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Presentacion

ECORFAN, es una revista de investigacion que publica articulos en las areas de: Sistemas
Experimentales.

En Pro de la Investigacion, Ensefiando, y Entrenando los recursos humanos comprometidos con la
Ciencia. El contenido de los articulos y opiniones que aparecen en cada nimero son de los autores y no
necesariamente la opinién del Editor en Jefe.

En el primer nimero es presentado el Evaluacion de la estabilidad del color en el tefiido de lana
y algodon con extracto de cebolla morada (Allium cepa) por ARROYO-FIGUEROA, Gabriela,
ALVAREZ-CANELO, Jests Guadalupe, MEDINA-SAAVEDRA, Tarsicio y DZUL-CAUIH, Jorge
con adscripcion en la Universidad de Guanajuato, como siguiente articulo esta Efecto de la adicion del
promotor La»Os en las propiedades texturales y morfologicas del catalizador para isomerizacion por
LUGO-DEL ANGEL, Fabiola Erika, SILVA-RODRIGO, Rebeca, MONTOYA-DE LA FUENTE, José
Ascension y CRUZ-NETRO, Liz del Carmen con adscripcion en la Universidad Politécnica de
Altamira, como siguiente articulo esta Sintesis y caracterizacion de materiales cataliticos ZrO,-SOs y
ZrO>-Na para el proceso de transesterificacion por CRUZ-NETRO, Liz del Carmen, SILVA-
RODRIGO, Rebeca, MELO-BANDA, José Aaron, GARCIA-ALAMILLA, Ricardo, NAVARRETE-
BOLANOS, Juan y LUGO-DEL ANGEL, Erika con adscripcion en el Instituto Tecnoldgico de Ciudad
Madero como siguiente articulo esta Estandarizacion de la produccion de una bebida tradicional a
base de maiz (Sende) por HERNANDEZ-DOMINGUEZ, Maria del Rosario, ROJO-BURGOS,
Maricela, VENTURA-SECUNDINO, Monzerrat y SOLORZANO-BENITEZ, Alfredo con adscripcion
en la Universidad Tecnoldgica del Sur del Estado de México como siguiente articulo Evaluacién del
potencial de generacion de estiércol como materia prima para la produccion de biogas en la Zona
Altamira, Tamaulipas porPEREZ-BRAVO, Sheila Genoveva, BAUTISTA-VARGAS, Maria Esther,
HERNANDEZ-SANCHEZ, Adan y ENRIQUEZ-PADILLA, Jonathan Uriel con adscripcion en la
Universidad Politécnica de Altamira como siguiente articulo Estudio comparativo de la liberacion de
gas de fosfuro de alumninio bajo el metodo del cubo en tres diferentes altitudes sobre el nivel del mar
por SANTILLAN-SANTANA, Jaime, DE LA PAZ-GUTIERREZ, Salvador A., SANTILLAN-
SANTANA, José Jaime y LEPE-GARCIA, José de Jests con adscripcion en la Universidad de
Guadalajara como siguiente articulo esta Determinacion del potencial nutracéutico de frutos de
Ardisia compressa K. colectados en Xicotepec de Juarez, Puebla por LOPEZ-YERENA, Anallely,
GUERRA-RAMIREZ, Diana, VAZQUEZ-SANCHEZ, Alma Y. y GONZALEZ-LOPEZ, Julio con
adscripcion en la Universidad Tecnoldgica de Xicotepec de Juarez.
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Evaluacidn de la estabilidad del color en el tefiido de lana y algoddn con extracto de

cebolla morada (Allium cepa)

ARROYO-FIGUEROA, Gabriela*t, ALVAREZ-CANELO, Jesis Guadalupe,

SAAVEDRA, Tarsicio y DZUL-CAUIH, Jorge
Universidad de Guanajuato
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MEDINA-

Resumen

Actualmente existe un gran interés por retomar el uso de
colorantes naturales en el area textil. Sin embargo los
colorantes naturales deben de cumplir con ciertos
requisitos para poder ser introducidos en la industria.
Uno de ellos es la solidez del color que presentan, ante
determinadas pruebas. Por lo que el objetivo de este
trabajo fue evaluar la estabilidad del color en el tefiido de
lana y algoddn con extracto de céscara de cebolla morada
(Allium cepa), a través de pruebas de solidez del color.
La metodologia consistio realizar el tefiido de las fibras,
con tres concentraciones del extracto de la céascara de
cebolla morada (50, 75 y 100%). Se realizaron pruebas
de solidez a los acidos y éalcalis, lavado a temperaturas
altas, lavado doméstico, frote en seco y luz artificial. Se
midio el color a las muestras tefiidas antes y después de
las pruebas, y se calcul6 el valor AE. Se encontr6 que las
pruebas que afectan en mayor medida a la fibra de lana
son las de lavado a temperaturas elevadas y lavado
domeéstico y para la tela de algodén las que més afectaron
son las de lavado a temperaturas elevadas y luz artificial.
Con esta investigacion se puede ayudar a encontrar
procesos que aumenten la solidez final en las prendas
tefiidas con colorantes naturales.

Fibras naturales, colorantes naturales, tefiido, cebolla
morada

Abstract

At the moment there is a great interest to resume the use
of natural dyes in the textile area. However natural
colorants must meet certain requirements to be
introduced in the industry. One of them is the solidity of
the color that they present, before certain tests. Therefore
the objective of this work was to evaluate the color
stability in the dyeing of wool and cotton with purple
onion extract (Allium cepa), through tests of color
fastness. The methodology consisted in the staining of
the fibers, with three concentrations of the extract of the
purple onion shell (50, 75 and 100%). color fastness tests
were carried out on acids and alkalis, washing at high
temperatures, domestic washing, dry rubbing and
artificial light. Color was measured on the samples
stained before and after the tests, and the AE value was
calculated. It was found that the tests that affect the wool
fiber to a greater extent are those of washing at high
temperatures and domestic washing and for the cotton
cloth those that most affected are washing at high
temperatures and artificial light. With this research can
help to find processes that increase the final strength in
garments stained with natural dyes.

Natural fibers, natural dyes, dyed, purple onion

Citacion: ARROYO-FIGUEROA, Gabriela, ALVAREZ-CANELO, Jesus Guadalupe, MEDINA-SAAVEDRA, Tarsicio y
DZUL-CAUIH, Jorge. Evaluacién de la estabilidad del color en el tefiido de lana y algodon con extracto de cebolla morada
(Allium cepa). Revista de Sistemas Experimentales. 2017, 4-10: 1-6
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Introduccion

Los argumentos principales para retomar los
colorantes naturales a nivel industrial en el area
textil, son la sustentabilidad, la quimica verde y
la mejora del medio ambiente (Berchtold et al.,
2006). Aunque para que los mismos puedan ser
introducidos en la industria deben de cumplir
con ciertos andlisis. Uno de ellos es la solidez
del color en la fibras, ante determinadas
pruebas (Berchtold et al., 2006), algunas de
estas pruebas son: Solidez a: cambio de pH en
acidos y alcalis, agua a temperaturas altas,
lavado domestico, luz artificial y frote en seco.
Estas fueron realizadas en el presente trabajo,
una vez que se aplico el tefiido de la fibra de
lana y la tela de algoddn con el extracto de la
cebolla morada.

Justificacion

Hoy en dia ante las evidencias de los dafios a la
salud y al ambiente por el uso indiscriminado
de colorantes sintéticos renace el interés por el
uso de colorantes naturales (Del Rio, 2006), ya
que ademas estos colorantes pueden ser
benéficos para la salud humana, debido a sus
propiedades antioxidantes o incluso efectos
anticancerigenos (Vigueras y Portillo, 2016).

Objetivo

Evaluar la estabilidad del color en el tefiido de
hilo de lana y tela de algodon con extracto de
cascara de cebolla morada, a través de pruebas
de solidez del color.

Marco Teérico

A nivel mundial se ha buscado sustituir los
colorantes artificiales que se emplean en la
industria por colorantes naturales. Esto debido a
la elevada contaminacién generada por las
cantidades de colorantes sintéticos y al gran
impacto ambiental que generan las empresas,
cuando vierten sus efluentes con altas cargas de
colorantes a los cuerpos acuiferos.

Marzo 2017 Vol.4 No.10 1-6

La mayoria de estos colorantes son
mutagénicos y cancerigenos; y no son
eliminados completamente con los sistemas
tradicionales de aguas residuales (Arroyo et al.,
2010).

Existe una gran cantidad de organismos
que producen colorantes naturales, entre los
méas conocidos son las plantas, que en su
mayoria tifien amarillo y verde, animales,
hongos, liquenes, minerales, entre otros. Son
diversas las plantas que producen colorantes,
por lo general todas la plantas medicinales
tienen propiedades tintéreas, la mayoria
originan colores amarillos a verdes, pero
aquellas utilizadas en la elaboracion de tinturas,
sirven para obtener otros colores, (Vigueras y
Portillo et al., 2004). La Cebolla morada
(Allium cepa), es un vegetal que se utiliza como
colorante natural, gracias a sus estructuras
quimicas como los tetrapirroles, Xxantonas,
carotenoides y los flavonoides, que son los
responsables de proporcionarle su color
caracteristico a la cebolla y el color a la fibra
tefiida (Trujillo y Lopez, 2010).

En el area textil, las fibras dptimas para
el tefiido con tintes naturales son todas aquellas
de origen natural, las de mayor afinidad son las
de origen proteico, es decir, las de origen
animal, entre ellas la lana, los pelos de
camélidos y la seda. Como segunda instancia se
pueden utilizar para el tefiido de fibras las de
origen celulésico, es decir, las fibras de origen
vegetal, como el algodon, el ixtle, el bambu,
etc. Estas fibras suelen ser mas complicadas al
momento de tefiir y generalmente toman el
color en menor grado que la lana (Manrrone,
2015).

ARROYO-FIGUEROA, Gabriela, ALVAREZ-CANELO, Jesis Guadalupe,
MEDINA-SAAVEDRA, Tarsicio y DZUL-CAUIH, Jorge. Evaluaciéon de la
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(Allium cepa). Revista de Sistemas Experimentales. 2017
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En el proceso de tefildo, un paso
importante es el mordentado, el cual se entiende
como la accion de aplicar sustancias de origen
natural o sintético a las fibras que se van a tefiir,
con el fin de que se fije el color a éstas, ademas
dichos elementos coadyuvaran a que se
deposite uniformemente en las fibras y sea
brillante el color. Todavia se usan mordentes
naturales como el alumbre o sulfato de aluminio
y potasio, el cual es un mineral que se
encuentra en forma de piedra y es conocido
comUnmente como calinita. EI mordentado se
puede aplicar de tres maneras: premordentado,
postmordentado y mordentado simultaneamente
con el tefiido. El premordentado, que fue el
paso aplicado, consiste en introducir la fibra
humeda sin teflir en agua tibia, donde
previamente ya esta disuelto el mordente
(Arroyo, 2010).

Una propiedad a estudiar en los textiles
después del tefiido es la solidez del color, ésta
establece la resistencia que presenta el sustrato
teflido, a cambiar su color o perder la intensidad
luego de ser sometida a agentes externos. Las
pruebas para determinarla se realizan a nivel de
laboratorio, simulando condiciones reales de
uso donde se combinan el efecto de la
temperatura, la humedad, la accién del sol,
cambio de pH y otros factores (Gonzales et al.,
2014).

Una forma de visualizar los resultados
de uniformidad de tefiido en la fibra, es
midiendo el color, para esto la Commission
Internationale de |Eclairage (CIE), una
organizacion sin fines de lucro que es
considerada como la autoridad en la ciencia de
la luz y el color, ha definido espacios de color,
incluyendo CIE XYZ, CIE L*C*h, y CIE
L*a*b*, para comunicar y expresar el color
objetivamente. EIl espacio de color L*a*b*,
también  referido como CIELAB, es
actualmente uno de los espacios de color mas
populares y uniformes usado para evaluar el
color de un objeto (Konica Minolta, 2016).

