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Editorial

Contaminación ambiental , respeto a la sociedad y al medio ambiente

El ser humano en general, de manera espontánea respeta a sus semejantes, por esta razón lo 
que haga tiende a evitar daño a los demás. Sin embargo, la cultura de respeto a la naturaleza 
institucionalmente es muy reciente. Recuerdo los inicios de mi etapa laboral en la industria 
petrolera, sin el menor respeto desfogaban pozos a la atmósfera para aliviar la presión de 
estos cuando eran intervenidos para un servicio. Alguna vez observé este detalle a mi jefe y 
su respuesta fue despectiva por mi noviciado en esa actividad. Con el transcurrir del tiempo 
y debido a serias penalidades sobre compañías petroleras en el extranjero, estas tomaron 
mayor atención e iniciaron programas de evaluación de proyectos para estudiar los impactos 
que sus operaciones causan al ambiente y poblaciones aledañas. Ahora los desfogues de 
pozos están prohibidos y también toda operación que emita gases nocivos a la salud humana, 
vida acuática, aves, etc.. Las emisiones, por ejemplo de H2S, CO2, metano y otros,  son 
controladas con programas de monitoreo y mitigación que permanentemente son revisadas 
por consultores internos y externos. Sin embargo, hay que reconocer que es difícil conseguir 
niveles cero de contaminación debido a imperfecciones en los materiales, corrosión y diversos 
fenómenos químicos, prácticas indebidas, cambios operacionales, personal improvisado y 
anormalidades operativas de alto riesgo entre otros aspectos.

Profesionales de la ciencia química , dedicados al análisis de detalle, somos requeridos para 
participar en la formulación de políticas de control de impactos ambientales , participamos 
en la visualización y conceptualización del proyecto, fundamentalmente. Posteriormente 
puesto el proyecto en operación, participamos en programas de monitoreo y remediación.  
He tenido la oportunidad de participar en la elaboración de políticas de control y remediación 
de la corrosión atmosférica, corrosión por suelo y corrosión interna en ductos, en sistemas 
de almacenamiento, etc.   El foco de nuestra atención ha sido , siempre, la prevención de la 
ocurrencia de falla y su rápida remediación. Con métodos actuales de alertas automáticas de 
problemas  operativos el control es usualmente oportuno, sin embargo, se complica en áreas 
remotas y de alto impacto social. La cercanía a áreas pobladas expone a las instalaciones a 
acciones vandálicas. En algunos países, los pobladores agujerean los ductos para abastecerse 
de hidrocarburo liquido o gaseoso, en el pasado esto ocurría en el norte nuestro.  

El mar es un cuerpo receptor de contaminantes inmenso, y por tanto recibe toda clase de 
contaminación, igual el aire y suelos. Imagínense el impacto ambiental que causa el intenso 
tránsito marítimo por el comercio, el agua de desecho de plantas de ósmosis inversa, ahora 
la generación de energía eólica en operaciones mar adentro, agua de pozos petroleros sobre 
saturadas de sales que se desechan al mar bajo la concepción de que es un cuerpo inmenso 
capaz de diluir estas sin el menor “daño”. Amén de la contaminación costera.

En el caso de contaminación por hidrocarburos esto puede ocurrir en operaciones de carga 
y descarga a tierra de hidrocarburos líquidos. En esta oportunidad se contamina el agua de 
mar y en casos menos comunes el suelo marino, pero si es común los suelos de playa. Las 
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causas pueden ser por roturas, fallas en conexiones, debido a esfuerzos mecánicos anormales 
externos e internos, corrosión interna o externa. El impacto y su remediación dependerá de 
si el hidrocarburo es parafínico o asfaltenico, por ello es importante conocer sus propiedades 
básicas, gravedad API, contenido de agua, sales expresadas en cloruros. 

El gobierno y sus órganos de supervisión en general deben de equiparse de personal con un 
perfil alto de responsabilidad social y conocimiento científico y tecnológico para garantizar 
una efectiva ejecución de la supervisión de las políticas ambientales de las empresas, sea cual 
fuera el ámbito en el que operen.    

Claver Hugo Guerra Carvallo 
MSc Químico 
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BIOPELÍCULAS A BASE DE QUITOSANO Y ACEITE ESENCIAL 
DE Minthostachys Mollis (MUÑA) CON PROPIEDADES 

ANTIOXIDANTE Y ANTIMICROBIANA

Kaysser A. Villar Caleroa, Gustavo A. Ruiz Paccoa, César M. Fuertes Ruitóna*

RESUMEN

Las películas comestibles con fines de empaquetamiento y reemplazo del material plástico 
son producidas a base de materias primas biodegradables como polisacáridos y agentes 
con propiedades biológicas, haciendo que el producto final se constituya en una alternativa 
para la protección y extensión de la vida útil de alimentos. La presente investigación tuvo 
como objetivo central evaluar la actividad antioxidante y antimicrobiana de biopelículas 
de quitosano funcionalizadas con aceite esencial de muña. Para tal fin se formularon 12 
biopelículas con 3 concentraciones de quitosano (1, 2 y 3%) y 3 de aceite esencial (0.5, 
2 y 5%) incluyendo blancos de solo quitosano. La actividad antioxidante evaluada en 
biopelículas con mayor contenido de aceite esencial de muña presenta más del 60% de 
captación de radical libre DPPH, mientras en la actividad antimicrobiana evaluada por placas 
petri cultivadas con cepas Staphylococcus aureus, Staphylococcus epidermidis, Escherichia 
coli y Aspergillus niger que las biopelículas presentaron inhibición por en zona de contacto 
directo. Finalmente, las biopelículas con solo quitosano presentaron propiedades tensiles. 
Palabras clave: Biopelícula, quitosano, funcionalizar, aceite esencial, antioxidante.
 

EDIBLE FILMS BASED ON CHITOSAN AND ESSENTIAL OIL 
OF Minthostachys Mollis (MUÑA) WITH ANTIOXIDANT AND 

ANTIMICROBIAL PROPERTIES

ABSTRACT

Edible films for packaging and plastic material replacement purposes are produced based on 
biodegradable raw materials such as polysaccharides and agents with biological properties, 
making the final product an alternative for the protection and extension of the shelf life 
of foods. The main objective of the present research was to evaluate the antioxidant and 
antimicrobial activity of chitosan biofilms functionalized with muña essential oil. For this 
purpose, 12 edible films were formulated with 3 concentrations of chitosan (1, 2 and 3%) 
and 3 of essential oil (0.5, 2 and 5%) including chitosan-only blanks. The antioxidant activity 

a Instituto de Ciencias Farmacéuticas y Recursos Naturales Juan de Dios Guevara, Facultad de Farmacia y 
Bioquímica, Universidad Nacional Mayor de San Marcos. Jr Puno 1002 – La Victoria, Lima- Perú. Email: 
cfuertesr@unmsm.edu.pe 
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evaluated in biofilms with a higher content of muña essential oil presents more than 60% of 
DPPH free radical uptake, while in the antimicrobial activity evaluated by petri dishes grown 
with Staphylococcus aureus, Staphylococcus epidermidis, Escherichia coli and Aspergillus 
niger strains that the biofilms showed inhibition by the area of direct contact. Finally, the 
edible films with only chitosan showed tensile properties.
Key words: edible film, chitosan, functionalize, essential oil, antioxidant.

INTRODUCCIÓN
 
En la actualidad ante la problemática de la acumulación y contaminación por plásticos y 
microplásticos que tardan muchos años en degradarse1,2, se están planteando alternativas 
ecológicas para paliar el impacto de estos productos al medio ambiente, dentro de estas 
propuestas destaca el empleo de biopolímeros que puedan sustituirlos3. Se está viendo por la 
generación de productos biodegradables y que además tengan un rol biológico, tales como 
las biopelículas o películas alimenticias funcionalizadas con diversos tipos de compuestos 
bioactivos, destacando los aceites esenciales4. 

Las biopelículas constituyen una estrategia para asegurar la calidad alimentaria5, están 
formadas por polímeros del tipo polisacárido, influyen en los parámetros físicos y químicos, 
entre los que se incluyen la resistencia mecánica, elasticidad, permeabilidad de gases, 
humedad y transmisión de la luz. Estos parámetros se dividen en mecánicas de barrera, ópticas 
y estructurales6. Dentro de los polímeros más empleados en estas películas biodegradables, 
destaca el quitosano, polisacárido obtenido por desacetilación de la quitina de crustáceos, 
per se tiene capacidad antibacteriana, reduce la pérdida de agua al crear una barrera 
semipermeable que controla el intercambio de gases, entre otras propiedades fiscoquímicas7. 

Las especies vegetales, especialmente las aromáticas, contiene una mezcla compleja de 
moléculas de naturaleza terapéutica, entre estas se encuentran compuestos con actividad 
antimicrobiana8,9. En nuestro país destaca la “muña” (Minthostachys mollis) una planta 
utilizada tradicionalmente como condimento, carminativo y digestivo en infusiones 
y tizanas, es conocida como “la menta de los andes”10. Uno de sus componentes más 
estudiados es su aceite esencial, rico en terpenos que le brindan propiedades antioxidantes11 
y antimicrobianas12,13.

Existe evidencia del empleo de diversos tipos de aceites esenciales funcionalizados a matrices 
de quitosano para la obtención de películas alimenticias o biopelículas con rol biológico14, sin 
embargo, hasta el momento no hay estudios sobre la asociación quitosano – aceite esencial de 
muña, lo que motivó la presente investigación. 
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PARTE EXPERIMENTAL

Recolección de material biológico e identificación taxonómica
Las hojas de la especie Minthostachys mollis (muña) fue colectada en el poblado de 
Pomacochas, Bongará del departamento de Amazonas e identificados en el Museo de Historia 
Natural de la Universidad Nacional Mayor de San Marcos, siguiendo el sistema Cronquist 
(1988).

Obtención y caracterización química del aceite esencial 
El aceite esencial de muña fue obtenido por el método de arrastre de vapor15 y caracterizado 
químicamente por CG-MS en la Unidad de Investigación en Productos Naturales de la UPCH. 
El aceite esencial fue caracterizado empleando el equipo CG-MS marca Agilent Technologies 
7890 con detector de masas y columna de 60 m x 250 µms x 0.25 µm. Tiempo de corrida: 54 
min; volumen de inyección: 1 µL; Split: 100 -1; gas portador: helio (1 ml/min)

Formulación y preparación de biopelículas
El quitosano de peso molecular medio se obtuvo de Sigma Aldrich, con grado de desacetilación 
entre 75% - 85% con respecto a la quitina proveniente de los caparazones de cangrejo.

La preparación de las soluciones se utilizaron tres concentraciones distintas de quitosano: 
1%, 2% y 3% y tres concentraciones de aceite esencial de Minthostachys mollis “Muña”: 
0,5%, 2% y 5%. Como medio para disolución se usó solución de ácido acético al 1% v/v. 
Adicionalmente se emplearon propilenglicol y glicerina como agentes plastificantes. El total 
de fórmulas experimentales preparadas se pueden observan en la tabla 1. 

El aceite esencial de muña fue obtenido por el método de arrastre de vapor15 y 
caracterizado químicamente por CG-MS en la Unidad de Investigación en Productos 
Naturales de la UPCH.  
El aceite esencial fue caracterizado empleando el equipo CG-MS marca Agilent 
Technologies 7890 con detector de masas y columna de 60 m x 250 µms x 0.25 µm. 
Tiempo de corrida: 54 min; volumen de inyección: 1 µL; Split: 100 -1; gas portador: helio 
(1 ml/min) 
 
Formulación y preparación de biopelículas 
 
El quitosano de peso molecular medio se obtuvo de Sigma Aldrich, con grado de 
desacetilación entre 75% - 85% con respecto a la quitina proveniente de los caparazones 
de cangrejo. 
 
La preparación de las soluciones se utilizaron tres concentraciones distintas de quitosano: 
1%, 2% y 3% y tres concentraciones de aceite esencial de Minthostachys mollis “Muña”: 
0,5%, 2% y 5%. Como medio para disolución se usó solución de ácido acético al 1% v/v. 
Adicionalmente se emplearon propilenglicol y glicerina como agentes plastificantes. El 
total de fórmulas experimentales preparadas se pueden observan en la tabla 1.  
 
Tabla 1. Diseño de experimental de fórmulas para biopelículas de quitosano con aceite 

esencial de muña 
 

 QUIT 
% 

AE  
% 

PPG   
% 

GLI   
% 

AA 1% 
(csp) 

F1 3 5 2 5 100 
F2 2 0.5 2 5 100 
F3 1 2 2 5 100 
F4 1 0.5 2 5 100 
F5 3 0.5 2 5 100 
F6 3 2 2 5 100 
F7 1 5 2 5 100 
F8 2 5 2 5 100 
F9 2 2 2 5 100 
B1 1 - 2 5 100 
B2 2 - 2 5 100 
B3 3 - 2 5 100 

 
QUIT: quitosano; AE: aceite esencial; PPG: propilenglicol; GLI: glicerina; AA: ácido acético 

 
Una vez preparada la solución se vierten 20 mL en una placa Petri de plástico de 90 mm 
de diámetro y se deja secar en una estufa de aire circulante por 24 horas a 40 °C hasta la 
formación de una película plástica que posteriormente será sometida a evaluación de sus 
propiedades mecánicas, antioxidante y antimicrobiana. 
 
Actividad antioxidante 

Tabla 1. Diseño de experimental de fórmulas para biopelículas de quitosano 
con aceite esencial de muña.
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Una vez preparada la solución se vierten 20 mL en una placa Petri de plástico de 90 mm 
de diámetro y se deja secar en una estufa de aire circulante por 24 horas a 40 °C hasta la 
formación de una película plástica que posteriormente será sometida a evaluación de sus 
propiedades mecánicas, antioxidante y antimicrobiana.

Actividad antioxidante
La actividad antioxidante de las biopelículas se determinó según el método DPPH16; éste es un 
reactivo captador de radicales libres y reacciona con agentes con propiedades antioxidantes.
Fueron evaluadas tanto para las biopelículas funcionalizadas con aceite esencial como para 
las biopelículas sin aceite esencial (blanco). La muestra de biopelículas fue disuelta en 
metanol hasta la concentración de 10 mg/mL. Interaccionan 0.8 ml de la muestra problema 
con 1.2 ml de DPPH (0.05 mM) por 30 minutos en oscuridad. La medida de la absorbancia 
del progreso de la reacción se hizo a 517 nm en un espectrofotómetro UV-visible. Todos los 
experimentos se llevaron a cabo por triplicado y los resultados se expresaron en porcentaje 
de captación de radical libre (% CRL).

% CRL = [1 – (abs DPPH – abs muestra)/abs DPPH]x100%

Actividad antimicrobiana
La actividad antimicrobiana de las biopelículas formuladas se evaluó por el método de 
Kirby Bauer de difusión en agar frente a las cepas ATCC cultivadas de Escherichia coli, 
Staphylococcus aureus, Staphylococcus epidermidis y Aspergillus niger.

El inóculo de cada bacteria fue preparado transfiriendo la cepa pura a tubos concentrado 10 
ml de caldo Mueller Hinton. La cepa de Aspergillus niger se trabajó en caldo Sabouraud 
dextrosa. El caldo inoculado se incubó a 37°C durante 24 horas. 

Para la evaluación de zonas de inhibición se cortaron tiras de biopelículas de 1.5 cm de lado 
que fueron colocadas asépticamente en placas petri con agar Mueller Hinton y Sabouraud 
dextrosa donde previamente se habían sembrado los microorganismos. Finalmente, luego de 
incubación a 37 °C por 48 horas, se evaluó la zona de inhibición de crecimiento presente en 
las placas petri17.

Evaluación de la fuerza de tracción18 
Para este ensayo se empleó un equipo de tracción en láminas, texturómetro digital AEL 200 
y se aplicó el método ASTM D882. Las biopelículas fueron recortadas en tiras de 1.5 cm x 8 
cm y presentar La fuerza de tensión fue medida en condiciones ambientales de 25°C, con una 
tasa de humedad relativa de 60%. 



Rev Soc Quím Perú. 87(4) 2021

313Biopelículas a base de quitosano y aceite esencial de Minthostachys Mollis (muña) con propiedades...

RESULTADOS Y DISCUSIÓN

El cromatograma de gases - masas del aceite esencial de Minthostachys mollis mostró 29 
componentes terpénicos, de los cuales el mentona y pulegona se encontraron en mejor 
porcentaje (32 y 40% respectivamente, ver tabla 2), estos compuestos se encuentran en 
similares proporciones en otros ejemplares de muña y los asocian a notables actividades 
biológicas19.

Las biopelículas preparadas se pueden observan en la figura 1, la series F corresponde a las 
que llevan incorporado quitosano y aceite esencial de muña en las diferentes concentraciones 
de trabajo, mientras la serie B trata de los blancos de biopelículas que únicamente tenían 
quitosano en su composición. Cada una de estas fue sometida a los ensayos de actividad 
antioxidante, antimicrobiana y evaluación de propiedades mecánicas.

ensayos de actividad antioxidante, antimicrobiana y evaluación de propiedades 
mecánicas. 
 
 
 
 

Tabla 2. Composición química del aceite esencial de Minthostachys mollis (“muña”) 
 

N° Compuesto tR (min) Abundancia 
relativa (%) 

1 α-Pineno 13.38 0.56 
2 Sabineno 14.63 0.25 
3 β-Pineno 14.87 0.73 
4 β-Mirceno 15.01 0.42 
5 3-Octanol 15.22 0.35 
6 p-Cimeno 16.30 0.54 
7 D-Limoneno 16.46 1.92 
8 cis-Ocimeno 16.85 0.33 
9 γ-Terpineno 17.36 1.04 
10 β-Linalool 18.55 1.66 
11 Mentona 20.56 32.72 
12 Isopulegona 21.11 1.09 
13 trans-Dihidrocarvona 21.79 1.85 
14 Pulegona 23.05 40.94 
15 D-Carvona 23.15 3.67 
16 Piperitona 23.47 1.42 
17 Isotimol 24.51 0.53 
18 Metileugenol 25.14 0.39 
19 Acetato de Timol 25.81 0.32 
20 Eucarvona 25.88 0.74 
21 Carvacrol 26.35 0.99 
22 Acetato de Geraniol 26.58 0.97 
23 β-Cariofileno 28.22 2.77 
24 Metilisoeugenol 28.87 0.55 
25 α-Cariofileno 29.17 0.40 
26 Germacreno D 29.82 0.71 
27 Biciclogermacreno 30.22 1.07 
28 Elemicino 30.57 0.34 
29 Isoelemicino 33.74 0.73 

 
La actividad antioxidante de las biopelículas se evaluó por el porcentaje de captación de 
radical libre DPPH de acuerdo al diseño experimental visto en la tabla 1 (tanto quitosano 
como aceite esencial a tres concentraciones y el blanco corresponde a biopelículas sin 
aceite esencial), los resultados se observan en la Figura 2, la tendencia indica que la 
incorporación del aceite esencial de muña a las biopelículas tiene una relación directa con 
la actividad antioxidante, destacando  la fórmula que lleva 5% de aceite esencial que 
presenta porcentaje de captación de radical libre DPPH mayor al 60% a diferencia de las 
biopelículas blanco que poseen una actividad antioxidante reducida (menor al 20 %). La 
actividad antioxidante de las biopelículas con solo quitosano se debe a la interacción de 

Tabla 2. Composición química del aceite esencial de Minthostachys mollis (“muña”).
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biopelículas con solo quitosano se debe a la interacción de grupos amino en C2 e hidroxilos 
a lo largo de la molécula20,21. Las biopelículas funcionalizadas con aceite esencial de M. 
mollis (muña) aumenta la capacidad antioxidante por los compuestos terapéuticos del aceite 
esencial, esta observación está de acuerdo con Granados y col22. 
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Figura 1. Biopelículas formuladas. La serie F (F1 a F9) son las biopelículas de quitosano con 
aceite esencial de muña, mientras que la serie B (B1 a B3) son las biopelículas de quitosano sin 
aceite esencial añadido. 
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Figura 2. Actividad antioxidante de biopelículas por captación del radical libre DPPH
En cuanto a la actividad antimicrobiana, según el método Kirby Bauer que evalúa diámetro 
de halo de inhibición en zonas de crecimiento de microorganismos frente a las muestras de 

biopelículas, se observan los resultados en la figura 3. 
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Figura 3. Actividad antimicrobiana de biopelículas frente a cepas de bacterias y fúngica
De acuerdo a los resultados en ninguno de los casos se observó halos de inhibición para medición, 

por lo que se adoptó el criterio de inhibición en zona de aplicación, porque la muestra de biopelícula 
sólida difícilmente puede difundir sus componentes17,23 por medio de agar al encontrarse sólida y no 
en forma líquida. En las placas con cepas bacterianas de Escherichia coli, Staphylococcus aureus, 
Staphylococcus epidermidis se observa inhibición en zona de contacto tanto para biopelículas con 

aceite esencial como los blancos, mientras en las placas con cepa fúngica de Aspergillus niger 
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crecimiento, mas esto no sucedió en los blancos de biopelículas de quitosano.
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De acuerdo a los resultados en ninguno de los casos se observó halos de inhibición para 
medición, por lo que se adoptó el criterio de inhibición en zona de aplicación, porque la 
muestra de biopelícula sólida difícilmente puede difundir sus componentes17,23 por medio 
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de agar al encontrarse sólida y no en forma líquida. En las placas con cepas bacterianas 
de Escherichia coli, Staphylococcus aureus, Staphylococcus epidermidis se observa 
inhibición en zona de contacto tanto para biopelículas con aceite esencial como los 
blancos, mientras en las placas con cepa fúngica de Aspergillus niger se observa que 
debajo de la zona de aplicación solo las biopelículas con aceite esencial inhibían 
crecimiento, mas esto no sucedió en los blancos de biopelículas de quitosano.  
Un criterio cualitativo adicional a considerar fue el índice de severidad24 que evalúa el 
compromiso y/o afectación de las biopelículas al estar en contacto con microorganismos; 
en los enfrentamientos microbianos vistos se observó que las cepas bacterianas 
presentaron un índice de severidad tal como 1 (1 – 24 % de afectación de biopelícula). 
Recomienda Nevena Hromis y col17 se emplee el método ASTM E2149 que mediante 
contacto dinámico de biopelículas permite evaluar la actividad antimicrobiana 
cuantitativamente, esto debido a la baja tasa de difusión del activo en la matriz de 
quitosano.  
 

Tabla N°3. Evaluación de fuerza de tracción a biopelículas 
 

Muestras Fuerza de tracción 
(MPa) 

B1 (1% Q) 17.73 
B2 (2% Q) 12.93 
B3 (3% Q) 12.53 

   *F1-F9 (No evidenciaron resultados en texturómetro) 
 
La fuerza de tracción (MPa) se determinó dividiendo la carga máxima (N) por el área de 
sección transversal inicial de la biopelícula (el área de la biopelícula fue 7.5 x 10-5 m2). 
Todas las biopelículas analizadas presentaron semejante espesor (+/- 5%) al ser sometidas 
a este ensayo. La incorporación de aceite esencial a la biopelícula ocasiona la disminución 
a la tensión, en comparación cuando la biopelícula que solo tiene quitosano (ver tabla N° 
3), donde si se observaron resultados del texturómetro digital AEL 200 (figura 4) con 
valores de 17.73, 12.93 y 12.53 MPa para las concentraciones de quitosano de 1, 2 y 3 % 
respectivamente. La fuerza de tensión obtenida para los blancos es menor a lo reportado 
en la literatura (30–100 MPa)25, probablemente por la influencia del propilenglicol 
empleado en la formulación con agente emulsificante para facilitar la incorporación del 
aceite esencial de muña. En estudios previos se ha encontrado que la interrupción de las 
agregaciones de la cadena de quitosano facilita el desplazamiento de la cadena durante el 
estiramiento, lo que le da a la biopelícula una mayor capacidad de deformarse sin 
romperse26.  
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Figura 4. Texturómetro digital AEL 200 para 
evaluación de fuerza de tracción 

 

CONCLUSIONES 

Los principales componentes del aceite esencial de muña fueron la mentona y pulegona 
cuyo porcentaje de abundancia determinado por CG-MS fue de 32.72 y 40.94 
respectivamente, los cuáles en parte son responsables de la actividad antioxidante. Las 
biopelículas formuladas con aceite esencial mostraron notable captación de radicales 
libres, mientras que su rol antimicrobiano fue principalmente en zona de contacto. 
Finalmente, solo las biopelículas blanco con quitosano presentaron propiedades tensiles. 
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COLORANTES NATURALES ANTOCIANICOS EXTRAIDOS DE 
FRUTOS DE Berberis humbertiana y Berberis boliviana PARA SU USO 

EN YOGURES

Carla del Carpio-Jiménez*

RESUMEN

El objetivo del presente trabajo fue determinar el mejor solvente de extracción de antocianinas 
de los frutos de B. humbertiana y B. boliviana y evaluar el pH, color y actividad antioxidante 
de los yogures a los cuales se incorporó el extracto liofilizado de ambas especies. La 
extracción de las antocianinas se realizó con solventes de grado alimentario como etanol y 
agua acidificados con ácido cítrico. Los extractos etanólicos 96 acidificados con ácido cítrico 
(pH 3,5) y liofilizados de ambas especies de berberis fueron incorporados a muestras de 
yogurt comercial a las concentraciones de 80 y 100 mg/50 g de yogurt, determinándose que 
mantienen el pH ácido, logran una coloración muy similar a los yogures comerciales con una 
diferencia global de color (∆E) menor a 10 y tienen mayor actividad antioxidante. 
Palabras clave: Extracto liofilizado, coloración, yogurt, actividad antioxidante, Berberis.

NATURAL ANTHOCYANIN COLORANTS EXTRACTED FROM 
Berberis humbertiana y Berberis boliviana FRUITS FOR USE IN 

YOGURTS

ABSTRACT

The objective of this work was to determine the best solvent for the extraction of anthocyanins 
from the fruits of B. humbertiana and B. boliviana and to evaluate the pH, color, and antioxidant 
activity of the yogurts to which the lyophilized extract of both species was incorporated. For 
the extraction solvents allowed for food were used; ethanol and water acidified with citric 
acid. The 96% ethanolic extracts acidified with citric acid (pH 3.5) and freeze-dried of both 
berberis species were incorporated into commercial yogurt samples at the concentrations of 
80 mg/50 g and 100 mg/50g of yogurt, determining that they maintain acid pH, achieve a 
coloration very similar to commercial yogurts with an overall color difference (∆E) of less 
than 10 and have higher antioxidant activity.
Key words: Lyophilized extract, coloration, yogurt, antioxidant activity, Berberis.
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INTRODUCCIÓN

Las antocianinas son pigmentos solubles en agua, por lo que son fácilmente incorporadas 
en sistemas alimentarios acuosos. Las investigaciones reportan que las antocianinas son 
estables en un rango de pH 2 – 4. Estas cualidades hacen que estos colorantes naturales sean 
atractivos, no sólo por su color, sino principalmente porque se ha demostrado sus beneficios 
para la salud como excelentes antioxidantes, además, poseen actividad anti – inflamatoria, 
antineoplásica, vasoprotectora, vasotónica y hepatoprotectora1. 

Estos colorantes naturales se suelen usar para mejorar la aceptabilidad de ciertos productos 
alimentarios, haciéndolos más atractivos y evitando el uso de colorantes sintéticos cuya 
seguridad ha sido cuestionada. Los colorantes alimentarios sintéticos se han utilizado durante 
muchos años debido a su menor costo y mayor estabilidad2, pero recientemente han suscitado 
la preocupación del público en cuanto a su seguridad para la salud humana. Muchos estudios 
han aportado pruebas científicas sobre los posibles efectos adversos de los colorantes 
sintéticos en la salud de los niños. Uno de ellos fue el desarrollado por Hallagan y Lauro, 
todavía en 19913, quienes reportaron que países como Japón, Austria, Suecia y Noruega han 
prohibido los colorantes rojo No. 2 y No. 40 porque fueron relacionados con la hiperactividad 
de niños en edad escolar, considerándose éste un mal neuronal agudo4,5. 

Mota et al, (2021)6 realizaron una revisión basada en la normativa internacional y los riesgos 
para la salud asociados al consumo de colorantes artificiales en países como Estados Unidos, 
la Unión Europea, Australia, Nueva Zelanda, Japón, Brasil, China e India, habiendo concluido 
que, los colorantes sintéticos pueden causar serios efectos adversos. 

El mercado de los antioxidantes naturales está creciendo exponencialmente cada año 
debido a que muchos de estos compuestos son eficaces contra problemas cardiovasculares, 
cancerígenos, neurodegenerativos y oxidativos asociados al envejecimiento7,8.

La actividad antioxidante de las antocianinas es bien conocida9, por lo que son componentes 
bioactivos utilizados como ingredientes nutracéuticos y farmacéuticos, pero además se suelen 
usar como colorantes alimentarios naturales. 

El género Berberidaceae presenta unas 500 especies alrededor del mundo, de las cuales casi 
99 se distribuyen en Sudamérica, y cerca de 32 se encuentran en Perú y 14 son endémicas10. 
Se caracterizan por ser arbustos espinosos caducifolios de hoja perenne, flores amarillas (3 - 
6 mm de largo), y pequeñas bayas rojas o azules cuando están maduras (5 - 15 mm)11.

Berberis boliviana y Berberis humbertiana son bayas silvestres que crecen en el Perú, 
especialmente en la región altoandina, entre los 3500 y 4200 m de altura. Los frutos púrpuras 
completamente maduros están disponibles desde febrero hasta finales de abril de cada 
año y contienen antocianinas y componentes fenólicos como principales constituyentes 
fitoquímicos. Muchas bayas silvestres comestibles se han consumido como una importante 
fuente de suplementos nutritivos desde la antigüedad12. 
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Por todas estas razones es importante dar a concocer los resultados obtenidos sobre los 
colorantes antociánicos extraídos de estas dos especies de Berberis, que podrían tener un alto 
potencial de industrialización.

PARTE EXPERIMENTAL

Material vegetal
Los frutos maduros de B. boliviana y B. humbertiana maduros, frescos (500 g) e intactos, 
sin grietas, cortes o manchas, fueron cosechados manualmente en el valle de Pumahuanca en 
Urubamba, Cusco. Los frutos se secaron a 8 - 10°C bajo sombra durante 2 meses. Las plantas 
fueron identificadas por Tupayachi Herrera, y se depositó un voucher en el herbario Vargas 
CUZ de la Universidad Nacional de San Antonio Abad del Cusco (UNSAAC).

