoplasmas

comunes. Algunos especialistas describen la cebolla como una planta con

un comportamiento bianual, aunque persiste vegetativamente a través del

bulbo (Sarita 1991, Acosta et al. 1993) Comercialmente, la cebolla para la

produccion de bulbos es considerada un cultivo anual (Reis, 1982)

a)

b)

d)

2.2.4. Partes de la cebolla
Raiz.- Guenko (1983) menciona que el sistema de raices es muy
fibroso y ramificado, las raices primarias y/o verdaderas mueren muy
temprano y que todas las raices son adventicias, el sistema de raices
puede alcanzar un crecimiento lateral de 40 a 45 cm y 85 a 90 cm de
profundidad.
Tallo.- Valadez (1998) menciona que el tallo es muy rudimentario y
pequefio porque alcanza unos cuantos milimetros de longitud;
realmente se llama falso tallo al conjunto de hojas que forman el punto
apical.
Hoja.- Weaver (1985) menciona que después de la aparicion de la
primera hoja verdadera las nuevas hojas aparecen cada 7 a 10 dias
pudiendo formarse en total entre 13 y 18 hojas, distribuidas de la
siguiente manera: 3 a 4 formando la cubierta externa del bulbo o
cascara; 3 a 5 visibles que cumplen con la funcién de fotosintesis y
cuya parte basal engrosada constituyen el bulbo; 2 a 4 hojas
engrosadas no visibles y dentro del bulbo; y 5 a 6 dentro del bulbo, pero
no desarrolladas.
El bulbo o fibra.- Corrales (1999) describe que el bulbo de la cebolla
es un drgano constituido por tanicas, catafila o escamas concéntricas,
carnosas, delgadas y transparentes al exterior y vienen a ser la parte
basal de las hojas engrosadas.

Anculle, 1995, menciona que el bulbo de la cebolla es un érgano

constituido por tunicas, catafilas o escamas conceéntricas, carnosas,
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delgadas y transparentes al exterior y viene hacer la parte basal de las

hojas envainadoras.

FIGURA 2.1

BULBO DE CEBOLLA ROJA (Allium Cepal.)

Fuente : AGAP (Asociacibn de Gremios,
Productores agrarios del Peru), 2016

2.2.5. Composicién Nutricional

En la composicion de las cebollas se ha de tener en cuenta su
apreciable aporte de fibra, su contenido en minerales y vitaminas.

La cebolla contiene minerales, como calcio, fdsforo, hierro,
magnesio, potasio y zinc y nitrdgeno, también contiene vitaminas como
vitamina A, vitamina C, tiamina, riboflavina, niacina, piridoxina y acido folico.

Las vitaminas catalizan las reacciones en el organismo, son
esenciales para muchas funciones del cuerpo, son efectiva en pequefias
cantidades, pero necesarias. También destaca por su contenido en potasio,
porque 100 g de cebolla aportan 157 mg de potasio. El potasio ayuda a
mantener la presion osmotica en la célula, es un catalizador para llevar a
cabo algunas reacciones energéticas y ayuda a mantener la presion
sanguinea.

Las cebollas ademas son ricas en flavonoides y en compuestos
azufrados (sulféxido alquilcisteina), responsables de su aroma. Entre los
flavonoides, los antocianos son los responsables del color rosado o
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violaceo de determinadas variedades de cebolla; pero sobre todo destaca

el contenido en quercetina con una importante funcién antioxidante (Block,

E. 1985)

En la Tabla 2.2 se presenta la composicion nutricional del bulbo de

la cebolla.

TABLA 2.2

COMPOSICION NUTRICIONAL DEL BULBO DE LA CEBOLLA

Energia (Kcal)

Proteinas (g)

Lipidos fotales (g)

A5 safurados (g)

Al monoinsaturodos (g)
A= polinsafurodos (g)

w3 (g)*

C18:2 Lincleico {e-t) ()
Colestercl (mg/1000 kcal)
Hidratos de carbono (g)
Fibra (g)

Agua (g)

Calcio (mg)

Hiarro (mg)

Yodo (ug)

Magnesio (mg)

Zinc (mg)

Sodio (mg)

Potasio (migh

Fasforo (mg)

Selenio (pg)

Tiamina {mg)

Ribbofiavina (mg)
Equivalentes niacina {mg)
Vitamina B, (mg)

Folalos (pg)

Vitamina B, (pg)
Vitamina C (mg)
Vitamina A: Eq. Refinol (pg)
Witarmina D {ug)

Vitamina E (mg)

Par 100 g da Pod nidad Racomendociones
porcidn comasfible | mediana (150 g) dic-hombres
3 a5 3.000

1.4
0.2
Tr
Tr
Tr

(1]
2.5
1
3,9

114

21
0.3
Tr
Tr
Tr

0
53
1.5
1&0

171

0,15

28,5
0
0
Tr

Recomendaciones
din-mujeras

2.300
54 41
100-117 TT-B9
2337 18-20
&7 51
17 13
3,3-8,0 2.6-5,1
10 a
=300 <230
375-413 ZEB-316
=33 =25
250 2000
1.000 1.000
10 18
140 10
as0 330
15 15
<2.000 <2000
3.500 3.500
700 700
70 55
1.2 09
1.8 1.4
20 13
1.8 1.4
400 ADD
2 2
&0 &0
1.000 800
15 15
12 12

Fuente : EFSA (European Food Safety Authority), 2010
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En la Tabla 2.3 se presenta la composicion quimica del bulbo de
cebolla
TABLA 2.3

COMPOSICION QUIMICA DEL BULBO DE CEBOLLA (en 100g de
porcién comestible)

Agua 904g
Energia 20 — 40 kcal
Proteina 09-16¢g
H de Carbono | 3,5-10¢g
Fibra 189

Ca 28 mg

K 170 mg
Grasa total 0,20 g
Cenizas 0,60 g
Quercetina 20,3 mg

Fuente : Moreiras y col., 2016

2.2.6. Variedades de cebollas en Peru

Las variedades de cebolla son numerosisimas y presentan bulbos
de diversas formas y colores. Pueden ser clasificadas desde diferentes
puntos de vista: criterio fitogeografico y ecolégico, forma y color del bulbo,
modo de multiplicacion, tiempo en que se consume el producto, criterio
comercial y de utilizacion del producto.

El primer criterio es el Unico que puede considerarse cientifico y al
mismo tiempo préactico, ya que implica el estudio del 6ptimo climatico y
ecologico de las distintas variedades y es de gran importancia en la
aclimatacion de las mejores variedades y en la creacion de otras nuevas
mediante cruzamiento.

La produccién nacional de cebollas se orienta principalmente a cubrir
el mercado interno, siendo la cebolla roja la principal variedad producida,

dado su arraigado consumo entre la poblacion peruana.
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La produccién de cebollas se concentra principalmente en Arequipa,
departamento que participa con mas del 60% de la produccién nacional. En
el aflo 2004 produjo 332.5 mil TM en 9.7 mil hectareas de cultivo. La
produccion de cebolla se ha incrementado en los ultimos 15 afios en casi
400%, de 125 mil toneladas a 600 mil toneladas anuales. (Ministerio de

Agricultura, Comunidad Andina, Proyectos — Estadistica)

FIGURA 2.2

VARIEDADES DE CEBOLLAS EN PERU

Fuente : AGAP (Asociacion de Gremios,
Productores agrarios del Perq),
2016

En la Tabla 2.4 (Ver pag. N° 22) se mencionan algunas variedades
para cada region en el Pera

2.2.7. Los flavonoides

Los flavonoides son compuestos fendlicos que se encuentran en
vegetales, semillas, frutas y en bebidas como vino y cerveza.

Estos compuestos fueron descubiertos por el premio Nobel Szent —
Gyorgy, quien en 1930 aisl6 de la cdscara del limon una sustancia, la citrina,

gue regulaba la permeabilidad de los capilares.
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TABLA 2.4

VARIEDADES DE CEBOLLA POR REGION EN PERU

COSTA SIERRA SELVA
Roja Arequipefa
Roja Roja Arequipefia
Roja creole Roja Arequipefia | Sintese 39 roja
Crystal white Crystal white
Blanca rio grande.

Fuente : AGAP (Asociacion de Gremios, Productores
agrarios del Peru), 2016

Se han identificado méas de 5.000 flavonoides diferentes. Aunque los

habitos alimenticios son muy diversos en el mundo, el valor medio de

ingesta de flavonoides se estima como 23 mg/dia, siendo la quercetina el

predominante con un valor medio de 16 mg/dia.

Los flavonoides contienen en su estructura quimica un numero

variable de grupos hidroxilo fendlicos y excelentes propiedades de

quelacion del hierro y otros metales de transicion. Hendrich (2006)

a)

b)

Estructura quimica.- Los flavonoides son compuestos de bajo peso
molecular que comparten un esqueleto comun de difenilpiranos (C6—
C3-C6), compuesto por dos anillos de fenilos (A y B) ligados a traves
de un anillo C de pirano (heterociclico). Los atomos de carbono en los
anillos C y A se numeran del 2 al 8, y los del anillo B desde el 2' al 6'
(Ver Figura 2.5 pag. N° 24) La actividad de los flavonoides como
antioxidantes depende de las propiedades redox de sus grupos
hidroxifendlicos. Esta estructura basica permite una multitud de
patrones de sustitucion y variaciones en el anillo C — 3

Clasificacion de los flavonoides.- Los flavonoides estan ampliamente
distribuidos en el reino vegetal y representan dos tercios de todos los
polifenoles ingeridos en la dieta, mientras que los &cidos fendlicos
constituyen el tercio restante (Scalbert et al., 2000) Entre los
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flavonoides, la quercetina representa el principal flavonol en la dieta
(Hertog et al., 1996) Existe una creciente evidencia de que la absorcion
y biodisponibilidad y, por lo tanto, la actividad de los compuestos
fendlicos y los flavonoides dependen, en gran medida, de su estructura
guimica. Segun Romo de Vivar, los flavonoides se pueden clasificar
dependiendo de la estructura de su esqueleto base, teniéndose, asi:

FIGURA 2.3

ESTRUCTURA BASICA DE LOS FLAVONOIDES

2.':‘#:3-““““‘-:1.
. Bl
?ﬁ D'--.,‘_“Ef_,..-ﬂ mﬁ,m_‘%_,_..-es
| A || C ]
E% ,,.--""'3
5 4

Fuente : Kumar S & Pandey AK, 2013

FIGURA 2.4

ESTRUCTURA BASICA DE LOS FLAVONOIDES Y LAS DIFERENTES
SUBCLASES

Flavonol Flavan-3-ol Flavona Flavanona Antocianidina Isoflavona

Fuente : Soriano Menéndez C., 2012
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1) Flavanona.- Cuando la estructura base posee un grupo carbonilo

en la posicion cuatro. Son precursores de otros flavonoides mas

complejos.

FIGURA 2.5

ESTRUCTURA MOLECULAR BASE DE LA FLAVANONA

o

Fuente : Soriano Menéndez C., 2012

2) Dihidroflavonol.- Cuando ademas de poseer la estructura base un

carbonilo, se hidroxila la posicion tres.