Marzo 2017 Vol.4 No.10 1-6

Metodologia

En el proceso de tefiido de cebolla morada,
solamente se utilizd la parte exterior de la
cebolla morada, para la tincién de las fibras se
empled un porcentaje de 100%, 75% y 50% de
cascara de cebolla morada sobre el peso de la
fibra en seco, se realizaron tres replicas de una
de las pruebas, con tres mediciones del color
para cada una. El proceso de tefiido comenzo,
con el lavado de las fibras naturales, el cual se
realizd con jabén roma biodegradable y agua
desionizada tibia. Se sigui6 con el
premordentado, se us6 como mordente el
alumbre, en una solucién al 30%, se pusieron a
hervir por 30 minutos a temperatura constante y
se dejaron reposar por 48 horas.

Para la preparacion del extracto
colorante y el tefiido, se peso la cascara de
cebolla morada seca, para las concentraciones
50, 75 y 100% y se dejaron macerar por 24
horas y se filtro. Pasado ese tiempo se puso a
calentar el extracto y una vez que alcanzo la
temperatura de 40 °C se introdujeron las fibras
y se dejaron en el fuego hasta su punto de
ebullicion por 30 minutos. Una vez que se
impregnd el color en las fibras, estas se lavaron
con agua desionizada en abundancia hasta
retirar el exceso de color.

Pruebas de solidez del color en la lana
y algodon. Se realizaron cinco pruebas de
solidez de color: cambio de pH en acidos y
dlcalis, agua a temperaturas altas, lavado
doméstico, luz artificial y frote en seco. Para
esto se tejieron varias muestras de lana tefiida
de 2x2 cm vy se cortaron trozos de tela de 3*3
cm para el caso del algodon, para cada una de
las pruebas y sus réplicas, a nivel laboratorio.
La solidez del color fue determinada para cada
uno de los experimentos, mediante la obtencion
de los valores AL*, Aa*, Ab*, sus medias y las
desviaciones estandar de los mismos.

ARROYO-FIGUEROA, Gabriela, ALVAREZ-CANELO, Jesis Guadalupe,
MEDINA-SAAVEDRA, Tarsicio y DZUL-CAUIH, Jorge. Evaluaciéon de la
estabilidad del color en el tefiido de lana y algodén con extracto de cebolla morada
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Solidez del color a los acidos y éalcalis.
Para determinar las solidez del color a los
acidos vy Aalcalis, los trozos de lana y algoddn
teflido se sometieron en agua desionizada, a la
cual ajusto el pH con soluciones diluidas de
acido acético e hidroxido de sodio a valores de
pH de 5 y 9. Para esta prueba se utilizd una
lavadora Gester GT-D07, en la cual se
colocaron las muestras de las fibras tefiidas en
los frascos de acero inoxidable, con la solucion
de pH é&cido o alcalis, en cada frasco se puso 30
ml de cualquiera de las dos soluciones. Se
dejaron las muestras por 30 minutos en la
lavadora y se pusieron a secar en la plancha de
vapor, para la posterior medicion de su color.

Solidez de color a temperaturas altas.
En esta prueba se esta considerando unicamente
el cambio de temperatura. Se expuso la lana y
el algoddn tefiido en los frascos de la lavadora
Gester GT-D07 con 30 ml agua desionizada
para cada frasco, y se program0 para elevar la
temperatura a 80°C y permanecer a temperatura
constante por 15 minutos. Posteriormente los
trozos de fibras se retiraron y se secaron
mediante la plancha, para ser analizado el color.

Solidez del color al lavado domeéstico.
Se colocd la lana y el algodon en los frascos de
la lavadora Gester GT-DO7 y se sometio a 30
ml de una solucion de jabon para ropa liquido,
de concentracion 0.5%, de igual manera se
lavaron por 30 minutos, para su posterior
secado en la plancha y finalmente el andlisis del
color.

Solidez del color a la luz artificial. El
método consistio en colocar trozos de la lana y
el algoddn, sobre un pedazo de foami negro, los
cuales fueron introducidos en una caja forrada
de negro con las siguientes dimensiones, 40 cm
de alta, 50 cm de ancho y 100 cm de largo. Los
trozos de las fibras se sometieron a una lampara
de 22 W y 1080 Lm de intensidad de luz
artificial.

Marzo 2017 Vol.4 No.10 1-6

Se estuvieron monitoreando  las
muestras por 72 horas con andlisis de color
cada 24 horas.

Solidez del color al frote seco. Esta
prueba se realizo con un frotimetro
(crockmeter). Las muestras de lana y algodon
tefiidas se colocaron en la base del frotimetro
sobre el papel lija. Se cubrio el vastago del
brazo del crockmeter con un recuadro de tela
blanco especial para el equipo. El vastago del
brazo cubierto se baj6 sobre la muestra seca de
lana y algodon tefiido, y se hizo el frotado
dando 20 rpm. Se retiraron la muestra y la tela,
y se les analizo el color.

Para la evaluacion de los resultados, se
midio el color el color de las muestras de las
fibras tefiidas, antes y después de las muestras
de solidez del color. Y se calculdo AE*, que es
la diferencia total entre dos muestras de color,
donde el asterisco denota el uso de valores de la
escala CIEL*a*b*. La formula que se uso para
calcular el AE* fue la siguiente:

AE =+/AL** +Aa** +Ab* (1)
Resultados

Los resultados obtenidos AE en la evaluacién
del color de las diferentes pruebas de
estabilidad del tefiido en lana y algoddn con la
cascara de cebolla morada, en funcion al area
cromatica CIEL*a*b*, se muestran en las
Figuras 1 y 2. Cada valor corresponde al
promedio de la evaluacion de tres puntos por
medio del colorimetro, para tres replicas y
también se indica la desviacion estandar para
cada una de las barras.
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En la figura 1, se muestran los
resultados de las pruebas de solidez para el
tefiido de la lana en sus diferentes
concentraciones y se observa que las pruebas
que mas afectaron las muestras tefiidas fueron
las de lavado a temperaturas elevadas y lavado
doméstico, asi mismo se observa que las
pruebas que menos dafio causaron a las
muestras fueron las de luz artificial y frote en
Seco.

P T =
_
_
—
1
=
—
—
— 1
[
[
—

drids s leaba lwa e hmidd Fozendzo
Temperaturas Domesticn
Elevadzs

A n7s w ook

Figura 1 Grafica que muestra los resultados AE*,
obtenidos a partir de las pruebas de estabilidad del color
en las muestras de lana tefiidas con céscara de Cebolla
Morada (Allium cepa).

il

15

10 I

0 = & i III -
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Figura 2 Grafica que muestra los resultados AE*,
obtenidos a partir de las pruebas de estabilidad del color
en las muestras de algodén tefiidas con cascara de
Cebolla Morada (Allium cepa).
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En la figura 2, al analizar los resultados
en el tefiido de lagodon con céscara de cebolla
morada, se percatd que las muestra que mas
perjudicaron las muestras tefiidas fueron las
lavado a temperaturas elevadas, luz artificial,
seguida de la de lavado domestico y las pruebas
que menos afectaron las muestras fueron las de
acidos y alcalis.

Conclusiones

Las pruebas de solidez al color aplicadas al
tefiido de lana y algodén, muestran resultados
un tanto variables para cada una de las fibras,
siendo la lana la fibra en la que observd mayor
retencion del color después del tefiido, pero fue
la mas afectada a la aplicacion de las pruebas de
estabilidad. Por otro lado el algoddn present6
una mayor estabilidad en el color al aplicarse
las pruebas de solidez, sin embargo, la
absorcion del color a la hora del tefiido no fue
la esperada. La prueba que mas afecto a las
fibras de manera global fue la de lavado a
temperaturas elevadas, para el caso de la lana le
siguié lavado doméstico y para el algoddn la
luz artificial. Las pruebas que menos afectaron
para la lana fueron las de luz artificial, frote en
seco, acidos y alcalis y para el caso del algodon
fueron acidos y élcalis, frote en seco y lavado
domeéstico. Por altimo el tefiido de estas fibras
con cascara de cebolla morada, son importantes
porque permite controlar los resultados,
informacién de relevante importancia para las
empresas que gusten emplear este colorante
natural.
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Resumen

En el presente trabajo se sintetiz6 Pt-ZrO,-SO,4 mediante
el proceso sol-gel. Usando la adicién de La,Osz en
concentraciones de 2, 3, 5y 10 % en peso, como
agente estabilizador en la reaccion de isomerizacién. La
caracterizacién fue por: Difraccién de Rayos X (DRX),
Espectroscopia de Infrarrojo (FTIR) y Microscopia
electrénica de barrido (MEB). Por DRX, se obtuvieron
las fases cristalinas al adicionar el éxido de lantano al
6xido de circonio sulfatado, los soportes presentan la
misma fase cristalina (tetragonal). Los espectros de
FTIR de los sélidos presentan los grupos funcionales
caracteristicos del ZrOy, los iones sulfatos y La,Os. La
morfologia de los materiales cataliticos presenta
cumulos de particulas de diferentes tamafios (20 a 50
pm) y una gran porosidad, formadas por cristales de
circonia sulfatada y Oxido de lantano. Los solidos
cataliticos no sufren desactivacion debido a la adicidon de
los dopantes ya que mostraron una alta durabilidad y
estabilidad en la reaccion de isomerizacion de n-
heptano.

La:03, ZrO2, MEB

Abstract

In the present work Pt-ZrO,-SO4 was synthesized by the
sol-gel process. Using the addition of La,Os; in
concentrations of 2, 3, 5 and 10% by weight, as
stabilizing agent in the isomerization reaction. The
characterization was by: X-ray diffraction (XRD),
Infrared Spectroscopy (FTIR) and Scanning Electron
Microscopy (SEM). By XRD, the crystalline phases
were obtained by adding the lanthanum oxide to the
sulfated zirconium oxide, the supports having the same
crystalline (tetragonal) phase. The FTIR spectra of the
solids have the functional groups characteristic of ZrO,
the sulfate ions and La»Os. The morphology of the
catalytic materials presents clusters of particles of
different sizes (20 to 50 pum) and a large porosity,
formed by crystals of sulfated zirconia and lanthanum
oxide. The catalytic solids did not undergo deactivation
due to the addition of the dopants as they showed high
durability and stability in the n-heptane isomerization
reaction.

La>0s3, ZrO2, SEM
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Introduccion

Actualmente los procesos de refinacion de
petréleo han tenido una creciente importancia
comercial, y concretamente se estan realizando
numerosas investigaciones acerca de los
materiales cataliticos empleados en estos
procesos, con la finalidad de lograr un
aprovechamiento Optimo e integral de sus
propiedades cataliticas.

Al ser el catalizador el responsable del
proceso es importante mencionar algunas
particularidades. Los catalizadores tienen
elementos propios que los hacen éptimos 0 no
para una determinada reaccion; estos elementos
varian segun la composicion del solido que, en
general, es muy compleja, pero pueden agruparse
en tres blogues bésicos.

La fase activa es el primer elemento béasico
de cualquier catalizador y marca la actividad
catalitica del mismo, pues la sola presencia de
ella puede llevar acabo la reaccion, bajo las
condiciones establecidas. Dicha fase puede ser
una sola fase quimica o un conjunto de ellas.
Una de las desventajas de la mayoria de las fases
activas es que puede tener un costo muy elevado,
como en el caso de los metales nobles (platino,
paladio, rodio, etc.) o son sensibles a cambios de
temperatura; esto genera la necesidad de un
segundo elemento (soporte) que disperse la fase
activa, la estabilice y/o lo proporcione buenas
propiedades mecanicas.