Extracción de las antocianinas usando solventes de grado alimentario
La extracción de antocianinas suele realizarse usando solventes ácidos como metanol con 
HCl, etanol con HCl, así como acetona y cloroformo. Sin embargo, en nuestro estudio 
decidimos usar mezclas de etanol 96 acidificado a pH 3,5; etanol 96: agua (50:50) a pH 3,5; 
agua acidificada a pH 3,5. En todos los casos se usó ácido cítrico para conseguir la acidez.

Actividad antioxidante de los extractos antociánicos 
Inhibición frente al radical libre 2,2-difenil-1-picrilhidrazilo (DPPH).  
Se pesó 1,0 mg de DPPH y se disolvió con 50,0 mL de metanol, obteniendo una concentración 
de 0,05 mM. Se comprobó la absorbancia a 517 nm, la que debe estar entre 0,7 y 0,8. Se 
colocó 0,50 mL de cada concentración de los extractos antociánicos en tubos de ensayo, 
se adicionó 2,0 mL de la solución de DPPH, se homogenizó y se dejó por 35 minutos en la 
oscuridad. Luego se midió la absorbancia de las soluciones a 517 nm. La curva patrón se 
trazó usando como antioxidante patrón TROLOX. Para calcular la actividad antioxidante se 
usó la fórmula:

(50:50) a pH 3,5; agua acidificada a pH 3,5. En todos los casos se usó ácido cítrico para 

conseguir la acidez. 

 

Actividad antioxidante de los extractos antociánicos  
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       (Fórmula 1) 

Donde: 

Ac: Absorbancia del control  

Am: Absorbancia de la muestra 

 

 

Decoloración del radical ABTS·+ (ácido 2,2′-azino-bis (3-etilbenzotiazolina-6-ácido 

sulfónico)). 

Se pesó 77,6 mg de ABTS y se disolvió con 20,0 mL de agua destilada, obteniéndose 

una concentración de 7 mM. Luego se pesó 13,2 mg de persulfato de potasio y se 

disolvió con agua destilada hasta alcanzar una concentración de 2,45 mM, haciendo 

reaccionar ésta con la solución de ABTS en un frasco ámbar en la oscuridad durante 12 

a 16 horas a T° ambiente. Esta solución fue diluida usando metanol hasta obtener una 

absorbancia de 0,7± 0,02 nm a 734 nm. Se colocó 100 µL de cada concentración de los 

extractos antociánicos en tubos de ensayo, se adicionó 2 900 µL de solución de ABTS a 

cada tubo, se homogenizó y dejó reaccionar durante 35 minutos en la oscuridad, pasado 

este tiempo se midió la absorbancia a 734 nm. Como antioxidante de referencia se usó 

Donde:
Ac: Absorbancia del control 
Am: Absorbancia de la muestra

Decoloración del radical ABTS·+ (ácido 2,2′-azino-bis (3-etilbenzotiazolina-6-ácido 
sulfónico)).
Se pesó 77,6 mg de ABTS y se disolvió con 20,0 mL de agua destilada, obteniéndose una 
concentración de 7 mM. Luego se pesó 13,2 mg de persulfato de potasio y se disolvió con 
agua destilada hasta alcanzar una concentración de 2,45 mM, haciendo reaccionar ésta con la 
solución de ABTS en un frasco ámbar en la oscuridad durante 12 a 16 horas a T° ambiente. 
Esta solución fue diluida usando metanol hasta obtener una absorbancia de 0,7± 0,02 nm 
a 734 nm. Se colocó 100 µL de cada concentración de los extractos antociánicos en tubos 
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de ensayo, se adicionó 2 900 µL de solución de ABTS a cada tubo, se homogenizó y dejó 
reaccionar durante 35 minutos en la oscuridad, pasado este tiempo se midió la absorbancia a 
734 nm. Como antioxidante de referencia se usó Trolox en un rango de concentración de 0-15 
µM. Los cálculos de la actividad antioxidante total se hicieron usando la siguiente fórmula: 

Trolox en un rango de concentración de 0-15 µM. Los cálculos de la actividad 

antioxidante total se hicieron usando la siguiente fórmula:  

 

       (Fórmula 2) 

                                            

Donde: 

Ac: absorbancia del control  

Am: absorbancias de las muestras (extracto) 

 

 

Obtención del extracto liofilizado  

El extracto liofilizado se preparó pesando 6,0 g de frutos secos de cada una de las 

especies de berberis y se llevó a maceración con 100 mL de la solución de etanol 96 

acidificado con ácido cítrico a pH 3,5. Luego el etanol fue evaporado en un rotavapor y 

se le añadió 3,0 mL de agua acidulada con ácido cítrico (pH 3,5), posteriormente esta 

solución fue sometida a liofilización por 24 horas. 

 

Determinación de pH, color y actividad antioxidante de los yogures  

Las muestras de yogurt a las cuales se incorporó los extractos liofilizados de B. 

humbertiana y B. boliviana a las concentraciones de 80 y 100 mg / 50 g de yogurt y los 

yogures comerciales se analizaron en cuanto a pH, color y actividad antioxidante. El pH 

fue medido con un equipo Jenway 3510 pH meter (Metrix Laboratorios, Mexico City, 

Mexico). El color se midió con un equipo Chroma Meter CR-300 (Konica Minolta, 

Japón), a través del sistema de color CIE L, a*, b*, chroma. Para mostrar la diferencia 

de color entre los yogures coloreados con los extractos antociánicos (m = muestra) y los 

yogures comerciales (ref = referencia) se estableció la diferencia global de color usando 

la siguiente fórmula: 

        (Fórmula 3)  

Donde: 

∆a* = a*m – a*ref 
∆b* = b*m – b*ref 
∆L* = L*m – L*ref 
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Am: absorbancias de las muestras (extracto)
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El extracto liofilizado se preparó pesando 6,0 g de frutos secos de cada una de las especies 
de berberis y se llevó a maceración con 100 mL de la solución de etanol 96 acidificado con 
ácido cítrico a pH 3,5. Luego el etanol fue evaporado en un rotavapor y se le añadió 3,0 mL 
de agua acidulada con ácido cítrico (pH 3,5), posteriormente esta solución fue sometida a 
liofilización por 24 horas.
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Las muestras de yogurt a las cuales se incorporó los extractos liofilizados de B. humbertiana y 
B. boliviana a las concentraciones de 80 y 100 mg / 50 g de yogurt y los yogures comerciales 
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Jenway 3510 pH meter (Metrix Laboratorios, Mexico City, Mexico). El color se midió con 
un equipo Chroma Meter CR-300 (Konica Minolta, Japón), a través del sistema de color 
CIE L, a*, b*, chroma. Para mostrar la diferencia de color entre los yogures coloreados con 
los extractos antociánicos (m = muestra) y los yogures comerciales (ref = referencia) se 
estableció la diferencia global de color usando la siguiente fórmula:

Trolox en un rango de concentración de 0-15 µM. Los cálculos de la actividad 

antioxidante total se hicieron usando la siguiente fórmula:  
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humbertiana y B. boliviana a las concentraciones de 80 y 100 mg / 50 g de yogurt y los 

yogures comerciales se analizaron en cuanto a pH, color y actividad antioxidante. El pH 

fue medido con un equipo Jenway 3510 pH meter (Metrix Laboratorios, Mexico City, 

Mexico). El color se midió con un equipo Chroma Meter CR-300 (Konica Minolta, 

Japón), a través del sistema de color CIE L, a*, b*, chroma. Para mostrar la diferencia 

de color entre los yogures coloreados con los extractos antociánicos (m = muestra) y los 

yogures comerciales (ref = referencia) se estableció la diferencia global de color usando 

la siguiente fórmula: 

        (Fórmula 3)  

Donde: 

∆a* = a*m – a*ref 
∆b* = b*m – b*ref 
∆L* = L*m – L*ref 
 

Donde:
∆a* = a*m – a*ref
∆b* = b*m – b*ref
∆L* = L*m – L*ref

Para el análisis de la actividad antioxidante, se pesó 10,0 g de cada yogurt, se centrifugó a 
6000 rpm por 20 minutos, obteniendo los sobrenadantes que fueron usados para determinar 
la actividad antioxidante por el método de DPPH.
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La extracción de antocianinas puede realizarse con varios solventes debido a su carácter 
polar, lo que permite su solubilidad en agua, etanol o metanol.  Pero más eficaz es el uso 
de metanol acidificado con HCl.  Sin embargo, debido a la naturaleza tóxica del metanol 
normalmente para sistemas alimentarios se utiliza agua o etanol acidificado con HCl. Se sabe 
además que, las condiciones de extracción como la temperatura, la relación sólido-líquido, 
el tiempo, la concentración de solvente y el tipo de solvente influyen en la concentración de 
antocianinas extraídas, así como en su estabilidad. Asimismo, es importante considerar que, 
se debe elegir el método de extracción más adecuado en función de la aplicación que se le 
dará, y más si se quiere usar las antocianinas con fines alimentarios. En su estudio, Gorriti-
Gutiérrez et al. (2009)13 establecieron que, las mejores condiciones para extraer antocianinas 
de las corontas de maíz morado son el uso de soluciones etanólicas, un tiempo de extracción 
entre 2 y 4 horas, una temperatura de 75 °C, y un pH entre 2 y 4. Un resultado muy parecido 
al nuestro fue obtenido por Miranda-Medina et al., (2018)14, cuyo modelo de optimización 
mostró que con etanol 96 % y una temperatura de 65 °C, se obtuvo la mayor concentración 
de antocianinas de Hibiscus sabdariffa L. 

La idea de utilizar etanol de 96° en lugar de agua como solvente de extracción presente 
ventajas en pasos posteriores del proceso, como la concentración del extracto, es decir, una 
evaporación del solvente rápida y menos exigente en energía, una condición que preserva mejor 
la química de las antocianinas, además el etanol a diferencia del agua impide el crecimiento 
de microorganismos que podrían contaminar el extracto. Otro estudio desarrollado por Peluru 
y Abram (2021)15 evidenció que el solvente ácido más eficaz utilizado en la extracción de 
antocianinas de la piel del fruto de Cayratia trifolia L. fue el etanol al 96% con HCl al 1%, 
en comparación con la adición de ácido cítrico al 3% y ácido acético al 3%.

RESULTADOS Y DISCUSIÓN

Extracción de las antocianinas usando solventes para uso alimentario
El solvente con más porcentaje de extracción fue el etanol 96 con ácido cítrico a pH 3,5 como 
se muestra en la Tabla 1.

Tabla 1. Porcentaje de extracción de antocianinas de B. humbertiana y B. boliviana  

 

Solvente Especie % de extracción 
 

Etanol 96 con ácido cítrico a pH 3,5 
B. humbertiana 65,82 

B. boliviana 63,33 
 

Etanol 96/agua con ácido cítrico a pH 3,5 
B. humbertiana 51,3 

B. boliviana 52,42 
 

Agua con ácido cítrico a pH 3,5 
B. humbertiana 19,3 

B. boliviana 24,6 

 
 
 
Tabla 2. Porcentaje de actividad antioxidante de los extractos antociánicos  

 
 

DPPH ABTS  
Actividad antioxidante (%) Actividad Antioxidante Total (% AAT) 

Concentración 
(mg / mL) 

B. boliviana B. humbertiana B. boliviana B. humbertiana 

0,0313 16,36 35,07 11,95 24,70 
0,0625 22,43 41,39 12,62 21,38 
0,125 23,79 50,93 17,80 24,44 
0,25 45,23 57,00 26,16 32,02 
0,5 49,19 62,70 43,56 50,46 
1,0 57,13 69,14 78,75 82,60 

 
 
 

Tabla 3. Índices de color CIEL*, a* y b* de los yogures coloreados con los extractos 

liofilizados y de los yogures comerciales  

 

N° Muestra de yogurt L a* b* 

1 B. boliviana 80 mg 71,29 +9,16 +2,39 
2 B. boliviana 100 mg 70,65 +9,66 +2,09 
3 B. humbertiana 80 mg 74,46 +6,65 +3,61 
4 B. humbertiana 100 mg 73,10 +7,67 +2,98 
5 Yogurt de fresa “A” 75,32 +9,67 +2,08 

Tabla 1. Porcentaje de extracción de antocianinas de B. humbertiana y B. boliviana. 
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Actividad antioxidante de los extractos antociánicos usando los métodos de DPPH y 
ABTS

Tabla 1. Porcentaje de extracción de antocianinas de B. humbertiana y B. boliviana  

 

Solvente Especie % de extracción 
 

Etanol 96 con ácido cítrico a pH 3,5 
B. humbertiana 65,82 

B. boliviana 63,33 
 

Etanol 96/agua con ácido cítrico a pH 3,5 
B. humbertiana 51,3 

B. boliviana 52,42 
 

Agua con ácido cítrico a pH 3,5 
B. humbertiana 19,3 

B. boliviana 24,6 

 
 
 
Tabla 2. Porcentaje de actividad antioxidante de los extractos antociánicos  

 
 

DPPH ABTS  
Actividad antioxidante (%) Actividad Antioxidante Total (% AAT) 

Concentración 
(mg / mL) 

B. boliviana B. humbertiana B. boliviana B. humbertiana 

0,0313 16,36 35,07 11,95 24,70 
0,0625 22,43 41,39 12,62 21,38 
0,125 23,79 50,93 17,80 24,44 
0,25 45,23 57,00 26,16 32,02 
0,5 49,19 62,70 43,56 50,46 
1,0 57,13 69,14 78,75 82,60 

 
 
 

Tabla 3. Índices de color CIEL*, a* y b* de los yogures coloreados con los extractos 

liofilizados y de los yogures comerciales  

 

N° Muestra de yogurt L a* b* 

1 B. boliviana 80 mg 71,29 +9,16 +2,39 
2 B. boliviana 100 mg 70,65 +9,66 +2,09 
3 B. humbertiana 80 mg 74,46 +6,65 +3,61 
4 B. humbertiana 100 mg 73,10 +7,67 +2,98 
5 Yogurt de fresa “A” 75,32 +9,67 +2,08 

Tabla 2. Porcentaje de actividad antioxidante de los extractos antociánicos. 

Como se aprecia en la Tabla 2, la actividad antioxidante del extracto antociánico de 
B. humbertiana es mayor que la de B. boliviana, tanto en el ensayo DPPH como ABTS, 
destacando que a mayor concentración existe mayor actividad antioxidante.

Nistor et al., (2021)16 estudiaron las antocianinas de zanahoria negra y chokeberry, logrando 
una extracción más eficiente con etanol y metanol que con acetona y agua, ambos extractos 
mostraron tener la mayor actividad antioxidante mediante el ensayo de ABTS. 

Las antocianinas son el grupo más importante de flavonoides en las plantas, son pigmentos 
con una estructura de catión flavilio (AH+) que actúan como ácido. Esta estructura está 
directamente relacionada con su actividad antioxidante. La mayoría de las propiedades 
funcionales y la calidad sensorial de las antocianinas se explican por su reactividad química. 
Las estructuras y propiedades de las antocianinas dependen de diferentes factores, como el 
pH, la temperatura y los disolventes, que deben controlarse para llevar a cabo estudios de su 
actividad antioxidante17. 

Obtención del extracto liofilizado de B. humbertiana y B. boliviana 
Los extractos liofilizados de B. humbertiana y B. boliviana presentaron las siguientes 
características: Color magenta, sabor ácido, ambos muy solubles en agua y un porcentaje de 
extracción de 26,45% y 31,26% respectivamente.

Determinación de pH, color y actividad antioxidante de los yogures 
Las antocianinas son estables a un pH bajo. El pH es muy importante para el color de las 
antocianinas, algunas son rojas en soluciones ácidas, violetas o púrpuras en soluciones 
neutras y azules en pH alcalino. La razón de esto es la presencia del catión flavilio en su 
estructura química, a bajo pH la molécula está protonada y forma un catión, a medida que 
aumenta el pH las moléculas se desprotonan, y a un pH alto la molécula forma un anión. Esta 
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es la razón por la que la mayoría de los colorantes que contienen antocianinas sólo pueden 
utilizarse a valores de pH inferior a cuatro18. Como se muestra en la Figura 1, los yogures que 
contienen el extracto liofilizado de B. humbertiana y B. boliviana a la concentración de 80 
mg presentan un pH de 4.13, en tanto que aquellos que contienen 100 mg presentan un pH de 
4,16. El yogurt sin color presenta un pH de 4,18 que es característico de los yogures naturales 
a los que no se han incorporado ningún colorante artificial. Los yogures comerciales A y B de 
color y sabor a fresa tienen un pH mayor, 4,98 y 4,88 respectivamente. 

Estos resultados muestran que, los extractos liofilizados de ambas especies de Berberis 
ejercen un efecto modulador del pH haciéndolo más ácido que la matriz sin color a la cual 
fueron incorporados, lo que garantiza la estabilidad de las antocianinas y del yogurt mismo.

Como se observa en la Figura 2, los yogures que contienen los extractos liofilizados de B. 
humbertiana y B. boliviana, muestran una elevada actividad antioxidante. Es importante 
destacar que, la muestra de yogurt usada para incorporar los extractos liofilizados de B. 
boliviana y B. humbertiana, mostró una baja actividad antioxidante alcanzando únicamente 
el 15,61% en el ensayo de DPPH, en tanto que el mismo yogurt al cual se le añadió 80 y 
100 mg del extracto liofilizado de B. humbertiana alcanzó 91,45 % y 93,31% de actividad 
antioxidante respectivamente, en tanto que, con el extracto liofilizado de B. boliviana a las 
mismas concentraciones alcanzó 85,25% y 91,10% respectivamente, esto demostró que, los 
extractos liofilizados de ambas especies, incrementan notablemente la actividad antioxidante 
de la matriz de yogurt sin color. En el caso de los yogures con sabor y color a fresa comerciales, 
en caso del yogurt A alcanzó una actividad antioxidante de 62,33% y el yogurt B alcanzó una 
actividad antioxidante de 75,1%, ambos porcentajes están por debajo de los yogures con los 
extractos liofilizados de las especies de berberis.

N° Muestra de yogurt L a* b* 

1 B. boliviana 80 mg 71,29 +9,16 +2,39 
2 B. boliviana 100 mg 70,65 +9,66 +2,09 
3 B. humbertiana 80 mg 74,46 +6,65 +3,61 
4 B. humbertiana 100 mg 73,10 +7,67 +2,98 
5 Yogurt de fresa “A” 75,32 +9,67 +2,08 
6 Yogurt de fresa “B” 73,21 +16,13 +2,29 
7 Yogurt sin color “S” N. D N. D N. D 

 

 
Figura 1. Valores de pH de los yogures coloreados con los extractos antociánicos y de 

los yogures comerciales  

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Figura 1. Valores de pH de los yogures coloreados con los extractos antociánicos y de los 
yogures comerciales.
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especies, incrementan notablemente la actividad antioxidante de la matriz de yogurt sin 

color. En el caso de los yogures con sabor y color a fresa comerciales, en caso del 

yogurt A alcanzó una actividad antioxidante de 62,33% y el yogurt B alcanzó una 

actividad antioxidante de 75,1%, ambos porcentajes están por debajo de los yogures con 

los extractos liofilizados de las especies de berberis. 

 

 
Figura 2. Porcentaje de actividad antioxidante de los yogures coloreados con los 

extractos liofilizados de B. humbertiana y B. boliviana y de los yogures comerciales. 

 

En la Tabla 3, se presentan los resultados de los índices de color medidos usando el 
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color de los alimentos19. El valor de L*, representa la medida de luminosidad, que va de 
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será positivo cuando se tenga contenido de amarillo y será negativo cuando el contenido 

de color sea azul. 

En base a la información anterior, podemos establecer que en todos los casos (Tabla 3) 

se tienen colores de luminosidad más cercanos al blanco, pues todos los valores se 

encuentran en el rango de 70,65 a 75,32. El valor de a* en todos los casos es positivo, 

por lo que se deduce que todos los yogures evaluados presentan contenido de color rojo. 

El valor de b* en todos los casos es positivo también, lo que significa un contenido de 

color amarillo. 

Extracto
liofilizado de
B. boliviana

80 mg

Extracto
liofilizado de
B. boliviana

100 mg

Extracto
liofilizado de

B.
humbertiana

80 mg

Extracto
liofilizado de

B.
humbertiana

100 mg

Yogurt de 
fresa “A”

Yogurt de 
fresa “B”

Yogurt sin 
color “S”

DPPH 85.25 91.1 91.45 93.31 62.33 75.1 15.61

0
10
20
30
40
50
60
70
80
90

100

Figura 2. Porcentaje de actividad antioxidante de los yogures coloreados con los extractos 
liofilizados de B. humbertiana y B. boliviana y de los yogures comerciales.

En la Tabla 3, se presentan los resultados de los índices de color medidos usando el espacio 
de color CIEL*a*b*, en la actualidad uno de los más usados para evaluar el color de los 
alimentos19. El valor de L*, representa la medida de luminosidad, que va de cero para negro 
hasta 100 para blanco. El valor de a* será positivo cuando se tenga contenido de rojo y será 
negativo cuando se tenga contenido de verde. El valor de b* será positivo cuando se tenga 
contenido de amarillo y será negativo cuando el contenido de color sea azul.

En base a la información anterior, podemos establecer que en todos los casos (Tabla 3) se 
tienen colores de luminosidad más cercanos al blanco, pues todos los valores se encuentran 
en el rango de 70,65 a 75,32. El valor de a* en todos los casos es positivo, por lo que se 
deduce que todos los yogures evaluados presentan contenido de color rojo. El valor de b* en 
todos los casos es positivo también, lo que significa un contenido de color amarillo.

N° Muestra de yogurt L a* b* 

1 B. boliviana 80 mg 71,29 +9,16 +2,39 
2 B. boliviana 100 mg 70,65 +9,66 +2,09 
3 B. humbertiana 80 mg 74,46 +6,65 +3,61 
4 B. humbertiana 100 mg 73,10 +7,67 +2,98 
5 Yogurt de fresa “A” 75,32 +9,67 +2,08 
6 Yogurt de fresa “B” 73,21 +16,13 +2,29 
7 Yogurt sin color “S” N. D N. D N. D 

 

 
Figura 1. Valores de pH de los yogures coloreados con los extractos antociánicos y de 

los yogures comerciales  

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Tabla 3. Índices de color CIEL*, a* y b* de los yogures coloreados con los extractos liofilizados 
y de los yogures comerciales. 
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Una de las propiedades más importantes que determinan la calidad de los productos 
alimentarios es el color. El color tiene un papel importante en la aceptación de los productos 
alimentarios por parte de los consumidores. Si un producto alimentario no tiene un color 
adecuado, su valor de mercado puede verse debilitado. 

Para establecer cuál de los extractos liofilizados de las especies de Berberis y en qué 
concentración se asemeja más al color de los yogures comerciales de color y sabor a fresa, 
A y B, se estableció la diferencia global de color (∆E). La Figura 3 muestra la variación de 
la diferencia de color total (ΔE) de las muestras. Si ΔE es más de 10, muestra una severa 
destrucción del color que no puede verse a simple vista20. 

En esta investigación, se establece que la muestra de yogurt que tuvo la menor diferencia 
de color total (ΔE) y que es menor a 10, en comparación con los yogures comerciales A y B 
es aquella que cumple con la tolerancia de color, que se define como la diferencia máxima 
de color que puede ser admitida para un producto de fabricación en comparación con un 
estándar que el consumidor considera ideal. En ese sentido, de acuerdo con los valores de ΔE 
mostrados en la Figura 3, el yogurt que contiene 100 mg de B. humbertiana en color es más 
parecido al yogurt comercial A (ΔE = 3,12), y el yogurt que contiene 100 mg de B. boliviana 
en color es más parecido al yogurt comercial B (ΔE = 6,96).

 
Figura 3. Diferencia de color total (ΔE) de los yogures que contienen extractos 

liofilizados de B. humbertiana y B. boliviana y de los yogures comerciales. (A) muestra 

el color de los yogures a los que se añadió el extracto de B. boliviana. (B) muestra el 

color de los yogures a los que se añadió el extracto de B. humbertiana. 

 

 

CONCLUSIONES 
Los extractos etanólicos 96 acidificados a pH 3,5 con ácido cítrico y liofilizados de 

Berberis humbertiana y Berberis boliviana a las concentraciones de 80 mg y 100 mg / 

50 g de yogurt, demostraron mantener el pH ácido logrando estabilizar las antocianinas 

y la matriz de yogurt, además logran una coloración muy similar a los yogures 

comerciales porque la diferencia global de color (∆E) es baja y presentaron mayor 

actividad antioxidante que los yogures comerciales. 
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Figura 3. Diferencia de color total (ΔE) de los yogures que contienen extractos liofilizados de 
B. humbertiana y B. boliviana y de los yogures comerciales. (A) muestra el color de los yogures 
a los que se añadió el extracto de B. boliviana. (B) muestra el color de los yogures a los que se 

añadió el extracto de B. humbertiana.
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CONCLUSIONES

Los extractos etanólicos 96 acidificados a pH 3,5 con ácido cítrico y liofilizados de Berberis 
humbertiana y Berberis boliviana a las concentraciones de 80 mg y 100 mg / 50 g de yogurt, 
demostraron mantener el pH ácido logrando estabilizar las antocianinas y la matriz de yogurt, 
además logran una coloración muy similar a los yogures comerciales porque la diferencia 
global de color (∆E) es baja y presentaron mayor actividad antioxidante que los yogures 
comerciales.
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GLUCOSINOLATOS DE HARINA DE MACA NEGRA 

(Lepidium meyenni W.) EXTRUIDA Y OBTENCION DE MEZCLA 
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Fredy Yábar Villanuevab, Luis Artica Mallquib, Vilma Reyes De la Cruzb

RESUMEN

El objetivo de este estudio fue determinar la composición química, contenido de glucosinolatos 
y valor biológico de la harina de maca negra extruida y su mezcla con avena. Se recolectó 
la maca negra, se sometió a deshidratado, extruido y molienda, obteniéndose harina 
extruida y luego analizada, después se mezcló con avena precocida en tres proporciones 
diferentes (p/p), avena: harina de maca extruida (80:20; 85:15 y 90:10). Los resultados 
de la composición química de la harina de maca negra extruida fueron proteína 11,62% y 
ceniza 4,28% destacando su contenido de hierro 30,71mg/100g y aminoácidos esenciales 
como lisina, valina, treonina, leucina, isoleucina y arginina. El contenido de glucosinolatos 
totales de harina de maca extruida fue 7,93 ± 0,17 µmol /g (b.s).  La evaluación sensorial 
de la mezcla presentó diferencia significativa entre mezclas resultando la más aceptable 
la proporción 20:80. Esta mezcla presentó un Valor Biológico aparente (VB) de 63,49% 
y una digestibilidad aparente (DA) de 71,66%. La harina de maca negra extruida es una 
buena alternativa para ser utilizada en mezclas alimenticias por su alto contenido en hierro y 
aminoácidos esenciales y también por su buena digestibilidad por estar extruida. 
Palabras clave: aminoácidos, hierro, digestibilidad, harina extruida

CHEMICAL COMPOSITION, BIOLOGICAL VALUE AND 
GLUCOSINOLATES FROM BLACK MACA 

(Lepidium meyenni W.) EXTRUDED FLOUR AND THE 
OBTENTION OF A MIXTURE WITH OAT (Avena sativa)

ABSTRACT

The objective of this study was to determine the chemical composition, glucosinolate content 
and biological value of extruded black maca flour and its mixture with oats. The black maca 
was collected, subjected to dehydration, extruded and grinding, obtaining extruded flour and 
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then analyzed, then it was mixed with precooked oats in three different ratios (w / w), oats: 
extruded black maca flour (80:20; 85:15 and 90:10). The results of the chemical composition 
of the extruded black maca flour were protein 11.62% and ash 4.28%, highlighting its iron 
content 30.71mg / 100g and essential amino acids such as lysine, valine, threonine, leucine, 
isoleucine and arginine.  The total glucosinolate content of extruded maca flour was 7.93 ± 
0.17 µmol / g (b.s). The sensory evaluation of the mixture showed a significant difference 
between mixtures, the ratio 20:80 being the most sensory acceptable. This mixture presented 
an apparent Biological Value (BV) of 63.49% and an apparent digestibility (DA) of 71.66%. 
Extruded black maca flour is a good alternative to be used in food mixes due to its high 
content of iron and essential amino acids and also due to its good digestibility because it is 
extruded.
Keywords: amino acids, iron, digestibility, extruded flour

INTRODUCCIÓN

La maca (Lepidium meyenii Walp.), perteneciente a la familia Brassicaceae, es una planta 
cultivada en la sierra central de los Andes en Perú entre los 4000–4500 msnm1, es cultivada 
sobre suelo muy pobre y rocoso y crecen en extremas condiciones climáticas tales como 
frígidos, fuertes vientos y luz solar intenso2, la maca se adapta bien a condiciones climáticas 
extremas de frio , fuertes radiaciones UV, bajo nivel de oxígeno y climas caprichosos3, se 
adaptó en otras partes del mundo como en Yunnan Provincia de China4. Se ha encontrado 
que la maca presenta diferentes colores, identificándose hasta 13 variaciones desde el color 
crema, amarillo, hasta el color purpura y negro, la diferencia en la coloración es debido 
a la variación de contenido de antocianinas y carotenoides5. Siendo los más conocidos el 
amarillo, seguido del rojo y negro. Se han reportado diferencias genéticas y fitoquímicas 
entre los diferentes colores de hipocótilos6.

La maca es apreciada debido a que se han descubierto propiedades nutricionales y funcionales 
que se atribuyen a sus componentes almidón, fibra dietaria, proteína, minerales, polifenoles 
(flavolignanos), macaenos, macamidas, glucosinolatos7. Su consumo se ha relacionado con 
la mejora en la salud reproductiva7, también en la maca encontraron Flavonolignanos que 
están relacionados con líneas celulares antiinflamatorias y de cáncer humano8, en ensayos in 
vitro demostraron que el extracto de maca tiene actividad antiviral, lo que brindaría notables 
beneficios terapéuticos en infecciones por influenza9, en otro estudio se administró harina 
de maca amarilla a ratas albinas Holtzmann con diabetes inducida,  encontraron que reguló 
el azúcar de la sangre, debido al mejoramiento del metabolismo glucosídico y aumentando 
el nivel de insulina, además se incrementó la defensa antioxidante protegiendo el daño 
oxidativo por la diabetes10.

Por otro lado, se aisló de la maca un polisacárido denominado arabinogalactona, que exhibió 
una moderada capacidad antioxidante para DPPH, ABTS, superóxidos y radicales hidroxilos, 
inhibición de peroxidación de lípidos y poder reductor, además el arabinogalactona, puede 
ser explotado como un antioxidante natural11. También por la presencia de glucosinolatos y 
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sus derivados en la maca, se han relacionado con presentar propiedades anticancerígenas, 
ya que estos actúan como bloqueadores de la formación de tumores al inicio, a través de 
la modulación de actividades de fase I y II, las enzimas se biotransforman y suprimen los 
tumores mediante apoptosis12.