FIGURA 2.6

ESTRUCTURA MOLECULAR DEL DIHIDROFLAVONOL

o

Fuente : Soriano Menéndez C., 2012

3) Flavan-3,4—diol.- Cuando en el dihidroflavonol se reduce el grupo

carbonilo de la posicion cuatro.
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FIGURA 2.7

ESTRUCTURA MOLECULAR DEL FLAVAN-3,4-DIOL

OH

Fuente : Soriano Menéndez C., 2012

4) Flavona.- Cuando se introduce un doble enlace entre las
posiciones dos y tres de la flavanona. Son amarillas y pueden estar
en algunas flores o frutos. Son frecuentes en los tejidos jévenes, se
encuentran tanto en estado libre como en forma de heterésidos. La
intensidad de su color amarillo aumenta con el nUmero de grupos

hidroxilos y el incremento del pH

FIGURA 2.8

ESTRUCTURA MOLECULAR DE LA FLAVONA

o

Fuente : Soriano Menéndez C., 2012

5) Flavonol.- Cuando se introduce un doble enlace entre las

posiciones dos y tres del dihidroflavonol.
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FIGURA 2.9

ESTRUCTURA MOLECULAR DEL FLAVONOL

o

Fuente : Soriano Menéndez C., 2012

Los flavonoles son los flavonoides mas ampliamente distribuidos en
las plantas que forman parte de la dieta. Pueden variar en su color desde
el blanco hasta el amarillo. Estan representados principalmente por la
guercetina, el kaempferol y la miricetina. La isorramnetina, el derivado
metilado de la quercetina es también bastante comun. Soriano C, 2012

De todos los flavonoides encontrados en la dieta, la quercetina es el
mas ampliamente distribuido. Esté presente en diversas frutas y verduras,
pero en alta concentracién (200 — 1 000 pg g?) especialmente en las
cebollas (Alium cepa), (Crozier A, 1997; Hertog, 1992). En un reciente
estudio publicado por (Sultana et al., 2008), el nivel de los flavonoles fue
determinado en 22 plantas (9 vegetales, 5 frutas, y plantas medicinales).
Las concentraciones mas altas se detectaron en la planta medicinal
moringa (Moringa oleifera; 68 ug g*) seguida de la fresa (Fragaria spp.; 40
Mg g?), la higuera sagrada (Ficus religious; 12 ug g?), las espinacas
(Spinaceae oleraceae; 19 ug g1) y la coliflor (Brassica oleraceae) (18 ug g-
Y

Los flavonoles se encuentran en las plantas casi siempre en forma
de conjugados glicosilados. Los principales flavonoles en la cebolla son
quercetina—4’'-O—glucésido y quercetina—3,4'-O—diglucésido y en menor
cantidad, la isorramnetina—4’-Oglucdsido (Mullen et al., 2004)
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FIGURA 2.10

ESTRUCTURA QUIMICA DE LOS FLAVONOLES MAS COMUNES

Flavonoles RS’
R4’
)
R7 o N __~R¥
| R2'
RS OH
O
Rz’ R3" R4” R5" R3 R7
3-O0Hflavona H H H H H H
Quercetina H OH OH H OH OH
Kaempferol H H OH H OH OH
Miricetina H OH OH OH OH OH
Isorhamnetina H OCH: CH H CH OH
Tamarixetina H OH OCHy H CH OH
Morina OH H OH H OH OH
Fisetina H OH OH H H OH

Fuente : Perez Vizcaino, 2010

Figura 2.11

ESTRUCTURA QUIMICA DE LOS PRINCIPALES GLICOSIDOS DE
QUERCETINA

OH OH OH OH OCH;, OH
J OH  Ho 4 0, i HO 4 0
- HO O OW(;{H HO 0

Quercetma-4"-O-glucosido Quercetma-3 4'-0-diglucosido Isorhanmetma-4"-O-glucosido

HOO|

HO O

OH

Fuente : Soriano C, 2012
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2.2.8. Meétodos para extraccion de flavonoides

Para la extraccion de los principios activos a base de material vegetal
existen diferentes métodos de extraccion, los cuales necesitan de un liquido
extractivo que va a depender del procedimiento técnico y de la naturaleza
quimica del principio activo.

Existen diferentes clases de extraccion y se clasifican en:

maceracion, percolacion, decoccion, infusiéon y digestion (Soto, 2014)

a) Extraccion por maceracion natural.- Ara Roldan, Alfredo (1994), nos
menciona dos tipos de maceracion concerniente a recursos naturales
que son :

1) Maceracion fria.- Hay ocasiones en que el calor puede alterar o
hacer que se pierdan algunos de los principios activos de una
planta, pero éstos pueden disolverse en agua si permanecen el
suficiente tiempo en contacto con ella. Para las flores y hojas,
procederemos dejando en un recipiente la cantidad de planta y
agua apropiadas durante unas doce horas.

Si se trata de tallos y raices, seran convenientes veinticuatro
horas. En ambos casos debemos procurar que el recipiente esté
bien tapado y al abrigo de la luz, si se trata de cristal. Se tomara
siempre a temperatura ambiente.

2) Maceracion caliente.- Se procedera igual que en el caso de la
maceracion fria, pero manteniendo el agua caliente sin llegar hervir,
para lo cual necesitariamos un calentador con termostato. Con
algunas raices, cortezas y tallos suele ser recomendable dejar en
maceracion fria la planta antes de su decoccion o prolongar el
tiempo de reposo de la misma antes del filtrado y la toma.

También nos menciona que para lograr el proceso de
maceracion se coloca el material vegetal en forma de trozos o
polvo, segun sea la conveniencia.

La maceracion se realiza a temperatura ambiente y los liquidos

gue con mas frecuencia se utilizan son el agua y el alcohol o
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b)

d)

f)

combinacion de ambos, aunque también pueden emplearse vinos
tintos o blancos.

El tiempo total de maceracion estd en dependencia del tipo de
planta, parte de la misma o del principio activo a extraer. La
proporcién mas usada es de 1 : 20 vegetal/liquido.

Extraccion por percolacién.- Este método consiste en que el
menstruo atraviesa la masa de droga pulverizada siempre en un solo
sentido, de tal modo que el equilibrio entre el solvente dentro y fuera
del marco nunca se alcanza, por lo que la droga estara bafiada siempre
por nuevas proporciones de menstruo, cediendo todos sus
componentes de manera progresiva (Soto, 2014).

Extraccion por decoccion.- Es una maceracion realizada a una
temperatura suave que oscila alrededor de los 50°C a 60°C. Al
aumentar medianamente la temperatura se consigue un mayor
rendimiento de la extraccion, puesto que disminuye la viscosidad del
solvente lo que hace que éste pueda ingresar mas rapidamente al
interior de las células y asi extraer los principios activos (Soto, 2014)
Extraccion por infusion.- Es el proceso en cual se somete a la droga
previamente humedecida al contacto con el solvente a una temperatura
igual a la de ebullicion del agua por 10 cinco minutos, se deja enfriar
hasta temperatura ambiente y se prepara al 5% (Soto, 2014)
Extraccion por digestion.- Es una maceracion realizada a una
temperatura suave que oscila alrededor de los 50°C a 60°C. Al
aumentar medianamente la temperatura se consigue un mayor
rendimiento de la extraccion, puesto que disminuye la viscosidad del
solvente lo que hace que éste pueda ingresar mas rapidamente al
interior de las células y asi extraer los principios activos (Soto, 2014)
Extraccién por ultrasonido.- El ultrasonido se aplica como una
alternativa de extraccion o para asistir en procesos de extraccion de
componentes volatiles de plantas, incluyendo aceites esenciales. La

proporcion en la composicion de los extractos y rendimientos de estos
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9)

h)

depende de la temperatura a la que se lleve a cabo el proceso y del
disolvente o mezcla que se utilicen. En general la aplicacion de
ultrasonido de baja o alta intensidad incrementa la eficiencia de la
extraccion y reduce el tiempo de la misma, también reduce el riesgo de
degradacion térmica cuando la extraccién se realiza a 25°C (Pifieiro,
2005; Peredo et al., 2009)

Extraccion por microondas.- Es una técnica muy prometedora
porque es rapida (p. ej. 20 — 30 min. en discontinlo), usa pequefas
cantidades de disolventes en comparacion con la extraccion Soxhlet,
permite un control completo de los parametros de extraccién (tiempo,
energia, temperatura), permite hacer extracciones a alta temperatura.
Respecto a los inconvenientes que hacen que no sea una técnica de
gran aceptacion podemos citar que necesita disolventes polares, es
necesaria la limpieza de los extractos porque las microondas son muy
eficientes extrayendo y la instrumentacion necesaria es cara (Pifieiro,
2005)

Extraccion por fluidos supercriticos.- La extraccion por fluidos
supercriticos en una operacion unitaria que explota el poder de un
disolvente de fluidos supercriticos en condiciones encima de su
temperatura y presion critica, permite obtener extractos libres de
solventes, la extraccion es mas rapida en comparacion a la utilizacion
de solventes organicos convencionales el uso de CO:z en el método de
fluidos supercriticos, logra una alta selectividad de micro-componentes
valiosos en productos naturales. La selectividad del CO2 también es
apropiada para la extraccibn de aceites esenciales pigmentos,
carotenoides, antioxidantes, anti — microbianos, y sustancias
relacionadas que son usadas como ingredientes en alimentos,
medicina y perfumeria (Veldsquez, 2008; Peredo et al., 2009)
Extraccion por soxhlet.- La extraccion solido — liquido, se usa a
menudo para extraer un producto natural a partir de su fuente natural,

tal como una planta. Segun Anderson Guarnizo, Pedro Martinez; se
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escoge un solvente que selectivamente disuelva el compuesto deseado
pero que deje los sdlidos insolubles indeseados en la fuente natural.
Un aparato de extraccion continua solido — liquido llamado extractor
Soxhlet se usa muy comiunmente en un laboratorio de investigacion de
productos naturales.

La extraccion Soxhlet consiste en el lavado sucesivo de una mezcla
sélida con un determinado solvente (etanol) que va “lavando o extrayendo”
de la mezcla, los componentes mas solubles en él. Mediante el lavado
sucesivo de una mezcla, se puede extraer de ella componentes cuya
solubilidad en el solvente extractor es muy baja, debido al efecto acumulado
de las multiples extracciones.

Entre sus ventajas se incluye que permite el uso de grandes
cantidades de muestra (p. ej. de 10 a 30 g, la técnica no es dependiente de
la matriz y que muchos extractores Soxhlet pueden utilizarse sin
controlarlos continuamente, de hecho, existen algunos sistemas
comerciales automaticos. Entre sus inconvenientes, se puede destacar,
largos tiempos de extraccion (p. ej. > 24 — 48 h), uso de grandes voliumenes
de disolvente, y la necesidad de concentracion después de la extraccion
(Pifeiro, 2005) A continuacién en la Figura 2.12 (Ver pag. N° 32) se ilustra
al extractor en mencion

La extraccion solido — liquido, se usa a menudo para extraer un
producto natural a partir de su fuente natural, tal como una planta. Segun
Anderson Guarnizo, Pedro Martinez; se escoge un solvente que
selectivamente disuelva el compuesto deseado pero que deje los sélidos
insolubles indeseados en la fuente natural. Un aparato de extraccion
continua solido-liquido llamado extractor Soxhlet se usa muy comunmente

en un laboratorio de investigacion de productos naturales.

31



FIGURA 2.12

ESQUEMA DEL EXTRACTOR SOXHLET

Salida de agua

Refrigerante ——

Entrada de agua

Solvente puro
condensado

Tapon de
algodon
Ensanchaviento™ Cartucho
SHén— poreso
Ascenso de
Regreso del Yapores
—_—
solverte +extrasdo
Calentador

Fuente : Anderson Guarnizo, Pedro Martinez

FIGURA 2.13

PARTES DEL EXTRACTOR SOXHLET

e

4‘

R

Fuente : Anderson Guarnizo, Pedro Martinez
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En la Figura 2.13 (Ver pag N° 32) el equipo Soxhlet tiene como
funcion recircular los vapores condensados con ayuda de un sifén a la
fuente de disolvente que se encuentra en evaporacion continua,
arrastrando consigo los principios activos de la materia prima contenido en
los cartuchos desechables. La capacidad aproximada en un equipo de
laboratorio es de 500 ml de volumen primario con una recirculacion de 100
ml cada cinco minutos aproximadamente en estado estable.