El soporte es la matriz sobre la cual se
coloca la fase activa y su funcion puede estar
relacionada tanto en la optimizacion de sus
propiedades cataliticas como en la mejora de las
propiedades mecéanicas.
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La mayoria de los soportes son sélidos
porosos, lo que indica que su area superficial es
generalmente elevada. Esto hace que la fase
activa pueda dispersarse sobre una superficie
mayor, lo que redunda en mayor é&rea de
reaccion. Esta caracteristica es muy importante
cuando la reaccién quimica es lenta. Sin
embargo, en algunos casos se emplean sélidos no
porosos para minimizar la interaccion con la fase
activa. Los soportes también proveen a la fase
activa de resistencia mecanica (que es esencial
cuando se opera con flujos elevados) y térmica
(ideal al operar a altas temperaturas).

En algunos casos se pueden aprovechar las
caracteristicas propias del soporte y emplearlo
también como un componente de la fase activa,
de modo que el material final mejore las
propiedades cataliticas de la fase activa.

El promotor es aquel elemento, que
incorporado en pequefias proporciones a la fase
activa o al soporte, permite mejorar las
caracteristicas del catalizador. Los promotores
que dan mayor estabilidad a la fase activa se
Ilaman texturales y los que aumentan la actividad
de la misma, electrénicos.

Estos elementos que conforman un
catalizador proveen al mismo de ciertas
caracteristicas que son las que le hacen
apropiado para acelerar el proceso de una
reaccion principal.

Actividad, selectividad y vida util, son las
propiedades tipicas de un catalizador. Para que
un catalizador sea interesante industrialmente, su
comportamiento en operacion debe ponderar de
forma adecuada las tres propiedades.

LUGO-DEL ANGEL, Fabiola Erika, SILVA-RODRIGO, Rebeca, MONTOYA-DE
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Las propiedades de la industria actual
hacen énfasis en una utilizacion mas eficiente de
las materias primas y de la energia. Es por ello
quje en opinidn generalizada el orden relativa de
importancia es selectividad>vida util>actividad.

Para que un solido pueda actuar como
catalizador, al menos uno de los reactantes debe
interaccionar con su superficie y fijarse sobre
ella (adsorcion). Disponer de una extensa
superficie donde los reactantes puedan
adsorberse es, pues, fundamental para un
catalizador solido. Por ello se emplean
normalmente solidos porosos, que disponen de
una gran superficie (externa + interna) por
unidad de masa del sélido (por lo tanto en un
volumen reducido). La estructura de las
particulas de catalizador sélido (nimero, tamafo
y volumen de poros) es, en consecuencia,
fundamental para que el catalizador opere
correctamente. Tambien la composicién del
catalizador es importante, ya que como la
interaccion del reactante con la superficie es de
tipo quimico, la adsorcion serd especifica el
reactante solo se adsorberd sobre algunas
sustancias.

La actividad es una de las caracteristicas
mas importantes y se define como la capacidad
de acelerar, en mayor o menor medida, una
determinada reaccion. La actividad se expresa en
moles transformados por segundo por gramo de
catalizador.

La actividad aumenta con la porosidad, ya
gue mejora el acceso de los reactivos y con la
superficie, al aumentar el area disponible para la
reaccién. Sin embargo, el area superficial
disminuye al aumentar la porosidad.
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Ademés, la resistencia mecanica del
catalizador disminuye a niveles no aceptables en
operaciones industriales cuando la porosidad es
superior al 50%. Por otro lado, actividades
iniciales muy elevadas se sacrifican en ocasiones
para conseguir una vida Gtil mas prolongada y/o
mayores selectividades.

La selectividad es otra caracteristica
importante. Esta define la direccion en que se
desarrollara la reaccion debido a la interaccion
del catalizador; esta intervencion se traducira en
mayor o menor presencia de algunos productos,
disminucion de otros, incluso la aparicion de
especies  inesperadas, etc., todo  esto
minimizando la energia de activacion. La
selectividad se expresa como la cantidad
transformada de reactante hacia un producto
determinado dividido por el total transformado.

La finalidad de desarrollar un catalizador
solido é&cido, es que permita llevar a cabo
reacciones demandantes de fuerza acida como la
isomerizacién de parafinas ligeras, sin que se
presenten problemas de desactivacion catalitica
por perdida de sitios acidos y que sean selectivos
hacia los productos de interés que en este caso
son los isGmeros con mayor octanaje, ademas de
que puedan isomerizar a bajas temperaturas que
termodinamicamente es cuando se obtienen los
isbmeros de mayor octanaje.

Metodologia de Investigacion

Sintesis del 6xido mixto ZrO,-S04-Lax03

LUGO-DEL ANGEL, Fabiola Erika, SILVA-RODRIGO, Rebeca, MONTOYA-DE
LA FUENTE, José Ascension y CRUZ-NETRO, Liz del Carmen. Efecto de la adicion
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La sintesis del dxido lantano con el oxido Al término de las 2h se desconecto el
de circonia sulfatada se realizo de acuerdo al sistema de calentamiento y agitacion dejando
método sol-gel, la sulfatacion del oxido de enfriar el gel a temperatura ambiente durante 24h
circonia fue con 4acido sulfurico (H2SOa) (afiejamiento) después se seco en una estufa por
concentrado, usando un método de sulfatacion in 24h a 80°C obteniendo un solido poroso
situ y con 20% en peso de concentracion del ion (aerogel), que al someterlo a una temperatura de
S04, ademas se vario el porcentaje en peso del calcinacion de 600°C se eliminan los residuos
nitrato de lantano, adecuadamente en el soporte organicos e hidroxilos quimisorbidos en los
(2, 3, 5y 10 % en peso). A continuacion se poros del material, el cual se transforma en un
describe el desarrollo del procedimiento: solido poroso llamado Xerogel.

Como punto inicial los reactivos butoxido Caracterizacién del 6xido mixto.

de circonio y alcohol terbutilico, en la relacion
estequiométrica adecuada, se homogenizaron en
una camara inerte (unidad aislada del medio
ambiente, en la cual se deja pasar previamente
durante 15 min un gas inerte N2) ya que el
alcoxido reacciona con la humedad. Estos se
vierten en un matraz de tres bocas se
homogenizan una hora con agitaciéon constante y
temperatura ambiente. Después de terminado
este tiempo se aumenta la temperatura a 70°C.

La identificacion de los tipos de sitios
acidos (Bronsted y/o Lewis) fue mediante la
espectroscopia de infrarrojo con piridina
adsorbida (FTIR) en un equipo marca Nicolet
170 SX con transformada de Fourier. Las
estructuras cristalinas encontradas se
determinaron mediante Difraccion de Rayos X.
El equipo utilizado para esta técnica fue un
difractometro de rayos X Bruker AXS modelo
D8 Advance , equipado con catodo de rayos X

Posteriormente en un vaso de precipitado de Cu Kol (1.5406 A) que opera a 35 kV y 25
se disolvio con agua y la ¥ parte del alcohol mA.
terbutilico las cantidades de nitrato de cerio 0

lantano 6 bario segun corresponda el soporte a Actividad Catalitica.

preparar. La isomerizacion del n-heptano fue
estudiada en un reactor multicanal de lecho fijo
(Multi Channel fixed bed reactor: MCFBR). Este
sistema consiste en una seccion de seis reactores
y cada uno contiene 8 microreactores, de
aproximadamente 4mm de diametro interno y 47
mm de longitud.

Siguiendo con la sintesis del material una
vez disuelto el nitrato de lantano, se adiciono
gota a gota mediante un embudo de adicion en el
matraz de tres bocas, simultaneamente se realizo
la sulfatacion adicionando la cantidad de acido
sulfurico gota a gota. En este punto se llevo
acabo la hidrdlisis. Sé dejo agitando a 70° C y
reflujo durante 2h.
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Los 6 reactores estan conectados El material cristalino 6xido de circonio

independientemente con seis cromatografos
(Agilent GC system 6850 series) equipados de
una columna capilar marca Supelco SPB-
1(100% dimetilsiloxano) de 100m de longitud,
0.32mm de diametro interno y de 0.25
milimetros de espesor de film, y un detector de
ionizacion a la llama sin elemento calefactor
(FID) para el andlisis de productos. Los
microrreactores fueron cargados con 100mg de
catalizador diluidos con 200mg de carburo de
silicio inerte. El tratamiento previo de los
catalizadores fue realizado in situ antes de la
prueba de actividad y consistio en un programa
de secado-reduccion, secando las muestras a
260°C por 2h en flujo de helio(100 ml/min) y
para la reduccion se utilizé una temperatura de
450°C y flujo de hidrégeno(100ml/min) por 3h.
Se ajusto la relacion Ho/C7 en 1.47 mol de radio.
La reaccion se realiz6 a 180, 200 y 240°C con
una presion de 100 psia y WHSV de 3.7h con
una mezcla de 100ml/min de Hz y 0.4ml de n-
heptano que se aliment6 con una bomba
dosificadora HPLC (Cromatografia Liquida de
Alta Eficiencia). Como el objetivo de esta
investigacion es determinar el efecto de la
adicion de lantano, sobre la actividad y
selectividad de los mismos se utilizd un
catalizador comercial de referencia denominado
Hysopar este es un catalizador para
isomerizacion basado en zeolita mordenita
promovido con platino (0.3-0.4% en peso) con
tamafio de particula de 1.5mm.

Resultados

La figura 1 muestra los resultados del Oxido de
circonio y oxido de circonio sulfatado
sometidos a Difraccion de Rayos X.

ISSN-2410-3950
ECORFAN® Todos los derechos reservados

presento la mezcla de fases tetragonal y
monoclinica, de acuerdo a la tarjeta de la
J.C.P.D.S., la tetragonal que corresponde a los
planos mas intensos [111],[200],[220],[31
1] correspondientes a 30.1, 35.3, 50.3 y 59.7° en
la escala 26 de la tarjeta PDF card: 170923. Y la
fase monoclinica de Baddeleyite (ZrO2) con
lineas de difraccion de menor intensidad en 20 =
24, 28 y 31.5, segun la tarjeta PDF card: 241165.
El difractograma del soporte ZS correspondiente
al oxido de circonio sulfatado. En el cual se
observa que solo presenta la fase tetragonal.

* ZrO, monodinica

PDF card: 241165

e Mo

T T T T T T T T
o 10 20 30 40 50 60 70 80
2THETA

Intensidad

Figura 1 Difractogramas de Rayos X del éxido de circonio
puro (Z), sulfatado (ZS)

En el analisis de los Difractogramas de los
catalizadores, modificados con Oxido de lantano
(figura 2), se demuestra que en todos los
materiales prevalecen las bandas caracteristicas
de la fase tetragonal no existiendo alguna
diferencia con lo atribuido por la adicion del ion
sulfato.

LUGO-DEL ANGEL, Fabiola Erika, SILVA-RODRIGO, Rebeca, MONTOYA-DE
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Figura 2 Difractograma de Rayos X del 6xido de circonio
con LaxOa.

Los espectros de los soportes ZrO,-SOq-
La>O3 calcinados y sin calcinar, se muestran en
las figuras 3 y 4. En cada uno de ellos se observé
la banda presente entre los 3297 y 1637 cm
caracteristica de los grupos OH. A los 1470 cm
una pequeiia banda aparece atribuida al
estiramiento del enlace N-O del nitrato idnico
proveniente de la fuente del La;Os. Las bandas
caracteristicas de los grupos sulfatos aparecen a
los 1136 cm-1 y a los 1400, el estiramiento
intenso  correspondiente a las vibraciones
asimétricas del S=O, asi como las bandas no
menos intensas del grupo hidroxilo presente en
el soporte antes de calcinar. A los 500 y 600 cm-
1 se encuentran las bandas correspondientes al
enlace La-O, el cual no se puede apreciar
claramente debido a que se encuentra
enmascarado por la presencia de la banda
proveniente del ZrO,. Cabe mencionar que se
observd una mayor intensidad en las bandas
correspondientes al grupo SO4 por efecto de la
incorporacion del La>Os en comparacion con las
muestras solo acidificadas.
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Figura 3 Espectros FTIR de ZrO,-SO4-La;0s3 sin calcinar.
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Figura 4 Espectros FTIR de ZrO2-SO4-La203 calcinados
a 600°C.