Sin embargo, estos componentes pueden variar, dependiendo de varios factores. Así como 
las condiciones de crecimiento de la maca influyen en el contenido de metabolitos13 las áreas 
de cultivo y el color de la maca influyen en la variación de la composición química y en los 
metabolitos bioactivos de la maca4. También, se encontró que el contenido de glucosinolatos 
presenta disminución durante el deshidratado poscosecha14, además se encontró que hay 
variación de glucosinolatos en los tres hipocotilos rojo, amarillo y negro6. 

En la región de Pasco en Perú hay una gran producción de maca de diferentes ecotipos, entre 
estos destaca la maca negra, sobre la cual no hay suficiente información específica sobre 
sus componentes nutricionales y contenido de glucosinolatos, en tal sentido el objetivo fue 
obtener harina de maca negra extruida y determinar su valor nutricional y aplicar en una 
mezcla con avena.

PARTE EXPERIMENTAL

Obtención de muestra. La maca negra caracterizada taxonómicamente como (Lepedium 
Meyennii Walper) fue obtenida de la asociación de productores Sierra Morena Departamento 
de Pasco y la avena (Avena sativa) fue adquirida en el mercado de la Ciudad de Pasco. 
La maca negra fue deshidratada a temperatura ambiente (-10 a 15°C) y humedad relativa 
de 70% a 75%, durante 90 días, luego se sometió a molienda gruesa para la obtención del 
gritz de 2mm a 3 mm de espesor y se ajustó la humedad a 14% y se llevó a extrusión a 
140°C por 30 segundos a una velocidad de tornillo de 500 revoluciones por minuto (rpm) y 
posterior molienda en molino de martillo para la obtención de harina (tamaño de partícula 
de 0,125 mm). La avena fue sometida a un proceso de tostado a 100°C por 15 minutos y 
posteriormente fue laminada para la obtención de hojuelas.
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Composición química proximal. Se determinó la humedad mediante el método de la estufa 
a 105°C, la proteína por el método Kjeldalh, la grasa por el método soxhlet, la fibra bruta 
mediante la digestión acida y alcalina y cenizas por el método de incineración en una mufla 
(AOAC, 2000)15. 

Contenido de minerales. Se realizó evaluaciones de los minerales calcio mediante el 
método AOAC (2005) 927.0216; Fosforo, se analizó según el método AOAC (2005) 965.1716 
y Hierro, según el método AOAC (2005) 944. 0216.

Contenido de glucosinolatos. Se empleó el método propuesto por Verkerk et al.17 con algunas 
modificaciones, descrito en detalle por Yábar et al14. La harina de maca negra, seca o harina 
de maca extruida (~1 g MS) se mezcló con 10 ml de metanol (70%), se incubó en baño maría 
(75 °C) x 25 min, luego se centrifugó (4500 g x 20 min), recolectándose el sobrenadante. La 
parte sedimentada se volvió a re-extraer en condiciones similares al anterior; se mezclaron 
los sobrenadantes (extracto de glucosinolatos). Se procedió a la purificaron empleando una 
columna de intercambio aniónico DEAE Sephadex A-25 de 1.5 cm, previamente activada 
con 2 ml de agua ultrapura. Se añadió 2 ml del extracto de Glucosinolatos y se acondicionó 
con 2 ml de una solución de 20 mM de acetato de sodio. Seguidamente se agregó 100 µl (25 
mg/ml) de sulfatasa a la columna. Se conservó durante toda la noche a temperatura ambiente 
para permitir actual a la sulfatasa sobre los glucosinolatos intactos. Los desulfoglucosinolatos 
se eluyeron con 4 ml de agua ultrapura, se pasó a través de un filtro de 0.22 µm (13 mm, 
Millipore Corporation, Billerica, MA) para el análisis HPLC.

Los desulfoglucosinolatos de la harina de maca negra seca y extruida se analizaron 
mediante UHPLC (Shimadzu, CBM-20A PDA NEXERA X2, Japón) se utilizó la columna 
Teknokroma Mediterranea SEA 18 (3 μm 10 x 0,3 cm). El volumen de inyección fue de 20 
µL, la separación de los desulfoglucosinolatos se realizó a 28 °C con una velocidad de flujo 
de 0.5 ml/min., su elución se realizó por un sistema de gradiente de agua (A) y acetonitrilo/
agua (20:80, v/v, B). El tiempo total de corrida fue de 35 min con la siguiente gradiente: 98% 
de A durante 1 min, luego 35 min a 75% de A, y en 1 min de nuevo a 98% de A y volver 
a equilibrar durante 10 min. Los datos espectrales fueron registrados entre 200 y 700 nm. 
Se utilizó como estándar interno sinigrin y los desulfoglucosinolatos se identificaron por 
comparación de sus tiempos de retención y los espectros de absorción de glucotropaeolin 
como estándar externo y extractos purificados de col blanca, col roja y coliflor. La detección 
se realizó a 229 nm. GLs totales se expresaron como µmol g-1 MS y determinada por la suma 
de todos los GLs individuales.

Contenido de aminoácidos. Los aminoácidos esenciales se determinaron empleando 
cromatografía liquida de alta performancia, que consistió en tomar muestra desgrasada que 
fueron hidrolizadas en solución de HCL (6N) durante 24 horas, luego se evaporó y se diluyó 
en tampón citrato (pH 2,2). Para la identificación de aminoácidos se realizó en columna de 
intercambio iónico y se detectó haciendo reaccionar con ninhidrina, según lo descrito por 
Spackman18.
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Valor Biológico. Se determinó en el bioterio del laboratorio de Evaluación nutricional de la 
Universidad Nacional Agraria la Molina. Se empleó 44 ratas albinas (Rattus novergicus) de 
23 días de edad, se evaluaron la harina de maca negra extruida (ME) y la mezcla de Hojuelas 
de avena con harina de maca negra extruida (AME), las dietas se formularon de acuerdo a 
lo indicado en los métodos oficiales de la AOAC (1990)19, que indican que la ración debe 
contener 10% de proteína y adicionales de vitaminas y minerales para completar la dieta. 
Se evaluó el PER (Relación de eficiencia proteica), BV (Valor biológico aparente) y DA 
(digestibilidad aparente), para ello se controló los pesos al inicio del experimento, durante 
el experimento y al final, también se controló peso de alimento ingerido, nitrógeno ingerido, 
nitrógeno fecal, nitrógeno urinario, densidad de orina, en todas las ratas empleadas para el 
experimento. Durante todo el experimento los animales tuvieron libre acceso al alimento y 
al agua.

Evaluación sensorial. Se determinó mediante la aplicación de escala hedónica de 5 puntos, 
para determinar la preferencia entre tres muestras propuestas de la mezcla de Hojuelas de 
avena con harina de maca negra extruida (AME) en las proporciones 80:20; 85:15 y 90:10.
Análisis Estadístico. Los análisis se realizaron por triplicado, fueron analizados 
estadísticamente empleando el análisis de varianza, se empleó el software SSPS, con la 
finalidad de evaluar si el deshidratado y extrusión afectaron el contenido de glucosinolatos, 
al encontrar diferencias (p < 0,05), se realizó la comparación de medias de tukey. Los 
resultados de la evaluación sensorial se procesaron mediante la prueba de Friedman y se 
realizó comparaciones con un nivel de significancia de 5%, se empleó el programa Infoestat.

RESULTADOS Y DISCUSIÓN

Composición química de la harina de maca negra deshidratada y extruida
En la tabla 1, se presenta la composición química de la harina de maca negra deshidratada 
y harina de maca negra extruida. El contenido de proteína, grasa, fibra cruda, ceniza y 
carbohidratos presentan ligera disminución por efecto del proceso de extruido, esto se puede 
atribuir al incremento de humedad en la maca negra deshidratada para someter a la extrusión. 
El componente que resalta tanto en maca negra sin extruir y extruida es la proteína de 13,2% 
y 11,6% respectivamente, estos valores son similares a lo reportado para maca negra por 
Shimabuku20 13,55% y menor a lo reportado por Chen et al.4 19,16%, mientras que, para 
maca amarilla cultivada en china, Li et al.21 reporto 13,42% y Chen et al.4 para maca amarilla 
cultivada en Perú fue de 9,56%. El contenido de grasa (0,63%) es mayor a lo reportado por 
Shimabuku20 0,41% y menor a lo reportado por Chen et al.4 0,93% ambos para maca negra 
y el contenido de ceniza (4,86%), presenta valor similar a lo reportado por Shimabuku20 4%. 
Las diferencias encontradas son debido al lugar de procedencia, al respecto Cheng et al.4 

refiere que el lugar de cultivo y color del hipocótilo influyen en la composición, sobre todo 
el contenido de proteína.  

Con respecto a los contenidos de minerales (Tabla 1) muestra ligera variación en las muestras 
de maca negra sin extruir y extruida, el contenido de calcio encontrado (0,27%) es mayor 
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al que reporta Shimabuku20 0,22% y menor a lo reportado por Cheng et al.4 0,45%, ambos 
en maca negra y para maca amarilla Li et al.21 reportan un valor mayor 1,37%. El contenido 
de fósforo (0,32%) es menor a lo encontrado por Shimabuku20 0,34% en maca negra. El 
contenido de hierro hallado (33,33 mg /100 g) es superior a lo reportado por Shimabuku20 de 
8,22 mg/100 g y por Chen et al.4 5,8 mg/100 g , ambos para maca negra, también es superior 
a lo encontrado por Li et al.21 en maca amarilla 8,24 mg/100 g21. 

Por otro lado los valores encontrados de minerales en harina de maca negra extruida al ser 
comparados con los requerimientos de minerales indicados por la FAO/WHO,22 considerando 
100 g de harina de maca negra extruida, para el caso del calcio que contiene 0,34% (340 mg 
/100 g), llegaría a cubrir el requerimiento de calcio de un niño de 9 años (500 mg / día24) 
en un 49%, para un adolescente (1300 mg / día22) en un 26% y en para adultos (100 mg / 
día22) en 34% . En el caso de hierro la harina de maca negra extruida contiene 30,71 mg 
/100 g, esto llegaría a cubrir los requerimientos de niños de 7 a 10 años (17,8 mg / día22) en 
100%, en adolescentes hombres (37,6 mg /día22) en 82%, en adolescentes mujeres (62 mg /
día22) en 50%, en hombres adultos (27,4 mg /día22) en 100% y en mujeres adultas (58,8 mg 
/ día22) llegaría a cubrir el 52%. Y en el caso del contenido de fósforo en 100 g de harina 
de maca extruida hay 0,31% (310 m /100 g) el cual cubre el requerimiento de niños de 9 
años (630 mg / día23) en 49% y de adultos (700 mg /día23) en 44%. Debemos resaltar el alto 
contenido de hierro, que lo convierte en una fuente de este mineral que puede ser empleado 
en formulaciones alimenticias para contrarrestar la anemia en niños.

Contenido de glucosinolatos en maca negra deshidratada y extruida
En tabla 2, se presenta el contenido de glucosinolatos en la harina de maca negra deshidratada 
y extruida, se encontró como glucosinolato predomínate (figura 2) al glucotropaeolin 
(78.76% y 73.03% respectivamente), seguido del glucolimnathin (18.50% y 18.29 % 
respectivamente), considerados como marcadores moleculares14, 24. El secado natural y la 
extrusión disminuyen significativamente al glucotropaeolin (57.73% y 78.67%) y al contenido 
total de glucosinolatos (56,85%, y 77,14%), estos  valores obtenidos son en tendencia 
coherentes con los encontrados por los autores mencionados. La presencia de glucoalissin se 
confirmó con el perfil de glucosinolatos de coliflor blanca25, ya que en vegetales Brassica, 

Por otro lado los valores encontrados de minerales en harina de maca negra extruida al 

ser comparados con los requerimientos de minerales indicados por la FAO/WHO,22 

considerando 100 g de harina de maca negra extruida, para el caso del calcio que 

contiene 0,34% (340 mg /100 g), llegaría a cubrir el requerimiento de calcio de un niño 

de 9 años (500 mg / día24) en un 49%, para un adolescente (1300 mg / día22) en un 26% 

y en para adultos (100 mg / día22) en 34% . En el caso de hierro la harina de maca negra 

extruida contiene 30,71 mg /100 g, esto llegaría a cubrir los requerimientos de niños de 

7 a 10 años (17,8 mg / día22) en 100%, en adolescentes hombres (37,6 mg /día22) en 

82%, en adolescentes mujeres (62 mg /día22) en 50%, en hombres adultos (27,4 mg 

/día22) en 100% y en mujeres adultas (58,8 mg / día22) llegaría a cubrir el 52%.  Y en el 

caso del contenido de fósforo en 100 g de harina de maca extruida hay 0,31% (310 m 

/100 g) el cual cubre el requerimiento de niños de 9 años (630 mg / día23) en 49% y de 

adultos (700 mg /día23) en 44%. Debemos resaltar el alto contenido de hierro, que lo 

convierte en una fuente de este mineral que puede ser empleado en formulaciones 

alimenticias para contrarrestar la anemia en niños. 

Tabla 1. Composición química de la maca negra deshidratada y extruida (g/100 g) 

 Harina de maca negra 
deshidratada 

Harina de maca negra 
extruida 

Humedad 6,85 ± 0,02 13,63 ± 0,04 
Proteína total (N x 6.25) 13,21 ± 0,02 11,62 ± 0,03 

Grasa 0,63 ± 0,02 0,55 ± 0,02 
Fibra cruda 5,10 ± 0,12 4,89 ± 0,05 

Ceniza 4,86 ± 0,05 4,28 ± 0,08 
Carbohidratos 69,35 ± 0,09 65,03 ± 0,12 

Calcio 0,27 ± 0,05 0,34 ± 0,04 
Fosforo 0,32 ± 0,04 0,31 ± 0,03 

Hierro (mg/100g) 33,33 ± 0,20 30,71 ± 0,14 
      Resultados promedio ± SD (n=3). 

Contenido de glucosinolatos en maca negra deshidratada y extruida 

En tabla 2, se presenta el contenido de glucosinolatos en la harina de maca negra 

deshidratada y extruida, se encontró como glucosinolato predomínate (figura 2) al 

glucotropaeolin (78.76% y 73.03% respectivamente), seguido del glucolimnathin 

(18.50% y 18.29 % respectivamente), considerados como marcadores moleculares 14, 24. 

El secado natural y la extrusión disminuyen significativamente al glucotropaeolin 

Tabla 1. Composición química de la maca negra deshidratada y extruida (g/100 g).
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debido a la diversidad de glucosinolatos y la no disponibilidad como estándares comerciales 
de varios de ellos, la identificación y cuantificación son realizadas utilizando estándares 
externos e internos, siendo las más utilizadas el sinigrin y el glucotropaeolin. Para su cálculo 
se recurrió a factores de respuesta relativos a los estándares externo o interno utilizados. Así 
también, Gratacós-Cubarsí et al.26, utilizando UPLC-DAD-MS/MS, reportaron glucoalisin 
de 1.55 ± 0.06 a 2.17 ± 0.05 mg equivalente de glucotropaeolin por Kg, así mismo, Park 
et al.27, utilizando HPLC and LC-MS, encontraron 0.59±0.08 μmol equivalente de sinigrin 
por g de materia seca en coliflor blanca; en ambas técnicas, la detección fue tentativa, pero 
confirmada por su tiempo de retención y espectro de absorción UV de trabajos anteriores. Es 
razonable entonces recurrir a extractos purificados de coliflor blanca para según su tiempo de 
retención y espectro UV (229 nm) identificar la presencia de glucoalisin como se hizo en un 
trabajo anterior por Yábar et al.14.

(57.73% y 78.67%) y al contenido total de glucosinolatos (56,85%, y 77,14%), estos  

valores obtenidos son en tendencia coherentes con los encontrados por los autores 

mencionados. La presencia de glucoalissin se confirmó con el perfil de glucosinolatos 

de coliflor blanca25, ya que en vegetales Brassica, debido a la diversidad de 

glucosinolatos y la no disponibilidad como estándares comerciales de varios de ellos, la 

identificación y cuantificación son realizadas utilizando estándares externos e internos, 

siendo las más utilizadas el sinigrin y el glucotropaeolin. Para su cálculo se recurrió a 

factores de respuesta relativos a los estándares externo o interno utilizados. Así también, 

Gratacós-Cubarsí et al.26, utilizando UPLC-DAD-MS/MS, reportaron glucoalisin de 

1.55 ± 0.06 a 2.17 ± 0.05 mg equivalente de glucotropaeolin por Kg, así mismo, Park et 

al.27, utilizando HPLC and LC-MS, encontraron 0.59±0.08 μmol equivalente de sinigrin 

por g de materia seca en coliflor blanca; en ambas técnicas, la detección fue tentativa, 

pero confirmada por su tiempo de retención y espectro de absorción UV de trabajos 

anteriores. Es razonable entonces recurrir a extractos purificados de coliflor blanca para 

según su tiempo de retención y espectro UV (229 nm) identificar la presencia de 

glucoalisin como se hizo en un trabajo anterior por Yábar et al.14. 

 

Tabla 2. Contenido de glucosinolatos de harina de maca negra deshidratada y extruida 

expresada en µmol /g (b.s) 

Glucosinolato Clase Harina de maca negra 
deshidratada  

Harina de maca 
negra extruida 

Glucoalissin Alifático 0,08 ± 0,01a 0,17 ± 0,03b 

Glucosinalbin Aromático 0,32 ± 0,02a 0,34 ± 0,00a 

Glucotropaeolin Aromático 11,79 ± 0,73b 5,95 ± 0,12a 

Glucolimnantin Aromático 2,77 ± 0,20b 1,45 ± 0,05a 

TOTAL  14,97 ± 0,96b 7,93 ± 0,17a 

Resultados promedio ± SD (n=3). Las medias dentro una fila con diferentes letras en superíndice son 
significativamente diferentes (p < 0,05). 

                   

Tabla 2. Composición química de la maca negra deshidratada y extruida (g/100 g).

                   

       

Figura 2. Estructura química de glucosinolatos27  

 

Composición de aminoácidos de harina de maca negra extruida 

En tabla 3, se presenta el contenido de aminoácidos esenciales y no esenciales de la 

harina de maca negra extruida, los valores hallados son valores similares a los 

reportados por Cheng et al.4 en maca negra y Li et al.21 en maca amarilla encontraron 

como aminoácido más abundante a la valina y el aminoácido con menor concentración a 

la metionina. Los resultados obtenidos se encuentran cantidades muy interesantes ya 

que al ser comparados los requerimientos según (WHO/FAO/UNU)29, los aminoácidos 

fenilalanina + tirosina, treonina, triptófano y valina superan el 100%, mientras que los 

aminoácidos histidina 90%, isoleucina 80%, lisina 68% leucina 61% y el aminoácido de 

menor concentración es la metionina que cubre el 33,33%, convirtiéndose en el 

aminoácido limitante. Sin embargo, se debe considerar el alto contenido de los otros 

aminoácidos esenciales, por lo que es recomendable combinar con otro alimento que 

contiene metionina, de esta manera obtener una buena fuente de proteína vegetal.  

 

Evaluación sensorial de la mezcla avena y harina de maca negra extruida 

En la figura 3, se presentan los resultados de la evaluación sensorial de las mezclas 

propuestas avena: maca (80:20; 85:15 y 90:10). Presentando diferencias significativas 

en olor y sabor mientras que en color y consistencia son similares estadísticamente, 

considerándose como mejor mezcla a la proporción 80:20 y este resultado es 

corroborado por la evaluación sensorial de apreciación, que presentan características 

deseables y propias de la presencia de maca y exenta de sabores extraños. 

Figura 2. Estructura química de glucosinolatos27.
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Composición de aminoácidos de harina de maca negra extruida
En tabla 3, se presenta el contenido de aminoácidos esenciales y no esenciales de la harina de 
maca negra extruida, los valores hallados son valores similares a los reportados por Cheng et 
al.4 en maca negra y Li et al.21 en maca amarilla encontraron como aminoácido más abundante 
a la valina y el aminoácido con menor concentración a la metionina. Los resultados obtenidos 
se encuentran cantidades muy interesantes ya que al ser comparados los requerimientos según 
(WHO/FAO/UNU)29, los aminoácidos fenilalanina + tirosina, treonina, triptófano y valina 
superan el 100%, mientras que los aminoácidos histidina 90%, isoleucina 80%, lisina 68% 
leucina 61% y el aminoácido de menor concentración es la metionina que cubre el 33,33%, 
convirtiéndose en el aminoácido limitante. Sin embargo, se debe considerar el alto contenido 
de los otros aminoácidos esenciales, por lo que es recomendable combinar con otro alimento 
que contiene metionina, de esta manera obtener una buena fuente de proteína vegetal. 

Evaluación sensorial de la mezcla avena y harina de maca negra extruida
En la figura 3, se presentan los resultados de la evaluación sensorial de las mezclas propuestas 
avena: maca (80:20; 85:15 y 90:10). Presentando diferencias significativas en olor y sabor 
mientras que en color y consistencia son similares estadísticamente, considerándose como 
mejor mezcla a la proporción 80:20 y este resultado es corroborado por la evaluación 
sensorial de apreciación, que presentan características deseables y propias de la presencia de 
maca y exenta de sabores extraños.

Tabla 3. Aminoácidos de la proteína de harina de maca negra extruida y su evaluación 
de aminoácidos esenciales según requerimientos 
 

Aminoácidos  

mg aminoácidos / g 
proteína 

 (maca negra extruida) 

Requerimientos* 
(mg aminoácidos / g 

proteína) 

% de aminoácidos de la 
maca negra extruida / 

requerimientos* 

Esenciales    
Histidina 14,34 16 90 
Isoleucina 24,78 31 80 
Leucina 37,16 61 61 
Lisina 32,74 48 68 
Metionina 7,96 24 33 
Fenilalanina+tirosina 41,60 41 102 
Treonina 29,20 25 117 
Triptófano 7,61 6.6 115 
Valina  40,71 40 102 
Aminoácido Limitante   Metionina 
No Esenciales    
Acido Aspártico 78,05   
Ácido Glutámico 135,40   
Alanina 42,65   
Arginina 138,05   
Glicina 35,40   
Hidroxiprolina 9,12   
Prolina  302,65   
*Requerimientos de aminoácidos esenciales de niños de 3 a 10 años (WHO/FAO/UNU)29 

 

 

*Letras iguales no presenta diferencia significativa y letras desiguales presentan diferencia significativa 

       Figura 3. Resultados de evaluación estadística según Friedman 

Evaluación Biológica 

En tabla 4, se muestra el PER (Relación de Eficiencia proteica), VB (Valor Biológico) y 

DA (Digestibilidad Aparente) de la harina de maca extruida, presentan valores bajos a 
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Tabla 3. Aminoácidos de la proteína de harina de maca negra extruida y su evaluación de 
aminoácidos esenciales según requerimientos.
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Tabla 3. Aminoácidos de la proteína de harina de maca negra extruida y su evaluación 
de aminoácidos esenciales según requerimientos 
 

Aminoácidos  

mg aminoácidos / g 
proteína 

 (maca negra extruida) 

Requerimientos* 
(mg aminoácidos / g 

proteína) 
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maca negra extruida / 

requerimientos* 

Esenciales    
Histidina 14,34 16 90 
Isoleucina 24,78 31 80 
Leucina 37,16 61 61 
Lisina 32,74 48 68 
Metionina 7,96 24 33 
Fenilalanina+tirosina 41,60 41 102 
Treonina 29,20 25 117 
Triptófano 7,61 6.6 115 
Valina  40,71 40 102 
Aminoácido Limitante   Metionina 
No Esenciales    
Acido Aspártico 78,05   
Ácido Glutámico 135,40   
Alanina 42,65   
Arginina 138,05   
Glicina 35,40   
Hidroxiprolina 9,12   
Prolina  302,65   
*Requerimientos de aminoácidos esenciales de niños de 3 a 10 años (WHO/FAO/UNU)29 
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En tabla 4, se muestra el PER (Relación de Eficiencia proteica), VB (Valor Biológico) y 

DA (Digestibilidad Aparente) de la harina de maca extruida, presentan valores bajos a 
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Figura 3. Resultados de evaluación estadística según Friedman.

Evaluación Biológica
En tabla 4, se muestra el PER (Relación de Eficiencia proteica), VB (Valor Biológico) y 
DA (Digestibilidad Aparente) de la harina de maca extruida, presentan valores bajos a pesar 
de que contiene aminoácidos esenciales, esto se atribuye  a que presentó como aminoácido 
limitante  a la metionina  con 7,96 mg/g, sin embargo esta harina al ser combinado con la 
avena cambia positivamente estos resultados el VB y el DA se incrementa en un 100% y 
80% respectivamente, ello es debido a que la avena es un buen complemento de la harina de 
maca, ya que  la  avena contiene  metionina que varía de  14,6 a 23,5 mg/ g de proteína según 
indica Vilmane et al.30 y los requerimientos de metionina es de 24 mg/g (WHO/FAO/UNU)29, 
similarmente ocurre con la leucina en la harina de maca negra extruida contiene 37,6 mg/g, 
al adicionar la avena este aminoácido mejora, debido a que la avena contiene  de 68,3 a 67,5 
g /g de proteína, según  indica Vilmane et al.30 y los requerimientos de leucina es de 61 mg/g 
(WHO/FAO/UNU)29,  ello explicaría el incremento del VB Y DA. 

El PER es un valor que indica el beneficio de la proteína, en el caso de la harina de maca 
presentó un valor negativo (-0,61), este valor se incrementó considerablemente al ser 
mezclado con la avena (2,1), por lo que podemos decir que como mezcla presenta un valor 
proteico alto  y de buena calidad, ya que Friedman31 indica que el valor PER por debajo de 
1,5 es proteína de baja y mala calidad y por encima de 2,0 es proteína de buena y alta calidad, 
lo que nos indica, que la harina de maca como fuente proteica, no es recomendable consumir 
sola, a pesar de su alto contenido proteico 12%, esta debe ser combinada con otra  fuente de 
aminoácido metionina y leucina, como es el caso de la avena.

Estos resultados obtenidos nos indica, que la combinación de la harina de maca negra extruida 
y hojuelas de avena es una mezcla ideal para una buena nutrición de todos los grupos etarios, 
especialmente de grupos más vulnerables como son los niños y ancianos, ya que es una buena 
fuente de proteína, hierro y fibra dietética, que puede emplearse en la alimentación diaria 
mediante formulaciones.   
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Composición química de mezcla Avena y Harina de maca extruida (80:20)
En la mezcla de avena y harina de maca extruida se observa variaciones con respecto a 
los valores encontrados en harina de maca negra extruida sola, se encontró un incremento 
considerable en el contenido de grasa y en el contenido de proteína presenta una pequeña 
disminución, esto debido a la incorporación de la avena con menor contenido proteico y 
mayor contenido de grasa, sin embargo, debemos resaltar que a pesar de la disminución del 
contenido proteico es un valor considerable como fuente proteica y de buena calidad por su 
composición de aminoácidos.

Calidad microbiológica de la mezcla avena y harina de maca negra extruida 
En Tabla 6 se presenta la evaluación microbiológica indica que según Norma RM N° 
591-2008/MINSA (norma que establece criterios microbiológicos) que indican que todos 
los resultados presentan valores inferiores a los mínimos permitidos, lo que indica que el 
producto presenta buena calidad sanitaria.

Tabla 4. Evaluación biológica de la proteína de harina de maca extruida y mezcla de 
avena con harina de maca extruida 
  

 Harina de maca negra extruida  Mezcla: Avena-Harina de 
maca extruida * 

PER -0,61 2,1 
VB 31,96 63,49 
DA 39,84 71,66 

 Resultados promedio ± SD (n=3). *Mezcla: Avena (80%) – Harina de maca negra extruida (20%) 
PER: Relación de Eficiencia proteica; VB: Valor Biológico; DA: Digestibilidad aparente 

 
 

Composición química de mezcla Avena y Harina de maca extruida (80:20) 

En la mezcla de avena y harina de maca extruida se observa variaciones con respecto a 

los valores encontrados en harina de maca negra extruida sola, se encontró un 

incremento considerable en el contenido de grasa y en el contenido de proteína presenta 

una pequeña disminución, esto debido a la incorporación de la avena con menor 

contenido proteico y mayor contenido de grasa, sin embargo, debemos resaltar que a 

pesar de la disminución del contenido proteico es un valor considerable como fuente 

proteica y de buena calidad por su composición de aminoácidos. 

 

Tabla 5. Composición química de la mezcla de avena y harina extruida de maca negra ( 

componentes Mezcla de Avena: Harina de 
maca negra* 

Humedad 9,58 ± 0,05 
Proteína total (N x 6,25)             11,62 ± 0,04 

Grasa 8,5 ± 0,02 
Fibra cruda 1,76 ± 0,04 

Ceniza 2,03 ± 0,05 
Carbohidratos 66,51 ± 0,06 

                 *Mezcla de avena (80%) y maca (20%) y Resultados promedio ± SD (n=3). 
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PER: Relación de Eficiencia proteica; VB: Valor Biológico; DA: Digestibilidad aparente 

 
 

Composición química de mezcla Avena y Harina de maca extruida (80:20) 

En la mezcla de avena y harina de maca extruida se observa variaciones con respecto a 

los valores encontrados en harina de maca negra extruida sola, se encontró un 

incremento considerable en el contenido de grasa y en el contenido de proteína presenta 

una pequeña disminución, esto debido a la incorporación de la avena con menor 

contenido proteico y mayor contenido de grasa, sin embargo, debemos resaltar que a 

pesar de la disminución del contenido proteico es un valor considerable como fuente 

proteica y de buena calidad por su composición de aminoácidos. 

 

Tabla 5. Composición química de la mezcla de avena y harina extruida de maca negra ( 

componentes Mezcla de Avena: Harina de 
maca negra* 

Humedad 9,58 ± 0,05 
Proteína total (N x 6,25)             11,62 ± 0,04 

Grasa 8,5 ± 0,02 
Fibra cruda 1,76 ± 0,04 

Ceniza 2,03 ± 0,05 
Carbohidratos 66,51 ± 0,06 

                 *Mezcla de avena (80%) y maca (20%) y Resultados promedio ± SD (n=3). 

 

Calidad microbiológica de la mezcla avena y harina de maca negra extruida  

En Tabla 6 se presenta la evaluación microbiológica indica que según Norma RM N° 

591-2008/MINSA (norma que establece criterios microbiológicos) que indican que 

todos los resultados presentan valores inferiores a los mínimos permitidos, lo que indica 

que el producto presenta buena calidad sanitaria. 