La velocidad de reflujo depende directamente de la eficiencia y el
tamafio del condensador. La sustancia soélida se introduce en un cartucho
poroso (generalmente hecho con papel de filtro, que permite al solvente
entrar y salir reteniendo al sélido) que se coloca dentro del recipiente (B)
Se adosa un baldn (C) a dicho recipiente donde se coloca el volumen de
solvente que se utilizara en la extraccion. Por el extremo superior del
recipiente (B), se coloca un condensador (D)

El solvente se calienta, los vapores ascienden por el tubo (E),
condensan en el refrigerante (D) y caen dentro del recipiente (B)
impregnando al soélido que se encuentra en el cartucho (A) EL recipiente
(B) se va llenando lentamente de liquido hasta que llega al tope del tubo
(F) y se descarga dentro del balén (C) repite autométicamente hasta que la
extraccidon se completa. El solvente de extraccion se evapora, recuperando
asi a la sustancia deseada (Adriana C, 2012)

a) Caracteristicas para la extraccion del equipo soxhlet.- Para la
extraccion con el equipo Soxhlet se deben tener en cuenta: la seleccion
del solvente, la matriz sélida y las condiciones de operacién. Adriana
C, 2012

b) Seleccién del solvente.- Adriana C. (2012) menciona que debe
seleccionarse un solvente conveniente de tal forma que ofrezca el
mejor balance de varias caracteristicas deseables :

1) Altolimite de saturacion y selectividad respecto al soluto por extraer
2) Coeficiente de distribucion
3) Solubilidad del solvente
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4) Capacidad para producir el material extraido con una calidad no
alterada por el disolvente

5) Estabilidad quimica en las condiciones del proceso.

6) Baja viscosidad, baja presidon de vapor, baja toxicidad e
inflamabilidad

7) Baja densidad y baja tension superficial

8) Facilidad y economia de recuperacion y bajo costo

Por consiguiente, hablaré a continuacion sobre el solvente de la

mezcla en mayor proporcion.
Etanol.- Su férmula quimica es CH3—CH2—OH principal producto de las
bebidas alcohdlicas. ElI compuesto quimico etanol, conocido como
alcohol etilico, es un alcohol que se presenta en condiciones normales
de presion y temperatura como un liquido incoloro e inflamable con un
punto de ebullicion de 78°C y punto de fusién de -114,1°C. Es
altamente inflamable, soluble en agua en cualquier proporcion,
reacciona violentamente con oxidantes fuertes y lentamente con
hipoclorito calcico, 6xido de plata y amoniaco.

El etanol es el alcohol que se encuentra en bebidas como la cerveza,
la sidra, el Vino tinto/vino y el brandy. Debido a su bajo punto de
congelacion, ha sido empleado como fluido en termémetros para medir
temperaturas inferiores al punto de congelacién del mercurio, —40°C, y
como anticongelante en radiadores de automoviles.

Normalmente el etanol se concentra por destilacion de disoluciones
diluidas. El de uso comercial contiene un 95% en volumen de etanol y
un 5% de agua. Ciertos agentes deshidratantes extraen el agua
residual y producen etanol absoluto. El etanol tiene un punto de fusion
de —114,1°C, un punto de ebullicién de 78,5°C y una densidad relativa
de 0,789°C a 20°C

La produccion de etanol es un ejemplo de como la ciencia, la
tecnologia, la agricultura y la industria deben trabajar en armonia para

transformar un producto agropecuario en un combustible.
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https://www.ecured.cu/Destilaci%C3%B3n
https://www.ecured.cu/Agua

TABLA 2.5

PROPIEDADES FISICOQUIMICAS DEL ETANOL

Estado de agregacién Liquido
Apariencia Incoloro

Densidad 810 Kg/m?3; (0,810 g/cm?)
Masa molecular 46,07 uma

Punto de fusion 158,9 K (-114,11°C)
Punto de ebullicién 351,6 K (78,6°C)
Temperatura critica 514 K (241°C)

Presion critica 63 atm

Fuente : Instituto nacional de seguridad e higiene en el trabajo

2.2.9. Espectrofotometria UV — Visible

El fundamento de la espectroscopia se debe a la capacidad de las
moléculas para absorber radicaciones, entre ellas las radiaciones dentro
del espectro UV — Visible. Las longitudes de onda de las radiaciones que
una molécula puede absorber y la eficiencia con la que se absorben
dependen de la estructura atbmica y de las condiciones del medio (pH,
temperatura, fuerza idnica, constante dieléctrica), por lo que dicha técnica
constituye un valioso instrumento para la determinacion y caracterizacion
de compuestos.

Las moléculas pueden absorber energia luminosa y almacenarla en
forma de energia interna. Cuando la luz (considerada como energia) es
absorbida por una molécula se origina un salto desde un estado energético
basal o fundamental E1, a un estado de mayor energia (estado excitado),
E2. Y solo se absorbera la energia que permita el salto al estado excitado.
Cada molécula tiene una serie de estados excitados (o bandas) que la
distingue del resto de moléculas. Como consecuencia, la absorcidon que a
distintas longitudes de onda presenta una molécula esto es, su espectro de
absorcion constituye una sefia de identidad de la misma. Por dltimo, la
molécula en forma excitada libera la energia absorbida hasta el estado

energético fundamental.
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En espectroscopia el termino luz no solo se aplica a la forma visible
de radiacion electromagnética, sino también a las formas UV e IR, que son
invisibles. En espectrofotometria de absorbancia se utilizan las regiones del
ultravioleta (UV cercano, de 195 — 400 nm) y el visible (400 — 780nm)
a) Instrumentacion parala medicién de absorbancias de luz visible 'y
ultravioleta: Espectrofotometro UV - Visible.- La medicién de
absorbancia de la luz por las moléculas se realiza en unos aparatos
llamados espectrofotometros. Aunque pueden variar en disefio, en
especial con la incorporacion de ordenadores para el analisis de datos,
todos los espectrofotbmetros constan, segun se indica a continuacion :
1) Una fuente de energia radiante.- Lampara de deuterio y
tungsteno

2) Un monocromador para la seleccion de radiaciones de una
determinada longitud de onda.- Filtros, prismas, redes de
difraccion

3) Un comportamiento donde se aloja un recipiente transparente
(cubetas o tubos) que contenga la muestra. Pueden ser de vidrio,
cuarzo o plastico transparente. Para medir en UV se deben usar las
de cuarzo o silice fundido, porque el vidrio no transmite la radiacion
uv

4) Un detector de luz y un amplificador convertidor de las sefiales
luminosas en sefiales eléctricas

5) Un registrador o sistema de lectura de datos

b) Fundamentos del método :

1) Ley de Beer — Lambert.- La ley de Beer — Lambert, afirma que la
absorbancia es directamente proporcional a la concentracion de la
especie absorbente.

Definida en la ecuacion siguiente :

A=¢c..c.b
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Donde :

)

mol

c: concentracion sustancia (T

b:longitud del camino éptico(cm)

g:absortividad molar (————
mol.cm

2.3. Definiciones y términos

a) Extraccién.- La extraccibn es una operacion de separacion por
transferencia de materia en la que se ponen en contacto dos fases
inmiscibles con objeto de transferir uno o varios componentes de una
fase a otra. Si la mezcla original esta en fase sélida y se pretende
separar de ella un componente (soluto) de otro (inerte) mediante su
contacto con wuna fase liquida (disolvente) que lo disuelve
selectivamente, se habla de una extraccién sélido — liquido o lixiviacion.

b) Selectividad.- Primera propiedad que se estudia para decidir la
aplicabilidad de un solvente.

Se define como la capacidad de un solvente para extraer un
componente de una solucién con preferencia a otro.

Para todas las operaciones de extraccion utiles la selectividad debe
ser mayor de uno, cuanto mas mejor. Si la selectividad es uno, la
separacibn no es posible. (Robert E. Treybal, Operaciones de
transferencia de masa, 2% Edic.)

c) Coeficiente de Distribucion (K).- Es un factor importante que influye

en la selectividad, se calcula con la siguiente ecuacion :

fraccion masa del soluto en el extracto

" fraccion masa del soluto en el refinado
Son deseables altos valores de K, dado que se requerira menor

cantidad de solvente para determinado grado de extraccion. (Robert E.

Treybal, Operaciones de transferencia de masa, 2% Edic.)
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d) Solubilidad.- La solubilidad es la medida o magnitud que indica la

f)

cantidad maxima de soluto que puede disolverse en una cantidad
determinada de solvente y a una temperatura dada. Las unidades de
expresion para la solubilidad son variadas, en general se expresa en
g/l (gramos/litros). El aumento de la temperatura, muchas veces origina
que liquidos ligeramente solubles se conviertan en liquidos miscibles a
una temperatura alta apropiada. Pero hay compuestos como las sales
de calcio (acetato de calcio, sulfato de calcio) que son mas solubles en
frio que en caliente. (Gaston Pons Muzzo, libro Fisicoquimica,1975)
Polaridad.- Es una propiedad de las moléculas que representa la
separacion de las cargas eléctricas en la misma. Al formarse una
molécula de modo covalente el par de electrones tiende a desplazarse
hacia el atomo de mayor electronegatividad, siendo esta la capacidad
para atraer hacia si los electrones de un enlace quimico (Raymond
Chang, "Quimica”, 9" Edic. pag. 369)

Temperatura de operacién.- Es la temperatura de ebullicién de la
mezcla etanol-agua. Alcanzandose cuando la presion de vapor iguala
a la presion atmosférica externa (Raymond Chang, "Quimica”, 9" Edic.
pag. 520)
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[l. HIPOTESIS Y VARIABLES

3.1 Hipdtesis general

Las condiciones mas adecuadas para la extraccion de flavonoides
de la envoltura externa de la cebolla roja (allium cepa L.) deben considerar
una mezcla de 60% de etanol y 40% de agua, a una temperatura de
operacion de 75°C, ademas de un tiempo total de 120 minutos para un
tamafio de particula de numero de malla igual a 40 (TAMIZ USP)

3.2. Hipotesis especificas
1) La proporcion de la mezcla de solventes etanol — agua que favorecera

la extraccion de flavonoides de la envoltura externa de cebolla roja
(Allium cepa L.) sera una mezcla de 60% de etanol y 40% de agua.

2) La temperatura de operacion que favorecera la extraccion de
flavonoides de la envoltura externa de cebolla roja (Allium cepalL.) sera
75°C

3.1.1. Capitulos fuera de variables (cualitativos)

Son el tipo de variables que como su nombre lo indica expresan
distintas cualidades, caracteristicas 0 modalidad. Cada modalidad que se
presenta se denomina atributo o categoria, y la medicion consiste en una
clasificacion de dichos atributos .Dentro de ellas podemos distinguir :

a) Variables cualitativa ordinal o variable cuasicuantitativa.- La
variable puede tomar distintos valores ordenados siguiendo una escala
establecida, aunque no es necesario que el intervalo entre mediciones
sea uniforme.

b) Variable cualitativa nominal.- En esta variable los valores no pueden
ser sometidos a un criterio de orden, como por ejemplo los colores.

En nuestro trabajo de investigacion desarrollado en la presente tesis,
encontramos la variable cualitativa nominal del color.

A través de la coloracién identificamos la presencia de flavonoides

en el extracto obtenido, mediante pruebas con diferentes reactivos.
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3.1.2. Capitulo dentro de variables (Cuantitativo)

Son las variables que toman como argumentos, cantidades

numeéricas, son variables matematicas. Las variables cuantitativas ademas

pueden ser :

a)

b)

Variables discretas.- Es la variable que por su naturaleza solo pueden
tomar ciertos valores muy especificos.

Variable continua.- Es la variable que puede adquirir una gama de
valores dentro de un intervalo especificado. Por ejemplo la masa, la
altura, etc. Solo esta limitado por la precision del aparato medidor, en
teoria permiten que exista un valor entre dos variables.

En nuestro trabajo de investigacion desarrollado en la presente tesis,

encontramos las variables cuantitativas siguientes :

a)
b)
c)
d)

e)

Proporcion de la mezcla de solventes etanol —agua
Temperatura de operacion.

Tiempo de operacion

Tamafio de particula.