En las figuras 5-8, se muestran las
imagenes MEB de los catalizadores conteniendo
al LaxOs las cuales permiten observar la
morfologia del material homogéneo y en las
cuales se tiene la presencia de cumulos de
particulas de diferentes tamafios, es decir, la
formacion de cristales del soporte que van de los
50 a 100 pm.
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Las particulas estan formadas por cristales
de circonia sulfatada y 6xido de lantano y la
formacion de poros permite el alojamiento de los
metales  impregnados  dentro de  éstos
dificultando su cuantificacion debido a su baja
concentracion.

PtZs2La

Acc.V  Spot Magn Det WD |————— 20um

25.0KV 6.0 1000x BSE 10.7 0.9 Torr PtZS2la

Figura 5 Imagen de MEB del catalizador PtZS2La con
una amplificacion de 1000X.

Ace.V  Spot Magn Det WO |———— S 20m

25.0KV 6.0 1000x: BSE. 10.7 0.9 Torr PtZS8la

Figura 6 Imagen de MEB del catalizador PtZS3La con
una amplificacién de 1000X.

. e of ' o
-’ i - p
Acc.V  Spot Magn I WD% 20 um
N

250KV 6.0 1000x BSE 107 0.9' Tore, PiZssla

Figura 7 Imagen de MEB del catalizador PtZS5La con
una amplificacion de 1000X.
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Figura 8 Imagen de MEB del catalizador PtZS10La con
una amplificacion de 1000X.

Isomerizacion del n-heptano.

En la isomerizacion del n-heptano todos
los catalizadores son sometidos a un tratamiento
previo a la reaccion y a las mismas condiciones
de reaccion. La reaccion se realizo a 180, 200 y
240°C con una presion de 100 psia y WHSV de
3.7h con una mezcla de 100ml/min de Hy y
0.4ml de n-heptano.

El catalizador de referencia (Hysopar)
utilizado en esta investigacion se sometié a las
mismas condiciones solo que a temperaturas de
180 y 200°C no presento actividad. A 240°C
alcanza una conversion de 47% vy la selectividad
hacia 2,3 dimetil pentano con un 35% y 3 metil
hexano con un 37%, un 8% de 2 metil hexano,
7% de 2,4 dimetil pentano, observando que solo
presento 0.76% del isomero de mayor octanaje 2,
2, 3 trimetil butano.
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N X, [ <C, I 2,2DMP(98) [0 2,4DMP(83) [ 2,2,3TMB(112)

= “[3,30MP(81) I 2,30MP(91) I 2MH(42) I 3MH(52) I 3EP(65)

40

304

%

204

104

Hysopar

Figura 9 Distribucion de productos de reaccion del
catalizador Hysopar a 240°C.

En la figura 10 se muestra el catalizador
Pt/ZS a las tres temperaturas de reaccion
estudiadas en la presente investigacion. La
conversion se ve afectada conforme aumenta la
temperatura a 180°C es de 12%, a 200°C es de
82% y a 240°C es de 98%. Se observa también
que con el aumento de la temperatura los
productos de reaccion son mas selectivos hacia
productos ligeros (<C7).

I X, [ <C, I 2,2DMP(98) [ 2,4DMP(83) I 2,2,3TMB(112)
100 JE—13,3DMP(81) [ 2,3DMP(91) I 2MH(42) I 3MH(52)
-

80

60

%

40

20
0

u
PTZS (180) PtZS(200) PtZS(240)
Catalizador

Figura 10 Distribucién de productos de reaccién de
Pt/ZrO2-S0O4 a diferente temperatura de reaccion.

Los resultados de conversién y productos
de reaccion del n-heptano utilizando  los
catalizadores Pt/ZrO,-SOs-La,O3 se muestran en
las figuras 11 a 13.
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En la figura 11 se presentan los resultados
del n-heptano a 180°C de reaccion, observando
que no presentan selectividad hacia productos de
craqueo sin embargo la conversion es de 20, 17,
14 'y 4% respectivamente presentando el mismo
efecto que con la adicion del dopante Oxido de
cerio de disminucion de la conversion conforme
se aumenta la concentracion del dopante. La
selectividad con las concentraciones 2 y 3 % de
oxido de lantano se inclina hacia cuatro isomeros
siendo alrededor del 57% los 2,3y 2,2 dimetil
pentanos con numero de octano de 91 y 98
respectivamente, continuando con 33% de
selectividad hacia el 3 metil hexano de numero
de octano de 52, por ultimo la selectividad de
13% hacia el 2, 2,3 trimetilbutano siendo este el
isomero de mayor numero de octano. Con las
concentraciones 5 y 10 % de Oxido de lantano
solo son selectivos hacia los isémeros 2,2
dimetilpentano y 2 metil hexano con 91 y 42
nimero de octano, aunque la selectividad hacia
el 2 metil hexano fluctta alrededor del 55% este
material (Pt/ZS5La y Pt/ZS10La), solo presentan
conversiones de 14 y 4 respectivamente.
Realizando un analisis de este comportamiento
referenciando a las caracterizaciones de estos
materiales, se deduce que a bajas
concentraciones de La;O3 (2 y 3% en peso de
La,0O3) se favorece a los isdmeros de mayor
octanaje, y altas areas especificas mayor
conversion.
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Figura 11 Distribucion de productos de reaccion de la
serie Pt/ZrO02-S04-La203 a 180°C.

Los resultados de actividad catalitica del n-
heptano a 200°C de reaccion con catalizadores
Pt/ZSLa se muestran en la figura 12. A esta
temperatura solo se estudiaron concentraciones
de 2, 3 y 5% en peso de LayOs, porque se
presento un problema de variacién de flujos
durante la realizaciébn de la reaccidn. Estos
solidos tienen conversiones de 37, 36 y 31 %
respectivamente,  observando el  mismo
comportamiento de disminucién de conversion
conforme se aumenta la concentracion del
dopante, al igual que disminucién de productos
de craqueo de 24, 19 y 13%, el catalizador
Pt/ZS2La, no presenta selectividad hacia el
isbmero 2, 2, 3 trimetilbutano  siendo este el
isbmero de mayor numero de octano. A esta
temperatura se observa un incremento en la
selectividad del 2, 3 dimetilpentano y 3 metil
hexano alrededor del 35% 'y 30%
respectivamente,  conforme  aumenta la
concentracion de este dopante.
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Con concentraciones 2 y 3 % también tiene
selectividad hacia el 2 metil hexano con nimero
de octano de 42, con el catalizador Pt/ZS5La no
muestra selectividad hacia este isbmero lo que
indica que con esta concentracion es mas
selectivo hacia isomeros de mayor octanaje. Un
incremento de selectividad ahorra y reduce
costos de purificacion.

N X, [ <C, Il 2,2DMP(98) [ 2,4DMP(83) Il 2,2,3TMB(112)
[——13,3DMP(81) [ 2,30MP(91) I 2MH(42) I 3MH(52)

35
30
25
X 204
15
10
5
0

T
PizS2La PtzS3La PtzSsLa PtZS10La

Catalizador (T = 200°C)

Figura 12 Distribucién de productos de reaccion de la
serie Pt/ZrO,-S04-La,0O3 a 200°C.

La figura 13 presenta la distribucion de
productos de reaccién a los 240°C, observando
que tiene excelentes conversiones de 93, 100, 94
y 70% pero la selectividad es principalmente
hacia productos ligeros < C7.

[13,30MP(81) I 2,30MP(91) I 2MH(42) I 3MH(52) Il 3EP(65)
100 4

80
60
40

204

Ptzs2la PtzS3La PtzSsLa Ptzs10La

Catalizadores (T = 240°C)

Figura 13 Distribucién de productos de reaccion de la
serie Pt/ZrO2-S0O4-La203 a 240°C
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Conclusiones

Al adicionar el 6xido de lantano al 6xido de
circonio sulfatado, los soportes presentan la
misma fase cristalina (tetragonal)

La morfologia de los materiales cataliticos
presenta cumulos de particulas de diferentes
tamafios (20 a 50 um) y una gran porosidad,
formadas por cristales de circonia sulfatada y
Oxido de lantano.

Los solidos cataliticos no  sufren
desactivacion debido a la adicion del dopante ya
gue mostraron una alta durabilidad y estabilidad
en la reaccion de isomerizacion de n-heptano. La
cantidad optima de La»>O3 para la isomerizacion
de n-heptano no debe sobrepasar 5% en peso.

El 6xido estudiado en la presente
investigacién actian como promotor textural y
quimico de acuerdo a resultados de selectividad,
con mayor concentracion de lantano en la
reaccion de isomerizacion de n-heptano no existe
formacion de coque y los productos son mas
selectivos a productos de interés de mayor
nimero de octano. Ademas que con la adicion de
este promotor La,Oz no se pierden los grupos
sulfato después de la reaccién y todas las
reacciones presentaron activacion comparadas
con la circonia sulfatada que durante el
transcurso de la reaccion mostro desactivacion.
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Resumen

Los catalizadores ZrO;, ZrO,-SOs y ZrO;-Na se
sintetizaron mediante el método sol-gel para utilizarse en
el proceso de transesterificacion. La caracterizacion fue
por: Difraccion de Rayos X (DRX), Espectroscopia de
Infrarrojo (FTIR), Fisisorcion de N, Espectroscopia de
FTIR (Piridina, CO,). Los catalizadores mostraron la
presencia de la fase tetragonal, que es considerada como
la fase mas activa del ZrO, para el proceso de
transesterificacion. En cuanto a las propiedades
texturales, el area especifica varid entre 26 y 113 m?/g y
el tamafio de particula entre 44 y 48 nm, siendo valores
adecuados para asegurar la mejor interaccién en el
proceso de metandlisis. Los espectros de FTIR mostraron
los grupos funcionales caracteristicos del ZrO; y los
iones sulfatos, asi como la reducciobn de grupos
funcionales atribuidos a la presencia de humedad (OH")
en las muestras después del proceso de calcinacién. Las
pruebas de adsorcion de piridina revelaron sitios &cidos
Bronsted y Lewis en los catalizadores ZrO»-SO4 y ZrO,,
donde la adicion del ion sulfato contribuye a ambos
sitios. Se establecid la fuerte basicidad del catalizador
ZrOz-Na por FTIR de CO.. Los sitios activos de los
materiales permiten simultdneamente una reaccion de
esterificacion y transesterificacion.

Sol-Gel, ZrO2-Na,
heterogéneos

Zr02-SOq, catalizadores

Abstract

Catalysts ZrO,, ZrO,-SO4 and ZrO,-Na were synthesized
through sol-gel method, for their use in the
transesterification process. X-Ray Diffraction (XRD),
Infrared Spectroscopy (FTIR), N2 Physisorption, Pyridine
Adsorption, and CO; Infrared Spectroscopy techniques
analyzed these catalysts. Catalysts shows the presence of
tethagonal phase, considered like the most active phase
of ZrO, to transesterification process. In texturals
properties, the specific area oscilates among 26 and
113m?/g, and cystal size were between 44 and 48 nm,
those being valid numbers to ensure the better interaction
in methanolysis process. FTIR spectrum shows the
characteristics bands of catalysts; functional groups
attributed to the presence of humidity (OH") were
eliminated after the calcination process. Bronsted and
Lewis acid sites in catalyst ZrO?-SO* improved with the
addition of sulfate ion in ZrO? catalyst. A strong basicity
was proven for catalyst ZrO?-Na through. The active sites
for the materials allow simultaneous reactions of
esterification and transesterification.