Tabla 6.  Calidad microbiológica de la mezcla avena y harina de maca negra   

extruida (80:20). 

Ensayo n1 n2 n3 n4 n5 

Aerobios Mesófilos (UFC/g) 40 60 50 20 30 

Mohos (UFC/g) < 10 < 10 < 10 < 10 < 10 

Bacillus cereus (UFC/g) < 102 < 102 < 102 < 102 < 102 

Coliformes totales (NMP/g) < 3 < 3 < 3 < 3 < 3 

Salmonella sp. (en 25g) Ausencia Ausencia Ausencia Ausencia Ausencia 

 

 
CONCLUSIONES 

 
La harina de maca negra extruida es una buena fuente de nutrientes, destacando su alto 

contenido de Hierro, proteína y aminoácidos esenciales como treonina, triptófano y 

valina además contiene el componente bioactivo denominado glucosinolatos. Sin 

embargo, es deficiente en metionina por lo que presenta valores bajos de PER (relación 

de eficiencia proteica); VB (valor biológico) y DA (digestibilidad aparente), pero al 

combinarse con la avena mejora significativamente estos valores, el VB se incrementa 

en 100% y DA en 80%. Por lo que se recomienda que para un mejor aprovechamiento 

de la proteína proveniente de la maca negra debe consumirse en forma combinada con 

avena.   
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CONCLUSIONES

La harina de maca negra extruida es una buena fuente de nutrientes, destacando su alto 
contenido de Hierro, proteína y aminoácidos esenciales como treonina, triptófano y valina 
además contiene el componente bioactivo denominado glucosinolatos. Sin embargo, es 
deficiente en metionina por lo que presenta valores bajos de PER (relación de eficiencia 
proteica); VB (valor biológico) y DA (digestibilidad aparente), pero al combinarse con la 
avena mejora significativamente estos valores, el VB se incrementa en 100% y DA en 80%. 
Por lo que se recomienda que para un mejor aprovechamiento de la proteína proveniente de 
la maca negra debe consumirse en forma combinada con avena.  
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EVALUACIÓN DE LA ACTIVIDAD ANTIOXIDANTE DEL 
EXTRACTO ACUOSO DEL FRUTO MICRO PULVERIZADO DE 

Solanum melongena L. “berenjena” (Solanaceae)
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Mónica-Guadalupe Retuerto-Figueroaa

RESUMEN

Solanum melongena L. “berenjena” se encuentra entre las diez mejores hortalizas con 
capacidad de absorción de radicales de oxígeno debido a sus constituyentes fenólicos. El 
objetivo de este estudio fue evaluar la actividad antioxidante del extracto acuoso del fruto 
micro pulverizado de Solanum melongena L. “berenjena”, proveniente del distrito de 
Cieneguilla – Lima, mediante el método de inhibición frente al radical libre 1,1-difenil-2-     
picrilhidracilo (DPPH).

El análisis cualitativo para la determinación de los constituyentes químicos dio como 
resultado la presencia de: grupos aminos libres, compuestos fenólicos, alcaloides, flavonoides 
y saponinas, destacando en importancia la presencia de compuestos fenólicos y flavonoides 
de reconocida actividad antioxidante. La “berenjena” en concentración de 50 ug/mL por el 
método de DPPH, brindó una actividad antioxidante de (79,0% ± 2,5) y una concentración 
inhibitoria media IC50 (30,4 µg/mL ± 2,0), que comparado con el ácido 6-hidroxi-2,5,7,8-
tetrametilcroman-2-carboxílico (Trolox), hizo (99.3% ± 0,4) y un IC50 (2,20 µg/mL ± 
0,3), permitiendo concluir que el extracto acuoso del fruto micro pulverizado de Solanum 
melongena L. “berenjena”, tiene una aceptable actividad antioxidante, que confirma su uso 
como alimento funcional en beneficio de la salud. 
Palabras clave: actividad antioxidante, tamizaje fitoquímico, compuestos fenólicos, DPPH, 
Solanum melongena L.  
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EVALUATION OF THE ANTIOXIDANT ACTIVITY OF THE 
AQUEOUS EXTRACT OF THE MICRO-POWDERED FRUIT OF 

Solanum melongena L. “berenjena” (Solanaceae)

ABSTRACT

Solanum melongena L “berenjena” is among the top ten vegetables with the ability to absorb 
oxygen radicals due to its phenolic constituents, The objective of this study was to evaluate 
the antioxidant activity of the aqueous extract of the micropulverized fruit of Solanum 
melongena L “berenjena”, from the district of Cieneguilla – Lima, by means of the inhibition 
method against the free radical 1,1-diphenyl 1-2-picrilhydracil (DPPH).

The qualitative analysis for the determination of the chemical constituents resulted in the 
presence of free amino groups, phenolic compounds, alkaloids, flavonoids and saponins, 
highlighting in importance the presence of phenolic and flavonoid compounds of recognized 
antioxidant activity. The “berenjena” in a concentration of 50 ug/mL by the DPPH method, 
provided an antioxidant activity of (79,0% ± 2,5), and a mean inhibitory concentration IC50 
(30,4 µg/mL ± 2,0), which compared to 6-hydroxy-2,5,7,8-tetramethylchroman-2-carboxylic 
acid (Trolox), made (99.3% ± 0,4) and an IC50 (2,20 µg/mL ± 0,3), allowing to conclude that 
the aqueous extract of the micro-pulverized fruit of Solanum melongena L “berenjena” has 
an acceptable antioxidant activity, which confirms its use as a functional food for the benefit 
of health.
Keywords: antioxidant activity, phytochemical screening, phenolic compounds, DPPH, 
Solanum melongena L.

INTRODUCCIÓN

Solanum melongena L. “berenjena”, es una planta de la familia Solanaceae, originaria de la 
india y cuyos frutos son ampliamente utilizados en la alimentación humana, encontrándose 
entre las diez mejores hortalizas con capacidad de absorción de radicales de oxígeno, debido 
a sus constituyentes fenólicos1,2, hecho corroborado en el estudio desarrollado por Lutz 
et al. “impacto de la deshidratación en el contenido de polifenoles (TPC) y la capacidad 
antioxidante (AC) por el método de DPPH y ORAC”, que ubicó a la berenjena  sin pedúnculo, 
Solanum melongena cv. blacknite, en un cuarto lugar de importancia después de la  mora, el 
arándano y la zanahoria3.

Llanes, afirma que esta especie presenta un alto contenido de ácido clorogénico, considerado 
como uno de los compuestos fenólicos más abundantes en los vegetales; asimismo precisa 
que el color (morado) externo del fruto, se debe a la presencia de flavonoides del tipo 
antocianinas, constituyentes fitoquímicos que han mostrado importante efecto antioxidante y 
cuya acción es mayor en el ácido clorogénico4. 
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Estudios de metabolómica, asi como ensayos enzimáticos y de expresión génica, han revelado 
que el fruto de berenjena (Solanum melongena L.), es protegido después de ser retirada de la 
planta por su contenido de enzimas antioxidantes5.

Heras postula que contiene ácido ascórbico6. Y, todos los autores coinciden que Solanum 
melongena L. “berenjena” tiene importantes beneficios para la salud como alimento funcional 
en la prevención y tratamiento de enfermedades crónicas no transmisibles (ENT) tales como: 
obesidad, dislipidemia y diabetes7; por lo que el presente trabajo ha permitido demostrar el 
efecto antioxidante del extracto acuoso del fruto micro pulverizado de la especie vegetal 
Solanum melongena L. “berenjena”, procedente del distrito de Cieneguilla, Lima-Perú.

PARTE EXPERIMENTAL

Material vegetal: La muestra fue recolectada en el mes de julio del año 2016, en el      distrito 
de Cieneguilla – Lima, ubicado a 300 m s. n. m., el cual fue clasificado taxonómicamente en 
el Museo de Historia Natural de la Universidad Nacional Mayor de San Marcos. 

Preparación del extracto acuoso: Se utilizaron 3 kg del fruto de Solanum melongena L. 
“berenjena”, siendo lavados por inmersión en agua con unas gotas de lejía y enjuagados con 
agua potable y secados; luego el fruto con cáscara fue recortado en finas láminas y colocados 
en el horno a una temperatura de 60 °C hasta su deshidratación, para luego ser pulverizado 
en molino eléctrico y almacenado en bolsas de polietileno. El extracto acuoso se obtuvo por 
infusión, para lo cual se ha utilizado 0,75 kg del micro pulverizado en 1,5 L de agua hervida 
(100°C), dejando en reposo por espacio de 25 minutos, para luego proceder a filtrar y ser 
colocado en la estufa para evaporar el solvente acuoso a temperatura de 40°C hasta peso 
constante. Una vez obtenido el extracto seco, cmd fue almacenado en un frasco ámbar en 
refrigeración a 4°C para su posterior utilización.

Tamizaje fitoquímico: El análisis cualitativo para la determinación de los constituyentes 
químicos del extracto acuoso del fruto micropulverizado de Solanum melongena L. 
“berenjena” fue realizado mediante pruebas colorimétricas y de precipitación según Lock 
de Ugaz, haciendo uso de los reactivos específicos y cuyos resultados se expresaron como 
presencia o ausencia del constituyente químico8. 

Determinación de la actividad antioxidante frente al radical DPPH: Se ha evaluado la actividad 
antioxidante del extracto acuoso del fruto micropulverizado de Solanum melongena L. “berenjena” 
mediante el método de DPPH, descrita por Brand and Williams et al., (método de inhibición 
frente al radical libre 1,1-difenil-2-picrilhidracilo)9, cuyo resultado fue expresado como IC50 
(concentración del extracto que reduce en un 50%), que corresponde a la  absorbancia de una 
solución metanólica de DPPH a 517 nm con una absorbancia inicial de 0,600 y cuyo resultado 
se ha expresado en µg del extracto/mL. Como patrón de referencia, se ha utilizado el reactivo 
Trolox (ácido 6-hidroxi-2, 5, 7, 8-tetrametilcromo-2 ácido carboxílico), un antioxidante 
estándar, expresándose los resultados como valores de porcentaje de actividad antioxidante y 
de concentración inhibitoria media (IC50).
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La fórmula utilizada para determinar la actividad antioxidante expresada como porcentaje 
fue:

 
 

pulverizado en molino eléctrico y almacenado en bolsas de polietileno. El extracto acuoso 

se obtuvo por infusión, para lo cual se ha utilizado 0,75 kg del micro pulverizado en 1,5 

L de agua hervida (100°C), dejando en reposo por espacio de 25 minutos, para luego 

proceder a filtrar y ser colocado en la estufa para evaporar el solvente acuoso a 

temperatura de 40°C hasta peso constante. Una vez obtenido el extracto seco, cmd fue 

almacenado en un frasco ámbar en refrigeración a 4°C para su posterior utilización. 
 

Tamizaje fitoquímico: El análisis cualitativo para la determinación de los constituyentes 

químicos del extracto acuoso del fruto micropulverizado de Solanum melongena L. 

“berenjena” fue realizado mediante pruebas colorimétricas y de precipitación según Lock 

de Ugaz, haciendo uso de los reactivos específicos y cuyos resultados se expresaron como 

presencia o ausencia del constituyente químico8.  
 

Determinación de la actividad antioxidante frente al radical DPPH: Se ha evaluado 

la actividad antioxidante del extracto acuoso del fruto micropulverizado de Solanum 

melongena L. “berenjena” mediante el método de DPPH, descrita por Brand and 

Williams et al., (método de inhibición frente al radical libre 1,1-difenil-2-picrilhidracilo)9, 

cuyo resultado fue expresado como IC50 (concentración del extracto que reduce en un 

50%), que corresponde a la  absorbancia de una solución metanólica de DPPH a 517 nm 

con una absorbancia inicial de 0,600 y cuyo resultado se ha expresado en µg del 

extracto/mL. Como patrón de referencia, se ha utilizado el reactivo Trolox (ácido 6-

hidroxi-2, 5, 7, 8-tetrametilcromo-2 ácido carboxílico), un antioxidante estándar, 

expresándose los resultados como valores de porcentaje de actividad antioxidante y de 

concentración inhibitoria media (IC50). 

La fórmula utilizada para determinar la actividad antioxidante expresada como porcentaje 

fue: 

      AA% = 1 –      AbsMP - Abm        x 100%         
                                  Acontrol 

             
 
             Donde: AA%   = Porcentaje de la actividad antioxidante. 

 AbsMP = Absorbancia de la muestra problema. 
 Abm   = Absorbancia del blanco de la muestra. 
 Acontrol = Absorbancia del reactivo DPPH. 

 

  

Donde: AA%   = Porcentaje de la actividad antioxidante.
 AbsMP = Absorbancia de la muestra problema.
 Abm   = Absorbancia del blanco de la muestra.
 Acontrol = Absorbancia del reactivo DPPH.

Preparación de las soluciones:

Preparación del radical DPPH:
Se preparó una solución metanólica de DPPH 0,01 mM, luego se llevó a comprobar que la 
absorbancia a 517 nm se encuentre entre 0,600 y 0,700. El matraz aforado fue cubierto con 
papel aluminio para protección frente a la luz.

Preparación del Trolox:
Se preparó una solución stock 1 mM ó 250 µg/mL de ácido 6-hidroxi-2,5, 7,8-tetrametilcromo 
2- carboxílico 97% (Trolox).  

Reacción del Trolox para establecer la curva de calibración:
De la solución preparada de Trolox se prepararon 5 diluciones en tubos de ensayo por 
triplicado respectivamente por cada una de las concentraciones, para ello se hizo reaccionar 
100 µL de Trolox y 1900 µL de DPPH. Se mantuvo en la oscuridad por 30 minutos a 
temperatura ambiente, para después realizar la lectura en el espectrofotómetro T80+ UV/VIS 
Spectrometer a 517 nm.

Reacción de la muestra:

Determinación de la IC50:
• Se hicieron diluciones del extracto de Solanum melongena L. “berenjena” a las diferentes 

concentraciones: 50, 25, 12,5, 6,2 y 3,1 µg/mL.
• Se tomaron 100 µL de muestra de cada una de las diferentes diluciones y se hizo 

reaccionar con 1900 µL de DPPH.
• Todas las muestras fueron preservadas en la oscuridad por 30 minutos a temperatura 

ambiente, para luego proceder a realizar la lectura en el espectrofotómetro T80+ UV/
VIS Spectrometer a 517 nm.
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En la tabla 1, de acuerdo al tamizaje fitoquímico realizado en el  extracto acuoso del fruto 
micro pulverizado de  Solanum melongena L. “berenjena” (prueba cualitativa que indica la 
presencia de constituyentes químicos mediante la formación de precipitados o cambios de 
coloración), ha dado como resultado la  presencia de:  grupos aminos libres, compuestos 
fenólicos, alcaloides, flavonoides y saponinas, resultados comparables a los realizados por 
Llanes y Carvalho et al. que confirman la presencia de saponinas, compuestos fenólicos, 
flavonoides y glicoalcaloides, recalcando en relación a las antocianinas, que son las que 
le dan a la cáscara un color púrpura y se consideran los compuestos responsables de las 
propiedades antioxidantes atribuibles al fruto4,7. Scorssatto et al., trabajaron con harina de 
berenjena, confirmando igualmente la presencia de compuestos fenólicos solubles totales y 
saponinas10.

RESULTADOS Y DISCUSIÓN
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Tabla 1. Tamizaje fitoquímico del extracto acuoso del fruto micropulverizado de 

Solanum melongena L. “berenjena” 
 

Constituyente químico Reacción Resultados 

Grupos aminos libres Ninhidrina (+) 

Taninos Gelatina (-) 

Compuestos fenólicos Cloruro férrico (FeCl3) (+) 

Alcaloides Dragendorff (+) 

Alcaloides Wagner (+) 

Alcaloides Mayer (+) 

Flavonoides Shinoda (+) 

Quinonas Borntrager (-) 

Triterpenos y esteroides Lieberman Burchard (-) 

Saponinas Prueba de la espuma (+) 

Leyenda: Presencia (+), Ausencia (-) 
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compuestos responsables de las propiedades antioxidantes atribuibles al fruto4,7. 

Scorssatto et al., trabajaron con harina de berenjena, confirmando igualmente la presencia 
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Tabla 2.  Porcentaje de captación de radicales libres por el método de DPPH del 
extracto acuoso del fruto micro pulverizado de Solanum melongena L. “berenjena” 

comparado con el Trolox 
 

Concentración 
 

(ug/mL) 

Berenjena (Solanum 
melongena L.) 
(%AA + DE) 

Trolox 
 

(%AA + DE) 
50 79,0 + 2,5 99.3 + 0.4 

25 43,9 + 3,0 98.8 + 0.5 

12,5 23,6 + 1,5 97,1 + 2,5 

6,2 13,1 + 1,0 92,8 + 2,5 

3,1 7,4 + 0,5 68,6 + 2,0 

0 0,0 + 0,0 0,0 + 0,0 

%AA  = Porcentaje de actividad antioxidante. 
DE = Desviación estándar. 
 

En la tabla 2, se puede apreciar que al haberse comparado el porcentaje de actividad 

antioxidante del extracto acuoso de Solanum melongena L. “berenjena” (79,0% + 2,5) 

con el estándar Trolox (99,3% + 0,4) entre los rangos de dilución de 3,1 a 50 µg/mL,  

permite afirmar que el extracto de berenjena tiene una aceptable actividad antioxidante.   

Respecto de la actividad antioxidante obtenido en el presente trabajo, puede ser atribuible 

a diversos factores, como lo precisado por Jurado-Teixeira et al.,11 aludiendo a la variedad 

de la planta, las condiciones en las que se ha desarrollado el experimento y el gran número 

de variables que influyen en la extracción de estos compuestos, ya que se ha procesado el 

fruto con cáscara a 60°C, y el extracto acuoso fue obtenido por infusión a 100°C. La 

presente investigación no obstante haber utilizado temperatura en la preparación del 

extracto ha logrado evidenciar efecto antioxidante aceptable, en contraposición por los 

expuesto por Heras et al.6, Scorsatto et al. 10.  Otro factor de interés a considerar es lo 

sustentado por Lo-Scalzo et.al., quienes evaluaron los cambios bioquímicos en extractos 

de la piel o cáscara del fruto de cuatro genotipos de  berenjena (Solanum melongena L.) 

a lo largo de sus diversas etapas de desarrollo, demostrando en uno de sus ensayos que la 

capacidad antioxidante  monitoreada por peroxilo (atribuible a los polifenoles), fue 

similar en todas sus etapas de desarrollo, a diferencia del análisis de Fremy, donde 

 
 

evidenciaron una ligera disminución de los polifenoles en la maduración fisiológica 

completa del fruto12.            

 

TABLA 3. Concentración inhibitoria media IC50 (µg/mL) de las sustancias evaluadas 

Sustancias evaluadas IC50 (ug/mL) + DE 

Extracto acuoso del fruto micro pulverizado de 
Solanum melongena L. “berenjena” 
  

30,4 + 2,0 

Trolox 2,20 + 0,3 

IC50 = Concentración inhibitoria media. 
DE = Desviación estándar. 
  
En la tabla 3, se puede apreciar que para el ensayo de DPPH se ha obtenido un valor 

mayor de IC50 para el Trolox (2,20 µg/mL  + 0,3), que al ser comparado con el IC50  del 

extracto acuoso Solanum melongena L. “berenjena” (30,4 µg/mL + 2,0), nos permite 

ratificar como aceptable su actividad antioxidante; dado que el IC50 es definido como la 

concentración necesaria de la muestra para disminuir en un 50% la concentración inicial 

de los radicales libres (DPPH), teniendo en cuenta que a menor valor de IC50, es mayor 

la actividad antioxidante3.  

Al ser comparado con otras especies de la familia Solanaceae como el trabajo realizado 

por Jurado-Teixeira et al.11, quienes evaluaron la cantidad de polifenoles totales y la 

capacidad antioxidante del extracto alcohólico del fruto de Physalis peruviana L.  

“aguaymanto” y cuyo valor de IC50 fue 1,86 mg/mL para el fruto proveniente de la ciudad 

de Huánuco. Dicho valor resultó menor al obtenido en la presente investigación, esto 

posiblemente atribuible al tipo de extracción efectuado. Zhañay13, llevo a cabo los 

ensayos de extracción de compuestos fenólicos totales en los frutos secos y triturados de 

Solanum crinitipos “pungal” utilizando diferentes solventes y condición térmica: metanol 

70% a 30°C,  etanol 20% a 30°C, acetona 75% a 30°C y agua 90°C, mostrando que el 

agua tuvo mejor resultado, lográndose obtener 18.95% de compuestos fenólicos totales, 

modelo de extracción comparable al realizado en el presente trabajo con una variante de 

temperatura (100°C).  
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En la tabla 3, se puede apreciar que para el ensayo de DPPH se ha obtenido un valor mayor de 
IC50 para el Trolox (2,20 µg/mL  ± 0,3), que al ser comparado con el IC50  del extracto acuoso 
Solanum melongena L. “berenjena” (30,4 µg/mL ± 2,0), nos permite ratificar como aceptable 
su actividad antioxidante; dado que el IC50 es definido como la concentración necesaria de 
la muestra para disminuir en un 50% la concentración inicial de los radicales libres (DPPH), 
teniendo en cuenta que a menor valor de IC50, es mayor la actividad antioxidante3. 

Al ser comparado con otras especies de la familia Solanaceae como el trabajo realizado por 
Jurado-Teixeira et al.11, quienes evaluaron la cantidad de polifenoles totales y la capacidad 
antioxidante del extracto alcohólico del fruto de Physalis peruviana L. “aguaymanto” y cuyo 
valor de IC50 fue 1,86 mg/mL para el fruto proveniente de la ciudad de Huánuco. Dicho valor 
resultó menor al obtenido en la presente investigación, esto posiblemente atribuible al tipo 
de extracción efectuado. Zhañay13, llevo a cabo los ensayos de extracción de compuestos 
fenólicos totales en los frutos secos y triturados de Solanum crinitipos “pungal” utilizando 
diferentes solventes y condición térmica: metanol 70% a 30°C,  etanol 20% a 30°C, acetona 
75% a 30°C y agua 90°C, mostrando que el agua tuvo mejor resultado, lográndose obtener 
18.95% de compuestos fenólicos totales, modelo de extracción comparable al realizado en el 
presente trabajo con una variante de temperatura (100°C). 

CONCLUSIONES

El tamizaje fitoquímico en el extracto acuoso del fruto micro pulverizado de Solanum 
melongena L. “berenjena”, revela la presencia de grupos aminos libres, compuestos 
fenólicos, alcaloides, flavonoides y saponinas, siendo de reconocida actividad antioxidante 
los compuestos fenólicos y los flavonoides.

La actividad antioxidante evidenciada con el método de DPPH comparado con el Trolox 
lleva a concluir que el extracto acuoso del fruto micro pulverizado de Solanum melongena 
L. “berenjena” tiene aceptable actividad antioxidante que confirma su uso como alimento 
funcional en beneficio para la salud. 
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RESUMEN

El deterioro de las construcciones hechas con ignimbrita en el centro histórico de Arequipa, es 
un problema causado por el intemperismo, emisión de contaminantes industriales y biológicos, 
afectando su preservación. Se evaluó aplicar a la ignimbrita, polisiloxano funcionalizado 
con nanopartículas de plata (PXS-AgNPs), como recubrimiento para disminuir su porosidad, 
evitar su degradación y darle un efecto protector a su superficie. 
Las nanopartículas de plata (AgNPs) se sintetizaron, por reducción de nitrato de plata 
(AgNO3) con borohidruro de sodio (NaBH4), el polisiloxano se sintetizó por hidrólisis del 
clorosilano en agua y éter dietílico; que fue funcionalizado con AgNPs, mezclando soluciones 
acuosas de PXS y de AgNPs, obteniéndose un gel de color amarillo lechoso. Se aplicó PXS-
AgNPs a la superficie de la ignimbrita y se realizaron pruebas de adsorción con solución de 
azul de metileno 1ppm, que se contrastó con ignimbrita sin PXS-AgNPs. Encontrando en la 
ignimbrita con PXS-AgNPs un porcentaje de recubrimiento del 85,98 % y en la ignimbrita 
sin PXS-AgNPs un porcentaje de recubrimiento del 61,04%, existiendo una diferencia de 
36,65% de adsorción, demostrándose que con el PXS-AgNPs se mejora la protección de la 
ignimbrita.
Se caracterizó la ignimbrita recubierta con PXS-AgNPs, por SEM EDX observando una 
estructura con cristalizaciones y una tenue capa cubriéndolas del PXS-AgNPs; por EDX se 
observa una señal por la presencia de plata; por FT/IR bandas a 981 cm-1 y 1243 cm-1 del 
siloxano; en el análisis por TGA una inflexión a 362.65ºC del punto de fusión del PXS, a 
630,22°C por la descomposición del PXS, lo que indica que tiene resistencia térmica; en el 
análisis por ICP-masa se encontró 0.48 mg/K de Ag por su presencia en el PXS-AgNPs.
En cuanto a la actividad antimicrobial del PXS-AgNPs, se encontró la disminución de 
mesófilos totales de 3950 UFC/g en la ignimbrita sin PXS-AgNPs a 125 UFC/g en la 
ignimbrita con PXS-AgNPs; los hongos disminuyeron de 4 UFC/g en la ignimbrita sin PXS-
AgNPs a 1 UFC/g en la ignimbrita con PXS-AgNPs, lo que demuestra la efectividad del 
PXS-AgNPs ante la actividad microbiana.
Todas las pruebas realizadas demuestran la efectividad del PXS-AgNPs como recubrimiento, 
tanto en el aspecto fisicoquímico como en la actividad microbiana, mejorando la protección 
de la ignimbrita. 
Palabras clave: Ignimbrita, composito, polisiloxano, nanopartículas de plata.

1 1 Departamento Académico de Química, Universidad Nacional de San Agustín de Arequipa. Santa Catalina 117, 
Arequipa. Código Postal: 04001. Autor corresponsal  mtalaveran@unsa.edu.pe
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“EVALUATION OF THE COAT OF THE IGNIMBRITE 
USING POLISYLOXAN GEL FUNCTIONED WITH SILVER 

NANOPARTICLES”

ABSTRACT

The deterioration of buildings made with ignimbrite in the historic center of Arequipa is a 
problem caused by weathering, emission of industrial and biological pollutants, affecting its 
preservation. It was evaluated to apply to the ignimbrite, polysiloxane functionalized with 
silver nanoparticles (PXS-AgNPs), as a coating to reduce its porosity, prevent its degradation 
and give a protective effect to its surface.
Silver nanoparticles (AgNPs) were synthesized by reducing silver nitrate (AgNO3) with 
sodium borohydride (NaBH4), polysiloxane was synthesized by hydrolysis of chlorosilane 
in water and diethyl ether; which was functionalized with AgNPs, mixing aqueous solutions 
of PXS and AgNPs, obtaining a milky yellow gel. PXS-AgNPs were applied to the surface 
of the ignimbrite and adsorption tests were performed with 1ppm methylene blue solution, 
which was contrasted with ignimbrite without PXS-AgNPs. Finding in the ignimbrite with 
PXS-AgNPs a coverage percentage of 85.98% and in the ignimbrite without PXS-AgNPs a 
coverage percentage of 61.04%, with a difference of 36.65% adsorption, showing that with 
the PXS-AgNPs are enhanced protection of the ignimbrite.
Ignimbrite coated with PXS-AgNPs was characterized by SEM EDX observing a structure 
with crystallizations and a thin layer covering them of PXS-AgNPs; by EDX a signal is 
observed by the presence of silver; by FT/IR bands at 981 cm-1 and 1243 cm-1 of the siloxane; 
in the TGA analysis, an inflection at 362.65ºC of the melting point of the PXS, at 630.22ºC 
due to the decomposition of the PXS, which indicates that it has thermal resistance; in the 
ICP-mass analysis, 0.48 mg/K of Ag was found due to its presence in the PXS-AgNPs.
Regarding the antimicrobial activity of PXS-AgNPs, a decrease in total mesophiles was found 
from 3950 CFU/g in the ignimbrite without PXS-AgNPs to 125 CFU/g in the ignimbrite with 
PXS-AgNPs; fungi decreased from 4 CFU/g in the ignimbrite without PXS-AgNPs to 1 
CFU/g in the ignimbrite with PXS-AgNPs, which demonstrates the effectiveness of PXS-
AgNPs against microbial activity.
All the tests carried out demonstrate the effectiveness of PXS-AgNPs as a coating, both in 
the physicochemical aspect and in the microbial activity, improving the protection of the 
ignimbrite.
Keywords: Ignimbrite, composite, polysiloxane, silver nanoparticles.

INTRODUCCIÓN

En los últimos años el deterioro de las construcciones con ignimbrita del centro histórico de 
Arequipa es un problema debido al intemperismo, emisión de contaminantes industriales y 
biológicos, afectando su preservación. Actualmente para su mantenimiento se usan métodos 
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como: geomembranas, abrasión, arenado, vaporización y otros que dañan el material. Por lo 
que se funcionalizó polisiloxano con nanopartículas de plata para aplicarlo a la ignimbrita 
como recubrimiento.

La ignimbrita es parte de los depósitos piroclásticos que se forman por fragmentación del 
magma generado en una actividad volcánica tipo explosiva. Este material es empleado en 
la ciudad de Arequipa en construcciones históricas, monumentos, fachadas. La UNESCO 
declaró a esta ciudad como patrimonio cultural de la humanidad en el año 20001. 

Según Perrini Paquereau, se han realizado estudios en los que se diferencian cuatro 
afloramientos de ignimbrita en la ciudad de Arequipa: toba cuaternaria en Yura; ignimbrita 
blanca y rosada en el aeropuerto de Arequipa; ignimbrita de La Joya y la ignimbrita del 
Río Chili; diferenciadas por características de la toba vítrea que les dio origen, volumen de 
afloramiento, composición química y mineralógica2.

La ignimbrita ha sido muy utilizada en la construcción de varios edificios, como el del ex 
convento de San Francisco en Morelia (México). Como resultado de la degradación de este 
material se identificaron neoformaciones minerales predominando sulfatos (yeso), cloruros 
(halita), fosfatos de calcio y en menor proporción carbonatos (calcita, ankerita), que causan 
resistencia mecánica a los procesos de intemperismo3.