Humedad porcentual

A continuacion se define cada variable, en menciéon : Definicidon

conceptual de las variables

a)

b)

La presente investigacion se caracteriza por ser longitudinal estudiando
la variable a lo largo del tiempo establecido, por ser éste el determinante
en la relacion causa efecto.
Por su naturaleza, todas las variables identificadas son del tipo
cuantitativas. Por su dependencia Y es dependiente, y las variables Xu,
Xz son independientes.

Es decir : Y =f (X1, X2). La Figura 3.1 (Ver pag N° 41) muestra la

relacion entre las variables.
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FIGURA 3.1

RELACION DE LAS VARIABLES DE LA INVESTIGACION

Y : Condiciones mas adecuadas para la extraccién de
flavonoides de la envoltura externa de cebolla roja (Allium
cepa L.) que sera sometida a experimentacion en un equipo

soxhlet con mezcla de solventes etanol — agua.

X1: Proporcion de la mezcla de solventes etanol-agua que
favorecera la extraccion de flavonoides de la envoltura
externa de cebolla roja (Allium cepa L.) que sera sometida a

experimentacion.

X2: Temperatura de operacion favorecera la extraccion de
flavonoides de la envoltura externa de cebolla roja (Allium

cepa L.) que serd sometida a experimentacion.

Fuente : Elaboracién propia
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3.2.

Operacionalizaciéon de las variables

En el Cuadro 3.1 se observa la operacionalizacién de variables :

CUADRO 3.1

OPERACIONALIZACION DE LAS VARIABLES

VARIABLE DEPENDIENTE

DIMENSIONES

INDICADOR

METODO

Y = Condiciones mas adecuadas

— Composicion de

— Concentracion de flavonoides.

Ensayos experimentales

para la extraccion de flavonoides de flavonoides — Rendimiento de extraccion de extraccion con equipo
la envoltura externa de cebolla roja — Tiempo de extraccion soxhlet.
(Allium cepa L.) que sera sometida a — Temperatura de operacion
experimentacion en un equipo — Proporcién de solventes
soxhlet con mezcla de solventes
etanol-agua.
VARIABLE INDEPENDIENTE DIMENSIONES INDICADOR METODO
X1 = Proporcion adecuada de la [ — Proporcion  de | — Composicion (% volumen) Ensayos experimentales
mezcla del solvente: etanol — agua solventes de extraccion con equipo

soxhlet.

X2 =  Temperatura adecuada de
extraccion

— Temperatura de

operacion

— Temperatura (°C)

Ensayos experimentales
de extraccion con equipo

soxhlet.

Fuente : Elaboracion propia
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V.

METODOLOGIA
4.1. Tipo y disefio de la investigacion

4.1.1. Tipos delainvestigaciéon

a) Segun la finalidad.- Teniendo en cuenta la finalidad que persigue, la

b)

investigacion se puede dividir en bésica y aplicada.

1)

2)

Investigacion basica (pura).- Se define como aquella actividad
orientada a la busqueda de nuevos conocimientos y nuevos
campos de investigacion sin un fin practico especifico e inmediato
(De la Orden, 1985) Tiene como fin crear un cuerpo de
conocimiento tedrico sobre los fendmenos educativos, sin
preocuparse de su aplicacién practica. Se orienta a conocer y
persigue la resolucion de problemas amplios y de validez general
(Fox, 1981, 128)

Investigacion aplicada.- Tiene como finalidad primordial la
resolucion de problemas practicos inmediatos en orden a
transformar las condiciones del acto didactico y a mejorar la calidad

educativa.

Por su disefio interpretativo.- De acuerdo con este criterio, la

investigacion puede clasificarse en: exploratoria, descriptiva,

explicativa y experimental.

1)

2)

3)

Investigacion exploratoria.- Tiene caracter provisional en cuanto
se realiza para obtener un primer conocimiento de la situacion
donde se piensa realizar una investigacion posterior. Puede ser de
caracter descriptivo o explicativo, o ambos a la vez.
Investigacion descriptiva.- Tiene como objetivo central la
descripcion de los fenbmenos. Se sitia en el primer nivel de
conocimiento cientifico.

Utiliza métodos descriptivos como la observacion, estudios
correlacionales, de desarrollo, etc.
Investigacion explicativa o confirmatoria.- Su objetivo es la

explicacion de los fendbmenos y el estudio de sus relaciones para
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4)

conocer su estructura y los aspectos que intervienen en la dindmica
de aquéllos.

Investigacion experimental.- Estudia las relaciones de causalidad
utilizando la metodologia experimental con la finalidad de control
de los fendmenos. Se fundamenta en la manipulacion activa y el
control sistemético. Se aplica a areas tematicas susceptibles de

manipulacion y medicion.

Segun el caracter de la medida.- Hace referencia a los dos enfoques

histéricos de investigacion en las ciencias sociales: el cuantitativo y el

cualitativo.

1)

2)

Investigacion cuantitativa.- Se centra fundamentalmente en los
aspectos observables y susceptibles de cuantificacion de los
fendmenos educativos, utiliza la metodologia empirico—analitica y
se sirve de pruebas estadisticas para el analisis de datos. Es la
modalidad de investigacién que ha predominado en educacion.

Investigacion cualitativa.- Se orienta al estudio de los significados
de las acciones humanas y de la vida social. Utiliza la metodologia
interpretativa  (etnografia, fenomenologia, interaccionismo
simbdlico, etc.), su interés se centra en el descubrimiento de
conocimiento, el tratamiento de los datos es béasicamente

cualitativo.

4.1.2. Disefio de lainvestigacion

Esta investigacion se realizaré en el laboratorio de investigacion de

Quimica de Alimentos de la Facultad de Ingenieria Quimica, en la

Universidad Nacional del Callao y se desarrollara en tres etapas :
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FIGURA 4.1

DISENO DE LA INVESTIGACION

SEGUNDA ETAPA DE
LA INVESTIGACION

PRIMERA ETAPA DE
LA INVESTIGACION

Compra de materias y
acondicionamiento del
equipo

Identificar de X1y X2

Método : Andlisis de

laboratorio.
Método : Andlisis de

laboratorio.

TERCERA ETAPA DE LA
INVESTIGACION

Establecer Y

Método Ensayos
experimentales de extraccion
con equipo Soxhlet.

Fuente : Elaboracion propia
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A continuacion, tendremos nuestro disefio experimental :

FIGURA 4.2

DISENO EXPERIMENTAL

Muestra experimental La muestra experimental
Acondicionamiento de la (Harina de cascara de (Capuchon con harina de
cascara de la cebolla cebolla) pesada (10 g) Huanarpo) se coloco al
dentro de su capuchén extractor soxhlet
Cuantificacion del extracto Verificacion : Prueba de Extraccion en equipo
obtenido, por método Shinoda y con NaOH 1N, [ Soxhlet con mezcla de
espectrofotométrico. presencia de flavonoides. solventes Etanol — Agua

Concentracion de la fase
Evaporacion del solvente apolar o fase de flavonoide en
organico sobrenadante, el equipo Rotavapor hasta un
apoyandose con un volumen pequefio (10 ml)
termometro aproximadamente por 45
Fuente : Elaboracién propia minutos
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a)

b)

4.2. Poblacion y muestra
Poblacién.- Estuvo conformada por 100 Kg/dia aproximadamente de
envoltura externa de la cebolla roja arequipefia que se desecha en el
Gran Mercado Mayorista de Lima. Se estimo la cantidad desechada en
base a las ventas histdricas diarias de esta cebolla. La envoltura
externa representa el 2% del peso total de la cebolla (bulbo)
Muestra.- Tomando como base de estudio la cantidad de envoltura
externa de la cebolla roja arequipefia desechada diariamente.
Entonces se procedido con estos datos a calcular el tamafo de
muestra que se deberia tomar.
4.1. Tamafo de muestra : 100 Kg

4.2.Al tener un tamafo de muestra finita, utilizaremos la siguiente

formula :
N = Z2XPxqXN ()
e2(N—1)+27Z2xPxq
Siendo :

N : Tamafio de muestra

Z . Desviacion estandar, Para intervalos de confianza
del 95% es 1,96

P . Hipotesis de la proporcion de la poblacidén que posee
la caracteristica o rasgo distintivo del universo. Si se
desconoce se plantea la hipotesis de un 50%

e : Margen del error que se esta dispuesto a aceptar.
En nuestro caso, tomaré un margen de error de 5%

g : Esunaconstante, se calcula de la siguiente manera:

gq=1-"P..(2)

Entonces calculando :

En ecuacion (2), reemplazamos
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g=0,5
Entonces, paso seguido se reemplaza en ecuacion (1)

N 1,962 x 0,5 X 0,5 X 100
"~ 0,052 (100 — 1) + 1,962 x 0,5 X 0,5

N = 79,51 Kg

Redondeando al entero proximo, tenemos 80 Kg de cebolla de
muestra a tomar.

Al ser un tamafio de muestra considerable se decidié a tomar
una muestra experimental de 2 kg de envoltura externa de cebolla
roja arequipena.

4.3. Técnicas e instrumentos para la recoleccion de la
informacion documental
4.3.1. Técnicas paralarecoleccion de datos
Para la recoleccion de datos se usaron las siguientes técnicas :
a) Andlisis fisico :
1) Selecciony separacion de la cascara de la cebolla roja (Allium cepa
L.)
2) Limpieza de las cascaras de las cebollas rojas (Allium cepa L.)
seleccionadas
3) Reduccién de tamafio de las cascaras de las cebollas rojas (Allium
cepa L.) seleccionadas
4) Secado y determinacion de humedad de las céascaras de las
cebollas rojas (Allium cepa L.)
5) Molido de las cascaras secas de la cebolla roja (Allium cepa L.)
6) Porcentaje de Humedad de la harina de la cebolla roja (Allium cepa
L.) obtenida en la molienda
7) Tamizado de la harina de la cebolla roja (Allium cepa L.)

8) Pesado de la harina de la cebolla roja (Allium cepa L.)
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9) Observacion del recirculado (sifonado) en la extraccion flavonoides

de la harina de la cebolla roja (Allium cepa L.) en un equipo soxhlet
b) Andlisis quimico :

1) Extraccién de flavonoides de la harina de la cebolla roja (Allium
cepal.)

2) Evaporacion de la mezcla de solventes (etanol — agua)

3) Estandarizacion de acido clorhidrico e Hidréxido de sodio

4) Andlisis espectrofométrico del extracto obtenido de la extracciéon de
flavonoides de la harina de la cebolla roja (Allium cepa L.)