Sol-Gel, ZrO2-Na, ZrO2-SOs, heterogeneous catalysts
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Introduccion

El proceso de transesterificacion se realiza en
presencia de un catalizador para mejorar la
velocidad de reacciéon y el rendimiento final
(121 El catalizador utilizado tiene un efecto
determinante sobre la reaccion; este parametro
afecta el rendimiento hasta ciertos valores, ya
que promueve la formacion de sales, la
emulsificacion de la mezcla y genera costos
adicionales por su consumo; debido a esto, las
catélisis se clasifican en cuatro tipos: acida,
basica, enzimatica y heterogénea Bl En la
catélisis heterogénea, los precursores que
reaccionan quimicamente se encuentran en fase
liquida o gaseosa mientras que una superficie
solida actia como  catalizador.  Los
catalizadores son capaces de absorber
moléculas de reactivo en sus superficies,
consiguiendo mayor concentracion y superficie
de contacto entre reactivos, o debilitando sus
enlaces disminuyendo la energia de activacion.
Los productos abandonan el catalizador cuando
se forman, y este queda libre para seguir
actuando 1,

Los catalizadores heterogéneos con Oxido
de circonia como base sintetizados por el
método tradicional, llaman la atencién debido a
que su caracter acido y basico permite una
mejor orientacion de la superficie del
catalizador ! causando reacciones selectas y
una larga vida catalitica ™l Estas caracteristicas
dependen del tratamiento previo del catalizador
61 |a circonia sulfatada resulta un catalizador
prometedor porque su actividad catalitica es
muy alta, obteniéndose conversiones de 98% en
el proceso de metanolisis [l. Asi mismo, dopar
con el ion Na" al ZrOz, muestra una alta
selectividad, sitios basicos Fuertes [ alta
estabilidad en la fase tetragonal y una
proporcion de la  fase  monoclinica
extremadamente baja después de la calcinacion
a 600°C U1,
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Por todo esto, la finalidad del presente
trabajo se enfoca especificamente a la sintesis
de los 6xidos de circonia (ZrO2) puro, ZrO»-
SOs4 y ZrOz-Na por el método sol-gel y su
caracterizacion para su aplicacion en la
transesterificacion. El uso del 6xido de circonia
sulfatada (ZrO.-SO4) como catalizador &acido y
el oxido de circonia dopada con hidréxido de
sodio (ZrO»-Na) como catalizador alcalino. La
nomenclatura que se utilizarda para los
catalizadores sera: ZP para el catalizador ZrO;
puro, ZS para el catalizador ZrO,-SOs y ZN
para el catalizador ZrO>-Na.

Metodologia de Investigacion
Sintesis del ZP, ZSy ZN

La sintesis de los catalizadores se realiz via
sol-gel [10], con butéxido de circonio
(Zr[O(CH2)3CH3]s) 'y alcohol terbutilico
((CH3)3COH) como materiales precursores.
Para la catélisis acida (ZS) se afiadi6 H2SOa
(20% en peso del ion SO4») y para la catalisis
basica (ZN) NaOH (20% en peso del ion Na®).
La sintesis se llevd a cabo a una temperatura de
70°C mediante agitacion constante por 2 horas
y se dejo reposar a temperatura ambiente.
Finalmente se secd por 24 horas a 120°C y
calciné por 3 horas a 600°C.

Caracterizacion del ZP, ZSy ZN

Difraccion de rayos X (DRX). Un gramo de
muestra se usO aproximadamente para este
analisis, colocandolo en el porta muestra del
equipo. El equipo utilizado fue un
Difractometro de Rayos X Bruker AXS D8
Advance en un rango de 2[] de 10° a 80°.

Espectroscopia de infrarrojo (FTIR). Se
uso un espectrofotometro FTIR, marca Perkin-
Elmer, modelo Spectrum 100, con transformada
de Fourier. Una pequefia porcion en polvo fino
se colocd en el porta muestra del infrarrojo y se
analizé con intervalo de nimero de onda de
4000 a 350 cm™,

CRUZ-NETRO, Liz del Carmen, SILVA-RODRIGO, Rebeca, MELO-BANDA, José
Aarén, GARCIA-ALAMILLA, Ricardo, NAVARRETE-BOLAROS, Juan y LUGO-
DEL ANGEL, Erika. Sintesis y caracterizacion de materiales cataliticos Zr02-SO4 y
ZrO2-Na para el proceso de transesterificacion. Revista de Sistemas Experimentales
2017



Articulo

19
Revista de Sistemas Experimentales

Fisisorcion de N2 (BET). Las propiedades
texturales, como el area especifica, el volumen
de poro y el didmetro promedio de poro, de los
soportes y catalizadores fueron determinados
mediante la fisisorcion de N> (BET) utilizando
un Analizador de Adsorcion Fisica marca
Quantachrome modelo QI tanto para la rama de
adsorcién como desorcién a la temperatura de
nitrogeno liquido, 77 K.

Espectroscopia de IR con Adsorcion de
piridina. Para la determinacion de la acidez
total y sitios acidos de las muestras cataliticas
ZS y ZP se utilizd un espectrometro Nicolet
710SX. Las muestras se desorben a 400°C por 2
horas y se enfria a medio ambiente. Se
introduce la piridina y se mantiene en contacto
por 30 minutos a 200°C, se elimina el exceso de
piridina en vacio y la desorcion de piridina se
realiza hasta 400°C.

Espectroscopia  de infrarrojo  con
adsorcion de CO». La determinacion de sitios
béasicos y basicidad total en la muestra catalitica
ZN fue determinada en el espectrometro
Nicolet 710SX. Después de la desorcion a
400°C, la muestra fue enfriada a -100°C usando
N2 liquido. EI CO2 (a 30 Torr) fue afadido
dentro de la celda. Después de 15 minutos en
contacto con la muestra, el exceso de CO; fue
evacuado obteniendo el espectro.

Resultados
Difraccién de rayos X.

En todos los catalizadores ZP, ZS y ZN, la fase
cristalina encontrada corresponde a un arreglo
tetragonal. Los picos importantes, indicando la
fase cristalina tetragonal para los materiales, en
la escala 2[], aparecen en 30.2° 35.1° 50.5°y
60.03° y son correspondientes para los planos
cristalinos (101), (110), (112) y (211)
respectivamente 11231,
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-(a) Zro,

Angle / (20)

Figura 1 Difractograma del catalizador ZP

El ZP y ZS (fig. 1 y 2) presentan la fase
cristalina tetragonal en plano cristalino (202).
Las fases cristalinas para el ZN (fig. 3) tienen
una menor intensidad debido a la adicion del
ion Na* a la circonia. Esto induce a un estado
de cuasi nucleos, facilitando la cristalizacion
del gel a bajas temperaturas [**31,

(b) 210, SO,

T T T T
20 30 40 50 60 70

Angle / (20)

Figura 2 Difractograma del catalizador ZS
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(c) ZrO,-Na

r T T T T 1
20 30 40 50 60 70

Angle / (20)

Figura 3 Difractograma del catalizador ZN.

La circonia, cuando se sintetiza mediante
el método sol-gel, la fase tetragonal puede ser
estabilizada a bajas temperaturas 11231,

Espectroscopia de infrarrojo

La figura 4 presenta los espectros
correspondientes del catalizador ZP antes y
después de la calcinacion, mostrando la
reduccion de bandas OH; ademas, muestra el
enlace Zr-O indicando la presencia de ZrO? a
baja intensidad entre las bandas 500 cm™ y 750
cm™.

En el catalizador &cido ZS antes de
calcinar mostré bandas de grupos OH entre los
3000-3500 cm (figura 5). Después de calcinar
la muestra, las bandas OH se redujeron de
manera importante. De 1000 cm™ a 1200 cm?
mostré bandas de enlaces S=0 correspondiente
al ion sulfato, mismas que después de la
calcinacion siguen presentes en la muestra.

La figura 6, corresponde al catalizador
basico dopado con sodio. Las bandas OH se
hacen presentes entre 3000 cm™ y 3500 cm?,
con la calcinacion se redujeron notablemente.
Entre 750 cm™ y 1000 cm™ aparecen bandas C-
O que también se redujeron con la calcinacion.
Para ambas muestras, entre los 500 cm™ y 750
cm? mostr6 la banda de ZrO, de menor
intensidad después de calcinarse.
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Es importante que los catalizadores
mantengan un estado anhidro, evitar el contacto
prolongado con el aire para que no disminuya
su efectividad por la interacciobn con la
humedad y eldidxido de carbono (CO2) 141,

Transmitancia, (%)

T T T T
3500 3000 2500 2000

110 4

100

Transmitancia (%)

T T T T T T T
4000 3500 3000 2500 2000 1500 1000 500

Namero de onda (cm™)

Figura 5 Espectro FTIR del catalizador ZS
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Figura 6 Espectro FTIR del catalizador ZN.

Fisisorcion de N2 (BET)

Las propiedades texturales de los catalizadores
se muestran en la tabla 1, en donde se aprecia
que el catalizador ZP presenta un area
superficial significativa a diferencia de la
circonia pura (ZP), lo que indica que puede
existir mayor interaccion al tener un area activa
superior y favorecer la interaccion del aceite y
del alcohol en la produccion de biodiesel 91,
En el caso del catalizador ZN, su area
superficial especifica se reduce en 50% debido
al incremento gradual en la temperatura de
calcinacion. Los catalizadores amorfos tienen
alta éarea superficial que su contraparte
cristalina; la cristalizacion del catalizador a una
alta temperatura de calcinacion da como
resultado el decremento del area superficial 28],

Material | As Vp Dp Tamafio
(m¥g cat) (cmd/g A) de
cat) particula
A
ZP 51 0.09 69 69
ZS 113 0.27 95 79
ZN 26 0.06 89 43

Tabla 1 Propiedades Texturales de los catalizadores.
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Nourredine (2010) estudio el efecto de la
concentracion del NaOH (0.5M, 1.0M y 1.5M)
y el efecto de la temperatura de calcinacion
(400°C, 500°C y 600°C) en un soporte de ZrOs,
encontrando que al incrementar la temperatura
de calcinacion (600°C) con una concentracion
de 1.0 M, el ZrO>-Na presenta una mejor area
superficial y mejores rendimientos en la
reaccion de transesterificacion. Esto indica que,
durante el proceso de transesterificacion se
requiera una mayor cantidad de este catalizador
para llevar a cabo el proceso a una mayor
efectividad 1 o se requerird de una mayor
concentracion de NaOH al sintetizar el
catalizador para que proceso de
transesterificacion sea efectivo [, EI tamafio de
cristal fue calculado mediante la formula de
Sherrer, donde se aprecia que el catalizador ZN
tiene un tamafio mayor a los dos catalizadores,
por lo que puede favorecer la reaccion de
transesterificacion.

Adsorcidén de piridina

Los catalizadores ZP y ZS (figura 7 y figura 8)
muestran sitios Lewis en la region 1445 cm™? y
1450 cm™* respectivamente.

Absorbancia

T T T T T J
1700 1650 1600 1550 1500 1450 1400

NGmero de onda, (cm™)

Figura 7 Espectro FTIR con adsorcion de Piridina del
catalizador ZP
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Figura 8 Espectro FTIR con adsorcion de
Piridina del catalizador ZS

El catalizador ZP mantiene una acidez
total promedio y no aparecen sitios Bronsted
(ver tabla 2).

Acidez Imoles de
Intercambiable iridina/
Temp | (meg/100gr) P g
°C
Lewis Sitios Acidez
Lewis Total
50 5.70 183 183
100 2.60 83 83
200 2.30 74 74
300 0.80 26 26

Tabla 2 Resultados de acidez total, acidez Lewis y
acidez Bronsted en el catalizador ZP.