Se caracterizaron los sillares blanco y rosado de Arequipa, por SEM, DRX y espectroscopía 
Mossbauer, encontrando pátinas de neoformaciones tipo calcín y sulfín ocasionadas por el 
intemperismo natural, contaminación ambiental, uso de combustibles fósiles, contaminantes 
de la industria, estiércol de palomas y conducta humana. Los resultados confirman los efectos 
de las emisiones atmosféricas por el parque automotor4.

Se aplicó nanopartículas coloidales de SiO2 en un edificio histórico (siglo XVI) con signos de 
degradación, para estudiar su eficacia como producto consolidante, se determinó la influencia 
de la humedad relativa (HR) en los cambios físicos de las propiedades hídricas y mecánicas 
en la piedra de carbonato silíceo. Se caracterizó por: TEM-EDS, ESEM-EDS, DRX, DTA-
TG, espectrofotometría, SEM, resistencia a la micro perforación y ensayos petrofísicos no 
destructivos5.

Para la conservación del patrimonio pétreo, se aplicó tratamientos basados en nanopartículas 
de hidróxido de calcio sobre rocas carbonáticas (dolomitas), se evaluó la efectividad de los 
tratamientos por pruebas de rugosidad, resonancia magnética nuclear, tomografía de rayos X 
computarizada, microscopía raman-confocal y resistencia a la perforación (micro drilling)6.

Se funcionalizó polisiloxano con nanopartículas de plata (AgNPs), mezclando solución de 
polisiloxano con solución de AgNPs; obteniéndose un gel de color amarillo lechoso de PXS-
AgNPs que se caracterizó por DLS, FTIR, TGA7.
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El polidimetilsiloxano es una de las macromoléculas más flexibles y elásticas con una 
temperatura de transición vítrea (Tg) de 115°C y un intervalo de elasticidad entre -40°C 
a 250°C, lo que origina la facilidad de torsión de los enlaces de la cadena principal, por la 
longitud de enlace Si-O de 1,64 A° y sus ángulos de enlace alternados Si-O entre 110° y 
143°8. 

En la síntesis de AgNPs por el método organometálico se forman nanopartículas entre (2-3 
nm), usando precursores como perhalofenilderivados con ligandos alquilicos de cadena larga 
y agentes estabilizantes como la polivinilpirrolidona (PVP) en tetrahidrofurano (THF)9.

En un mortero de recubrimiento con textura lisa se encontró que por la adición de nanopartículas 
de dióxido de titanio y polisiloxano (1,0%TiO2 - 0,5%Si), este presenta propiedades de 
auto limpieza, foto catalíticas e hidrofóbicas. La caracterización fue por: DRX; irradiación 
UV para degradar el colorante rodamina B, monitoreando la variación de color con un 
espectrofotómetro en escala CIEL*a*b*, análisis termogravimétrico, permeabilidad al agua 
y decoloración por irradiación con luz ultravioleta10.

En sistemas de recubrimiento comerciales de altos sólidos (75-90 % V/V), aplicados a láminas 
de acero al carbono hot rolled, se evaluó el comportamiento anticorrosivo, por espectroscopia 
de impedancia electroquímica (EIS). Los sistemas de recubrimiento estudiados fueron: 
masilla epóxica de aluminio y sistema epóxico rico en zinc con acabado de polisiloxano. 
Sometiéndolos a ensayos de corrosión acelerada en cámaras (inmersión total en NaCl y 
Na2SO4, niebla salina, prohesión que es una prueba de exposición a la corrosión) por 5000 
horas11.

Los recubrimientos formulados a partir de polisiloxano, tienen estructura química menos 
susceptible a la degradación por radiación ultravioleta, presentan buenas características 
de desempeño y valor, superiores a las de poliuretanos acrílicos como: menores impactos 
ambientales, libres de isocianatos, resistencia a la degradación por la intemperie, propiedad 
de repelencia, mayor flexibilidad, mayor resistencia a la abrasión, mejor retención de brillo 
y color12.

Se funcionalizó fibras de polipropileno por adición de nanopartículas de plata para darles 
propiedades antibacterianas, antifúngicas y aplicarlas en el campo textil de uso médico; se 
usó un sistema de extrusión de doble husillo co-rotante, se estudió la influencia de la relación 
de estirado, concentración de nanopartículas de plata, propiedades térmicas, mecánicas y 
bioactivas de los hilos funcionalizados. Siendo evaluados por: DRX, SEM, TEM y TGA13.

En el presente estudio, se aplicó PXS-AgNPs a la ignimbrita, para mejorar sus características 
superficiales y que actúe como un recubrimiento protector del intemperismo natural y efectos 
medioambientales. Se identificó los cambios fisicoquímicos en la ignimbrita recubierta con 
PXS-AgNPs y la ignimbrita sin PXS- AgNPs por: ICP-MS, SEM - EDX, FTIR, DRX, TGA; 
asimismo se realizó el análisis bacteriológico para comprobar los factores antibacterianos del 
PXS-AgNPs.



Evaluación del recubrimiento de la ignimbrita con polisiloxano funcionalizado con nanopartículas de plata 357

Rev Soc Quím Perú. 87(4) 2021

PARTE EXPERIMENTAL

La ignimbrita se muestreó en las canteras de Añashuayco, situadas al norte de Arequipa en el 
distrito de Cerro Colorado, su ubicación es a 16°21´33,8´´ S y 71°36´32,4´´O, a una altitud 
de 2386 msnm. 

1. Obtención del polisiloxano funcionalizado con nanopartículas de plata (PXS- AgNPs)
Las nanopartículas de plata (AgNPs) se sintetizaron, por reducción de nitrato de plata 
(AgNO3) 1 mM, con borohidruro de sodio (NaBH4) 2mM, en base a la siguiente reacción:

2NaBH4 + 2AgNO3 → 2Ag ° + B2H6 + H2 + 2NaNO3

El polisiloxano se sintetizó por hidrólisis del clorosilano en agua y éter dietílico en medio 
ácido; la reacción que tiene lugar es la siguiente:

n(CH3)2SiC12 + nH2O → n(CH3)2Si(OH)2 + 2nHC1. - [(CH3)2Si-O]n- + nH2O

Se funcionalizó el polisiloxano con AgNPs, mezclando soluciones acuosas de PXS y de 
AgNPs, obteniéndose un gel de color amarillo lechoso de PXS-AgNPs7.

2. Aplicación del polisiloxano funcionalizado con nanopartículas de plata (PXS- AgNPs) 
a la ignimbrita
Se fraccionó la ignimbrita en láminas de 1 cm x 1 cm x 0,3 cm, se aplicó PXS-AgNPs, con 
un pincel en tres capas, dejando secar por 12 horas antes de aplicar la siguiente capa. En la 
Figura 1 se observan las láminas de ignimbrita preparadas para la prueba de adsorción.

3. Adsorción del azul de metileno por la ignimbrita recubierta con PXS-AgNPs y por la 
ignimbrita sin PXS-AgNPs
Se colocó una lámina de ignimbrita recubierta con PXS-AgNPs, en un vaso de precipitados, 
se agregó 40 ml de solución de azul de metileno de 1 ppm, se agitó por 30 minutos con 
agitador magnético a temperatura ambiente, se retiró la lámina de ignimbrita y se centrifugó 
la solución a 250 RPM por 30 minutos, para asegurar que no hayan partículas que interfieran 
en la lectura, se separó la solución sobrenadante y se realizó la lectura de absorbancia en 
un espectrofotómetro UV-visible Espectronic Instrument a la longitud de onda de 660 nm. 
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qe =  V(Co – Ce)   

M  

Donde: 

V = volumen de la solución de azul de metileno en mL 

Co y Ce = concentración inicial y final (mg/L) de azul de metileno en la solución. 

M = masa de adsorbente usada (g) 

El porcentaje de adsorción se calculó con la siguiente ecuación:  

%	Adsorción = -./-0
-.

	𝑥𝑥	100              

Figura 1. Láminas de ignimbrita.
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La cantidad de azul de metileno adsorbido por unidad de masa de ignimbrita, qe (mg/g) fue 
calculada usando la siguiente ecuación:
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Donde:
V = volumen de la solución de azul de metileno en mL
Co y Ce = concentración inicial y final (mg/L) de azul de metileno en la solución.
M = masa de adsorbente usada (g)
El porcentaje de adsorción se calculó con la siguiente ecuación: 
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La evaluación del porcentaje de adsorción se realizó con ignimbrita sin recubrimiento y la 
ignimbrita recubierta con PXS-AgNPs, para comparar los resultados.

4. Caracterización de la ignimbrita recubierta con PXS-AgNPs y de la ignimbrita sin 
PXS-AgNPs
La caracterización de la ignimbrita recubierta con PXS-AgNPs se realizó en un 
espectrofotómetro infrarrojo con transformadas de Fourier (FTIR), marca Nicolet iS50 FT-
IR de Thermo Scientific, en el rango espectral de 400 cm-1 a 600 cm-1 de longitud de onda y 
con 4 cm-1 de resolución, la muestra fue colocada en el cristal ATR directamente. 

El análisis termogravimétrico (TGA) se realizó en un equipo marca Discovery SDT 650 en 
celdas de porcelana en atmosfera de aire y una velocidad de calentamiento de 5°C/min, desde 
la temperatura ambiente hasta 630°C. 

Para la caracterización por SEM-EDX se utilizó un equipo marca Carl Zeiss, EVO 10 MA, 
con un voltaje de aceleración en el rango de 1 a 20 KV, corriente de aire de 1 a 500Pa y 
detector de electrones secundarios, acoplado a un analizador por EDX.

La caracterización por espectrometría de masas se efectuó en un espectrofotómetro con 
plasma de acoplamiento inductivamente ICP-MS, en un equipo marca iCAP TQ ICP-MS. 

Se caracterizó la ignimbrita por difracción de rayos X (DRX) utilizando un difractómetro de 
rayos X marca BRUKER D8 ADVANCE. La fuente de rayos X es un tubo de cerámica con 
ánodo de cobre de 2.2 kW, cuyas condiciones de operación son de hasta 40 kV y 40 mA.

5. Evaluación de la actividad antimicrobial de la ignimbrita recubierta con PXS-AgNPs 
y la ignimbrita sin PXS-AgNPs
Para evaluar la actividad antimicrobial de la ignimbrita se realizó dos determinaciones: 
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5.1. Determinación de mesófilos viables totales 
Se pesó 10,0 g de ignimbrita recubierta con PXS-AgNPs en una placa Petri estéril, se pasó 
a un matraz Erlenmeyer que contenía 90,0 mL de solución de agua peptonada al 0,1%; se 
homogenizó la muestra durante10 minutos, esta es la dilución primaria. De esta dilución, se 
tomó 1,0 mL, se transfirió a un tubo de ensayo con 9,0 mL de solución de agua peptonada 
al 0,1%, se agitó y se repitió esta operación tantas veces como diluciones fueron necesarias. 
Con esta dilución se hizo el cultivo en una placa Petri. Los resultados de los recuentos se 
expresaron en unidades formadoras de colonias por gramo de muestra (UFC/g). 

5.2. Determinación de hongos y levaduras 
Se tomó 10 g de ignimbrita, se diluyó en 90 mL de agua de peptonada 0,1%, se hizo diluciones 
hasta 10-5, se codificó siendo la muestra A: Ignimbrita sin PXS-AgNPs, muestra B: Ignimbrita 
recubierta con PXS-AgNPs. Se sembró por duplicado cada una de las diluciones y se incubó, 
mohos y levaduras a 25 ºC de 5 a 7 días. 

RESULTADOS Y DISCUSIÓN

1. Evaluación de la propiedad adsorbente de la ignimbrita recubierta con PXS- AgNPs 
y de la ignimbrita sin PXS-AgNPs
En la Figura 2 se observa una imagen del proceso de adsorción del azul de metileno por la 
ignimbrita recubierta con PXS-AgNPs y por la ignimbrita sin PXS-AgNPs.

A continuación, en la figura 3 se observa la gráfica de los resultados obtenidos en la evaluación 
del porcentaje de adsorción del azul de metileno por la ignimbrita recubierta con PXS-AgNPs 
comparado con la ignimbrita sin PXS-AgNPs. 
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Figura 3. Evaluación de la adsorción de azul de metileno por la ignimbrita sin PXS-AgNPs (A) 
y la ignimbrita recubierta con PXS-AgNPs (B).

En la Figura 3, se observa la gráfica del porcentaje de adsorción VS el tiempo en horas, 
para la ignimbrita recubierta con PXS-AgNPs se obtiene un porcentaje de adsorción de 
10,12% a la primera hora y 18,56% a las 10 horas; se observan mediciones irregulares por el 
acondicionamiento del material de recubrimiento, el espesor de la película y las características 
reológicas que relacionan el esfuerzo y deformación en los materiales que influyen en la 
disminución de la adsorción12. En la ignimbrita sin PXS-AgNPs el porcentaje de adsorción 
es 13,5% a la primera hora y 55,21% a las 10 horas. Los resultados demuestran la protección 
ejercida superficialmente por el PXS-AgNPs, hay una diferencia de 36,65% de adsorción 
entre ambas ignimbritas. Lo que demuestra el efecto de recubrimiento del PXS-AgNPs.

2. Caracterización de la ignimbrita recubierta con PXS-AgNPs g y de la ignimbrita sin 
PXS-AgNPs
La caracterización de la ignimbrita recubierta con PXS-AgNPs y de la ignimbrita sin PXS-
AgNPs, se realizó por SEM-EDX, TGA, espectrofotometría FTIR, ICP-MS, DRX; que se 
analiza a continuación.

2.1. Caracterización por SEM-EDX
En la Figura 4, se observan las micrografías por SEM-EDX de la ignimbrita con y sin PXS-
AgNPs.
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Figura 4: Micrografías por SEM-EDX de la ignimbrita sin recubrimiento (a, 
b) y de la ignimbrita con recubrimiento del PXS-AgNPs (c, d) 

 
 

La Figura 4(a) Micrografía por SEM de la ignimbrita sin PXS-AgNPs, observada a 10 X, 

presenta una magnificación de las superficies, se observa la estructura de la ignimbrita 

con cristalizaciones en su interior. La Figura 4(b) Análisis EDX de la ignimbrita sin 

recubrimiento, muestra mayor proporción de oxígeno, silicio, aluminio, carbono, sodio. 

La figura 4(c) Micrografía por SEM de la ignimbrita recubierta con PXS-AgNPs 

observada a 100 X, presenta una magnificación de las superficies, se observan 

cristalizaciones y una tenue capa que cubre la ignimbrita que corresponde al PXS-AgNPs. 
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Figura 4. Micrografías por SEM-EDX de la ignimbrita sin recubrimiento (a, b) y de la 
ignimbrita con recubrimiento del PXS-AgNPs (c, d).

La Figura 4(a) Micrografía por SEM de la ignimbrita sin PXS-AgNPs, observada a 10 
X, presenta una magnificación de las superficies, se observa la estructura de la ignimbrita 
con cristalizaciones en su interior. La Figura 4(b) Análisis EDX de la ignimbrita sin 
recubrimiento, muestra mayor proporción de oxígeno, silicio, aluminio, carbono, sodio. La 
figura 4(c) Micrografía por SEM de la ignimbrita recubierta con PXS-AgNPs observada a 
100 X, presenta una magnificación de las superficies, se observan cristalizaciones y una tenue 
capa que cubre la ignimbrita que corresponde al PXS-AgNPs. La figura 4(d) Análisis EDX 
de la ignimbrita con PXS-AgNPs, muestra mayor proporción de oxígeno, carbono, silicio, 
sodio, plata y boro, estos dos últimos elementos por la presencia de Ag en el PXS-AgNPs y 
por los residuos del borohidruro de sodio.

2.2. Análisis Termogravimétrico (TGA)
La Figura 5(a) corresponde al termograma de la ignimbrita sin PXS-AgNPs, la figura 5(b) 
termograma de la ignimbrita recubierta con PXS-AgNPs, la figura 5(c) termograma del PXS-
AgNPs
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En la Figura 5(a) Termograma de la ignimbrita sin PXS-AgNPs, se observa que a 100°C 
no presenta ninguna eliminación de compuestos volátiles, a la temperatura 225,39°C es el 
primer punto de eliminación de productos volátiles, a 416,29°C con 0.05% de pérdida de 
masa. A partir de este punto se presenta un incremento del peso; por los materiales volátiles 
que discurren por la estructura de la ignimbrita. 

En la Figura 5(b) Termograma de la ignimbrita recubierta con PXS-AgNPs, se observan 
seis eventos termogravimétricos, asociados a etapas de pérdida de masa, por efecto de la 
temperatura controlada. El primer evento térmico entre 50,2°C–100,91°C pérdida de masa de 
0,27% por deshidratación superficial. El segundo evento térmico entre 100,91°C – 225,00°C 
pérdida de masa de 2,57%, por la deshidratación superficial. El tercer evento térmico entre 
225,00°C – 353,72°C pérdida de masa de 13,42%, por eliminación de agua intrarreticular14. 
El cuarto evento térmico entre 353,72°C -375,89°C pérdida de masa de 22,04% por fusión 
del PXS-AgNPs y pérdida de agua cristalina. El quinto evento térmico entre 375,89°C – 
408,0°C pérdida de masa de 29,90% por la disgregación del grupo (OH)- en el interior de la 
estructura. El sexto evento térmico entre 408,0°C - 634,22°C pérdida de masa de 31,69%, 
cerca de 570ºC cambio de fase cristalina de pequeñas cantidades de cuarzo-α a cuarzo-β15. 
A 630,22°C el PXS-AgNPs se descompone. Las lecturas indican que la ignimbrita recubierta 
con PXS-AgNPs tiene resistencia térmica.

La Figura 5(c) Termograma del PXS-AgNPs, se observa que a 374,96°C llega al punto de 
fusión y a 630.22 °C la descomposición del PXS-AgNPs es total con desprendimiento de 
gases. Como se observa hay similitudes entre los termogramas 5(a) con 5(b) y entre 5(b) con 
5(c) coincidiendo en las temperaturas de fusión y de descomposición del PXS-AgNPs.

2.3. Espectrofotometria Infrarroja con transformadas de Fourier (FTIR) 
La Figura 6(a) Espectro FTIR de la ignimbrita sin PXS-AgNPs, Figura 6(b) Espectro FTIR 
de la ignimbrita recubierta con PXS-AgNPs y la 6(c) Espectro FTIR del PXS-AgNPs.
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Figura 6. (a) Espectro FTIR de la ignimbrita sin PXS-AgNPs, 6(b) Espectro FTIR de la 
ignimbrita recubierta con PXS-AgNPs y 6(c) Espectro FTIR del PXS-AgNPs.
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La Figura 6(a) Espectro FTIR de la ignimbrita sin PXS-AgNPs, se observan bandas del grupo 
O-H de pequeña amplitud entre 2900 - 2950 cm-1, bandas del grupo Si-O-Si a 1000 cm-1 y 
entre 700 a 810 bandas correspondientes tensión metal-oxígeno. 

La Figura 6(b) Espectro FTIR de la ignimbrita recubierta con PXS-AgNPs, se observan 
bandas entre 791,1 a 825,6 cm-1 de las uniones C-Si, bandas del grupo CH3 a 1508 cm-1, una 
banda a 981,61 cm-1 del grupo Si-O-Si, una banda a 1213,5 cm-1 por las uniones Si-CH3 de 
los siloxanos; bandas a 981 cm-1 y 1243 cm-1 del siloxano.

La Figura 6(c) Espectro FTIR del PXS-AgNPs, se observan bandas a 981 cm-1 y 1243 cm-1 
por el enlace Si-CH3 del siloxano, una banda a 1000 cm-1 por el grupo Si-O-Si del siloxano16 
y una banda a 792,10 cm-1 del enlace Si-C.

Comparando las Figuras 6(a), 6(b) y 6(c) referidas a los resultados de los espectros FTIR, se 
observa que en los espectros 6 (a), 6 (b) hay bandas similares de las vibraciones del grupo 
Si-O-Si a 1000 cm-1 y entre 700 a 810 vibraciones correspondientes a la tensión C-Si. En los 
espectros 6 (b), 6 (c), se observan bandas similares entre 792 cm-1 y 825 cm-1 por el enlace Si-
C, entre 1000 cm-1 y 1100 cm-1 por el enlace Si-O-Si de la ignimbrita, entre 1101 cm-1 y 1258 
cm-1 por el enlace Si-O. Lo que demuestra que el PXS-AgNPs está presente en la muestra y 
se adhirió a la igninbrita.

3.4. Análisis por espectrometría de emisión con fuente de ionización (ICP-MS)
En la Tabla 1 se listan los resultados del análisis por ICP-MS para ambas muestras 

La Tabla 1 corresponde a los resultados por ICP-MS, hay presencia de boro como residuo de 
la obtención de las nanopartículas de plata, donde se usó borohidruro de sodio como reductor, 
las lecturas son de 1,24 mg/kg y 1,89 mg/kg, con un incremento de 0,65 mg/kg. En el caso de 
la plata las lecturas son de <0,02 mg/kg y 0,4 mg/kg, con un incremento de 0,38 mg/kg por 
la presencia de las nanoparticulas de plata en el PXS-AgNPs.

Tabla 1. Resultados del análisis por ICP-MS para la ignimbrita recubierta con PXS-AgNPs y la 
ignimbrita sin PXS-AgNPs.
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Metales  
Determinados 

Ignimbrita 
recubierta con 
PXS-AgNPs 
(mg/kg) 
 

Ignimbrita sin 
PXS-AgNPs 
(mg/kg) 
 

Incremento 
(mg/kg) 

   Boro Total (B) 1,89 1,24 0,65 

   Plata Total (Ag) 0,4 <0,02 0,38 

 

La Tabla 1 corresponde a los resultados por ICP-MS, hay presencia de boro como residuo 

de la obtención de las nanopartículas de plata, donde se usó borohidruro de sodio como 

reductor, las lecturas son de 1,24 mg/kg y 1,89 mg/kg, con un incremento de 0,65 mg/kg. 

En el caso de la plata las lecturas son de <0,02 mg/kg y 0,4 mg/kg, con un incremento de 

0,38 mg/kg por la presencia de las nanoparticulas de plata en el PXS-AgNPs. 

 

4. Caracterización de la ignimbrita sin PXS-AgNPs por Difracción de Rayos X 

(DRX) 

Se encontró que la ignimbrita, se trata basicamente de dos minerales: sanidina que es un 

aluminosilicato de potasio, sodio y cristobalita que es un óxido de silicio, polimorfo del 

cuarzo, tridimita, coesita, stishovita. Además de los elementos de su fórmula, suele tener 

como impurezas: Fe, Ca, Al, K, Na, Ti, Mn, Mg, P. La Figura 7 corresponde espectro 

DRX de la ignimbrita sin PXS-AgNPs: 
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5. Evaluación de la actividad antimicrobial de la ignimbrita recubierta con PXS-AgNPs 
y de la ignimbrita sin PXS-AgNPs
Se realizaron dos determinaciones:

5.1. Determinación de mesófilos viables totales, de hongos y levaduras
El análisis se realizó de acuerdo a la técnica de recuento en placa por dilución según la 
comisión internacional de especificaciones microbiológicas en alimentos (ICMSF). 

En la Tabla 2 se presentan los resultados de los microorganismos presentes en la ignimbrita 
recubierta con PXS-AgNPs y en la ignimbrita sin PXS-AgNPs, tanto de mesófilos viables 
totales como de hongos y levaduras.

4. Caracterización de la ignimbrita sin PXS-AgNPs por Difracción de Rayos X (DRX)
Se encontró que la ignimbrita, se trata basicamente de dos minerales: sanidina que es un 
aluminosilicato de potasio, sodio y cristobalita que es un óxido de silicio, polimorfo del 
cuarzo, tridimita, coesita, stishovita. Además de los elementos de su fórmula, suele tener 
como impurezas: Fe, Ca, Al, K, Na, Ti, Mn, Mg, P. La Figura 7 corresponde espectro DRX 
de la ignimbrita sin PXS-AgNPs:
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Figura 7: Espectro DRX de la ignimbrita sin PXS-AgNPs 
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Tabla 2. Microorganismos en la ignimbrita recubierta con PXS-AgNPs y en la ignimbrita sin 
PXS-AgNPs.
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     Código 
 

Muestra 
 

           Resultados 
Mesófilos 
Viables Totales 

Hongos y 
Levaduras 

A Ignimbrita sin PXS-AgNPs 3950 UFC/g 4  UFC/g 

B Ignimbrita recubierta con PXS- AgNPs 125 UFC/g 1  UFC/g 

 

 

En la Figura 8 se observan las placas Petri después de la incubación para la determinación 

de mesófilos viables totales en la ignimbrita con y sin PXS-AgNPs. 

 

 

 
 

 

Figura 8: Placas Petri de la determinación de mesófilos viables totales A: 
Ignimbrita sin PXS-AgNPs y B: Ignimbrita recubierta con PXS-AgNPs 

 

En la Figura 8 se observa en las placas 2A y 3A la presencia de mesófilos viables totales, 

en la ignimbrita sin PXS-AgNPs se encontró 3950 UFC, comparando con la ignimbrita 

recubierta con PXS-AgNPs en las placas 2B y 3B se encontró 125 UFC, se observa una 

disminución por los efectos bactericidas de las nanopartículas de plata presentes en el 

PXS-AgNPs, ya que el valor baja de 3950 UFC/g a 125 UFC/g. 

En la Figura 8 se observan las placas Petri después de la incubación para la determinación de 
mesófilos viables totales en la ignimbrita con y sin PXS-AgNPs.

En la Figura 8 se observa en las placas 2A y 3A la presencia de mesófilos viables totales, en la 
ignimbrita sin PXS-AgNPs se encontró 3950 UFC, comparando con la ignimbrita recubierta 
con PXS-AgNPs en las placas 2B y 3B se encontró 125 UFC, se observa una disminución por 
los efectos bactericidas de las nanopartículas de plata presentes en el PXS-AgNPs, ya que el 
valor baja de 3950 UFC/g a 125 UFC/g.

Se considera que un composito con nanopartículas de plata libera iones Ag+, los cuales 
interactúan con las proteínas que contienen azufre en la pared celular bacteriana, este 
fenómeno es el principal mecanismo de la actividad antimicrobiana de las AgNPs. 

En la Figura 9 se observan las placas después de la incubación de la determinación de hongos 
y levaduras en la Muestra A y en la Muestra B.
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En la Figura 9 se observa en las placas 1A y 2A de la presencia de hongos y levaduras, en la 
ignimbrita sin PXS-AgNPs, se encontró 4 UFC/g, comparando con la ignimbrita recubierta 
con PXS-AgNPs en las placas 1B y 2B se encontró 1 UFC/g, se observa una disminución por 
los efectos fungicidas de las nanopartículas de plata presentes en el PXS-AgNPs. 

Dentro de las nanopartículas metálicas, una de las que han suscitado mayor interés, son las 
AgNPs, su fuerte actividad antimicrobiana es la principal característica para el desarrollo de 
productos con su incorporación en diversos materiales, por su capacidad como bactericida 
contra microbios como bacterias y hongos13. 

CONCLUSIONES

Al aplicar PXS-AgNPs a la ignimbrita y realizar pruebas de adsorción de solución de azul 
de metileno, se encontró un porcentaje de recubrimiento del 85,98 %, mientras que en la 
ignimbrita sin PXS-AgNPs se halló un porcentaje de recubrimiento de 61,04%; existiendo 
una diferencia de 36,65% de adsorción, confirmándose que aplicando el PXS-AgNPs a la 
ignimbrita, mejora su protección. 

Al caracterizar la superficie de la ignimbrita recubierta con PXS-AgNPs, por SEM-EDX 
a un aumento de 500 nm, se observa la estructura con cristalizaciones en su interior y una 
tenue capa que la recubre del PXS-AgNPs; por EDX se observa una señal que pertenece a 
la presencia de plata. En el análisis por FTIR de la ignimbrita recubierta con PXS-AgNPs 
se confirmó la existencia de polisiloxano, por la banda entre 1637.7 cm-1 correspondiente 
al polisiloxano y una banda a 1213,5 cm-1 por las uniones Si-C de los siloxanos; por ICP-
MS se encontró 0.4 mg/Kg de Ag  por su presencia en el PXS-AgNPs; en el análisis por 
TGA se presenta una inflexión a 362,65ºC característico del polisiloxano, indicando que a 
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esa temperatura se descompone totalmente, demostrándose la estabilidad térmica del PXS-
AgNPs. 

En cuanto a la actividad antimicrobial de la ignimbrita sin PXS-AgNPs se encontró un valor 
de mesófilos totales de 3950 UFC/g, disminuyendo a 125 UFC/g en la ignimbrita recubierta 
con PXS-AgNPs; los hongos disminuyeron de 4 UFC/g en la ignimbrita sin PXS-AgNPs a 1 
UFC/g en la ignimbrita recubierta con PXS-AgNPs, lo que demuestra los efectos bactericidas 
y fungicidas de las nanopartículas de plata presentes en el PXS-AgNPs. 
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OPTIMIZACIÓN DEL PROCESO DE REMOCIÓN DE PB2+ Y ZN2+ 
POR EL MATERIAL ADSORBENTE- FLOCULANTE NEONITEMR

Eder C. Vicuña Galindo*a, Alissa Soto Huamána

RESUMEN

Se determinaron las condiciones óptimas para maximizar el porcentaje de remoción de los 
metales pesados como iones Pb2+ y Zn2+ de soluciones binarias acuosas mediante el uso de 
una zeolita químicamente modificada llamado NeoniteMR. De la caracterización por DRX, 
FRX, FTIR y adsorción-desorción de N2, se establece que el NeoniteMR está compuesto 
principalmente por la zeolita natural clinoptilolita, teniendo SiO2, Na2O, SO3 y Al2O3 
como los componentes principales; la relación Si/Al fue de 3,8 y los principales cationes 
intercambiables son Na+, Ca2+ y K+, el área de superficie BET fue de 24,31 m2/g. El diseño 
Box Behnken para cuatro factores, [Pb2+], [Zn2+], dosis de Neonite y pH a tres niveles, 
fue usado para construir modelos cuadráticos de segundo orden, los que presentaron un 
coeficiente de determinación R2 ajustado de 0.8680 y 0.9614 para el porcentaje remoción 
de Pb2+ y Zn2+ respectivamente; finalmente estos modelos fueron validados mediante los 
análisis de residuales, distancia de Cook y el valor de apalancamiento. En base a los modelos, 
no hay una clara influencia de los factores en la remoción del Pb2+, mientras que el pH es muy 
influyente en la remoción del Zn2+. Usando la función de deseabilidad global se determinó 
que la máxima remoción de los iones plomo y zinc fue 98,80% y 93,48% respectivamente, 
a las condiciones óptimas de concentración de Pb2+ y Zn2+ de 20 ppm, dosis del Neonite de 
442,42 mg/L y pH igual a 8.
Palabras clave: Diseño Box Behnken, Pb2+ y Zn2+, zeolita, distancia de Cook, apalancamiento, 
función de deseabilidad

Optimization of the Pb2+ and Zn2+ removal process 
by the adsorbent- flocculant material Neonite™ 

ABSTRACT

Optimal conditions were determined to maximize the removal percentage of heavy metals 
such as Pb2+ and Zn2+ ions from transparent binary solutions by using a zeolite chemically 
called Neonite™. From the characterization by XRD, XRF, FTIR and adsorption-desorption 
of N2, it is established that Neonite™ is mainly composed of the natural zeolite clinoptilolite, 
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having SiO2, Na2O, SO3 and Al2O3 as the main components; the Si/Al ratio was 3,8 and the 
main exchangeable cations are Na+, Ca2+ and K+, the BET surface area was 24,31 m2/g. The 
Box Behnken design for four factors, [Pb2+], [Zn2+], Neonite dose and pH at three levels, 
was used to build second order quadratic models, which presented an adjusted coefficient 
of determination R2 of 0,8680 and 0,9614 for the removal percentage of Pb2+ and Zn2+ 
respectively; finally, these models were validated through residual analysis, Cook's distance 
and leverage value. Based on the models, there is no clear influence of the factors on the 
removal of Pb2+, while the pH is very influential on the removal of Zn2+. Using the global 
desirability function, it will be shown that the maximum removal of lead and zinc ions was 
98,80% and 93,48%, respectively, at the optimal conditions of concentration of Pb2+ and Zn2+ 
of 20 ppm, dose of Neonite of 442,42 mg/L and pH 8.
Keywords: Box Behnken Design, Pb2+ and Zn2+, zeolite, Cook’s distance, leverage, 
desirability function.