4.3.2. Instrumentos paralarecoleccion de datos
Para proceder a la recoleccion de datos, hubo la necesidad de
emplear diferentes equipos, materiales y reactivos de laboratorio tales
como :
a) Equipos:
1) Para Anélisis fisico.- Estufa, Soxhlet, Molino eléctrico,
Desecador, Balanza analitica, hornilla eléctrica, tamizador
2) Para Analisis quimico.- Rota vapor, Campana extractora,
bureta, termometro, espectofémetro
b) Materiales :

1) Para Analisis fisico.- Placas Petri, luna de reloj, espatula, pinzas
de metal, pesa filtros

2) Para Andlisis quimico.- Vasos de precipitado, probetas, tubos de
ensayo, picetas, micropipeta, matraces, balones, embudo, soporte
universal, frascos ambar

c) Reactivos:

1) Para Andlisis quimico.- Etanol grado absoluto, &cido clorhidrico,
hidréxido de sodio, magnesio (virutas), estandar de quercetina para
flavonoides totales, agua destilada (tipo II)

d) Implementacion de proteccién :

1) Guantes quirargicos, mandil blanco, pantalén largo, zapato cerrado
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4.4, Técnicas e instrumentos para la recoleccion de la
informacion de campo

Nuestra investigacion, pasé por diferentes etapas, previamente

establecidas, que explicaremos a continuacion.

a) Etapas de la investigacion.- La investigacion desarrollada tiene tres

etapas :

1)

2)

3)

Primera etapa de lainvestigacion.- Comprende la revision de la teoria
vinculada a las variables de investigacion. Que en este caso sera la
variable X1 y Xz, con el proposito de identificar estas variables, se
realizaran analisis de laboratorio
Segunda etapa de la investigacion.- En esta etapa ademas se
encuentra la compra de materias primas, equipos e instrumentos. La
cebolla roja utilizada en esta investigacion sera seleccionada
cuidadosamente cumpliendo ciertos requisitos de calidad. También
comprende la seleccion y acondicionamiento del equipo de extraccion
seleccionado, en este caso el equipo SOXHLET
Tercera etapa de la investigacion.- En la tercera etapa de la
investigacion con la teoria y la informacion lograda tanto en la primera
etapa como en la segunda etapa, se realizaron ensayos experimentales
de extraccion con equipo Soxhlet, la cual se hara con una muestra de
cebolla roja, de la cual se obtendrd un extracto alcohdlico que se
extraera con disolvente con proporciones de etanol-agua, asimismo se
analizara la concentracion de flavonoides a partir del extracto en un
espectrofotometro, se hace la toma de datos de proporcion de
disolvente, temperatura, en esta etapa finalmente son corroboradas
nuestras hipotesis

4.5, 4.5. Analisis y procedimiento de recoleccién de datos

45.1. Recopilacion de informacién

Para la realizacion del proceso de extraccion de flavonoides de la

cascara de la cebolla roja (Allium cepa L.) en un equipo soxhlet con mezcla

de solventes etanol-agua, se hizo uso de la informacién brindada en
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investigaciones preliminares, libros, normas, revistas y referencias
electronicas.
4.5.2. Revision de lainformacion
Con la informacién reunida se procedi6 a la actualizacion de ésta y
a la elaboracion de lo faltante. Posteriormente se verificd lo estipulado a
través del trabajo en donde se corrobordé que lo que estaba escrito era lo
gue se esta desarrollando.
45.3. Formulacién y validacion del proceso
a) Descripcién de la cascara de la cebolla roja (Allium cepa L.).- La
descripcion del producto tiene la finalidad de realizar una evaluacion
sisteméatica de todas las propiedades asociadas a nuestra materia
prima (cascara de cebolla roja)
En la descripcidn del producto se incluy6 por lo menos lo siguiente :
1) Nombre del producto, consignando el nombre cientifico de ser
necesario.
2) Composicion
3) Caracteristicas fisicas y fisicoquimicas
4) Tratamiento fisico
45.4. Métodos de recoleccion de datos cualitativos y
cuantitativos
Una vez que se tuvieron a disposicion los equipos, materiales y
reactivos de laboratorio, se aplicé los métodos o procedimientos para la
recoleccion de datos, los cuales se describen y/o mencionan a
continuacion:
a) Tratamiento mecéanico de la materia prima
1) Seleccién y separacién de la cascara de la cebolla.- Se
seleccionara las cascaras en buen estado y se separara de
cualquier resto con la que este combinada (paja, tierra, etc.)
2) Limpieza de las cascaras de las cebollas seleccionadas.- Las
cascaras de las cebollas seleccionadas se deberan limpiar con

papel para eliminar las impurezas externas
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3) Reducciéon de tamafio de las cascaras de las cebollas
seleccionadas.- Se procedera a cortar las cascaras con tijera al
menor tamafo posible, esto facilitara el proceso de molienda y la
extraccion misma

4) Secado de la cascara de la cebolla.- Las cascaras cortadas se
coloco en un recipiente hecho de papel aluminio, que luego se llevé
a una estufa a una temperatura aproximada de 60°C para lograr
eliminar cualquier presencia de humedad, sin alterar al producto.
Aprovecharemos a calcular la humedad de la cascara de la cebolla

5) Reduccién de tamafio y molienda de la cascara de la cebolla.-
Las envolturas externas o cascaras secas seran reducidas
nuevamente primeramente mediante un cortado, luego se pasara
por un molino eléctrico para lograr un tamafio de particula pequefio
gue favorezca la extraccion

A continuacion, se observa la cascara de la cebolla roja (Allium cepa
L.) cortada, lavada y secada (Ver Figura 4.3)

FIGURA 4.3

CASCARA DE LA CEBOLLA ROJA (Allium cepa L.)

Fuente : Elaboracién propia
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b) Analisis fisico paralaharinadelacascaradelacebollaroja (Allium

cepa L.).- En este punto se determind las caracteristicas fisicas

presentadas por la harina de la cascara de la cebolla roja (Allium cepa

L.) para su analisis posterior.

1) Porcentaje de Humedad

Colocamos tres placas petri a la estufa para secar a
temperatura de 60°C por 45 minutos

Se saca la placa de la estufa y se deja enfriar en el desecador
por 20 minutos

Pesamos la placa

Luego pesamos dos gramos de muestra molida
aproximadamente en la placa distribuyendo uniformemente el
producto

Se introduce la muestra molida en la estufa a 60°C y se deja
secar por dos horas

Se saca la placa de la estufa y se coloca en el desecador,
dejando enfriar por 20 minutos

Paso siguiente pesamos la placa con la muestra molida seca y

procedemos al calculo de la humedad de nuestra muestra

(Peso recipiente + peso muestra) — peso final

%Humedad : x 100

peso muestra

A continuacion, se observa la estufa utilizada para el secado
de nuestra materia prima (Ver Figura 4.4 pag. N° 54)

Y ademas se observa la materia prima, salida de la estufa,
colocadas en los desecadores (Ver Figura 4.5 pag. N° 54)
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FIGURA 4.4

ESTUFA, DETERMINACION PORCENTAJE DE HUMEDAD DE LA
HARINA DE LA CASCARA DE LA CEBOLLA ROJA (Allium cepalL.)

Fuente : Elaboracion propia

FIGURA 4.5

DESECADORES

Fuente : Elaboracion propia
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2) Tamizado de la muestra molida.- El material se pasé por una

serie de tamices de las siguientes mallas :

850 um (Malla N°20)
600 um (Malla N°30)
250 um (Malla N°60)
150 um (Malla N°100)
75 um (Malla N°200)
45 um (Malla N°325)

Para determinar el tamafio de particula de mayor retencion, que

favorezca el proceso de extraccion.

A continuacion, se observa la harina de la cascar de la cebolla roja
(Allium cepa L.), (Ver Figura 4.6)

FIGURA 4.6

TAMIZADO DE LA HARINA DE LA CASCARA DE LA CEBOLLA ROJA

(Allium cepaL.)

Fuente : Elaboracion propia

Acondicionamiento de la harina de la cascara de la cebolla roja

(Allium cepa L.).- Se seleccioné la harina de la cascara de la cebolla

roja (Allium cepa L.) y se conservo a temperatura ambiente, sellada

herméticamente en una bolsa plastica.
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Observamos a continuacién, la harina obtenida de la molienda,
tamizada, colocada y sellada herméticamente en una bolsa plastica
(Ver Figura 4.7)

FIGURA 4.7

HARINA DE CASCAR DE CEBOLLA, SELLADA

Fuente : Elaboracion propia

d) Andlisis de obtencién del extracto bruto de flavonoides de la
harina de la cascara de la cebolla (Allium cepa L.).- Para la
recoleccion de datos cualitativos y cuantitativos que se llevé a cabo, se
partio de lo siguiente :

1) Se pes6 10 g de muestra seca de la harina de envoltura externa de
cebolla

2) Se utilizd6 dedales de extraccion de 2,5 x 7 cm, colocando la
muestra pesada

3) Se armo el equipo Soxhlet de forma adecuada, segun lo estipulado
en la parte tedrica

4) Se introdujo los dedales en la parte interna del extractor soxhlet

5) Después de tres sifonadas, con un tiempo aproximado de 110

minutos, se retiraron los dedales del extractor
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Se tomaron los siguientes tiempos para las diferentes condiciones

establecidas :

TABLA 4.1

TIEMPO DE EXTRACCION A LAS DIFERENTES CONDICIONES
ESTABLECIDAS

Composicién %

Tiempo(min)

Tiempo(min)

Tiempo(min)

Tiempo(min)

Tiempo(min)

Etanol : % agua 1¢2 sifonada 2da sifonada | 3°2sifonada | 4% sifonada | 5™ sifonada
60 : 40( 85°C) 45,50 75,23 110,14

70 : 30( 85°C) 41,20 57,43 80,14 105,15

80 : 20( 85°C) 35,18 50,24 67,45 85,13 104,33

60 : 40( 90°C) 43,17 68,15 95,54

70 : 30(90°C) 38,40 55,24 74,45 99,36

80 : 20( 90°C) 32,34 47,15 62,34 80,24 109,42

Fuente : Elaboracion propia

6)

7)

8)
9)

Se agreg6 cantidades de los solventes a emplear (etanol- agua) en
la proporcion de (80% y 20%), (70% y 30%), (60% y 40%), a
temperaturas de 85°C y 90°C respectivamente en el balon de 250

ml a la mitad de su capacidad; es decir para un volumen de 125 ml

Se extrajo los flavonoides presentes en la muestra del dedal con la

harina de la cascara de la cebolla

Se concentrd en un rotavapor a un volumen pequefio

Se evaporé los solventes remanentes en la muestra

10) Se obtuvo un extracto bruto de flavonoides, el cual fue cualificado

y cuantificado

11) Se observa a continuacion el equipo Soxhlet, con el cual se hizo la

extraccion de flavonoides totales (Ver Figura 4.8 pag. N° 58)
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FIGURA 4.8

EXTRACTOR SOXHLET DE LABORATORIO DE ALIMENTOS-UNAC

Fuente : Elaboracién propia

e) Anadlisis cualitativo de la solucion bruta de flavonoides :

1)

2)

3)

Ensayos de coloraciéon.- Los flavonoides se pueden reconocer
experimentalmente mediante diferentes ensayos de coloracion. A
continuacion, se describen un ensayo general de reconocimiento
como es el ensayo de Shinoda, y otros ensayos mas especificos
para varias clases de flavonoides

Ensayo de Shinoda.- Tomar un 1 ml del filtrado etandlico en un
tubo de ensayo, agregar varias limaduras de magnesio y por la
pared del tubo dejar caer lentamente HCI concentrado (37%). La
aparicion de colores: naranja, rojo, violeta o rosado, indican la
presencia de flavonoides en el material vegetal

Ensayo con Zn/HCIl.- Al remplazar el Mg por el Zn en el
procedimiento del ensayo de Shinoda, solamente los
dihidroflavonoles (o flavononoles) producen coloraciones rojo-
violetas. Las flavanonas y flavanoles no producen color o producen
coloraciones rosadas débiles
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f)

4)

5)

Ensayo de Pacheco.- El solido flavonoide se calienta sobre una
llama con unos pocos cristales de AcONa y 0,1 ml de anhidrido
acético. Luego con 0,1 ml de HCI conc. Los dihidroflavonoles
producen un color rojo caracteristico. Las flavonas, chalconas,
auronas, flavonoles y flavanonas dan una respuesta negativa

Prueba con NaOH 1N.- Tomar 10 ml de cada uno de los extracto
etanolitos obtenidos, calentar en un bafio de vapor y concentrar
hasta 5,0 ml, colocar 2,5 ml del extracto concentrado en un tubo de

ensayo, afiadir 0,5 ml de NaOH 1 N, observar el color

Analisis cuantitativo de la solucién bruto de flavonoides

1)

Evaporacion de la mezcla de solventes.- Se calent6 hasta una
temperatura de 85°C y 95°C para eliminar cualquier mezcla
remanente de solventes de la solucion.

Al calentar nuevamente a esta temperatura no se observo
desprendimiento de gases a dicha temperatura, quedando en el
vaso precipitado una solucién de flavonoides.

Previamente, paso por un rotavapor para separar la mezcla

solvente etanol — agua del extracto de interés.