Al agregar el ion SO42 al material ZP,
este presentd un incremento en la acidez total,
la cual se ve favorecida al presentar sitios
Bronsted y Lewis hasta 400°C (tabla 3), la
presencia de catalizadores con una fuerte acidez
0 basicidad, acelera considerablemente el ajuste
del equilibrio 61,
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Acidez

Intercambiable moles de piridina/g

(meq/100gr)
Temp | Bronsted | Lewis | Sitios Sitios | Acidez
°C Bronsted | Lewis | Total
50 3.70 3.30 226 187 413
100 2.60 1.50 159 85 244
200 2.60 1.10 159 62 221
300 1.40 0.60 86 34 120
400 0.70 0.30 43 17 60

Tabla 3 Resultados de acidez total, acidez Lewis y
acidez Bronsted en el catalizador ZS.

Una catélisis acida en el proceso de
transesterificacion, favorece la aparicion de los
sitios Bronsted 16 171 1o que contribuye al alto
rendimiento de los alquil ester !,

Espectroscopia de infrarrojo de CO2

El catalizador basico ZN (figura 4), expone una
banda a los 1507 cm™, muestra especies de
carbonatos bidentados lo que indica una fuerte
basicidad.

Al incrementar la temperatura, la
intensidad de la banda 1507 cm™ disminuye. En
el catalizador ZN, una basicidad elevada indica
que el catalizador favorece la conversion de los
acidos carboxilicos a biodiesel 1281,

Conclusiones

Los catalizadores ZP, ZS y ZN muestran un
arreglo tetragonal en la fase cristalina, el
proceso de calcinacion redujo los grupos
funcionales respectivos a la presencia de
humedad en la muestra, lo que ayudaria a que el
proceso de transesterificacion se realice de
manera efectiva. Los espectros muestran que el
enlace Zr-O prevalece después del proceso de
calcinacion en el catalizador acido y basico, la
reduccion de bandas C-O después de la
calcinacion permite tener un material apto para
el proceso de transesterificacion.
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El catalizador ZS incrementa el area
superficial después de la impregnacién con el
ion sulfato, lo que favorece la interaccion del
aceite con el metanol en la elaboracion del
biodiesel. La temperatura de calcinacion influye
en el area superficial del catalizador ZN
disminuyéndolo, sin embargo, esto no afecta el
rendimiento de la reaccién en el proceso de
transesterificacion. El ion sulfato mejora la
acidez total en la circonia y permite una mejor
resistencia térmica al tener sitios Bronsted y
Lewis hasta 400°C. La presencia del carbonatos
bidentados en el catalizador ZN mejoran sus
sitios basicos y las propiedades del catalizador,
una basicidad elevada indica que el catalizador
favorece la conversion de los &cidos
carboxilicos a biodiesel.
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Resumen

El sende es una bebida elaborada con maiz malteado, de
origen prehispénico y de tipo ceremonial. Con fines de
conocer y mantener la tradicion de este producto se
planted el objetivo de estandarizar su formulacién y
procesamiento mediante pruebas de preferencia afectivas
cuantitativas. Se propusieron doce formulaciones para la
elaboracion de la bebida tipo sende, se dividieron en dos
bloques, evaludndose con una prueba sensorial afectiva
cuantitativa de preferencia por orden y se seleccionaron
dos muestras que se evaluaron en prueba de preferencia
por pares. Los resultados de la evaluacion sensorial se
sometieron a un andlisis de varianza con un nivel de
significancia del 5% Yy la segunda etapa se evalud con el
estadistico x2. Se encontrd una diferencia significativa en
la preferencia de las formulaciones, los panelistas no
entrenados se inclinaron por la formulacion de maiz
blanco fermentada con pulque y adicionada con canela.
Con esta investigacion se establecen pardmetros
adecuados que permitiran la produccién a mayor escala
para su comercializacién dandola a conocer al publico y
con ello conservar esta tradicién mazahua; asimismo, se
da pie a nuevas investigaciones sobre la caracterizacion
de esta bebida prehispanica.

Bebida de maiz, Estandarizacion, Pruebas afectivas,
Sende.

Abstract

The sende is a drink made with malted corn, of
prehispanic origin and ceremonial type. In order to know
and maintain the tradition of this product, the objective
was to standardize its formulation and processing through
quantitative  affective  preference  tests. Twelve
formulations were proposed for the production of the
sende drink, divided into two blocks, evaluated with a
quantitative affective sensory preference test in order and
selected two samples that were evaluated in pairs
preference test. The results of the sensory evaluation
were submitted to an analysis of variance with a level of
significance of 5% and the second stage was evaluated
with the x2 statistic test. A significant difference in
formulation preference was found, untrained panelists
leaned toward the formulation of white maize fermented
with pulque and added with cinnamon flavor. This
research establishes suitable parameters that will allow
the production on a larger scale for commercialization,
making it known to the public and thereby preserving this
Mazahua tradition; New research on the characterization
of this pre-Hispanic drink is also underway.

Corn drink, Standardization, Affective tests, Sende
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Introduccion

El maiz es uno de los principales alimentos que
se producen y consumen en todo el mundo.
Hoy en dia son producidos y comercializados
numerosos productos a base de maiz, desde el
grano, hasta alimentos para animales, harinas,
frituras, tortillas, bebidas, entre otros (Kato et
al. 2009). Aun asi, hay muchos otros productos
producidos pero no para comercializar en
mercados mayores, es decir, su forma de
elaboracion no esta estandarizada al realizarse
de manera empirica en los pueblos que lo
acostumbran desde sus ancestros.

La gastronomia tipica es una muestra de
la idiosincrasia del pueblo mexicano en general
y de sus grupos étnicos en particular, quienes,
en afios recientes, han visto esta riqueza
gastrondmica como un potencial atractivo
turistico centrado en la degustacion de platillos,
dulces y bebidas tipicas (Munguia-Reyes,
Hernandez-Lopez y Gonzélez -Mendoza;
2014).

En México se conocen los germinados
desde la antigliedad. Antes de que llegaran los
espafioles, ya se elaboraban bebidas de maiz
germinado como el tesgiino y el sendecho, que
consumen los mazahuas y los otomies (Barros y
Buenrostro, 2016), a esto sumandole otras
bebidas elaboradas con otros cereales como la
cebada o arroz (ejemplo la sambumbia) o frutas
(tepache y otras) (Quintero-Salazar et al, 2012).

El sende o sendecho es una bebida de
caracter ceremonial que es elaborada con maiz
germinado (Gonzélez-Mendoza, 2013). Puede
elaborarse con distintas variedades de maiz,
fermentarse con diferentes métodos y
saborizarse con una gran variedad de
ingredientes.
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El conocimiento de su proceso se
transmite de generacidén en generacion y varia
segun el pueblo y la familia o persona
especifica que lo prepara, utilizandose
diferentes tiempos, técnicas, utensilios e
ingredientes.

En este proyecto se utilizaron maices de
color blanco y azul, se ferment6é con pulque y
levadura panaria y adicionaron  otros
ingredientes, resultando en una bebida
tradicional evaluada sensorialmente con el
objetivo de hacer una estandarizacion de su
procesamiento. Con esto se pretende rescatar su
proceso de preparacion 'y llevar su
conocimiento a otras culturas y puablico en
general.

Justificacion

Se cree que en el mundo existen cerca de 3 500
alimentos fermentados tradicionales. No
obstante, los cambios en los habitos de
consumo, aunados al “progreso econdémico” de
algunos sectores de la poblacion, asi como la
mundializacion y homogenizacién de la ingesta
cotidiana, han propiciado una disminucién
alarmante en su consumo. De ahi que se piense
que, en los proximos afios, varios de estos
alimentos podrian desaparecer sin haber sido
documentados. Con ello se perderia parte del
conocimiento y la sabiduria acumulados por la
humanidad durante miles de afios, o lo que la
Organizacion de las Naciones Unidas para la
Educacion, la Ciencia y la Cultura (Unesco) ha
definido como patrimonio cultural inmaterial de
la humanidad (Quintero-Salazar et al, 2012).

Se pretende estandarizar el proceso de
elaboracion del Sende para tener una referencia,
una formulacién y un proceso éptimos de un
producto uniforme.
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Esto ayudara en dar a conocer el producto
otras regiones porque los mazahuas habitan
unicamente el centro del pais, una zona muy
pequefia, por tanto todo esto es desconocido
para la mayoria de la poblacion (CIPIDIEM,
n.d.). Ademaés, el presente proyecto puede
favorecer el intercambio cultural y la
conservacion de las tradiciones gastrondmicas
ancestrales de la cultura mazahua.

Problema

El 'Sende' es una bebida prehispanica, de la
etnia mazahua, elaborada a base de maiz en
cualquiera de sus variedades. Esta bebida es
elaborada de manera tradicional, por lo que no
existe un proceso estandarizado para su
produccidn, cada persona utiliza las cantidades
que considera adecuadas de cada uno de los
ingredientes, haciéndolo un producto variante.

Por lo anterior, se pretende llegar a la
estandarizacion del proceso de elaboracion de
esta bebida, mediante la implementacion de
pruebas sensoriales afectivas cuantitativas, para
identificar la  formulacion con  mayor
preferencia por una muestra del mercado y con
ello establecer los tiempos y condiciones mas
adecuados que generen un producto terminado
aceptable para los consumidores potenciales
gue no conocen esta bebida.

Hipotesis
Hipdtesis de investigacion
Como hipétesis de investigacion se tiene que:

Las pruebas sensoriales  afectivas
permiten la estandarizacion de la bebida tipo
“Sende” al determinar las preferencias de los
consumidores potenciales y con ello establecer
la formulacion més adecuada.

Hipotesis estadisticas

Hipotesis nula (Ho): T1=T2=T3=...Ti
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Donde Ti = corresponde a las diferentes
formulaciones que se evaluaran sensorialmente
para determinar su preferencia

Hipotesis alterna (Ha): Existe al menos
un tratamiento diferente

Objetivos
Objetivo General

Estandarizar la formulacion y el proceso de
elaboracibn de una bebida alcohdlica
tradicional obtenida de la fermentacion del
maiz (sende).

Objetivos especificos

Establecer las formulaciones de elaboracion
para la bebida tipo sende basandose en el
proceso tradicional de elaboracion de "Sende".

Realizar pruebas sensoriales afectivas de
preferencia para la seleccion de la formulacion
de mayor preferencia.

Aplicar  andlisis  estadistico  para
determinar la preferencia de las formulaciones
propuestas.

Marco Tedrico
El sende

El sende es una bebida de caracter ceremonial
que es elaborada con maiz germinado, de color
rojizo al que se le agrega chile pasilla molido y
pulque altamente fermentado (Gonzalez-
Mendoza, 2013). El color que tiene es
ligeramente rojizo y su sabor es un tanto &cido.
Su origen es Prehispanico, esta bebida
desempefio un culto indigena antiguo. El uso de
esta bebida siempre fue observado cuando
ocurrian festividades del culto a los adoratorios
y las celebraciones en culto grupal. EIl proceso
de su preparacion en el siguiente: se hace un
agujero cubierto de hojas de ocote (Pinus
teocote) y se deposita el maiz, generalmente de
color rojizo.
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En seguida se le riega agua tibia y se tapa.
Se cubre finalmente, con mas tierra. Durante 4
6 5 dias permanece el maiz asi y es sacado
cuando la germinacion se ha operado. ElI maiz
germinado se asolea durante tres o cuatro dias;
después es molido en metates y el polvo que se
obtiene es batido con agua en una olla de barro;
se le agrega chile molido (chile pasilla). Esta
solucion es hervida y puesta a fermentar
después con la adicion de una sustancia que
ayuda a esa finalidad y que se denomina "pie",
(el "pie"™ puede ser pulque altamente
fermentado). El sende estara ya listo después de
3 0 4 dias de la fermentacion: su color es
ligeramente rojizo, y su sabor en un tanto acido
(Blog Delicias Prehispéanicas y
Contemporéneas, 2010).