INTRODUCCIÓN

La creciente contaminación por metales pesados en el agua trae consigo serios problemas para 
la salud humana, los seres vivos y los sistemas ecológicos. Las fuentes más comunes de estos 
metales pesados provienen de las corrientes de desechos acuosos de varias industrias, como 
las operaciones mineras, instalaciones de revestimiento de metales, proceso de fabricación de 
baterías, industrias de cerámicos y vidrio, etc., estas aguas residuales comúnmente incluyen 
metales como Pb, Cr, Cd, Zn, Ni, Co1. Existen varios procesos para el tratamiento de metales 
pesados en soluciones acuosas, tales como precipitación, intercambio iónico, ósmosis inversa, 
ultrafiltración, electrodiálisis entre otros2,3; siendo la técnica de adsorción la más empleada 
debido a su facilidad de operación y su alta eficiencia para remover metales pesados4. El uso 
de materiales alternativos de bajo costo ha sido estudiado como potenciales adsorbentes para 
la remoción de metales como la sílica, alúmina activada, arcillas y las zeolitas naturales5. Las 
zeolitas naturales y su forma modificada han sido ampliamente estudiadas y aplicadas debido 
a sus propiedades fisicoquímicas y su disponibilidad en grandes cantidades en el mundo, 
siendo la clinoptilolita la zeolita natural más abundante6. Las zeolitas son minerales del tipo 
aluminisilicatos, cuya estructura porosa tridimensional única le da diferentes aplicaciones, 
debido al exceso de carga negativa en la superficie de la zeolita, que resulta de la sustitución 
isomorfa del silicio por aluminio, lo que permite que la zeolita natural pertenezca al grupo de 
intercambiadores catiónicos7.

Los mecanismos involucrados para la captación de los metales pesados en la zeolita son 
atribuidos al intercambio iónico y adsorción, y también puede estar acompañada por la 
precipitación de los complejos de hidróxidos de los iones metálicos en los sitios activos de la 
superficie de la partícula2. En relación a los adsorbentes, existen otros parámetros que afectan 
el proceso de remoción de metales pesados, para investigar el efecto de varias variables 
simultáneamente, se requiere de un método apropiado de diseño de experimentos (DOE), 
siendo la metodología de superficie de respuesta (MSR) un método útil para analizar la 
influencia de las variables independientes y también de sus interacciones sobre la respuesta8. 
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Dentro de la metodología RSM, el diseño Box Behnken (DBB), es un diseño muy eficiente y 
tiene una amplia aplicación en la optimización experimental de un proceso.

En la validación de un modelo es necesario identificar el conjunto pequeño de datos que 
ejerzan una influencia negativa sobre los modelos de regresión ajustados. Un valor atípico es 
aquella observación cuya respuesta no sigue la tendencia general de los demás datos, estos 
puntos se analizan a través de las gráficas residuales. Aproximadamente el 5% de los residuos 
estandarizados estarán fuera del rango de ± 1,96 pero los valores atípicos extremos estarán 
fuera de ± 3. El valor de apalancamiento evalúa qué tan distante está una observación con 
respecto de la media de todas las n observaciones; cuanto más alejado esté la observación, 
mayor apalancamiento tendrá y mayor será su impacto en los valores ajustados9. Una guía 
aproximada para identificar altos valores de apalancamiento es que sean mayores que 2p/n, 
donde p es el número de términos del modelo (incluyendo la constante) y n es el número de 
observaciones8. Una observación será influyente si es un valor atípico con apalancamiento 
y si afecta significativamente en el análisis del modelo de regresión. Asimismo, la distancia 
de Cook (D) es utilizada para evaluar la influencia en el modelo de regresión cuando se 
elimina un punto8; valores grandes indican si una observación es influyente, por lo que estos 
deben revisarse para determinar si son debidos a errores sistemáticos o a que no se consideró 
algún factor que afecta al proceso. Existen varios criterios para determinar si una observación 
presenta un alto valor de D; algunos autores indican que un valor D mayor a 1 indicaría que 
la observación es influyente9, mientras que otros indican que este sea mayor a 4/n, donde n 
es el número de observaciones10. 

El objetivo de este trabajo fue optimizar simultáneamente la capacidad de remoción de los 
metales pesados plomo y zinc usando el Neonite, aprovechando sus propiedades de adsorbente 
y floculante, empleando el diseño DBB para la remoción en un equipo de prueba de jarras 
y usando técnicas matemáticas-estadísticas, tales como apalancamiento y la distancia de 
Cook, para validar los modelos matemáticos obtenidos y predecir las condiciones del óptimo 
usando la función de deseabilidad.

PARTE EXPERIMENTAL

Materiales
El producto comercial NeoniteMR es usado directamente sin pretratamiento alguno; para la 
preparación de las soluciones sintéticas binarias se utilizaron las sales de grado analítico, 
nitrato de plomo Pb(NO3)2 de la marca Scharlab S.L., Barcelona, España y nitrato de zinc 
Zn(NO3)2 de la marca Loba Chemie Ltd., Mumbai, India. El hidróxido de sodio y el ácido 
clorhídrico fueron adquiridos de Sigma-Aldrich, Steinheim, Alemania; el pH fue ajustado 
mediante las soluciones de HCl y NaOH 0,1M.

Caracterización del Neonite
El análisis de DRX fue usado para identificar las fases estructurales del NeoniteMR, la cual 
fue realizado con el difractómetro D8 ADVANCE- Bruker, la fuente consiste de: radiación de 
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Kα1 de cobre (λ=1,5406 Å), 30kV de potencia, 35 mA de corriente, los patrones de difracción 
se registraron en el rango de ángulo 2θ de 5-70° con una velocidad de 0,2°×s-1. La composición 
elemental fue obtenida mediante fluorescencia de rayos X efectuado en el espectrómetro S8 
TIGER- Bruker. El espectro infrarrojo fue obtenido con el espectrofotómetro Platinum ATR- 
Bruker, el rango espectral usado fue de 4000 a 400 cm-1. La isoterma de adsorción- desorción 
se obtuvo mediante la adsorción de N2 a 77 K utilizando un equipo de Quadrasorb Evo, antes 
de la medición la muestra se desgasificó a 120°C al vacío durante 12 h.

Estudios de Remoción
Los estudios de remoción del adsorbente fueron realizados utilizando el equipo de Prueba de 
Jarras (Phipps & Bird PB 700TM). Cada vaso contiene soluciones sintéticas binarias de los 
iones Pb y Zn. El proceso de adsorción-floculación inicia a una velocidad de agitación rápida 
de 150 rpm por un lapso de 2 minutos, donde la zeolita comercial fue añadida a las soluciones 
mientras está en agitación rápida, seguido de una velocidad de agitación lenta de 38 rpm por 
un tiempo de 40 min, finalmente se deja reposar por 15 minutos. La solución sobrenadante 
fue filtrada por gravedad a través de un papel filtro Whatman N°42 y almacenada para su 
posterior análisis. Las concentraciones de los iones metálicos en la solución inicial y final 
se midieron utilizando un equipo de espectrofotometría de absorción atómica (AA7000, 
SHIMADZU). La eficiencia de remoción de los iones metálicos fue determinada como:
 

agitación rápida de 150 rpm por un lapso de 2 minutos, donde la zeolita comercial fue 

añadida a las soluciones mientras está en agitación rápida, seguido de una velocidad de 

agitación lenta de 38 rpm por un tiempo de 40 min, finalmente se deja reposar por 15 

minutos. La solución sobrenadante fue filtrada por gravedad a través de un papel filtro 

Whatman N°42 y almacenada para su posterior análisis. Las concentraciones de los iones 

metálicos en la solución inicial y final se midieron utilizando un equipo de 

espectrofotometría de absorción atómica (AA7000, SHIMADZU). La eficiencia de 

remoción de los iones metálicos fue determinada como: 

𝑅𝑅𝑅𝑅𝑅𝑅𝑅𝑅𝑅𝑅𝑅𝑅ó𝑛𝑛	𝑀𝑀(𝐼𝐼𝐼𝐼)(%) =
𝐶𝐶1 − 𝐶𝐶3
𝐶𝐶1

× 100 (1) 

donde 𝐶𝐶1 y 𝐶𝐶3 son las concentraciones iniciales y finales de los iones metálicos M (II) 

(ppm) = Pb2+ y Zn2+. 

Diseño Experimental 

El diseño Box Behnken (DBB) fue utilizado para determinar la matriz experimental en 

concordancia con los factores considerados, los cuales fueron la concentración inicial de 

los iones (Pb2+, Zn2+), dosis del Neonite y pH de la solución, la respuesta (y) correspondió 

al porcentaje de remoción de los iones metálicos. La matriz consiste de 27 corridas e 

incluye tres puntos centrales. El software empleado para la generación del diseño y el 

análisis estadístico es Minitab versión 18.1.0. Los factores codificados y sus niveles para 

los experimentos de remoción se muestran en la Tabla 1. Los niveles del pH son muy 

cercanos a 7 debido a la necesidad de evaluar el desempeño del NeoniteMR en situaciones 

de neutralidad a fin de cumplir con los límites máximos permisibles (LMP) para el agua 

potable, cuyos valores son 0.05mg/L para el plomo y 5mg/L para el zinc, según el D.S 

N° 004-2017-MINAM de la Legislación Peruana; además de reducir el costo y riesgo de 

efectos colaterales a la salud del personal humano y detrimento de los equipos.  

Tabla 1. Factores codificados y sus niveles 

FACTOR Código 
NIVELES 

Bajo (-1) Central (0) Alto (+1) 
cc. inicial del Pb2+ (ppm) X1 20 60 100 
cc. inicial del Zn2+ (ppm) X2 20 60 100 
Dosis del Neonite (mg/L) X3 300 450 600 

pH X4 6 7 8 
*cc: Concentración 

donde C0 y Cf son las concentraciones iniciales y finales de los iones metálicos M (II) (ppm) = Pb2+ 
y Zn2+.

Diseño Experimental
El diseño Box Behnken (DBB) fue utilizado para determinar la matriz experimental en 
concordancia con los factores considerados, los cuales fueron la concentración inicial de los 
iones (Pb2+, Zn2+), dosis del Neonite y pH de la solución, la respuesta (y) correspondió al 
porcentaje de remoción de los iones metálicos. La matriz consiste de 27 corridas e incluye tres 
puntos centrales. El software empleado para la generación del diseño y el análisis estadístico 
es Minitab versión 18.1.0. Los factores codificados y sus niveles para los experimentos de 
remoción se muestran en la Tabla 1. Los niveles del pH son muy cercanos a 7 debido a 
la necesidad de evaluar el desempeño del NeoniteMR en situaciones de neutralidad a fin de 
cumplir con los límites máximos permisibles (LMP) para el agua potable, cuyos valores son 
0.05mg/L para el plomo y 5mg/L para el zinc, según el D.S N° 004-2017-MINAM de la 
Legislación Peruana; además de reducir el costo y riesgo de efectos colaterales a la salud del 
personal humano y detrimento de los equipos. 
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Tabla 1. Factores codificados y sus niveles.

Tabla 2. Composición química (%p) de la zeolita modificada NeoniteMR usando FRX.
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El porcentaje de remoción está correlacionado a los factores, variables independientes, 

mediante un modelo polinómico de segundo orden que incluye términos lineales, de 

interacción y cuadráticos, tal como se muestra en la ecuación (2). 
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donde y es la respuesta predicha; xi y xj son las variables independientes. Los parámetros 

𝛽𝛽$, 𝛽𝛽', 𝛽𝛽'-, 𝛽𝛽'' son los coeficientes calculados por el ajuste de los datos experimentales al 

modelo cuadrático por regresión no lineal. 

 
RESULTADOS Y DISCUSIÓN 

Caracterización del NeoniteMR 

El análisis de DRX indica que el NeoniteMR está compuesto principalmente por la zeolita 

clinoptilolita siendo el pico distintivo en el ángulo 2q de 9,88; y los picos de 6,51, 11,07, 

21,9, 23,05, 29,4, 32,34 son los picos característicos de la mordenita, heulandita, 

esterelllita, boggsita, calcita y termonatrita respectivamente. De acuerdo a los análisis de 

FRX mostrado en la Tabla 2, se establece que el SiO2, Na2O, SO3 y Al2O3 son los 

componentes principales, los cuales contribuirán a una alta remoción de los metales 

pesados debido a la presencia de los sitios de silanol (≡ Si − OH) y los grupos de 

aluminol (≡ Al − OH) en la superficie del NeoniteMR 11. La relación Si/Al es 3,8 y los 

principales cationes intercambiables son el Na+, Ca2+ y K+.  

 
Tabla 2. Composición química (%p) de la zeolita modificada NeoniteMR usando FRX 

Componentes SiO2 Na2O SO3 Al2O3 CaO Fe2O3 K2O MgO TiO2 
Concentración (%) 44,50 18,30 15,30 11,70 6,98 1,19 1,00 0,533 0,194 

 
En la Figura 1. se muestra el resultado del FTIR para el NeoniteMR, en las regiones de 

3500 y 1630 cm-1 se muestra las bandas discretas de absorción de agua lo que demuestra 

que las zeolitas están significativamente hidratadas. Las bandas de 3440 (grupo OH) y 

1630 cm–1 se refieren a las moléculas de agua asociadas con Na y Ca en los canales y 

jaulas en la estructura de la zeolita12. En la región de 1200-950 cm-1 se observó la banda 

de vibración más fuerte, se encuentra en todas las zeolitas debido a las vibraciones 

internas del tetraedro (TO4; T = Si y Al) y se le asigna un modo de estiramiento T- O 12,13. 

La banda 790 cm-1 corresponde a los modos de vibración de estiramiento de los grupos 

de enlaces Si – O – Si o Si – O – Al y en la región 400- 600 cm-1 hay bandas que se 
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βi, βij, βii son los coeficientes calculados por el ajuste de los datos experimentales al modelo 
cuadrático por regresión no lineal.
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Caracterización del NeoniteMR

El análisis de DRX indica que el NeoniteMR está compuesto principalmente por la zeolita 
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los cuales contribuirán a una alta remoción de los metales pesados debido a la presencia 
de los sitios de silanol (≡Si-OH) y los grupos de aluminol (≡Al-OH) en la superficie del 
NeoniteMR 11. La relación Si/Al es 3,8 y los principales cationes intercambiables son el Na+, 
Ca2+ y K+. 

En la Figura 1. se muestra el resultado del FTIR para el NeoniteMR, en las regiones de 3500 
y 1630 cm-1 se muestra las bandas discretas de absorción de agua lo que demuestra que las 
zeolitas están significativamente hidratadas. Las bandas de 3440 (grupo OH) y 1630 cm–1 se 
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refieren a las moléculas de agua asociadas con Na y Ca en los canales y jaulas en la estructura 
de la zeolita12. En la región de 1200-950 cm-1 se observó la banda de vibración más fuerte, se 
encuentra en todas las zeolitas debido a las vibraciones internas del tetraedro (TO4; T = Si 
y Al) y se le asigna un modo de estiramiento T- O12,13. La banda 790 cm-1 corresponde a los 
modos de vibración de estiramiento de los grupos de enlaces Si – O – Si o Si – O – Al y en la 
región 400- 600 cm-1 hay bandas que se asignan a los modos de vibración de flexión Si – O 
y Al – O13,14. La isoterma de adsorción-desorción de N2 del NeoniteMR, según la clasificación 
IUPAC, es del tipo II, correspondiente a un material macroporoso; asimismo presenta un 
bucle de histéresis que no cierra a bajas presiones relativas (P/P0< 0.05) lo que indica la 
presencia de algunos microporos. El área de superficie BET fue de 24,31 m2/g.

Estudios de Remoción
Los resultados experimentales, de acuerdo a la matriz experimental, del estudio de remoción 
se muestran en la Tabla 3, se aprecia que existe una fuerte influencia de los factores, dada la 
amplia variabilidad de los resultados.
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Figura 1. Espectros FTIR de la zeolita modificada NeoniteMR 

Estudios de Remoción 

Los resultados experimentales, de acuerdo a la matriz experimental, del estudio de 

remoción se muestran en la Tabla 3, se aprecia que existe una fuerte influencia de los 

factores, dada la amplia variabilidad de los resultados. 

Tabla 3. Condiciones experimentales y resultados de DBB para la remoción de los iones metálicos 

N° 
Corridas 

Factores Independientes Remoción (%) Variables Reales Variables codificadas 
[Pb2+] [Zn2+] [Neonite] pH X1 X2 X3 X4 Pb2+ Zn2+ 

1 20 20 450 7 -1 -1 0 0 98,66 50,74 
2 100 20 450 7 1 -1 0 0 75,30 24,86 
3 20 100 450 7 -1 1 0 0 85,32 27,29 
4 100 100 450 7 1 1 0 0 71,43 16,62 
5 60 60 300 6 0 0 -1 -1 57,40 14,63 
6 60 60 600 6 0 0 1 -1 88,53 20,48 
7 60 60 300 8 0 0 -1 1 99,54 80,86 
8 60 60 600 8 0 0 1 1 99,86 81,97 
9 20 60 450 6 -1 0 0 -1 88,37 30,47 
10 100 60 450 6 1 0 0 -1 63,99 15,75 
11 20 60 450 8 -1 0 0 1 99,60 83,35 
12 100 60 450 8 1 0 0 1 99,69 60,08 
13 60 20 300 7 0 -1 -1 0 86,46 30,60 

Figura 1. Espectros FTIR de la zeolita modificada NeoniteMR.
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Tabla 3. Condiciones experimentales y resultados de DBB 
para la remoción de los iones metálicos.

N° 
Corridas 

Factores Independientes Remoción (%) Variables Reales Variables codificadas 
[Pb2+] [Zn2+] [Neonite] pH X1 X2 X3 X4 Pb2+ Zn2+ 

1 20 20 450 7 -1 -1 0 0 98,66 50,74 
2 100 20 450 7 1 -1 0 0 75,30 24,86 
3 20 100 450 7 -1 1 0 0 85,32 27,29 
4 100 100 450 7 1 1 0 0 71,43 16,62 
5 60 60 300 6 0 0 -1 -1 57,40 14,63 
6 60 60 600 6 0 0 1 -1 88,53 20,48 
7 60 60 300 8 0 0 -1 1 99,54 80,86 
8 60 60 600 8 0 0 1 1 99,86 81,97 
9 20 60 450 6 -1 0 0 -1 88,37 30,47 
10 100 60 450 6 1 0 0 -1 63,99 15,75 
11 20 60 450 8 -1 0 0 1 99,60 83,35 
12 100 60 450 8 1 0 0 1 99,69 60,08 
13 60 20 300 7 0 -1 -1 0 86,46 30,60 
14 60 100 300 7 0 1 -1 0 71,99 13,80 
15 60 20 600 7 0 -1 1 0 94,81 37,46 
16 60 100 600 7 0 1 1 0 82,95 16,50 
17 20 60 300 7 -1 0 -1 0 77,98 32,09 
18 100 60 300 7 1 0 -1 0 74,26 14,48 
19 20 60 600 7 -1 0 1 0 97,67 39,37 
20 100 60 600 7 1 0 1 0 91,50 18,88 
21 60 20 450 6 0 -1 0 -1 76,38 20,65 
22 60 100 450 6 0 1 0 -1 79,44 15,24 
23 60 20 450 8 0 -1 0 1 99,48 80,93 
24 60 100 450 8 0 1 0 1 99,87 79,04 
25 60 60 450 7 0 0 0 0 93,17 26,67 
26 60 60 450 7 0 0 0 0 95,98 27,32 
27 60 60 450 7 0 0 0 0 95,69 24,80 

Análisis del diseño Box- Behnken 

El análisis de varianza (ANOVA) para la superficie de respuesta usando un modelo 

cuadrático para el porcentaje de remoción para el plomo y zinc se muestra en las tablas 4 

y 5 respectivamente.  

Tabla 4. Resultados del ANOVA para la remoción del plomo por el NeoniteMR 

Fuente Grados de 
Libertad (GL) 

Suma de 
cuadrados 

 Cuadrados 
promedio Valor F Valor p 

Prob>F 
Regresión 14 3641,28  260,09 10,58 0,000 

𝑿𝑿𝟏𝟏 1 425,14  425,14 17,3 0,001 
𝑿𝑿𝟐𝟐 1 133,87  133,87 5,45 0,038 
𝑿𝑿𝟑𝟑 1 640,84  640,84 26,08 0,000 
𝑿𝑿𝟒𝟒 1 1726,47  1726,47 70,26 0,000 
𝑿𝑿𝟏𝟏𝟐𝟐 1 152,91  152,91 6,22 0,028 
𝑿𝑿𝟐𝟐𝟐𝟐 1 165,13  165,13 6,72 0,024 
𝑿𝑿𝟑𝟑𝟐𝟐 1 158,86  158,86 6,46 0,026 
𝑿𝑿𝟒𝟒𝟐𝟐 1 17,46  17,46 0,71 0,416 
𝑿𝑿𝟏𝟏𝑿𝑿𝟐𝟐 1 22,42  22,42 0,91 0,358 

Análisis del diseño Box- Behnken
El análisis de varianza (ANOVA) para la superficie de respuesta usando un modelo 
cuadrático para el porcentaje de remoción para el plomo y zinc se muestra en las tablas 4 y 
5 respectivamente. 
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Tabla 4. Resultados del ANOVA para la remoción del plomo por el NeoniteMR.

Fuente Grados de 
Libertad (GL) 

Suma de 
cuadrados 

 Cuadrados 
promedio Valor F Valor p 

Prob>F 
Regresión 14 3641,28  260,09 10,58 0,000 

𝑿𝑿𝟏𝟏 1 425,14  425,14 17,3 0,001 
𝑿𝑿𝟐𝟐 1 133,87  133,87 5,45 0,038 
𝑿𝑿𝟑𝟑 1 640,84  640,84 26,08 0,000 
𝑿𝑿𝟒𝟒 1 1726,47  1726,47 70,26 0,000 
𝑿𝑿𝟏𝟏𝟐𝟐 1 152,91  152,91 6,22 0,028 
𝑿𝑿𝟐𝟐𝟐𝟐 1 165,13  165,13 6,72 0,024 
𝑿𝑿𝟑𝟑𝟐𝟐 1 158,86  158,86 6,46 0,026 
𝑿𝑿𝟒𝟒𝟐𝟐 1 17,46  17,46 0,71 0,416 
𝑿𝑿𝟏𝟏𝑿𝑿𝟐𝟐 1 22,42  22,42 0,91 0,358 
𝑿𝑿𝟏𝟏𝑿𝑿𝟑𝟑 1 1,5  1,5 0,06 0,809 
𝑿𝑿𝟏𝟏𝑿𝑿𝟒𝟒 1 149,63  149,63 6,09 0,030 
𝑿𝑿𝟐𝟐𝑿𝑿𝟑𝟑 1 1,71  1,71 0,07 0,796 
𝑿𝑿𝟐𝟐𝑿𝑿𝟒𝟒 1 1,8  1,8 0,07 0,792 
𝑿𝑿𝟑𝟑𝑿𝑿𝟒𝟒 1 237,33  237,33 9,66 0,009 
Error 

Residual 12 294,88  24,57   

Falta de ajuste 10 290,11  29,01 12,16 0,078 
Error puro 2 4,77  2,39   

Total 3936.16      

R2 = 92,51%, R2 (ajustado) = 83,77%, R2 (pred.) = 57,27% 
 

 

 

Tabla 5. Resultados del ANOVA para la remoción del zinc por el NeoniteMR 

Fuente Grados de 
Libertad (GL) 

Suma de 
cuadrados 

Cuadrados 
promedio Valor F Valor p  

Regresión 14 15054 1075,3 39,12 0,000 
𝑿𝑿𝟏𝟏 1 1057,1 1057,1 38,45 0,000 
𝑿𝑿𝟐𝟐 1 490,8 490,8 17,85 0,001 
𝑿𝑿𝟑𝟑 1 66,2 66,2 2,41 0,147 
𝑿𝑿𝟒𝟒 1 10150 10150 369,23 0,000 
𝑿𝑿𝟏𝟏𝟐𝟐 1 3,9 3,9 0,14 0,711 
𝑿𝑿&𝟐𝟐 1 3,7 3,7 0,13 0,722 
𝑿𝑿𝟑𝟑𝟐𝟐 1 3,0 3,0 0,11 0,748 
𝑿𝑿'𝟐𝟐 1 2591,5 2591,5 94,27 0,000 

𝑿𝑿𝟏𝟏. 𝑿𝑿𝟐𝟐 1 57,8 57,8 2,1 0,173 
𝑿𝑿𝟏𝟏. 𝑿𝑿𝟑𝟑 1 2,1 2,1 0,08 0,789 
𝑿𝑿𝟏𝟏. 𝑿𝑿𝟒𝟒 1 18,3 18,3 0,67 0,431 
𝑿𝑿𝟐𝟐. 𝑿𝑿𝟑𝟑 1 4,3 4,3 0,16 0,699 
𝑿𝑿𝟐𝟐. 𝑿𝑿𝟒𝟒 1 3,1 3,1 0,11 0,743 
𝑿𝑿𝟑𝟑. 𝑿𝑿𝟒𝟒 1 5,6 5,6 0,2 0,659 

Error Residual 12 329,9 27,5   
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Tabla 5. Resultados del ANOVA para la remoción del zinc por el NeoniteMR.

𝑿𝑿𝟑𝟑 1 640,84  640,84 26,08 0,000 
𝑿𝑿𝟒𝟒 1 1726,47  1726,47 70,26 0,000 
𝑿𝑿𝟏𝟏𝟐𝟐 1 152,91  152,91 6,22 0,028 
𝑿𝑿𝟐𝟐𝟐𝟐 1 165,13  165,13 6,72 0,024 
𝑿𝑿𝟑𝟑𝟐𝟐 1 158,86  158,86 6,46 0,026 
𝑿𝑿𝟒𝟒𝟐𝟐 1 17,46  17,46 0,71 0,416 
𝑿𝑿𝟏𝟏𝑿𝑿𝟐𝟐 1 22,42  22,42 0,91 0,358 
𝑿𝑿𝟏𝟏𝑿𝑿𝟑𝟑 1 1,5  1,5 0,06 0,809 
𝑿𝑿𝟏𝟏𝑿𝑿𝟒𝟒 1 149,63  149,63 6,09 0,030 
𝑿𝑿𝟐𝟐𝑿𝑿𝟑𝟑 1 1,71  1,71 0,07 0,796 
𝑿𝑿𝟐𝟐𝑿𝑿𝟒𝟒 1 1,8  1,8 0,07 0,792 
𝑿𝑿𝟑𝟑𝑿𝑿𝟒𝟒 1 237,33  237,33 9,66 0,009 
Error 

Residual 12 294,88  24,57   

Falta de ajuste 10 290,11  29,01 12,16 0,078 
Error puro 2 4,77  2,39   

Total 3936.16      

R2 = 92,51%, R2 (ajustado) = 83,77%, R2 (pred.) = 57,27% 
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𝑿𝑿𝟐𝟐 1 490,8 490,8 17,85 0,001 
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𝑿𝑿𝟏𝟏𝟐𝟐 1 3,9 3,9 0,14 0,711 
𝑿𝑿&𝟐𝟐 1 3,7 3,7 0,13 0,722 
𝑿𝑿𝟑𝟑𝟐𝟐 1 3,0 3,0 0,11 0,748 
𝑿𝑿'𝟐𝟐 1 2591,5 2591,5 94,27 0,000 

𝑿𝑿𝟏𝟏. 𝑿𝑿𝟐𝟐 1 57,8 57,8 2,1 0,173 
𝑿𝑿𝟏𝟏. 𝑿𝑿𝟑𝟑 1 2,1 2,1 0,08 0,789 
𝑿𝑿𝟏𝟏. 𝑿𝑿𝟒𝟒 1 18,3 18,3 0,67 0,431 
𝑿𝑿𝟐𝟐. 𝑿𝑿𝟑𝟑 1 4,3 4,3 0,16 0,699 
𝑿𝑿𝟐𝟐. 𝑿𝑿𝟒𝟒 1 3,1 3,1 0,11 0,743 
𝑿𝑿𝟑𝟑. 𝑿𝑿𝟒𝟒 1 5,6 5,6 0,2 0,659 

Error Residual 12 329,9 27,5   

Falta de ajuste 10 326,4 32,6 19,07 0,051 
Error puro 2 3,400 1,7   

Total 26 15383,9    

R2 = 97,86%, R2 (ajustado) = 95,35%, R2 (pred.) = 87,73% 

La significancia estadística y la exactitud de los modelos se verifican por el alto valor de 
F, un bajo valor de p (< 0,05), un R2 cercano a 1 y el p de la prueba de falta de ajuste 
mayor a 0,05. De la significancia estadística dada por lo valores de F y de p, se establece 
que 𝑋𝑋", 𝑋𝑋$, 𝑋𝑋%, 	𝑋𝑋', 	𝑋𝑋"$, 	𝑋𝑋$$, 	𝑋𝑋%$, 	𝑋𝑋"𝑋𝑋'	y	𝑋𝑋%𝑋𝑋'   son los términos significativos del modelo para 
la remoción del plomo, siendo el término más significativo el pH (X4) seguido de la dosis 
del Neonite (X3) y de la concentración inicial del Pb2+ (X1); mientras que para el modelo de 
remoción de zinc los términos de mayor significancia son, en este orden, X4,	𝑋𝑋#$	, X1 y X2 , este 
último corresponde a la concentración inicial del Zn2+. 