2) Cuantificacién de flavonoides por espectrometria

— Preparacion de curva de calibracion :

e Pesar 2,7 mg de Quercetina y llevar a una fiola de 10 mL

e Enrasar con etanol 96°

e Tomarunaalicuotade 100 uL, 175 uL, 350 uL y 700uL para
la preparacién de cuatro estandares a concentraciones 2,7
ppm, 4,725 ppm, 9,45 ppm y 18,9 ppm respectivamente en
fiolas de 10 mL

e Luego agregar 200 uL de acetato de sodio 1 My 200 uL de
nitrato de aluminio 10% y enrasar con etanol 96° a volumen
de 10 mL

e Finalmente leer a 415 nm en el espectrofotometro UV —

visible después de 40 minutos de reaccion
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— Preparacion de la muestra seca :

Pesar 30 mg de muestra y enrasar en una fiola de 25 mL
con etanol 96°

Tomar 0,5 mL

Agregar 200 uL de reactivo acetato de sodio 1M y 200
uL de solucion nitrato de aluminio 10%

Enrasar en una fiola de 25 mL con etanol de 96°

Dejar en reposo 40 minutos y leer a 415 nm

— Preparacion del extracto :

Tomar 0,5 ml del extracto y enrasar en una fiola de 25
mL con etanol 96°

Tomar 0,5 mL

Agregar 200 uL de reactivo acetato de sodio 1M y 200
uL de solucion nitrato de aluminio 10%

Enrasar en una fiola de 25 mL con etanol de 96°

Dejar en reposo 40 minutos y leer a 415 nm

— Preparacion del blanco :

Agregar 200 uL de acetato de sodio 1M y 200 uL de
nitrato de aluminio en una fiola de 25 mL

Enrasar con etanol 96°a volumen

A continuacion se detalla los resultados experimentales de la

cuantificacion de flavonoides totales, expresados en quercetina, a las

condiciones establecidas :

a) Concentracion de harina de cebolla de cascara de cebolla (Allium

cepa L.) seca.- Concentracion : 150,9 mg/g de flavonoides totales por

cada gramo de harina de cascara de cebolla. (Laboratorio de Farmacia

y Bioguimica — Universidad Nacional Mayor de San Marcos (UNMSM)

b) Concentracidén de os extractos de cascara de cebolla (Allium cepa

L)

1) A unatemperatura de operacion de 85°C
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COMPOSICION MOLAR EN VOLUMEN VS CONCENTRACION DE

TABLA 4.2

FLAVONOIDES (mg/ml) a 85°C

X (Composicion molar en volumen) | Concentracién de flavonoides (mg/ml)
0,6 5,80
0,7 8,03
0,8 9,54

Fuente : Laboratorio de Farmacia y Bioquimica — Universidad Nacional

Mayor de San Marcos (UNMSM)

Paso siguiente se debe expresar las concentraciones

de

flavonoides totales a mg/g, para asi tener el contenido de

flavonoides en las mismas unidades que la muestra seca mandada

a cuantificar.

c) Datos:
a) Cantidad de harina de cascara de cebolla pesada: 10 g
b) Volumen de mezcla de solvente utilizado en el balén de 250 ml:
125 ml (mitad de balén)
Determinamos asi las concentraciones en las unidades
requeridas para las diferentes composiciones de solventes usadas.
c) Paramezcla: 60% Etanol — 40% agua
mgflavonoides 5.8mg 125ml
gcebolla ml 10g mg/g
d) Paramezcla: 70% Etanol — 30% agua
mgflavonoides  8.03mg y 125ml 100.375
gcebolla ml 109 = mg/g
e) Paramezcla: 80% Etanol — 20% agua
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mgflavonoides 9.54mg o 125ml

gcebolla ml

Por lo que tendriamos :

10g = 119.25mg/g

TABLA 4.3

COMPOSICION MOLAR EN VOLUMEN VS CONCENTRACION DE
FLAVONOIDES (mg/g) A 85°C

X (Composicion molar en volumen)

Concentracion de flavonoides (mg/g)

0,6 12,5
0,7 100,38
0,8 119,25

Fuente : Elaboracion propia

f) A unatemperatura de operacion de 90°C

TABLA 4.4

COMPOSICION MOLAR EN VOLUMEN VS CONCENTRACION DE
FLAVONOIDES (mg/ml) a 90°C

X (Composicién molar en volumen)

Concentracion de flavonoides (mg/ml)

0,6 9,4570
0,7 9,8160
0,8 10,2032

Fuente : Laboratorio de Farmacia y Bioquimica — Universidad Nacional
Mayor de San Marcos (UNMSM)

Del mismo modo se determina las concentraciones para las

diferentes composiciones de solventes usadas.

— Paramezcla: 60% Etanol — 40% agua

mgflavonoides  9.457mg » 125ml

gcebolla ml

109 = 118.2125mg/g
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— Para mezcla: 70% Etanol — 30% agua

mgflavonoides 9.816mg o 125ml

= = 122.
gcebolla ml 10g mg/g

— Para mezcla : 80% Etanol — 20% agua

mgflavonoides 10.2032mg y 125ml 12754
gcebolla ml 109 S4mg/g

Entonces tendriamos :

TABLA 4.5

COMPOSICION MOLAR EN VOLUMEN VS CONCENTRACION DE
FLAVONOIDES (mg/g) A 90°C

X (Composicién molar en volumen) | Concentracién de flavonoides (mg/qg)
0,6 118,2125
0,7 122,7000
0,8 127,5400

Fuente : Elaboracién propia

Paso seguido sera determina el rendimiento para cada extraccion,

con la siguiente ecuacion :

. m
Concentracion de extracto (—g)

Rendimiento: X 100

. . m
Concentracion de harina seca(jg)

Asi para una temperatura de operacion de 85°C, a una proporcion

de mezcla de solventes 60% etanol: 40% agua, tendremos :

63




Rendimiento: 725mg/g x 100
enaimiento. 150.9mg/g

Rendimiento : 48,05%

Asi se obtuvo la siguiente tabla, para las diferentes condiciones del

problema:
TABLA 4.6
COMPOSICION MOLAR EN VOLUMEN VS RENDIMIENTO DE
EXTRACCION
X (Composicién molar en volumen) | Rendimiento (%)

0,6 (T = 85°C) 48,05
0,7 (T =85°C) 66,52
0,8 (T = 85°C) 79,03
0,6 (T =90°C) 78,34
0,7 (T =90°C) 81,31
0,8 (T =90°C) 84,52

Fuente : Elaboracion propia

4.5.5. Andlisis Estadistico

Para el caso de esta investigacion se aplicara los criterios
estadisticos de la regresion lineal y como estos se aplican o adecuan.
Los datos de porcentaje de extraccion, Porcentaje de solventes (etanol y
agua) y temperatura de operacion fueron procesados empleando el
software estadistico comercial Excel 2010. Este se usO para realizar el
ajuste del polinomio de primer orden para los datos experimentales, el
analisis de regresion y la optimizacién. La optimizacién del proceso de
extraccion se direccion0 a encontrar una ecuacion que rija el
comportamiento del Porcentaje de Extraccion flavonoides de la cascara de

la cebolla (Allium Cepa L.) versus el porcentaje de mezcal etanol : agua y
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temperatura de operacion de extraccion, de tal manera que maximice el

rendimiento de extraccion.
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V. RESULTADOS

5.1.
5.1.1.

Resultados descriptivos

Andlisis granulométrico de la harina de lacascara de la

cebolla (Allium cepalL.)

TABLA 5.1

ANALISIS GRANULOMETRICO

Numero de Malla | Peso Inicial | Peso Final | Retenido (g) | Retenido (%)
850 um(20) 376,7 376,8 0,1 0,398406375
600 um (30) 363,0 363,1 0,1 0,398406375
250 um (60) 333,3 337,9 4,6 18,32669323
150 um (100) 322,0 327,2 52 20,71713147
75 um (200) 306,1 312,9 6,8 27,09163347
45 um (325) 304,3 308,0 3,7 14,74103586
BASE 255,3 259,9 4,6 18,32669323
Peso muestra (g) 25,1 100

Fuente : Laboratorio de Control de Calidad — llender Perd S.A

La harina de la cascara de la cebolla presenta un tamafo de

particula mayor a 250 um (tamiz USP N° 60) ya que mas del 98% de la

muestra total pasé esta malla.

5.1.2.

Porcentaje de Humedad de la harina de la cadscara de la

cebollaroja (Allium cepaL.)

Para la determinacion de la humedad en la harina cascara de la

cebolla roja (Allium cepa L.) se llevé a cabo el analisis correspondiente

segun NTP 205.037. 1975. Harinas, con los siguientes resultados

mostrados en la Tabla 5.2 (Ver pag. N° 67)

5.2.

Resultados inferenciales

A continuacion, mostraremos como la extraccion es afectada, de

acuerdo a las diferentes composiciones de los solventes empleados, a una

temperatura de 85°C
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TABLA 5.2

PORCENTAJE DE HUMEDAD

N° de Peso recipiente seco Peso muestra Peso final | % Humedad
muestra (9) (9) @)

1 40,3934 2,0503 42,3400 5,05779642

2 44,8451 2,0622 46,8039 5,01406265

3 43,1125 2,0658 45,0734 5,07793591

| Promedio | 5,04993166

Fuente : Laboratorio de Control de Calidad —llender Pert S.A

GRAFICO 5.1

%EXTRACCION DE FLAVONOIDES VS MEZCLA SOLVENTES
(ETANOL — AGUA)
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Fuente : Elaboracion propia

De la misma forma, mostraremos como la extraccion es afectada, de

acuerdo a las diferentes composiciones de los solventes empleados, a una

temperatura de 90°C
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GRAFICO 5.2

%EXTRACCION DE FLAVONOIDES VS MEZCLA SOLVENTES
(ETANOL — AGUA)
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Fuente : Elaboracion propia

Ahora mostraremos como la concentracion de flavonoides es
afectada al aumentar la temperatura, a las diferentes composiciones del

solvente etanol —agua utilizadas :

1) Para una composicion de solvente 60% etanol : 40%
agua (Ver Grafico 5.3 pag. N° 69)

2) Para una composicion de solvente 70% etanol : 30%
agua (Ver Grafico 5.4 pag. N° 69)

3) Para una composicion de solvente 80% etanol : 20%
agua (Ver Grafico 5.5 pag. N° 70)
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GRAFICO 5.3

%EXTRACCION DE FLAVONOIDES VS TEMPERATURA

FLAVONOIDES VS T°C
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Fuente : Elaboracion propia

GRAFICO 5.4

% EXTRACCION DE FLAVONOIDES VS TEMPERATURA

FLAVONOIDES VS T°C
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Fuente : Elaboracion propia
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GRAFICO 5.5

% EXTRACCION DE FLAVONOIDES VS TEMPERATURA

FLAVONOIDES VS T°C
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Fuente : Elaboracion propia

5.3. Otro tipo de resultados de acuerdo a la naturaleza del
problemay la hipdétesis
Para la determinacion de la temperaturas de operacion, que se
trabajd, se necesitd calcular la temperatura de operacion de ebullicion de
cada mezcla solvente etanol-agua. Necesitaremos construir la gréafica
composicion —temperatura de la mezcla etanol —-agua, para la
determinacion de la temperatura de ebullicién (temperatura burbuja)

Por lo que haremos uso de la Tabla 5.3 (Ver pag. N° 71)
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TABLA 5.3

TABLA DE COMPOSICIONES DE LA MEZCLA ETANOL-AGUA A
DISTINTAS TEMPERATURAS

XA YA T°C
0,0000 0,0000 | 100,00
0,0190 0,1700 95,50
0,0721 | 0,3891 89,00
0,0966 0,4375 86,70
0,1238 0,4704 85,30
0,1661 | 0,5089 84,10
0,2337 0,5445 82,70
0,2608 0,5580 82,30
0,3273 | 0,5826 81,50
0,3965 0,6122 80,70
0,5079 0,6564 79,80
0,5198 | 0,6599 79,70
0,5732 | 0,6841 79,30
0,6763 0,7385 78,74
0,7472 0,7815 78,41
0,8943 | 0,8943 78,15

Fuente : Perry’s Chemical Engineers, 8th Edition

Paso seguido se construyd la Gréafica 5.6 (Ver pag. N° 72)
temperatura vs composicion

Necesitaremos las densidades a diferentes a las distintas
composiciones de solventes que tenemos (Ver Tabla 5.4 pag. N° 72)
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Temperatura (°C)

GRAFICO 5.6

% TEMPERATURA VS COMPOSICION
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Fuente : Elaboracion propia

TABLA 5.4

TABLA DE DENSIDADES A LAS DIFERENTES FRACCIONES

MOLARES EN VOLUMEN DE SOLVENTES A 20°C

XA (fracciéon molar en volumen) | Densidad (g/ml) : 20°C
0,6 0,89113
0,7 0,86766
0,8 0,84344

Fuente : Perry’s Chemical Engineers, 8th Edition

Densidad del agua a 20°C :
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P2sec = 0.9981875g/ml

Transformando de fraccidén molar en volumen a fracciéon molar en

peso.