El maiz y sus usos

Actualmente el maiz es producido en la
mayoria de los paises del mundo siendo el
tercer cultivo por la superficie involucrada, s6lo
después del trigo y del arroz (Nufiez-Guzman,
2013). La mayor parte de la produccion de maiz
ocurre en los Estados Unidos, la Republica
Popular China y Brasil, paises que, en conjunto,
obtienen el 73% de la produccién global anual
estimada en 959.1 millones de toneladas (FIRA,
2016). México es un productor importante de
maiz del mundo (Kato et al, 2009).

La caracteristica variable del maiz que
mas se relaciona con sus usos como alimento es
la  composicion de su  endospermo,
principalmente almidon (Charley, 2006). Dada
la versatilidad del maiz y la importancia se ha
desarrollado una fuerte industria. Existen una
gran variedad de productos a partir de maiz, y
reemplazan a productos hechos a partir de
materia prima distinta 0 a través de sintesis
quimica. EI mas conocido es el etanol, un
aditivo de motores obtenido a partir de la
fermentacion del maiz.
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El almidon de maiz es uno de los
productos mas importantes en la economia
industrial de paises como Estados Unidos. Se
usa en la elaboracion de papel, textiles,
adhesivos, recubrimiento de superficies y
cientos de otras aplicaciones. A partir de maiz
se elaboran harinas, edulcorantes como la
dextrosa, asi como otros aditivos como &cidos
organicos, aminoacidos, vitaminas y aditivos
alimenticios. Otro producto derivado del maiz
es el aceite. Gran parte del aceite de maiz es
utilizado para cocinar 0 como aceite para
ensaladas, una porcion significativa es usada en
la elaboracion de margarinas. Finalmente, a
través de un proceso llamado extrusion, se
altera la estructura fisica del almidén del maiz
para producir un tipo de plastico biodegradable
(Charley, 2006).

El cultivo del maiz, asi como la
elaboracion de sus muy diversos productos
alimenticios estan ligados con el surgimiento y
evolucion de las civilizaciones mesoamericanas
pre-colombinas, estando en México presente en
las recetas de aztecas, mayas y civilizaciones
posteriores (Kato et al, 2009). Actualmente se
elaboran una gran cantidad de alimentos y
bebidas, algunas de origen prehispanico a base
de maiz, sea fresco (elote 0 maiz dulce) o seco
en cualquiera de sus variedades, tales como
atole, tortillas, sende, tamales, sopa y pozole
(Gonzéalez-Mendoza, 2013).

Fermentacion y levaduras

La fermentacion alcohdlica se debe a una
enzima soluble que producen las levaduras,
zimasa (en realidad es un complejo de enzimas)
La teoria de Meyerhof (1934) explica los
procesos de la fermentacion (Ward, 1991).

El alcohol o etanol es el producto de la
fermentacion  alcohdlica  efectuada  por
microorganismos, que tienen la capacidad de
fermentar la glucosa.
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La levadura S.  cerevisiae  es
probablemente el  microorganismo  mas
ampliamente utilizado por el hombre a través
del tiempo; aunque no se tuviera, en un
principio, conciencia plena de la participacion
del microorganismo en la elaboracion de
diversos alimentos como el pan o las bebidas
alcoholicas.

Esta levadura histéricamente ha sido
utilizada en la produccion de alcohol con
resultados satisfactorios. EIl proceso de
produccion de alcohol por via fermentativa a
través de la conversion de hexosas en etanol
segun la siguiente ecuacion:

Hexosas + Lev --> Etanol + CO2 + Lev+ A

La levadura, ademas de ser el elemento
que cataliza la reaccién, constituye un producto
inevitable de la misma, pudiéndose disminuir
su reproduccion, pero no eliminarla totalmente
(Suérez-Machin et al, 2016).

Se recurre a la fermentacion alcohdlica en
la fabricacion de diversos  productos
alimenticios como: pan, vino, cerveza y todo
tipo de bebidas alcohdlicas fermentadas vy
chocolate. = Ademas, una  caracteristica
importante de la fermentacion alcohdlica, es
que produce gran cantidad de COg, responsable
de las burbujas del vino champagne y de la
textura esponjosa del pan (Ward, 1991), muy
apreciada por los consumidores.

Metodologia de Investigacion
Tipo de Investigacion

Esta plantea una investigacion del tipo
experimental.

ISSN-2410-3950
ECORFAN® Todos los derechos reservados

Marzo 2017 Vol.4 No.10 25-33

Métodos Tebricos
Estandarizacion

Se plante6 un proceso basado en la elaboracién
de cerveza (Vogel, 2003) y el proceso
tradicional de "Sende". El maiz seleccionado,
libre de materia extrafia y con tamafio uniforme;
se remoja durante aproximadamente 24 horas
para conseguir una humedad proxima del 48%.
Después se retira el maiz del agua y se extiende
sobre charolas perforadas para una optima
circulacion de aire, pero cubierta con una manta
para mantener la humedad necesaria; remover
cada 8 horas y humedecer constantemente hasta
que la mayoria de los granos tengan brotes de 2
cm aproximadamente (figura 1). El maiz
germinado se seca por 4 horas a 60°C en un
deshidratador eléctrico industrial de aire
caliente. Se somete a tostado en un tostador con
flama media por 5 minutos +2. Posteriormente,
se separan los brotes para tener un grano
limpio. Se tritura en un molino eléctrico. El
maiz molido, ver figura 2, es sometido a
ebullicion por 1 hora y se deja enfriar, para ello,
se agregan 50 g de maiz a un litro de agua. Se
deja fermentar durante 2 dias a 25°C %3,
agregando 0.03% de levadura de pan o pulque.
Después de la fermentacion se separan los
solidos y se pasteuriza, completando en este
proceso la formulaciéon con la adicién de los
demas ingredientes. Finalmente, se envasa Yy
almacena.

Evaluacién sensorial

Se evaluaron las 12 formulaciones propuestas
para la estandarizacion de la bebida mediante
pruebas afectivas cuantitativas en dos etapas.

En la primera etapa se divieron las 12
formulaciones en dos bloques de seis para
realizar una prueba de preferencia por
ordenamiento a 100 panelistas no entrenados y
de los resultados se seleccionaron las
formulaciones de mayor preferencia para
evaluarlas en una segunda etapa.
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En la segunda etapa se realizé una prueba
de preferencia por pares.

Analisis estadistico

El tratamiento de los datos se realiz6 utilizando
un analisis de varianza con un nivel de
significancia del 5%, esto para la primera etapa.

En la prueba de preferencia por pares se
utilizd el estadistico y2. para determinar si
habia diferencia significativa entre las
formulaciones evaluadas (Hernandez-Montes,
2007).

Figura 1 Malteo del maiz

(Elaboracion propia)

Figura 2 Maiz triturado

(Elaboracion propia)
Resultados

Se obtuvieron 12 formulaciones para evaluar
sensorialmente como se muestra en la siguiente
tabla.

ISSN-2410-3950
ECORFAN® Todos los derechos reservados

Marzo 2017 Vol.4 No.10 25-33

No. FORMULACION

1 Maiz blanco fermentado con pulque
2 Maiz azul fermentado con pulque
3 Maiz blanco con azlcar y chile

fermentado con pulque

4 Maiz azul con azlcar y chile
fermentado con pulque

5 Maiz blanco con azlcar y canela
fermentado con pulque

6 Maiz azul con azlcar y canela
fermentado con pulque

7 Maiz blanco fermentado con
levadura

8 Maiz azul fermentado con levadura

9 Maiz blanco con azlcar y chile

fermentado con levadura

10 Maiz azul con azlcar y chile
fermentado con levadura

11 Maiz blanco con azlcar y canela
fermentado con levadura

12 Maiz azul con azlcar y canela
fermentado con levadura

Tabla 1 Formulaciones propuestas para la
estandarizacion de bebida tipo “Sende”

(Elaboracion propia)

Despues de la evaluacion sensorial de las
12 pruebas indicadas en la tabla anterior se
identifico que existe diferencia significativa en
la preferencia de las formulaciones (ver Tabla
2)
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Articulo
AMALISIE DE VARIANZA
Fuente de| = I
variadiin £ = =
2 |1 .
TRATAMIENTOS | 5 #4219,67 | BE3PS [ 4322 | 430
ERROR [ 2300 | 20,20
TOTAL 11 453067 | 413,88

fin

Tabla 2 Andlisis de varianza de pruebas afectivas
cuantitativas, formulaciones del bloque 1.

(Elaboracion propia)

Y aunque solo se hicieron dos
repeticiones el resultado es contundente. En el
primer bloque la formulacién con clave 4227
fue el de mayor preferencia, que corresponde a
la formulacién utilizando maiz blanco y
fermentando con pulque.

Fuente de & =& o g
. e s = =
Variacie w T = = [
ii8s 14 %
o &
G288 S8 m @
TRATAMIE 5 2657, 531, 38 43
NTOS a7 33 42 0
ERROR & 23.00 133
3
TOTAL 11 2740, 249,
a7 15

Tabla 3 Andlisis de varianza de pruebas afectivas
cuantitativas, formulaciones del bloque 2.

(Elaboracion propia)
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En el segundo bloque de evaluaciones
sensoriales también se realizd un analisis de
varianza y se encontrd diferencia entre los
tratamientos como se muestra en la tabla
anterior, en este bloque la formulacion con
clave 1002 fue la de mayor preferencia que
corresponde a la elaborada con maiz azul y
fermentada con pulque y adicionada de azucar y
chile guajillo.

Finalmente las dos formulaciones con
mayor preferencia de cada bloque se evaluaron
sensorialmente 'y se analizaron con el
estadistico de y*

El estadistico x> se calculdé con la
siguiente férmula:

(0= E)* =05 (05— Ey)* 0.5
E; E,

x? =

(1)
Donde:

O1: Numero de selecciones observadas
para la muestra 1

E1l: Numero de selecciones esperadas
para la muestra 1

0O2: Numero de selecciones observadas
para la muestra 2

E2: Numero de selecciones esperadas
para la muestra 2

El resultado fue de 7.82 lo que indica que
si existe una preferencia por el producto con
clave 4227 ya que comparado con el valor de
tablas con un nivel de significancia del 5%
(5.02) es mayor.
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Conclusiones

Después de haber llevado a cabo la evaluacion
sensorial en 12 diferentes presentaciones, se
obtuvo que al publico consumidor le agrada
mas la formulacién que fue elaborada a base de
maiz blanco, con canela y fermentada con
pulque. Los comentarios de los evaluadores se
centraron en que la bebida con pulque tiene
sabor mas agradable que las fermentadas con
levadura, estas Gltimas tenian un sabor y olor
mas fuerte y desagradable. Ademas, las bebidas
que tenian canela presentaban notas de olor y
sabor mas acentuadas y aromaticas. Asi se hace
la estandarizacion de la formula y proceso de
produccién de la bebida tipo sende. Aun falta
mucho por investigar, ya que de acuerdo al
proceso realizado, el sende obtenido le falta
estandarizar el grado alcohdlico que se
menciona en la literatura (de 2-4%), pero se
piensa seguir trabajando ahora en el envasado y
la determinacion de calidad del producto para
mejorar su conservacion.
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Resumen