El modelo cuadrático que se debe construir debe considerar solo los factores y sus 
interacciones que son estadísticamente significativos en su influencia en la respuesta, cuyos 
coeficientes son determinados por la herramienta Regresión General del software Minitab 
18. Los resultados de los análisis de varianza (ANOVA) para los modelos cuadráticos de la 
remoción de los iones plomo y zinc se presentan en las tablas 6 y 7.
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Tabla 6. ANOVA para el modelo cuadrático simplificado para la remoción del plomo.

Tabla 7. ANOVA para el modelo cuadrático simplificado para la remoción del zinc.

Fuente Grados de 
Libertad (GL) 

Suma de 
cuadrados 

Cuadrados 
promedio Valor F Valor p 

Regresión 9 3596,38 399,6 19,99 0,000 
𝑿𝑿𝟏𝟏 1 425,14 425,14 21,27 0,000 
𝑿𝑿𝟐𝟐 1 133,87 133,87 6,7 0,019 
𝑿𝑿𝟑𝟑 1 640,84 640,84 32,06 0,000 
𝑿𝑿𝟒𝟒 1 1726,47 1726,47 86,38 0,000 
𝑿𝑿𝟏𝟏𝟐𝟐 1 135,45 135,45 6,78 0,019 
𝑿𝑿𝟐𝟐𝟐𝟐 1 147,68 147,68 7,39 0,015 
𝑿𝑿𝟑𝟑𝟐𝟐 1 141,4 141,4 7,07 0,016 

𝑿𝑿𝟏𝟏. 𝑿𝑿𝟒𝟒 1 149,63 149,63 7,49 0,014 
𝑿𝑿𝟑𝟑. 𝑿𝑿𝟒𝟒 1 237,33 237,33 11,87 0,003 
Error 

Residual 17 339,77 19,99   

Falta de 
ajuste 15 335 22,33 9,36 0,101 

Error puro 2 4,77 2,39   

Total 3936,16     

R2 = 91,37%, R2 (ajustado) = 86,80%, R2 (pred.) = 79,66% 
 

Tabla 7. ANOVA para el modelo cuadrático simplificado para la remoción del zinc 

Fuente Grados de 
Libertad (GL) 

Suma de 
cuadrados 

Cuadrados 
promedio Valor F Valor p 

Regresión 4 14883,3 3720,8 163,1 0,000 
𝑿𝑿𝟏𝟏 1 1057,3 1057,3 46,35 0,000 
𝑿𝑿𝟐𝟐 1 490,9 490,9 21,52 0,000 
𝑿𝑿𝟒𝟒 1 10150,7 10150,7 444,96 0,000 
𝑿𝑿𝟒𝟒𝟐𝟐 1 3184,4 3184,4 139,59 0,000 

Error Residual 22 501,9 22,8   

Falta de Ajuste 14 417,4 29,8 2,82 0,072 
Error puro 8 84,5 10,6   

Total 26 15385,2    

R2 = 96,74%, R2 (ajustado) = 96,14%, R2 (pred.) = 94,70% 

Se obtuvieron valores de R2 de 0,9137 y 0,9674 para los modelos de remoción del ion 

plomo y zinc respectivamente, sin embargo, obtener valores grandes no implica 

necesariamente que el modelo de regresión sea adecuado, ya que el R2 siempre se 

incrementa cuando se considera más términos en el modelo, independientemente si estos 

sean estadísticamente significativos o no. Por eso se prefiere utilizar el estadístico R2 

ajustado, que es una medida de la cantidad de variación alrededor de la media explicada 

por el modelo, acorde al número de términos existentes en el modelo; este es más sensible 

al sumarse o quitarse términos al modelo, disminuyendo a menudo si es que se agregan 

términos innecesarios9. El R2 predicho es utilizado para determinar que tan bien el modelo 

predice la respuesta para nuevas observaciones. Los valores de R2 predicho obtenidos 
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sean estadísticamente significativos o no. Por eso se prefiere utilizar el estadístico R2 

ajustado, que es una medida de la cantidad de variación alrededor de la media explicada 

por el modelo, acorde al número de términos existentes en el modelo; este es más sensible 

al sumarse o quitarse términos al modelo, disminuyendo a menudo si es que se agregan 

términos innecesarios9. El R2 predicho es utilizado para determinar que tan bien el modelo 

predice la respuesta para nuevas observaciones. Los valores de R2 predicho obtenidos 

Se obtuvieron valores de R2 de 0,9137 y 0,9674 para los modelos de remoción del ion plomo 
y zinc respectivamente, sin embargo, obtener valores grandes no implica necesariamente 
que el modelo de regresión sea adecuado, ya que el R2 siempre se incrementa cuando se 
considera más términos en el modelo, independientemente si estos sean estadísticamente 
significativos o no. Por eso se prefiere utilizar el estadístico R2 ajustado, que es una medida 
de la cantidad de variación alrededor de la media explicada por el modelo, acorde al número 
de términos existentes en el modelo; este es más sensible al sumarse o quitarse términos 
al modelo, disminuyendo a menudo si es que se agregan términos innecesarios9. El R2 
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predicho es utilizado para determinar que tan bien el modelo predice la respuesta para nuevas 
observaciones. Los valores de R2 predicho obtenidos están razonablemente de acuerdo con 
los valores de R2 ajustado para los dos modelos, estando la diferencia entre estos dentro de 
0,2015. El R2 ajustado para el porcentaje de remoción de Zn2+ es de 0,9614 y para el Pb2+ es 
0,8680, lo cual implica que el modelo para la remoción del ión zinc se ajusta mejor a los datos 
experimentales.

La prueba de falta de ajuste se utiliza para dar soporte a la adecuación del modelo ajustado; 
del análisis de varianza, los valores p de la falta de ajuste no son significativas, 0,101 y 0,072 
para los modelos de remoción de Pb2+ y Zn2+ respectivamente, lo que sugiere que los modelos 
de regresión presentan una adecuada correlación de los factores e interacciones significativos 
con el porcentaje de remoción. Las ecuaciones (3) y (4) presentan los respectivos modelos 
en términos de los factores.

%	𝑅𝑅$%&' = −161,69 − 0,86´[𝑃𝑃𝑃𝑃34] + 0,29´[𝑍𝑍𝑍𝑍34] + 0,60´[𝑁𝑁𝑁𝑁𝑁𝑁𝑍𝑍𝑁𝑁𝑁𝑁𝑁𝑁] + 25,93´pH
+ 0,15´[𝑃𝑃𝑃𝑃34]´pH − 0,05´[𝑁𝑁𝑁𝑁𝑁𝑁𝑍𝑍𝑁𝑁𝑁𝑁𝑁𝑁]´pH − 0,003 × [𝑃𝑃𝑃𝑃34]3
− 0,003 × [𝑍𝑍𝑍𝑍34]3 − 2,16 × 10DE × [𝑁𝑁𝑁𝑁𝑁𝑁𝑍𝑍𝑁𝑁𝑁𝑁𝑁𝑁]3 

(3) 

 

%	𝑅𝑅FG&' = 917,74 − 0,24´[𝑃𝑃𝑃𝑃34] − 0,16´[𝑍𝑍𝑍𝑍34] − 276,88´pH + 21,86´pH3 (4) 

Se puede establecer de la ecuación (3), remoción de Pb2+, que el efecto de los factores tiene 
diferentes contribuciones significativas, con algunos de ellos favoreciendo la remoción 
mientras otros teniendo un efecto contrario, la prevalencia de un efecto positivo o negativo 
dependerá de la magnitud de sus valores. En el caso de la ecuación (4), remoción de Zn2+, 
los términos [Pb2+] y [Zn2+] hacen contribuciones negativas significativas, así la presencia 
del Pb2+ interfiere negativamente en la remoción de Zn2+, siendo contrario el efecto del 
pH, infiriéndose que a valores altos de pH se obtienen altos porcentajes de remoción de 
Zn2+; asimismo se aprecia que no existe contribución del [Neonite], debido a que no tendría 
influencia en las dosis trabajados. 

En la Figura 3, a) y b), se muestran los valores predichos versus los valores experimentales 
para el porcentaje de remoción de los iones plomo y zinc respectivamente. Los R2 = 0,91 y 
0,97, son aceptable y excelente para los casos de Pb2+ y Zn2+ respectivamente; los valores de 
las pendientes 0,914 y 0,967 son estadísticamente significativos (valores p extremadamente 
bajos) para Pb2+ y Zn2+ respectivamente. Los valores del intercepto, que deberían ser 
cercanamente a cero, no son estadísticamente significativos tanto para el Pb2 como para 
Zn2+, de lo que se infiere que para valores bajos de remoción los valores predichos no son 
confiables, esto es resaltante para el Pb2+ cuyos valores de remoción predichos están por 
encima del 60%, mientras que para el Zn2+, es mayoritario los valores en el rango de 10 a 
40%; debido a que los tratamientos son más eficientes en remover el Pb2+ que el Zn2+. Existen 
puntos que están fuera del intervalo de confianza al 95%; probablemente por la influencia 
de muchos factores aleatorios en el proceso experimental del tratamiento, la medición con el 
espectrofotómetro de absorción atómica y en el grado de precisión del modelo matemático 
predictivo desarrollado. 
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eficientes en remover el Pb2+ que el Zn2+. Existen puntos que están fuera del intervalo de 

confianza al 95%; probablemente por la influencia de muchos factores aleatorios en el 

proceso experimental del tratamiento, la medición con el espectrofotómetro de absorción 

atómica y en el grado de precisión del modelo matemático predictivo desarrollado.  

a) 

 

b) 

 
Figura 3. Porcentaje de remoción predichos vs. los experimentales, a) Pb2+ y b) Zn2+ 

Validación de los modelos matemáticos 

Para evaluar la validez de los modelos, se emplearon los diagnósticos estadísticos 

distancia de Cook y el valor de apalancamiento. Para el modelo de remoción de Pb2+, ver 

la Figura 4a), se observa que hay dos observaciones, valores atípicos, que son mayores al 

límite de la distancia de Cook, 4´27 = 0,15, lo cual indica que deben ser analizados para 

establecer si son influyentes, como valores atípicos extremos, en el modelo de regresión; 

por ello se los analiza mediante una gráfica de dispersión de los residuos estandarizados 

y los valores de apalancamiento, mostrados en la Figura 4b). De esta figura se aprecia que 

las observaciones están dentro de ± 1,96, además de que los valores de apalancamiento 

están dentro del límite 2´10/27 = 0,74, lo que indica que no hay puntos de acción de 

palanca en esos datos y que no son valores atípicos extremos, por ende, no son influyentes 

en la regresión del modelo. Por lo tanto, el modelo matemático, ecuación 3, para el 

porcentaje de remoción de Pb2+ es adecuado, validado estadística y matemáticamente. 

R2 = 0,91 

y = 7,496 + 0,914x 

R2 = 0,97 

 

y = 1,190 + 0,967x 
 

  

Figura 4. a) Distancia de Cook para la remoción de Pb2, la línea punteada corresponde al límite 
4/n = 0,15 y b) Gráfica de Residuo Estandarizado vs. Valor de Apalancamiento para la 

remoción de Pb2, línea azul es el límite del valor del apalancamiento, 2p/n = 0.74 

Para el modelo del porcentaje de remoción de Zn2+, de la Figura 5a). se observan 3 valores 

que se encuentran por encima del límite de la distancia de Cook 4/27 = 0,15, para 

establecer si son puntos influyentes se analiza la Figura 5b), de la cual se puede notar que 

la observación 12 presenta un residuo estandarizado, valor de 1,996, fuera de ± 1,96, sin 

embargo, no hay valores atípicos extremos porque no hay un residuo estandarizado fuera 

de ± 3; por otra parte, los valores de apalancamiento están por debajo del límite 2´5/27 = 

0,37, por tanto no hay observaciones que tengan altos valores de apalancamiento. Por 

consiguiente, la observación 12 siendo un valor atípico, pero no extremo, no ejerce 

apalancamiento en los datos; esto se comprueba calculando nuevamente los R2 de los 

resultados, pero sin considerar ese dato. De la nueva regresión se obtiene que el R2 y R2 

ajustados fueron 97,22% y 96,69% respectivamente, observándose un insignificante 

aumento respecto a la regresión para los datos completos, el valor p también fue menor a 

0,0001. Asimismo, los errores estándar de los coeficientes del modelo varían ligeramente, 

por ejemplo, para el coeficiente de X4 disminuye de 1,379 a 1,347, los que no tienen 

mayor influencia en el cuadrado medio del error, que es el que cuantifica las diferencias 

entre las respuestas observadas y las predichas. En conclusión, el modelo matemático 

planteando para la remoción de Zn2+ es correcto, como consecuencia de que no se observó 

diferencia significativa en los estadísticos R2 ni en los coeficientes de la regresión, cuando 

se compararon los resultados para los datos completos respecto al caso cuando se elimina 

el dato en cuestión, observación 12.  

Figura 3. Porcentaje de remoción predichos vs. los experimentales, a) Pb2+ y b) Zn2+.

Figura 4. a) Distancia de Cook para la remoción de Pb2, la línea punteada corresponde al límite 
4/n = 0,15 y b) Gráfica de Residuo Estandarizado vs. Valor de Apalancamiento para la remoción 

de Pb2, línea azul es el límite del valor del apalancamiento, 2p/n = 0.74.

Validación de los modelos matemáticos
Para evaluar la validez de los modelos, se emplearon los diagnósticos estadísticos distancia 
de Cook y el valor de apalancamiento. Para el modelo de remoción de Pb2+, ver la Figura 
4a), se observa que hay dos observaciones, valores atípicos, que son mayores al límite de la 
distancia de Cook, 4×27 = 0,15, lo cual indica que deben ser analizados para establecer si 
son influyentes, como valores atípicos extremos, en el modelo de regresión; por ello se los 
analiza mediante una gráfica de dispersión de los residuos estandarizados y los valores de 
apalancamiento, mostrados en la Figura 4b). De esta figura se aprecia que las observaciones 
están dentro de ± 1,96, además de que los valores de apalancamiento están dentro del límite 
2×10/27 = 0,74, lo que indica que no hay puntos de acción de palanca en esos datos y que 
no son valores atípicos extremos, por ende, no son influyentes en la regresión del modelo. 
Por lo tanto, el modelo matemático, ecuación 3, para el porcentaje de remoción de Pb2+ es 
adecuado, validado estadística y matemáticamente.
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Para el modelo del porcentaje de remoción de Zn2+, de la Figura 5a). se observan 3 valores 
que se encuentran por encima del límite de la distancia de Cook 4/27 = 0,15, para establecer 
si son puntos influyentes se analiza la Figura 5b), de la cual se puede notar que la observación 
12 presenta un residuo estandarizado, valor de 1,996, fuera de ± 1,96, sin embargo, no hay 
valores atípicos extremos porque no hay un residuo estandarizado fuera de ± 3; por otra 
parte, los valores de apalancamiento están por debajo del límite 2×5/27 = 0,37, por tanto 
no hay observaciones que tengan altos valores de apalancamiento. Por consiguiente, la 
observación 12 siendo un valor atípico, pero no extremo, no ejerce apalancamiento en los 
datos; esto se comprueba calculando nuevamente los R2 de los resultados, pero sin considerar 
ese dato. De la nueva regresión se obtiene que el R2 y R2 ajustados fueron 97,22% y 96,69% 
respectivamente, observándose un insignificante aumento respecto a la regresión para los 
datos completos, el valor p también fue menor a 0,0001. Asimismo, los errores estándar 
de los coeficientes del modelo varían ligeramente, por ejemplo, para el coeficiente de X4 
disminuye de 1,379 a 1,347, los que no tienen mayor influencia en el cuadrado medio del 
error, que es el que cuantifica las diferencias entre las respuestas observadas y las predichas. 
En conclusión, el modelo matemático planteando para la remoción de Zn2+ es correcto, como 
consecuencia de que no se observó diferencia significativa en los estadísticos R2 ni en los 
coeficientes de la regresión, cuando se compararon los resultados para los datos completos 
respecto al caso cuando se elimina el dato en cuestión, observación 12. 

Optimización simultánea
Mediante el optimizador de respuesta del software Minitab 18, se obtienen las condiciones 
óptimas de la remoción simultánea del Pb2+ y Zn2+ de soluciones binarias, aplicando el 
método de la función de deseabilidad. El valor igual a 0,9611 indica que la deseabilidad 
global del proceso de remoción alcanza una respuesta óptima global, esto es tanto para la 
remoción de Pb2+, 98,80%, como para la de Zn2+, 93,48%, a las condiciones óptimas de 
concentración de Pb2+ y Zn2+ de 20 ppm, dosis del Neonite de 442,42 mg/L y pH igual a 8. 
Aunque las condiciones óptimas se establecen para dosis bajas de Pb2+ y Zn2+, el NeoniteMR 
es muy efectivo para remover el Pb2+ para cualquier concentración dada, examine la tabla 

  
Figura 5a) Distancia de Cook para la remoción de Zn2+, la línea punteada corresponde al límite 

4/n = 0,15, y b) Gráfica de Residuo Estandarizado vs. Valor de Apalancamiento para la 
remoción del Zn2+, donde la línea azul es el límite del valor de apalancamiento, 2p/n = 0,37  

 

Optimización simultánea 

Mediante el optimizador de respuesta del software Minitab 18, se obtienen las 

condiciones óptimas de la remoción simultánea del Pb2+ y Zn2+ de soluciones binarias, 

aplicando el método de la función de deseabilidad. El valor igual a 0,9611 indica que la 

deseabilidad global del proceso de remoción alcanza una respuesta óptima global, esto es 

tanto para la remoción de Pb2+, 98,80%, como para la de Zn2+, 93,48%, a las condiciones 

óptimas de concentración de Pb2+ y Zn2+ de 20 ppm, dosis del Neonite de 442,42 mg/L y 

pH igual a 8. Aunque las condiciones óptimas se establecen para dosis bajas de Pb2+ y 

Zn2+, el NeoniteMR es muy efectivo para remover el Pb2+ para cualquier concentración 

dada, examine la tabla 8 en la que se evalúa concentraciones de Pb2+ y Zn2+ de 100 ppm 

y se obtienen valores de remoción en el rango de 74,71 a 99,13%. De los modelos se 

puede establecer que, luego de una remoción efectiva de Pb2+, una etapa adicional, 

operando a pH mayores a 8, permitiría una remoción más completa del Zn2+ remanente. 

Asimismo, al hacer variar las concentraciones de Pb2+ y Zn2+, manteniendo la dosis y pH 

de trabajo óptimos, se obtienen diferentes valores de deseabilidad, tal como se indica en 

la Tabla 8; las que son aceptables de acuerdo a la escala presentada por Bacio L., 2007 16, 

asimismo se puede inferir que para [Pb2+] = 20 ppm y [Zn2+] = 100 ppm y viceversa, las 

deseabilidades globales son estadísticamente iguales, aunque la remoción de [Pb2+] es 

mayor que la de [Zn2+] para ambas situaciones. 

 

 

 

Figura 5. a) Distancia de Cook para la remoción de Zn2+, la línea punteada corresponde al 
límite 4/n = 0,15, y b) Gráfica de Residuo Estandarizado vs. Valor de Apalancamiento para la 
remoción del Zn2+, donde la línea azul es el límite del valor de apalancamiento, 2p/n = 0,37. 
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8 en la que se evalúa concentraciones de Pb2+ y Zn2+ de 100 ppm y se obtienen valores de 
remoción en el rango de 74,71 a 99,13%. De los modelos se puede establecer que, luego de 
una remoción efectiva de Pb2+, una etapa adicional, operando a pH mayores a 8, permitiría 
una remoción más completa del Zn2+ remanente.

Asimismo, al hacer variar las concentraciones de Pb2+ y Zn2+, manteniendo la dosis y pH de 
trabajo óptimos, se obtienen diferentes valores de deseabilidad, tal como se indica en la Tabla 
8; las que son aceptables de acuerdo a la escala presentada por Bacio L., 2007 16, asimismo 
se puede inferir que para [Pb2+] = 20 ppm y [Zn2+] = 100 ppm y viceversa, las deseabilidades 
globales son estadísticamente iguales, aunque la remoción de [Pb2+] es mayor que la de 
[Zn2+] para ambas situaciones.

La remoción de los iones metálicos por este material es un proceso complejo, el cual involucra 
varios mecanismos simultáneos. A pH < 7, los mecanismos involucrados son el intercambio 
iónico, acomplejación de la esfera externa, la adsorción y la acomplejación de la esfera 
interna17 ; mientras que a pH > 7, los iones plomo y zinc forman complejos metálicos con 
el ligando OH-: ZnOH%, Zn(OH)(), Zn(OH)*+), PbOH%, Pb(OH)(), Pb(OH)*+)  y los hidróxidos 
precipitados Zn(OH)2 y Pb(OH)2, como resultado de esto las especies de hidroxilo de zinc y 
plomo pueden participar en la adsorción y precipitar sobre la estructura del NeoniteMR. Por 
otro lado, una mayor concentración de iones metálicos suspendidos origina que se forme una 
mayor cantidad de flóculos durante este proceso, si alguna de las partículas originales no es 
atrapada al inicio de la precipitación los grandes flóculos pueden contactarlos rápidamente, 
dando lugar al posible mecanismo de floculación por barrido18.

De acuerdo a los resultados obtenidos, el NeoniteMR presenta una alta afinidad para remover 
metales pesados, siendo más selectivo para el ión plomo; esto es atribuido a varios factores, 
tales como la energía de hidratación, la densidad de carga (radio de carga/radio iónico) y las 
dimensiones de los iones hidratados19. El radio de hidratación de los cationes Pb2+ y Zn2+ 
son 4,01 A y 4,30 A20 respectivamente; los cationes pequeños, para el caso que corresponde 
a Pb2+, deberían ser adsorbidos más rápidamente y en mayor cantidad en comparación con 
los cationes grandes, ya que los cationes pequeños pueden pasar a través de los microporos 
y los canales de la estructura zeolítica. La energía de hidratación para los iones Pb2+ y Zn2+ 
son -1481 kJ/mol y -2046 kJ/mol20 respectivamente; esto se relaciona con que los cationes 
con mayores energías de hidratación prefieren la fase del adsorbato (solución), mientras que 
los cationes con menor energía de hidratación prefieren la fase del adsorbente (zeolita) 20. 
Estas deducciones concuerdan con varios estudios en las que se establece que el ion Pb2+ es 
usualmente el primero en orden de selectividad de remoción en soluciones de un solo metal 
o de multicomponentes21, 22. 

Tabla 8. Cuadro comparativo de valores de deseabilidad.
Tabla 8. Cuadro comparativo de valores de deseabilidad 

N° !𝑷𝑷𝑷𝑷𝟐𝟐%& !𝒁𝒁𝒁𝒁𝟐𝟐%& [Neonite] pH %Rem. 
Pb 

%Rem. 
Zn 

Deseabilidad 
Global 

1 20 100 442,42 8 92,12 80,69 0,8622 
2 100 20 442,42 8 99,13 74,71 0,8606 
3 20 20 442,42 8 98,80 93,48 0,9611 

 
La remoción de los iones metálicos por este material es un proceso complejo, el cual 

involucra varios mecanismos simultáneos. A pH < 7, los mecanismos involucrados son el 

intercambio iónico, acomplejación de la esfera externa, la adsorción y la acomplejación 

de la esfera interna17 ; mientras que a pH > 7, los iones plomo y zinc forman complejos 

metálicos con el ligando OH-: ZnOH%, Zn(OH)/0, Zn(OH)120, PbOH%, Pb(OH)/0, 

Pb(OH)120 y los hidróxidos precipitados Zn(OH)2 y Pb(OH)2, como resultado de esto las 

especies de hidroxilo de zinc y plomo pueden participar en la adsorción y precipitar sobre 

la estructura del NeoniteMR. Por otro lado, una mayor concentración de iones metálicos 

suspendidos origina que se forme una mayor cantidad de flóculos durante este proceso, 

si alguna de las partículas originales no es atrapada al inicio de la precipitación los grandes 

flóculos pueden contactarlos rápidamente, dando lugar al posible mecanismo de 

floculación por barrido18. 

De acuerdo a los resultados obtenidos, el NeoniteMR presenta una alta afinidad para 

remover metales pesados, siendo más selectivo para el ión plomo; esto es atribuido a 

varios factores, tales como la energía de hidratación, la densidad de carga (radio de 

carga/radio iónico) y las dimensiones de los iones hidratados19. El radio de hidratación de 

los cationes Pb2+ y Zn2+ son 4,01 A y 4,30 A20 respectivamente; los cationes pequeños, 

para el caso que corresponde a Pb2+, deberían ser adsorbidos más rápidamente y en mayor 

cantidad en comparación con los cationes grandes, ya que los cationes pequeños pueden 

pasar a través de los microporos y los canales de la estructura zeolítica. La energía de 

hidratación para los iones Pb2+ y Zn2+ son -1481 kJ/mol y -2046 kJ/mol 20 

respectivamente; esto se relaciona con que los cationes con mayores energías de 

hidratación prefieren la fase del adsorbato (solución), mientras que los cationes con menor 

energía de hidratación prefieren la fase del adsorbente (zeolita) 20. Estas deducciones 

concuerdan con varios estudios en las que se establece que el ion Pb2+ es usualmente el 

primero en orden de selectividad de remoción en soluciones de un solo metal o de 

multicomponentes21, 22.  
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CONCLUSIONES

El NeoniteMR está compuesto principalmente por la zeolita clinoptilolita y otros minerales 
asociados como la helaundita, termonatrita, mordenita, esterelita, se determina que el SiO2, 
Na2O, SO3 y Al2O3 son los componentes principales, los cuales contribuyen a la alta remoción 
de los metales pesados debido a la presencia de los sitios de silanol (≡Si-OH) y los grupos 
de aluminol (≡Al-OH) en la superficie del NeoniteMR; la relación Si/Al fue de 3,8 y los 
principales cationes intercambiables son Na+, Ca2+ y K+. El área de superficie BET fue de 
24,31 m2/g.

Los modelos cuadráticos obtenidos para ambas respuestas fueron significativos, p < 0.05, 
y presentaron un coeficiente de determinación R2 ajustado de 0,9614 y 0,8680 para el 
porcentaje remoción de Pb2+ y Zn2+ respectivamente, la falta de ajuste no significativa (p > 
0,05) sugiere que ambos modelos correlacionan adecuadamente los datos experimentales con 
la respuesta. Estos modelos fueron validados mediante los análisis de residuos, distancia de 
Cook y los valores de apalancamiento. Los resultados de la optimización simultánea de los 
iones plomo y zinc fueron de 98,80% y 93,48% respectivamente a las condiciones óptimas 
de concentración del plomo y zinc de 20 ppm, dosis del Neonite de 442,42 mg/L y pH igual 
a 8. Adicionalmente se evaluó la remoción de ambos iones, basado en los modelos, para 
las concentraciones extremas de 20 y 100 ppm, encontrándose que satisfacen el criterio de 
deseabilidad global (~0,86), pero con la diferencia que la remoción del ion Pb2+ es muy alto 
(> 0,92) respecto al del ion Zn2+.
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ABSTRACT

Se	identificaron	y	cuantificaron	por	cromatografía	UPLC	antocianinas	en	corontas	de	maíz	
morado	(Zea mays	L)	“INIA	615”	o	“Negro	Canaán”	y	sus	extractos	conservados	en	envases	
de vidrio en anaquel. Se aplicó el método del pH diferenciado para antocianinas totales y 
el	Diseño	Factorial	de	Variables	Mixtas	3x2^2	con	14	tratamientos,	utilizando	el	software	
Statgraphics	Centurión	XVII	para	el	análisis	estadístico,	siendo	las	variables	independientes:	
a)	 tiempo	 de	 almacenaje/muestro:	 15,	 52	 y	 90	 días;	 b)	 envases	 ámbar,	 verde	 e	 incoloro	
con	 iluminación	 permanente	 de	 470	 lux	 /m2;	 c)	 pH	 3,	 3,5	 y	 4,	mientras	 que	 la	 variable	
dependiente	fue	la	degradación	de	antocianinas	totales.	En	corontas	se	encontró	12,98	mg/g	
de	antocianinas	totales	siendo	4,94	mg/g	de	cianidina-3-glucósido	y	3,38	mg/g	de	cianidina-3-
(6”malonilglucósido).	En	los	extractos	se	encontraron	principalmente	cianidina-3-glucósido	
(93,56	µg/mL)	y	 cianidina-3-(6”malonilglucósido)	 (48,15	µg/mL).	Las	 variables	 tuvieron	
un	nivel	 de	 significancia	 p<0,05.	A	90	días	 ambas	 cianidinas	 se	 degradaron:	 cianidina-3-
glucósido	(69,63%,	ámbar,	pH	3;	79,05%,	incoloro,	pH	4)	y	cianidina-3-(6”malonilglucósido)	
(91,61%,	ámbar,	pH	3;	95,35%	incoloro,	pH	4).
Palabras clave: Antocianinas,	cianidina-3-glucósido,	corontas,	“INIA	615”,	maíz	morado.	

ANTHOCYANINS IN THE COBS AND EXTRACTS OF PURPLE 
CORN (Zea Mays L) “INIA 615” PRESERVED UNDER SHELF 

ABSTRACT

Anthocyanins	were	identified	and	quantified	by	UPLC	in	purple	corn	cobs	(Zea mays	L),	also	
called	“INIA	615”	or	“Negro	Canaán”,	and	their	extracts	were	preserved	in	glass	containers	
on	a	shelf.	The	differentiated	pH	method	and	3x2^2	Mixed	Factorial	Design	with	14	fact	
treatments	were	 applied	 to	 total	 anthocyanins	 using	 the	 Statgraphics	Centurion	XVII	 for	
statistical analysis and taking into account the degradation of total anthocyanins as the 
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dependent	 variable	 as	 well	 as	 the	 following	 independent	 variables:	 a)	 storage/sampling	
time:	15,	52,	and	90	days;	b)	amber,	green,	and	colorless	containers	with	permanent	lighting	
of	470	lux/m2;	and	c)	pH	3,	3.5,	and	4.	In	crowns,	12.98	mg/g	of	total	anthocyanins	were	
found,	 including	 4.94	 mg/g	 of	 cyanidin-3-glucoside,	 and	 3.38	 mg/g	 of	 cyanidin-3-(6''-
malonylglucoside).	 Extracts	 mostly	 contained	 93.56	 µg/mL	 of	 cyanidin-3-glucoside,	 and	
48.15	µg/mL	of	cyanidin-3-(6''-malonylglucoside).	Variables	had	a	significance	level	of	p	<	
0.05.	At	90	days,	both	cyanidins	were	degraded:	cyanidin-3-glucoside	(69.63%,	amber,	pH	
3;	79.05%,	colorless,	pH	4),	and	of	cyanidin-3-(6''-malonylglucoside)	(91.61%,	amber,	pH	3;	
95.35%,	colorless,	pH	4).
Keywords: anthocyanins,	cyanidin-3-glucoside,	corn	cobs,	“INIA	615”,	purple	corn.	