Ny

Xy = (1)

ng +ng

Donde :

ny = moles de etanol

ng = moles de agua

Ademas, sabemos :

Donde :

p = densidad del componente a 20°C

v = composicion en volumen del componente

PM = Peso molecular del componente

PM, = Peso molecular de etanol: 46g/ml

PMg = Peso molecular de agua: 18g/ml

Reemplazando ecuacion (2) en ecuacion (1)
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0,89113 x 0,6
_ 46
= 0,89113 X 0,6 _ 0,9981875 x 0.4
46 + 18

XA = 0,343825

Entonces desarrollamos 1o mismo, para las diferentes
concentraciones, lo detallaremos en la Tabla 5.5
TABLA 5.5

TABLA DE LAS DIFERENTES FRACCIONES MOLARES EN PESO DE
SOLVENTES A 20°C

XA (fraccion molar en volumen) | XA(fraccion molar en peso)
0,6 0,343825
0,7 0,442477
0,8 0,569441

Fuente : Elaboracién propia

Nos vamos al grafico composicion Vs temperatura (T°C) (Ver el
Grafico 5.6 pag. N° 72), proyectamos la temperatura de ebullicion de la
mezcla a esa composicion.

Observamos los siguientes resultados, en la Tabla 5.6

TABLA 5.6

TABLA DE LAS TEMPERATURAS DE EBULLICION DE LA MEZCLA A
CADA COMPOSICION

Composicion molar en peso (X) | Temperaturade ebullicion de la mezcla (°C)
0,343825 81,3
0,442477 80,2
0,569441 79,3

Fuente : Elaboracion propia
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VI.

1)

2)

3)

1)

2)

3)

DISCUSION DE RESULTADOS

6.1. Contrastacién de hipétesis
En la hipétesis planteada inicialmente fue a modo de conjetura una
mezcla conformada por 60% de etanol y 40% de agua ,utilizando una
temperatura de operacion de 75°C en un tiempo total de extraccién
igual a 120 minutos y un tamafio de particula de numero de malla 40
(TAMIZ USP) para una muestra experimental de 10 gramos. Luego de
realizada la parte experimental de la investigacion se logré establecer
gue las condiciones favorables de extraccion de flavonoides son: 80%
de etanol, 20% de agua, a una temperatura de operacion de 90°

C enuntiempo de 110 minutos y un tamafo de particula de nUmero
de malla 60 (TAMIZ USP) con una muestra experimental de 10 gramos
La proporcion de solvente etanol — agua que estipulamos en la
hipotesis fue de 60% de etanol y 40% de agua, pero en la
experimentacion se obtuvo 80% de etanol, 20% de agua
La temperatura de operacion que estipulamos en la hipotesis fue de
75°C ,pero en la experimentacion se una temperatura de operacion
optima de 90°C

6.2. Contrastaciéon de resultados con otros resultados con

otros estudios similares

En estudios similares se estudiaron las mejores condiciones de
extraccion de antocianinas (Flavonoides) a partir de corontas de maiz
morado por el Dr. Gorriti Gutierrez et al (2009) Ensayaron extracciones
con soluciones etandlicas al 20% a una temperatura de 75°C y un
tiempo de extraccion de entre 120 y 240 minutos
Esto se contrasta con la investigacion del Dr. Cacace y Mazza (2003)
quien public6 un trabajo que consisti6 en la optimizacién de la
extraccion de antocianinas y compuestos fendlicos de grosellas negras
usando etanol acuoso como solvente de extraccion
Es importante mencionar el trabajo de investigaciéon por Gertz et al.

(2000) para evaluar la estabilidad oxidativa de aceites estan en el rango
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de 140°C - 170°C, lo que podria explicar, que a temperaturas
superiores de 170°C, se llegue a la temperatura de humo del aceite y a
la degradacion térmica de la quercetina
6.3. Responsabilidad ética
En la presente tesis se expresa la necesidad de minorizar la mayor
cantidad de desechos generados por el cultivo de la cebolla.
Déandole énfasis a las grandes caracteristicas de la cascara de la
cebolla roja.
Ademéas de ello visualizar grandes ingresos al pais con la

reutilizacion de este subproducto, generando muchos puestos de trabajos.
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VII.

1)

2)

3)

CONCLUSIONES

Las condiciones mas adecuadas para la extraccion usando el equipo
Soxhlet se dieron con una mezcla de solventes de 80% de etanol, 20%
de agua, a una temperatura de operacion de 90°C en un tiempo de
110 minutos y un tamafio de particula de nimero de malla 60 (TAMIZ
USP)

Se obtuvo un rendimiento mayor de extraccion de flavonoides totales
con la proporcién de solventes 80% etanol : 20% agua

Se obtuvo un rendimiento mayor de extraccién de flavonoides a la

temperatura de operacion de 90°C
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VIII.

1)

2)

3)

4)

RECOMENDACIONES

Se recomienda promover la investigacion en la extraccion de
flavonoides que tengan demanda comercial en el mundo y que se
encuentren en recursos naturales de nuestro pais.

Se deben impulsar proyectos de investigacion para la creacién de
pequefias empresas y asi contribuir al desarrollo de comunidades del
interior de la republica como parte de la inclusién social.

Se deberian emprender convenios con universidades nacionales e
internacionales que estén desarrollando lineas de investigacion.
Captar inversidon extranjera para estudios de investigacion ofertando a
cambio la rica gama de flavonoides con valor comercial producto de las

investigaciones en nuestra facultad.
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IX.

1)

2)

3)

4)

5)

6)

7)

8)

9)
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CONTENIDO DE FLAVONOIDES TOTALES DEL
EXTRACTO DE LA CASCARA DE LA CEBOLLA (Allium
cepa L.) A UNA PROPORCION DE SOLVENTE 70%
ETANOL : 30% AGUA

CONTENIDO DE FLAVONOIDES TOTALES DEL
EXTRACTO DE LA CASCARA DE LA CEBOLLA (Allium
cepa L.) A UNA PROPORCION DE SOLVENTE 80%
ETANOL : 20% AGUA
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FLAVONOIDES DE LA CASCARA DE CEBOLLA (Allium cepa
L.) POR ESPECTROFOTOMETRIA UV
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ANEXO 1

MATRIZ DE CONSISTENCIA
EXTRACCION DE FLAVONOIDES DE LA CEBOLLA ROJA (ALLIUM CEPA L.) EN UN EQUIPO SOXHLET CON

UNA MEZCLA DE SOLVENTES ETANOL - AGUA

PROBLEMA GENERAL OBJETIVO GENERAL HIPOTESIS GENERAL VARIABLE DEPENDIENTE DIMENSIONES INDICADOR METODO
¢ Cuales seran las condiciones Las condiciones mas adecuadas parala | Y1 : Concentracion de | — Composicion |- Concentracion de | Ensayos
més adecuadas para la | Establecer las condiciones méas | extraccion de flavonoides de la envoltura | flavonoides luego de Ila de flavonoides flavonoides, experimentales
extraccién de flavonoides de la | adecuadas para la extraccion de | externa de la cebolla roja (Allium cepa | extraccion. rendimiento de | de extraccién con

envoltura externa de la cebolla
roja (Allium cepa L.) que sera
sometida a experimentacion
en un equipo soxhlet con
mezcla de solventes etanol —

flavonoides de

la envoltura

externa de la cebolla roja (Allium
Cepa L.) que sera sometida a
experimentacion en un equipo
soxhlet con mezcla etanol —

L.) deben considerar una mezcla de 60%
de etanol y 40% de agua, a una
temperatura de operacion de
75°C,ademas de un tiempo total de 120
minutos para un tamafio de particula de

extraccién, tiempo de
extraccion, temperatura
de operacion,
proporcion de solventes

equipo soxhlet.

agua agua numero de malla igual a 40 (TAMIZ USP)
SUB PROBLEMAS OBJETIVOS ESPECIFICOS HIPOTESIS ESPECIFICAS VARIABLE INDEPENDIENTE DIMENSIONES INDICADOR METODO
a) ¢Cudl sera la proporcién | a) Determinar la proporcion de | a) La proporcion de la mezcla de | X, : Proporcion éptima de la | — Proporcion de | — ml etanol/ml agua Andlisis en el
de la mezcla de solventes la mezcla de solventes | solventes etanol-agua que favorecera la | mezcla solventes etanol agua. solvente Laboratorio
etanol-agua que etanol-agua que favorecera | extraccion de flavonoides de la envoltura
favorecera la extraccion la extraccion de flavonoides | externa de cebolla roja (Allium cepa L.)
de flavonoides de Ila de la envoltura externa de | serd unamezcla de 60% de etanol y 40%
envoltura externa de cebolla roja (Allium cepa L.) | de agua.
cebolla roja (Allium cepa que serd sometida a
L.) que sera sometida a experimentacion.
experimentacion?
b) ¢Qué temperatura de | b) Determinar la temperatura | b) La temperatura de operacion que | X; : Temperatura Optima de | — Temperatura — Temperatura Andlisis en el
operacion favorecerd la de operacion favorecera la extraccion de flavonoides | extracciéon. Laboratorio

extraccion de flavonoides
de la envoltura externa de
cebolla roja (Allium cepa
L.) con una mezcla de
solventes etanol-agua que
sera sometida a
experimentacion?

que
favorecera la extraccion de
flavonoides de la envoltura
externa de cebolla roja
(Allium cepa L.), que sera
sometida a
experimentacion.

de la envoltura externa de cebolla roja
(Allium cepa L.), sera 75°C.

Y1= Concentracion de flavonoides, Xi= Proporcion de disolvente etanol-agua,

Fuente : Elaboracién propia

X2= Temperatura

82




ANEXO 2

MARCHA FITOQUIMICA PARA IDENTIFICACION DE FLAVONOIDES

DEL EXTRACTO DE LA CASCARA DE CEBOLLA (Allium cepal.)

UNIVERSIDAD NACIONAL MAYOR DE SAN MARCQOS
iUniversidad del Per, DECANA DIE AMERICA)

FACULTAD DE FARMACIA Y BIOQUEMICA

CENTRO DE CONTROL ANALITICO - CCA

CENPROTARMA

PROTOCOLO DE ANALISIS N.°00522-CPF-2018

ORDEN DE ANALISIS
MRACITADO POR

CORSISR01R

- EDGAR ANTONIO TERRONES RODRIGUEZ

MUISTRA : EXTRACTO DE LA CASCARA DE | A CEBOLLA
. {Allium cepa L)

NUMEHRD BE LOTE T -

CANTIRAD @1 frasca

KFCHA DR I'!EUEI‘CION' <185 de Nevienbre del 2018

FECHA DI FABRICACION L=

FRCHA DE VENCINGENTO ey

ALCALOIDES
LACTONAS
FLAVONOTDES
AMINCACIDOS
(..«RDEVOLmos

FSTEROIDES

| SAPONINAS
'v TANINOS

=

© TRETERFENOS
ALUCARLS
__ REDLCTORES
| KENOLES

i ——— e

|

{valitativo

Cunlitaiivo

Cambitgtiva %

Reaceidn de ‘.‘r':e',:.n-c;:‘ T Cual.'(—ail-m | T
F Rerceion de Séiicl fll!?!(’ﬂt.\'.!  me
Renecion do Shuoda Cualitativo —;:_
Reaccifn de N'irlndriua -—Cu;lj.mli-.o 3 » '_e
Reaceion de [edde Cuahitative B —+r
Rca\cc,los:lf;j;::'l::rununu- Culitative ‘ g
L Reweindeepua | Culioive | -

b Reaccion con clonio fmer  Chaliaueo

Reecvidn de Lichermann - Culilstrs ;
Dughand - “ANIAGC
Ruaeeian de Feilug Uil
Reacotdn con donir fésico Coalitstive i
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ANEXO 3

MARCHA FITOQUIMICA PARA IDENTIFICACION DE FLAVONOIDES
DEL EXTRACTO DE LA CASCARA DE CEBOLLA (Allium cepaL.)