INTRODUCCIÓN

En el Perú es común la producción y consumo de chichas, refrescos y postres elaborados a 
partir	de	maíz	morado	(Zea mays	L),	teniendo	esta	tradición	desde	tiempos	pre	incas,	por	lo	
que	se	conocen	distintas	variedades	de	maíz	morado	que	difieren	entre	sus	características	
como el color de la planta, la dimensión de la coronta, el número de hileras de granos, hasta 
el color del grano y de la mazorca, siendo esta disparidad consecuente a la presencia de 
genes mayores y menores en los cromosomas que posee cada variedad1, observándose en 
las	 corontas	 de	 la	 variedad	 “INIA	 615”	 conocido	 como	Negro	Canaán	 que	 tienen	 forma	
cilíndrica, delgada, color morado oscuro.

Actualmente,	existe	el	incremento	del	interés	científico	por	la	obtención	de	antocianinas	y	
sus	procedimientos	de	extracción	a	partir	de	recursos	vegetales,	debido	a	que	su	inclusión	
en	la	dieta	diaria	tendría	un	alto	potencial	de	reducción	de	la	oxidación	celular2, ya que la 
antocianina mayoritaria presente en el maíz morado es la cianidin-3-glucósido siendo esta 
la que previene el daño hepático producido por la ingesta de bebidas alcohólicas o por una 
inapropiada	alimentación.	Esto	tiene	relación	con	los	beneficios	a	la	salud	que	trae	el	consumo	
de cereales o alimentos funcionales adicionados con pigmentos coloreados, provenientes de 
antocianinas, manifestándose así en efectos anticancerígenos, regulatorios de la glucosa, de 
neuroprotección y retardo del envejecimiento en el organismo humano3.

Cabe	resaltar	la	existencia	de	estudios	que	han	encontrado	una	significativa	influencia	del	pH,	
la luz, temperatura y estructura en condiciones ácidas sobre la perdurabilidad del color en 
las antocianinas4. Además, el efecto de la luz5 incidiría en la estabilidad de las antocianinas y 
otros	componentes	del	vino	tinto,	siendo	el	tipo	de	color	del	envase	de	vidrio	(transparente,	
verde	y	marrón)	el	factor	determinante.	No	obstante,	existe	una	escasa	investigación	sobre	la	
conservación	y	estabilidad	de	bebidas	en	forma	de	extractos	de	maíz	morado	conservados	en	
envases de vidrio en condiciones de anaquel.

De	 tal	 manera	 que	 en	 la	 presente	 investigación	 se	 buscó,	 empleando	 el	 método	 del	 pH	
diferenciado,	 identificar	 y	 cuantificar	 por	 la	 técnica	 de	 Cromatografía	 Líquida	 de	 Ultra	
Rendimiento	(UPLC),	las	principales	antocianinas	y	sus	derivados	presentes	en	extractos	de	
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maíz	morado	“INIA	615”,	procesados	a	valores	de	pH	3,	3,5	y	4	conservados	ambientalmente	
en	envases	de	vidrio	colores	ámbar,	verde	e	incoloro	hasta	por	90	días	con	luz	de	fluorescentes	
que	emitían	470	luxes/m2.

PARTE EXPERIMENTAL

1. Material
Las	corontas	secas	de	maíz	morado	(Zea mays	L.)	INIA	615,	fueron	obtenidas	del	Instituto	de	
Innovación	Agraria	(INIA)	siendo	producidas	en	su	Estación	Experimental	de	Uraca	–	Corire	
(429	msnm)	parte	baja	del	valle	del	río	Majes,	Provincia	de	Castilla,	Región	Arequipa,	sur	
del Perú.

2. Molienda, tamizado de coronta y preparación de solventes
Se	utilizaron	5,0	kg	de	corontas	de	maíz	morado	“INIA	615”	que	fueron	masados	en	balanza	
Ohaus	Corporation,	USA;	luego	fueron	molidas	en	un	molino	de	martillos	marca	PeruMinox	
modelo	MM4.	Se	masaron	2,5	Kg	que	fueron	pasados	por	los	tamices	N°	18	(1,00	mm),	20	
(0,85	mm)	y	140	(0,106	mm)	marca	W	S	Tyler,	USA	Standard	Testing	Sieve,	descartándose	
las partículas del último tamiz. Las corontas de maíz presentaron una humedad de 8%. La 
muestra fue pulverizada y homogenizada con solución microbicida combinada de benzoato 
de	sodio	y	sorbato	de	potasio	grado	alimentario	cada	uno	al	0,05%	diluidas	en	0,5	L	de	etanol	
70	%	vol.	rebajado	a	20	%	vol,	de	Laboratorio	Alkofarma	EIRL,	Perú	y	envasada	en	bolsas	de	
polietileno	Z-ploc	de	100	g,	puestas	en	congelación	a	-18	°C	por	ocho	días	para	mantenerla	
preservada	de	microorganismos	e	insectos	hasta	el	inicio	de	la	fase	experimental.

2.1. Acidificación del agua para extracción: Las	soluciones	acuosas	ácidas	de	pH	3,	3,5	y	
4	fueron	logradas	con	diluciones	en	agua	destilada	de	0,3256,	0,0610	y	0,0120	g/L	de	ácido	
cítrico	grado	alimentario	y	controlado	con	pH-metro	marca	Ohaus	tipo	ST	20.	

2.2. Dilución de coronta – agua y homogenizado: La	relación	coronta	molida	–	agua	fue	
de	1:25	partes6. 

3. Extracción de pigmentos de antocianina en baño maría
El	volumen	del	extracto	a	pH	3	fue	repartido	en	seis	beakers	de	600	mL	de	capacidad.	Igual	
distribución	se	realizó	con	el	extracto	a	pH	4.	En	el	caso	del	pH	3.5,	se	usaron	dos	beakers	de	
600	mL.	Los	14	vasos	de	extracción	se	colocaron	en	dos	equipos	de	baño	maría	marca	GFL,	
tipo	1032	para	un	proceso	en	caliente	con	valores	de	temperatura	controlada7	de	75	°C		y	
durante	150	minutos1.	Se	realizó	agitación	manual	constante.	

4. Filtrado y conservación
Los	extractos	fueron	filtrados	usando	papel	Watman	N°	1	y	embudo	Büchner,	con	ayuda	de	
una	bomba	de	vacío.	Para	la	estabilidad	microbiológica	de	los	extractos	se	adicionó	benzoato	
de	sodio	y	sorbato	de	potasio	cada	uno	en	solución	al	0,05	%.		
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5. Envasado y sellado
El envasado manual en caliente se realizó en envases de vidrio incoloro de capacidad de 300 
mL	con	tapas	twist	off,	envases	de	color	verde	de	capacidad	de	250	mL	con	tapas	pilfer	y	
envases de color ámbar de capacidad de 330 mL con tapas corona. Al término se procedió al 
sellado. 

6. Almacenaje en anaquel
El	almacenaje	de	los	extractos	en	anaquel	se	realizó	en	ambiente	cerrado,	amplio,	ventilado,	
anexo	al	Laboratorio	de	Operaciones	Unitarias,	Escuela	Profesional	de	Ingeniería	en	Industrias	
Alimentarias,	Universidad	Nacional	Jorge	Basadre	Grohmann	en	Tacna,	durante	los	meses	
de	abril	a	junio,	en	condiciones	ambientales	de	temperatura	(9,1	°C	–	27,9	°C	)	y	humedad	
(68,2	%	–	97,4%)8.	La	iluminación	fue	con	cuatro	pantallas	y	ocho	tubos	fluorescentes	de	luz	
blanca	(320	watts)	suspendidas	a	1,10	m	sobre	las	muestras	que	generaban	una	iluminación	
de	470	luxes/m2	durante	24	horas	hasta	por	90	días.	Las	muestras	fueron	retiradas	en	tres	lotes	
a	los	15,	52	y	90	días	de	almacenaje.	

7. Preparación y envío de muestras al laboratorio 
Cumplidos	 los	 tiempos	de	almacenaje	en	anaquel,	 según	el	diseño	 factorial	experimental,	
se	 retiraron	 15	mL	de	 las	muestras	 seleccionadas	 y	 se	 envasaron	 asépticamente	 en	 tubos	
plásticos	con	tapa	siendo	puestos	en	congelación	a	-18°C	por	48	horas	para	su	conservación.	
Luego	 se	 empacaron	 con	bolsitas	 congelantes	 en	 una	 caja	 isotérmica	 (cooler)	 y	 enviadas	
vía	aérea	al	Instituto	de	Biotecnología	(IBT)	de	la	Universidad	Nacional	Agraria	La	Molina	
(UNALM)	en	Lima,	Perú.

8. Identificación y cuantificación de antocianinas empleando UPLC
Para	 los	 análisis	 cromatográficos	 de	 identificación	 y	 cuantificación	 el	 Instituto	 de	
Biotecnología	(IBT)	de	la	UNALM	empleó	un	sistema	de	clase	H	de	Cromatografía	Líquida	
de	Ultra	Rendimiento	(UPLC)	aplicando	un	método	de	análisis	adaptado9.

Las	antocianinas	fueron	separadas	utilizando	una	columna	analítica	Acquity	UPLC	BEH	C18	
(100	x	2,1	mm	i.d.,	tamaño	de	partícula	de	1,7	µm,	Waters)	y	protegido	con	una	pre	columna	
Absty	UPLC	BEH	C18	Van	Guard	(5	x	2,1	mm	i.d.,	tamaño	de	partícula	de	1,7	mm,	Waters).	
El	volumen	de	inyección	en	las	corridas	fue	de	2	ul.	Los	solventes	fueron:	Milli	Q	(5%	ácido	
fórmico)	[A]	y	Acetonitrilo	100	%	[B].	La	Marca	del	equipo	es	Acquity	de	Waters,	Milford,	
Mass.,	U.S.A.,	equipado	con	un	detector	de	matriz	de	diodos	(PDA),	una	bomba	cuaternaria,	
un	muestreador	automático	y	controlado	por	el	software	Empower	III	(Waters).	El	flujo	y	
tiempo	de	corrida:	0,15	mL/min.	Temperatura	de	columna:	30°C	y	de	la	muestra:	5°C.	La	
columna	 fue	Acquity	UPLC	BEH	C18	1.7	um	 (2,1	x	100	mm)	con	matriz	de	 fotodiodos	
(PDA).

En	cuanto	a	la	cuantificación	de	antocianinas	el	Laboratorio	(IBT)	de	la	UNALM	disponía	de	
los patrones necesarios con los cuales preparó soluciones a diferentes concentraciones para 
construir curvas de calibración que sirvieron de referencia para contrastar con los resultados 
de	las	corridas	cromatográficas	de	las	muestras	analizadas.
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9. Diseño experimental y análisis estadístico
Fue	empleado	el	Diseño	Factorial	Fraccionado	de	Variables	Mixtas	3x2^2	con	dos	puntos	
centrales	haciendo	un	total	de	14	tratamientos.	Las	variables	independientes	fueron:	tiempo	
de	 almacenaje	 y	muestreo	 (15,	 52	 y	 90	 días);	 envases	 de	 vidrio	 colores	 ámbar,	 verde	 e	
incoloro;	pH	3,	3,5	y	4.	Variable	dependiente	las	antocianinas	identificadas,	cuantificadas	y	
degradadas en almacenaje. Las variables relacionadas con dos antocianinas fueron evaluadas 
por	 Análisis	 de	 Varianza	 con	 un	 grado	 de	 significancia	 p<0,05.	 El	 análisis	 estadístico	
fue	 desarrollado	utilizando	 el	 software	Statgraphics	Centurión	XVII	 y	 para	 las	figuras	 se	
utilizaron	las	herramientas	gráficas	del	software	Microsoft	Excel.

RESULTADOS Y DISCUSIÓN

1. Antocianinas en coronta de maíz morado
Los	análisis	de	cromatografía	UPLC	en	coronta	de	maíz	morado	“INIA615”	 revelaron	 la	
presencia	de	ocho	antocianinas	como	se	observa	en	la	Tabla	1.	La	cianidina-3-glucósido	fue	
el	componente	principal	y	peonidina-3-(6”etilmalonilglucósido)	fue	el	minoritario.	Según	la	
literatura consultada,1,10 la presencia de antocianinas en diferentes vegetales puede variar en 
función de la materia prima, su variedad, la relación soluto-solvente, los solventes utilizados, 
procesos	y	parámetros	de	extracción,	tiempo	y	condiciones	de	almacenaje.

9. Diseño experimental y análisis estadístico 

Fue empleado el Diseño Factorial Fraccionado de Variables Mixtas 3x2^2 con dos 

puntos centrales haciendo un total de 14 tratamientos. Las variables independientes 

fueron: tiempo de almacenaje y muestreo (15, 52 y 90 días); envases de vidrio colores 

ámbar, verde e incoloro; pH 3, 3,5 y 4. Variable dependiente las antocianinas 

identificadas, cuantificadas y degradadas en almacenaje. Las variables relacionadas con 

dos antocianinas fueron evaluadas por Análisis de Varianza con un grado de 

significancia p<0,05. El análisis estadístico fue desarrollado utilizando el software 

Statgraphics Centurión XVII y para las figuras se utilizaron las herramientas gráficas 

del software Microsoft Excel. 

 

RESULTADOS Y DISCUSIÓN 
 

1. Antocianinas en coronta de maíz morado 
 

Tabla 1. Identificación y contenido de antocianinas en coronta de “INIA 615” determinado por 

UPLC  

N°  Antocianinas  
Contenido 

(mg/g) 

1  Cianidina-3-glucósido 4,94 

2  Pelargonidina-3-glucósido 1,07 

3  Peonidina-3-glucósido 1,38 

4  Cianidina-3-(6”malonilglucósido) 3,38 

5  Pelargonidina-3-(6”malonilglucósido) 1,22 

6  Peonidina-3-(6”malonilglucósido) 0,87 

   7  Pelargonidina-3-(6”etilmalonilglucósido) 0,07 

8  Peonidina-3-(6”etilmalonilglucósido) 0,05 

    

Antocianinas totales 12,98 

 

Otros investigadores14, indican que las antocianinas son abundantes en vegetales, pero 

los valores más altos se presentan en maíces y camotes morados llegando hasta los 1 

400 mg/100 g, siendo este valor similar al obtenido en esta investigación para la coronta 

Tabla 1. Identificación	y	contenido	de	antocianinas	en	coronta	de	“INIA	615”	
determinado por UPLC. 

Otros	 investigadores14, indican que las antocianinas son abundantes en vegetales, pero los 
valores	más	altos	se	presentan	en	maíces	y	camotes	morados	llegando	hasta	los	1	400	mg/100	
g, siendo este valor similar al obtenido en esta investigación para la coronta de maíz morado. 
Por	 otra	 parte,	 se	 reportaron6	 6altas	 concentraciones	 de	 antocianinas	monoméricas	 (290-
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1325	mg/100	g	MS)	en	mazorcas	de	10	muestras	de	maíces	morados	peruanos	siendo	las	
principales detectadas la cianidina-3-glucósido, pelargonidina-3-glucósido, peonidina-3-
glucósido,	cianidina-3-(6”malonilglucósido)	y	otros	derivados	más.	Estos	resultados	también	
concuerdan con los resultados obtenidos.

2. Antocianinas en extractos
En	 la	Tabla	 2	 observamos	 las	 antocianinas	 y	 sus	 derivados	 detectados	 por	 cromatografía	
UPLC	en	los	extractos	de	coronta	de	maíz	morado	“INIA	615”	durante	el	almacenaje	y	según	
el	diseño	experimental	empleado.	

Respecto	de	 las	bajas	concentraciones	de	antocianinas	obtenidas	en	 los	extractos	acuosos	
acidulados	 de	 la	 experimentación,	 coinciden	 con	 otros	 investigadores11. Ellos hicieron 
extracciones	de	antocianinas	y	compuestos	fenólicos	en	mazorcas	de	maíz	morado	ceroso	
de	Tailandia	asistida	por	ultrasonido	utilizando	como	solventes	agua	pura,	etanol-agua	(50-
50%)	y	etanol	(100%).	En	el	extracto	con	agua	pura	obtuvieron	tan	solo	37,095	ug/g	muestra	
seca.

de maíz morado. Por otra parte, se reportaron6
 6altas concentraciones de antocianinas 

monoméricas (290-1325 mg/100 g MS) en mazorcas de 10 muestras de maíces morados 

peruanos siendo las principales detectadas la cianidina-3-glucósido, pelargonidina-3-

glucósido, peonidina-3-glucósido, cianidina-3-(6”malonilglucósido) y otros derivados 

más. Estos resultados también concuerdan con los resultados obtenidos. 

 
2. Antocianinas en extractos 

En la Tabla 2 observamos las antocianinas y sus derivados detectados por cromatografía 

UPLC en los extractos de coronta de maíz morado “INIA 615” durante el almacenaje y 

según el diseño experimental empleado.  

 

Tabla 2. Identificación y contenido de antocianinas y derivados por UPLC en extractos 

de coronta de maíz morado (Zea mays L) “INIA 615” 

Ensayo Tiempo Envase pH 
Cianidina-3 

glucósido 

Pelargonidi

na-3 

glucósido 

Peonidina 

-3-

glucósido 

Cianidina3 

(6"malonil 

glucósido) 

Pelargonidi

na-3 

(6"malonil 

glucósido) 

N° Días Color* Unidad µg/mL µg/mL µg/mL µg/mL µg/mL 

1 52 2 3,5 69,39 13,25 17,2 18,66 1,09 

2 52 2 3,5 58,96   9,74 13,1 15,83        0,98 

3 90 3 4 41,41  10,26  3,5  6,28        1,56 

4 15 1 3 93,56  22,63 18,1  48,15  13,30 

5 15 3 4      75,89  16,49       12,1  36,31   8,41 

6 90 1 4 59,02 15,85  6,5       10,42   2,44 

7 15 3 3 84,53 17,09 15,8 43,60 11,67 

8 52 1 3 79,47 15,34 21,5 23,30   2,27 

9 15 1 4 85,21 20,58 15,2 39,78   9,59 

10 52 1 4 68,38 11,18       17,1 18,72   1,53 

11 90 1 3 60,00 16,25   7,5 11,34   2,56 

12 52 3 3 57,04   8,83  13,2       17,27   1,03 

13 52 3 4 52,36  7,77  11,4  14,80   9,10 

14 90 3 3 45,72 11,32    4,8    8,38   2,46 

* Colores de envases: 1 ámbar; 2 verde; 3 incoloro. 

Respecto de las bajas concentraciones de antocianinas obtenidas en los extractos 

acuosos acidulados de la experimentación, coinciden con otros investigadores11.  Ellos 

Tabla 2. Identificación	y	contenido	de	antocianinas	y	derivados	por	UPLC	en	extractos	de	
coronta	de	maíz	morado	(Zea mays	L)	“INIA	615”.
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hicieron extracciones de antocianinas y compuestos fenólicos en mazorcas de maíz 

morado ceroso de Tailandia asistida por ultrasonido utilizando como solventes agua 

pura, etanol-agua (50-50%) y etanol (100%). En el extracto con agua pura obtuvieron 

tan solo 37,095 ug/g muestra seca. 
 
Además, en la Tabla 2 se observa que la C-3-G y su derivado C-3-(6”mg) fueron los dos 

principales constituyentes en los extractos de coronta de maíz morado “INIA 615”  

 
Tabla 3. Análisis de varianza de cianidina-3-glucósido 

Factor Suma de Cuadrados Df Cuadrado medio F- Relación P-Valor 

A: Tiempo 0,00221246  1 0,00221246 132,72 0,0000 

B: Color de envase 0,00065549  1 0,00065549 39,32 0,0008 

C: pH 0,00012065  1 0,00012065 7,24 0,0360 

AA 5,2171E-05  1 5,21709E-05 3,13 0,1273 

AB 2,2916E-05  1 2,29164E-05 1,37 0,2854 

AC 1,7111E-05  1 1,71113E-05 1,03 0,3501 

BC 6,49E-0700  1 6,49E-07000 0,04 0,8501 

Total error 0,00010002 6 1,66703E05   

Total(corr.) 0,00318147 13    

 

 

 

Tabla 4. Análisis de varianza de cianidina-3-(6’’malonilglucosido) 

Factor Suma de Cuadrados Df Cuadrado medio F-Relación P-Valor 

A: Tiempo 0,0021589 1 0,0021589 1376,05 0,0000 

B: Color de envase 0,0000523754 1 0,0000523754 33,38 0,0012 

C: pH 0,0000551694 1 0,0000551694 35,16 0,0010 

AA 0,000189554 1 0,000189554 120,82 0,0000 

AB 1,058E-7 1 1,058E-7 0,07 0,8038 

AC 0,0000199712 1 0,0000199712 12,73 0,0118 

BC 3,36675E-7 1 3,36675E-7 0,21 0,6595 

Total error 0,00000941348 6 0,00000156891   

Total (corr.) 0,00248583 1  13    
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Tabla 3. Análisis de varianza de cianidina-3-glucósido.

Tabla 4. Análisis	de	varianza	de	cianidina-3-(6’’malonilglucosido).

Además,	en	 la	Tabla	2	se	observa	que	 la	C-3-G	y	su	derivado	C-3-(6”mg)	fueron	 los	dos	
principales	constituyentes	en	los	extractos	de	coronta	de	maíz	morado	“INIA	615”	conservados	
en	envases	de	vidrio	ámbar	e	incoloro	ambos	a	pH	3	y	4.	Los	extractos	en	envases	verdes,	
según	modelo	experimental,	sólo	fueron	dos	muestras	a	45	días.	

Habiéndose	encontrado	que	la	cianidina-3-glucósido	y	la	cianidina-3-(6”malonilglucosido)	
fueron	las	de	mayor	presencia,	tanto	en	la	materia	prima	como	en	los	extractos,	se	decidió	
enfocar el estudio en estas dos determinando así su degradación nominal y porcentual durante 
el	almacenaje	en	anaquel	ambiental.	Los	resultados	se	observan	en	las	Figuras	1	y	2.

3. Análisis de varianza de antocianinas en extractos
En	las	Tablas	3	y	4	se	muestran	los	análisis	de	varianza	para	las	dos	principales	antocianinas	
detectadas	en	los	extractos	siendo	el	tiempo	de	almacenaje,	color	del	envase	de	vidrio	y	valor	
de	pH	las	variables	más	influyentes	(p<0,05).	
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Tabla 2. Contenido de fenoles totales y flavonoides presentes en el extracto 
hidroalcohólico del fruto de tres variedades de Opuntia ficus-indica (L.) Miller “tuna” 

 

Variedad 
Fenoles totales 
(mg EAG/g) 

Flavonoides 
(mg EQ/g) 

Relación entre 
flavonoides/fenoles 

totales 
Anaranjada 4,08 ± 0,13  2,36 ± 0,04  0,58 

Morada  3,69 ± 0,42  2,29 ± 0,04  0,62 

Blanca 3,87 ± 0,07 2,00 ± 0,08  0,52 

Valor p  > 0,05 <0,05  
Los resultados se expresan en promedio ± D.E.  

 

Tabla 3. Actividad antioxidante del extracto hidroalcohólico del fruto de tres variedades 

de Opuntia ficus-indica (L.) Miller “tuna” 

 

Variedad DPPH  
(μmol ET/g) 

ABTS 
(μmol ET/g ) 

FRAP 
(μmol ET/g) 

Anaranjada 6,20 ± 0,45  24,71 ± 0,17  32,26 ± 4,55 a 

Morada  4,40 ± 0,81  25,35 ± 0,37  35,40 ± 3,54 a 

Blanca 3,39 ± 0,76  24,27 ±  0,15  32,80 ± 1,97 a 

Valor p  < 0,05 <0,05 >0,05 
Los resultados se expresan en promedio ± D.E.   

 

 
 

Figura 1. Actividad antiinflamatoria in vitro del fruto de tres variedades de Opuntia 

ficus-indica “tuna” (p<0,05) 
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Figura 4. Degradación	de	cianidina-3-glucósido	(µg/mL)	en	extractos	a	pH	3	y	4	y	envases	
ámbar	(1)	e	incoloro	(3)	en	condiciones	de	anaquel.

Figura 2. Degradación	de	cianidina-3-(6”malonilglucósido)	(µg/mL)	en	extractos	a	pH	3	y	4	y	
envases	ámbar	(1)	e	incoloro	(3)	en	condiciones	de	anaquel.

En	el	caso	de	la	cianidina	3	glucósido	(Figura	1),	partiendo	de	una	concentración	inicial	de	
197,6	µg/mL	a	90	días	de	almacenaje	en	condiciones	de	anaquel	ambiental	con	luz	blanca	
permanente	de	fluorescentes	(470	lux/m2),	se	observa	que	su	contenido	fue	disminuyendo	en	
un	rango	de	60,0	µg/mL	a	41,41	µg/mL	generando	una	pérdida	por	degradación	del	69,63	%	
para	envase	ámbar	y	pH	3,	hasta	79,05%	para	envase	incoloro	y	pH	4.	

1
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En	la	Figura	2,	para	el	caso	de	la	cianidina-3-(6”malonilglucósido)	presente	en	los	extractos	
procesados y conservados en los mismos envases, pH y condiciones, se observa disminución, 
desde	un	valor	inicial	de	135,2	µg/mL	hasta	11,34-6,28	µg/mL	representando	degradaciones	
entre	el	91,61%	para	el	envase	ámbar	y	pH	3,	hasta	95,35%	en	envase	incoloro	y	pH	4.	En	
relación	con	el	análisis	de	varianza	para	ambos	componentes	(Tablas	3	y	4),	bajo	condiciones	
de conservación en anaquel descritos, las variables tiempo, protección del color de envase 
ante	la	luz	y	pH,	tuvieron	un	notable	nivel	de	significancia	(p<0,05)	siendo,	en	ese	orden,	las	
que	influyeron	en	la	inestabilidad	de	las	antocianinas.	

Existen	 investigaciones	 sobre	 la	 degradación12 de compuestos fenólicos y capacidad 
antioxidante	in vitro	de	vinos	tintos	Syrah	y	Moscatel	almacenados	durante	un	periodo	máximo	
de doce meses en botellas de vidrio colores verde, ámbar y transparente. Los principales 
resultados	fueron	la	modificación	de	la	tonalidad,	disminución	de	catequinas	y	más	acentuada	
la antocianina malvidina-3-glucósido, provocados por el tiempo de almacenaje y no por el 
color de las botellas. En esa misma línea de producto, otros investigadores5 evaluaron la 
estabilidad de vino tinto almacenado seis meses en botellas transparentes, marrones y verdes 
con	y	sin	luz	artificial	reportando	diferencias	significativas	de	carácter	químico	en	pigmentos	
rojos, antocianinas, fenoles totales y mayor envejecimiento para los vinos en botellas 
transparentes	y	efectos	no	significativos	para	los	vinos	en	botellas	marrones	y	verdes.

Siguiendo con el tema de la disminución o pérdida de antocianinas y compuestos fenólicos 
ya	sea	debido	a	factores	de	procesamiento	y/o	de	almacenaje,	pero	esta	vez	en	néctares	de	
agraz	(Vaccinium meridionale Swartz),	una	baya	morada	con	altos	contenidos	polifenólicos.	
Se reportó13	que	a	pH	3	se	produce	una	reducción	importante	(p<0,005)	en	el	contenido	de	
antocianinas originado primeramente por la pasteurización,  coincidiendo en esto con otros 
investigadores14,	de	que	dicho	proceso	generó	una	pérdida	de	28,5%	en	la	concentración	de	
antocianinas en jugos de arándanos. Además, se detectó desde el primer día de almacenaje 
y hasta el día 42, una pérdida constante de antocianinas de 64,28 %-70,80 %. Estos valores 
encontrados fueron similares a los de la presente investigación y concuerdan también con lo 
reportado acerca de que el factor tiempo15 y condiciones de almacenaje, afectan la estabilidad 
de antocianinas. Adicionalmente y con respecto a los efectos del factor luz	5,	16	(ultravioleta)	
sobre las antocianinas, se han reportado casos en que aun empleando co-pigmentos protectores 
en la cianidina-3-glucosido, esta llegaba a degradarse en el tiempo.

CONCLUSIONES

Se	confirmó	la	presencia	y	se	cuantificó	la	cianidina-3-glucósido	y	su	forma	glucosilada	y	
acilada,	 la	cianidin-3-(6”malonilglucósido)	 tanto	en	corontas	 secas	como	en	sus	extractos	
acuosos así como presencia de peonidina-3-glucósido, pelargonidina-3-glucósido y sus 
derivados. Las variables tiempo de almacenaje, color de envase y pH tuvieron un nivel de 
significancia	p<0,05.
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Bajo	condiciones	ambientales	de	conservación	en	anaquel	hasta	un	periodo	de	90	días,	 la	
cianidina-3-glucósido	mostró	una	degradación	entre	69,63%	(envase	ámbar,	pH	3)	y	79,05%	
(envase	incoloro,	pH	4),	mientras	que	su	derivado	malónico	cianidina-3-(6”malonilglucósido),	
bajo	las	mismas	condiciones,	reportó	una	degradación	del	91,61%	(ámbar,	pH	3)	y	95,35%	
(incoloro,	 pH	 4).	 Los	 envases	 color	 ámbar	 ofrecieron	 una	 relativa	 protección	 de	 las	
antocianinas frente al tiempo y condiciones de almacenaje con iluminación.  
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FE DE ERRATAS 
En el trabajo:   

Optimización del proceso de remoción de Pb2+ y Zn2+ por el material adsorbente- 
floculante NeoniteMR publicado en el Vol. 87 Rev. N° 3-2021, p. 224 existe una fe de 
erratas. 

 

Página 224 

Aparece la siguiente Fig. 1 que es incorrecta 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

La Fig. 1 correcta es la siguiente: 
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