UNIVERSIDAD NACIONAL MAYOR DE SAN MARCOS
Lniversidad del Peeia, DECANA DE ANMERICA)

FACUTLTAD DEFARMACIA ¥ BIOQLIMICA
CENPROFARMA

CEN'TRO DE CONTROL ANALITICO - CCA

Leyencn:
—+ Sromny evidiae
Aderts
poco o iderte
- N@ linkes rspreion

L, M de Noviembre del 2018

Q.. Goitsvo Guerra Brizueln - 5
Tircetor del Centro de Control Analiticn

AMTNTO, DEL SLIMENTD Y UEL TOXICO™ M I v?
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ANEXO 4

CONTENIDO DE FLAVONOIDES TOTALES DE LA HARINA SECA DE

LA CASCARA DE LA CEBOLLA (Allium cepalL.)

UNIVERSIDAD NACIONAL MAYOR DE SAN MARCOS
{Universidad del Pert, DECANA DE AMERICA)

FACULTAD DE FARMACIA Y BIOQUIMICA
CENPROTARMA

CENTRO DE CONTROL ANALITICO - CCA
PROTOCOLO DE ANALISIS N.2QOS0S-CPF-2018

ORDIN BE ANALISIS 00512072018
SOLICTTADO POR : EDGAR ANTONIO YERRONES RODRIGUEZ
MUFSTRA - TTARINA DE CASCARA DE CESOLLA ROJA (Affium

) ¢epa L) MOLIDA
NUAMERO DF 1L.OTE Dm—

CANTIDAD (01 botsa x 2 o

FECHA DE RECEPCION 205 de Noviewhss dei 2018
FECHA DE FABRICACION e

FECITIA DE YENCIVIIENTO $al

it CUANTIHICACION DE .
I FLAVONOIDES |

TICH) - S—

o2 POT - viSiies

Lima, 18 do oviembia det 2018

Dircetor del Ceatro de Canirel Analitico

ICAMBNED, DELALISIENTO ¥ DEL TOXICO”

R
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ANEXO 5

10.3 CONTENIDO DE FLAVONOIDES TOTALES DEL EXTRACTO DE
LA CASCARA DE LA CEBOLLA (Allium cepaL.) A UNA
PROPORCION DE SOLVENTE 60% ETANOL : 40% AGUA

UNIVERSIDAD NACIONAL MAYOR DE SAN MARCOS
(Universidad del Perd, DECANA DE AMERICA)

FACULTAD DE FARMACIA Y BIOQUIMICA
CENPROFARMA

[ CENTRO DE CONTROL ANALITICO - CCA
PROTOCOLO DE ANALISIS N.°00503-CPF-2018

ORDEN DE ANALISIS - 005118/2018
SOLICITADO POR : EDGAR ANTONIO TERRONES RODRIGUEZ
MUESTRA - EXTRACTO DE LA CASCARA DE LA CEBOLLA

(Allium cepa L.)
% etanol 60 - % H,0: 40

NUMERO DE LOTE D
CANTIDAD ) . 01 frasco x 30 mL
FECHA DE RECEPCION : 05 de Noviembre del 2018

FECHA DE FABRICACION -
FECHA DE VENCIMIENTO e

PRUEBAS . ESPECIFICACIONES J| METODOS RESULTADOS
‘ CUANTIFICACION DE p— UV - VISIBLE 5,88 mg/mL
FLAVONOIDES

Lima, 16 de Noviembre del 2018

Q.F. Gustd"\/'o Guerra Brizuela Sk
Director del Centro de Control Analitico

|ES LA PROFESION DEL MEDICAMENTO, DEL ALIMENTO ¥ DEL TOXICO” M@‘ 9
_ i e PR e S - - - w
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ANEXO 6

CONTENIDO DE FLAVONOIDES TOTALES DEL EXTRACTO DE LA
CASCARA DE LA CEBOLLA (Allium cepaL.) A UNA PROPORCION
DE SOLVENTE 70% ETANOL : 30% AGUA

UNIVERSIDAD NACIONAL MAYOR DE SAN MARCOS
(Universidad del Pertd, DECANA DE AMERICA)

FACULTAD DE FARMACIA Y BIOQUIMICA
CENPROFARMA

CENTRO DE CONTROL ANALITICO - CCA
PROTOCOLO DE ANALISIS N.°00502-CPF-2018

ORDEN DE ANALISIS
SOLICITADO POR
MUESTRA

- 00511872018

: EDGAR ANTONIO TERRONES RODRIGUEZ
EXTRACTO DE LA CASCARA DE LA CEBOLLA
(Allium cepa L.)

2 Y etanol 70 - % de H;0: 30

NUMERO DE LOTE -

CANTIDAD 01 frasco x 30 mL

FECHA DE RECEPCION
FECHA DE FABRICACION
FECHA DE VENCIMIENTO

: 05 de Noviembre del 2018

; PRUEBAS I r:sncmc.amouts—[ METODOS ‘ RESULTADOS
| | | |
| - - ¢ - - - - — — .‘
‘ I 1 sy
| CUANTIFICACION DE [ UV - VISIBLE 8,03 mg/mL
1 FLAVONOIDES |

= J =YL | R - B S —

Lima, 16 de Noviembre del 2018

............................ opfonforesonsarsesnrerassssnsuan

Q.F. Gustave Guerra Brizuela
Director del Centro de Control Analitico

OFESION DEL MEDICAMENTO, DEL ALIMENTO ¥ DEL TOXICO"

L

n ¥z, Ay
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ANEXO 7

CONTENIDO DE FLAVONOIDES TOTALES DEL EXTRACTO DE LA
CASCARA DE LA CEBOLLA (Allium cepaL.) AUNA PROPORCION
DE SOLVENTE 80% ETANOL : 20% AGUA

UNIVERSIDAD NACIONAL MAYOR DE SAN MARCOS
(Universidad del Perd, DECANA DE AMERICA)

FACULTAD DE FARMACIA Y BIOQUIMICA
CENPROFARMA

CENTRO DE CONTROL ANALITICO - CCA
PROTOCOLO DE ANALISIS N.°00504-CPF-2018

ORDEN DE ANALISIS (05119/2018
SOLICITADO POR : EDGAR ANTONIO TERRONES RODRIGUEZ
MUESTRA EXTRACTO DE LA CASCARA DE LA CEBOLLA

(Allium cepa L.)

% etanol 80 - % H20: 20
NUMERO DE LOTE -
CANTIDAD 01 frasco x 30 ml,
FECHA DE RECEPCION 05 de Noviembre del 2018
FECHA DE FABRICACION L -
FECHA DE VENCIMIENTO D

ODOS ||

RESULTADOS

FLAVONOIDES

[ | e 15 ki
1 PRUEBAS ‘w ESPECIFICACIONES ;1 METC I
w. ! | T (b ST SR | W e R
CUANTIFICACION DE | UV-VISIBLE | 9,54 mg/ml
1

Lima, 16 de Noviembre del 2018

Q.F. Gustavo Guerra Brizuela -
Director del Centro de Control Analitico™
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ANEXO 8

TECNICA ANALITICA DE CUANTIFICACION DE FLAVONOIDES DE
LA CASCARA DE CEBOLLA (Allium cepal.) POR
ESPECTROFOTOMETRIA UV
UNIVERSIDAD NACIONAL MAYOR DE SAN MARCOS

(Universidad del Pertii, DECANA DE AMERICA)
FACULTAD DE FARMACIA Y BIOQUIMICA
CENPROFARMA - CCA

1. OBJETIVO:

Cuantificar flavonoides en un extracto alcohélico y muestra seca.

2. PRINCIPIOS:
Cuantificacion de taninos por espectrofotometria ultravioleta-visible con

estandar de quercetina.

3. AREAS INVOLUCRADAS:
Esta instruccion se aplica al Laboratorio de Control de Calidad (CCA)

que analizara el componente.

4. RESPONSABILIDADES:
Responsable de CCA y Analista.

5. REFERENCIAS:
Espectrofotbmetro EQ-CCAO020.

6. MATERIALES Y EQUIPOS:
a) Fiolas de 10 mLy 25mL
b) Beackers.
c) Micropipeta.
d) Pipeta Pasteur.
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e)
f)
g)
h)

Baguetas.
Pipetas graduadas de 5y 10mL.
Balanza analitica.

Espectrofotometro ultravioleta-visible

REACTIVOS

a)
b)
c)
d)

e)

Patron de Quercetina
Etanol 96°

Acetato de sodio 1M
Nitrato de aluminio 10%

Agua destilada

PROCEDIMIENTO:

Preparacion de curva de calibracion :

a)
b)
c)

d)

e)

Pesar 2,7 mg de Quercetina y llevar a una fiola de 10 Ml

Enrasar con etanol 96°

Tomar una alicuota de 100 uL, 175 uL, 350 uL y 700uL para la
preparacion de cuatro estandares a concentraciones 2,7 ppm,
4.725 ppm, 9.45 ppm y 18.9 ppm respectivamente en fiolas de 10
mL

Luego agregar 200 uL de acetato de sodio 1 My 200 uL de nitrato
de aluminio 10% y enrasar con etanol 96° a volumen de 10 mL
Finalmente leer a 415 nm en el espectrofotometro UV — visible
después de 40 minutos de reaccion.

Preparacion de la muestra seca :

a)

b)
c)

Pesar 30 mg de muestra y enrasar en una fiola de 25 mL con etanol
96°

Tomar 0,5 mL

Agregar 200 uL de reactivo acetato de sodio 1 M y 200 uL de
solucion nitrato de aluminio 10% y enrasar en una fiola de 25 mL

con etanol de 96°
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d) Dejar en reposo 40 minutos y leer a 415 nm.

Preparacion del extracto :

a) Tomar 0,5 ml del extracto y enrasar en una fiola de 25 mL con
etanol 96°

b) Tomar 0,5 mL

c) Agregar 200 uL de reactivo acetato de sodio 1 M y 200 uL de
solucion nitrato de aluminio 10% y enrasar en una fiola de 25 mL
con etanol de 96°

d) Dejar en reposo 40 minutos y leer a 415 nm.

Preparacion del blanco :

a) Agregar 200 uL de acetato de sodio 1 M y 200 uL de nitrato de
aluminio en una fiola de 25 mL

b) Enrasar con etanol 96° a volumen

CALCULOS::

a) Ecuacion de la curva de calibracion :y=mx + b

b) Flavonoides totals : [ ] ppm = (AbS mp — b)/m

m m x Fd

flavonoides totales (_g) = []L
g W mp

m m x Fd

flavonoides totales (ﬁ) = [V]mppp—xl()()

RESULTADOS :

CURVA DE CALIBRACION

CONCENTRACION (ppm) | ABSORBANCIA
2,700 0,1867300
4,725 0,3201775
9,450 0,6315500
18,900 1,2543100
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CURVA DE CALIBRACION

1.4
1.2 —

: o
os -
06 -

ABSORBANCIA

0:4 /
0.2 /

0 5 10 15 20
CONCENTRACION (ppm)

Seriesl

Lineal (Series1)

Ecuacion de la recta :

y = 0,0659 x + 0,0088
Rz=1
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