En la busqueda de nuevas alternativas de generacion de
energia se ha prestado interés a los biocombustibles tales
como el biodiesel y bioetanol, sin embargo, estos
requieren el consumo de reactivos en el proceso, a
comparacion de la digestion anaerobia de la biomasa
himeda residual (estiércol), no consume reactivos, y se
producen dos productos, el biogds y biol fertilizante,
eliminado una fuente de contaminacion, y disminuyendo
emisiones de metano, las aplicaciones del biogas son
generacion de energia térmica y eléctrica, entre otras. La
zona de estudio es suministrada de energia eléctrica por
termoeléctricas de combustibles fosiles, es trabajo de los
investigadores en energia e ingenieria ambiental,
presentar proyectos de desarrollo sustentable. En esta
investigacién se estima el potencial de generacion de
estiércol vacuno en la zona de Altamira, Tamaulipas, con
la finalidad de dimensionar la produccién de biogas en
caso de su aprovechamiento, el censo del INEGI reporta
68,000 cabezas de bovinos en 2014, se concluye que la
zona tiene un alto potencial de generacion de biogés de
43.4934 m® anuales, con un poder calorifico de 819
937.57 kJ/md,

Potencial, Biogas, Estiercol Bovino

Abstract

In the search for new alternatives to power generation has
been interested in biofuels such as biodiesel and
bioethanol, however, these require the consumption of
reagents in the process, compared to the anaerobic
digestion of residual humid biomass (manure), do not
consume reagents, and produce two products, biogas and
Biol fertilizer, eliminated a source of pollution, and
decreasing methane emissions, biogas applications are
generating thermal and electrical energy, among others.
The study area is provided with electrical energy by
fossil fuel thermoelectrics, it is the work of the
researchers in energy and environmental engineering, to
present projects of sustainable development. This
research estimates the potential for the generation of
cattle manure in the area of Altamira, Tamaulipas, in
order to dimension the production of biogas in the event
of its use, the INEGI census reports 68.000 bovine heads
in 2014, it is concluded that the zone has a high potential
of biogas generation of 43.4934 M3 annually, with a
calorific capacity of 819 937.57 KJ/m3.

Potential, biogas, bovine manure
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Introduccion

La fluctuacion reciente en los precios de los
combustibles fosiles, su naturaleza finita y
deterioro de la calidad del medio ambiente,
obligan a los investigadores, inversionistas y a
la cuidadania a participar en la busqueda de
nuevas alternativas.

Las FAO y la ONU son organizaciones
mundiales que apoyan el uso de bioenergéticos,
estos pueden obtenerse mediante el uso de la
biomasa natural y residual como materia prima
para obtener bioalcoholes, biodiesel y biogas,
biohidrégeno y pellets entre otros (Mejias-
Brizuela, 2016).

En el sector pecuario se utiliza el ganado
bovino, porcino, y avicola, para explotacion
primaria 0 secundaria, dicho sector desecha
residuos solidos y semi-solidos con alta carga
organica y bacteriana que genera un alto
impacto ambiental, principalmente estiércol,
que sirve de materia prima para generar el
biocombustible biogas. Al termino de la
digestion anaerobia se destruyen los parasitos
intestinales del efluente, elimindndose una
fuente de contaminacion (Ponce, 2016).

El estiércol de vaca se degrada
aerobiamente produciendo metano, uno de los
gases de efecto invernadero con un impacto 30
veces mayor que el anhidrido carbonico. En
ocasiones es utilizado como abono directo, pero
al reaccionar con el oxigeno del aire ambiente
se libera energia térmica de la reaccién, capaz
de inhibir la germinacion de la semilla y ofrece
sus nutrientes aproximadamente en un afio.

La Ley de Promocion y Desarrollo
de Bioenergéticos define el biogas como el gas
que se produce de la conversion biologica de la
biomasa como resultado de su descomposicion,
quimicamente es la mezcla de gas metano
(CHa) y didéxido de carbono (CO.) en diferentes
porcentajes, generalmente 60 y 40 por ciento
respectivamente.
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El biogas puede contener trazas de
hidrocarburo, vapor de agua + 4&, y éacido
sulfihidrico H.S +1%, (Ponce, 2016). A pesar
de ser un biocombustible requiere una etapa de
purificacion para la eliminacion del sulfuro de
hidrogeno, gas toxico y corrosivo, de efecto
invernadero, su método de eliminacion
dependera del limite maximo permisible que
defina la normatividad aplicable.

La digestion anerobia es el proceso para
realizar la conversion de la biomasa himeda
residual (estiércol) en biogéas, este proceso se
realiza en 4 etapas: hidrolisis, acidogénesis,
acetogénesis 'y metanogénesis, obteniendo
como subproducto un fertilizante conocido
como biosol, el cual posee elementos como el
nitrégeno, fosforo y potasio. La eficiencia del
proceso dependera de la calidad de la materia
prima, temeratura de operacion, pH y tiempo de
retencion hidraulica.

Los beneficios de usar el estiércol como
materia prima permitirian la produccion de un
combustible, fertilizante orgénico, disminucion
de emisiones naturales de metano, disminucion
de contaminaciéon por fertilizantes quimicos
sintéticos, disminucion del gasto economico al
no depender de la compra de fertilizantes, y
ahorro o venta de combustible.

Un factor importante es que el
tratamiento del residuo estiércol, no genera
otros residuos, la materia prima es de coste bajo
o nulo y facil de acopiar.

En la actualidad no se realiza un
tratamiento adecuado a las excretas de ganado,
esto implica mantener un foco de infeccién
latente y perjudicial para la comunidad en
general (Vera-Romero, 2013).
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Altamira es un municipio del estado de
Tamaulipas en México. EI municipio colinda al
norte con los municipios de Aldama vy
Gonzalez; al sur con Ciudad Madero y Tampico
al este con el Golfo de México y al oeste con el
estado de Veracruz y el Municipio de Gonzélez.
Tiene un area territorial de 1662.36 km? La
organizacion territorial de la ciudad de Altamira
es de 8 poligonos, siendo estos Zona Centro,
Centro Norte, Miramar, Tampico Altamira,
Monte Alto, Laguna de la Puerta, Cuauhtémoc
y Zona Rural. En lo que respecta a la tenencia
de la tierra, es predominantemente ejidal y en lo
que se refiere al uso, es basicamente agricola.

La CFE abastece a la ciudad de Altamira
con 4 centrales termoeléctricas con una
capacidad de 800 MW. En cuanto a la
produccion independiente en el afio 2003 en un
contrato de compraventa durante 25 afios se
construyé una central de ciclo combinado en
Altamira para generar 1121 MW; de igual
manera en el complejo industrial portuario se
localizan las centrales Altamira 1l con
capacidad de generar 495 MW y Altamira Il y
IV con 1030 MW de generacion. (Plan
Municial de Desarrollo, 2016).

En el municipio de Altamira la
generacidon de energia se realiza en centrales
termoeléctricas fosiles, con la finalidad de
proponer el uso de fuentes renovables se realiza
el presente trabajo de investigacion.

Justificacién

Tamaulipas se caracteriza por ser uno de los
estados con mayor existencia de ganado,
superado por Coahuila, Chihuahua y Veracruz
(INEGI, 2014), cuenta con mas de un millon de
cabezas de ganado en el estado, en Altamira
cuentan con casi 70,000 cabezas de bovinos.
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Conocer el potencial de generacion de
estiércol, en la zona de Altamira, Tamaulipas,
es el primer paso para determinar la posibilidad
de instalar una planta piloto de produccién de
biogés con dicha materia prima.

Problema

El medio ambiente es de suma importancia en
la calidad de vida del ser humano, con la
industrializacion se ocasiono la contaminacion
antropogénica, la cual es regulada mediante
organismos nacionales e internacionales, asi
como la normatividad correspondiente.

La ganaderia es una actividad que provee
al hombre de productos cérnicos y lacteos,
necesarios para la alimentacion, el ganado
bovino genera deyecciones, las cuales son una
fuente de contaminacién natural, sin regulacién
0 aprovechamiento, sus carateristicas permiten
digerirlas anaerobiamente y producir biogas.

El aprovechamiento de las deyecciones
bovinas permitiria obtener un biocombustible y
disminuir la contaminaciéon natural, siendo la
solucion al problema de su disposicion final.

Hipotesis

La zona de Altamira Tamaulipas tiene alta
disponibilidad de estiercol bovino para
generacion de biogas.

Objetivos
Objetivo General

Determinar cuantitativamente en base a
estadisticas, la generacién de biomasa humeda
residual ganadera (estiércol bovino) en el
Municipio de Altamira, Tamaulipas.

Objetivos especificos

— Cuantificar y clasificar el Ganado
vacuno en el Municipio de Altamira,
Tamaulipas.
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— Dimensionar el impacto ambiental
generado por el estiércol en el
Municipio de Altamira, Tamaulipas.

Marco Teérico

Cuando una vaca come, mastica solo lo
suficiente para tragar la comida. Esta pasa a los
dos primeros estobmagos, el rumen y el reticulo.

El rumen o panza es el estbmago mas
grande, junto con el reticulo tienen una
capacidad de 200 litros en los animales adultos.
Aqui se llevaacabo la fermentacion del
alimento por medio de microorganismos que se
encargan de hacer digeribles la fibra y los
carbohidratos de los forrajes.

La actividad ganadera produce entre 15-
20% de la emision mundial de metano. Los
bovinos emiten gas metano porque Su proceso
digestivo ocurre bajo condiciones anaerobicas y
participan diferentes tipos de bacterias que
degradan la celulosa a glucosa, posteriormente
fermentan a acido acético y reducen el diéxido
de carbono, formando metano en el proceso
(Carmona,2005).

Las deposiciones fecales, estiércol del
bovino estan compuestas principalmente por
agua y por los elementos no digeridos, ya sea
por fibra lignificada indigerible o por granos
con cubierta muy firme, o por otras fracciones
alimenticias que podrian ser digeridas, pero que
no lo son por un pasaje muy rapido por el tracto
intestinal, como ser alimentos en particulas
muy finas, algunos sectores de fibra del forraje,
alimentos muy digestibles, granos enteros, etc.

Las defecaciones del bovino difieren de
casi todas las especies animales por su alto
contenido en agua, la que esta en relacion
directa con la cantidad de heces excretadas y
con la mayor o menor aptitud para
concentrarlas.
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El bovino adulto defeca de 10 a 15
veces por dia, cubriendo 1 — 1.5 m?, generando
20 - 30 kg/dia, pudiendo elevarse hasta 45 kg.

Las  deyecciones pecuarias €S
basicamente el estiércol que se queda en el
lugar donde fue expulsado sin ningun tipo de
tratamiento. Una vaca normalmente tiene unas
deyecciones del 8% de su peso por lo cual una
vaca de unos 700 kilos defecara 56 Kkilos
estiércol. (Mendoza, 2008). Un kilo de estiércol
vacuno puede producir entre 37 a 170 ml de gas
metano, durante un periodo de 10 a 18 dias
(Cruz, 2011).

Las investigaciones sobre cuéales son las
emisiones que tienen las deyecciones de las
vacas son muy amplias y esta comprobado que
una vaca podria contaminar mas que un coche
por eso su tratado debe ser preciso y conciso
(Plata, 2012).

La digestion anaerobia permitiria
valorizar la energia del estiércol, producir
energia renovable en un corto plazo,
proporcionar al agricultor el biocombustible y
fertilizante ademé&s de eliminar una fuente de
contaminacion.

Metodologia de Investigacion

Esta investigacion estd basada en datos reales
que son obtenidos directamente de la pagina del
INEGI que sus siglas significan “Instituto
Nacional de la Estadistica y Geografia” que en
México llevan a cabo el conteo de todo tipo de
cambios como el censo de la poblacion, censos
econdémicos y censos agropecuarios.

Se realizo la cuantificacion de la materia
prima y cuanta de esta es primordial en el uso
para la generacién del biocombustible.

En Tamaulipas se encuentran alrededor
de 1, 034,140 de cabezas de ganado, de
las cuales aproximadamente el 7% se
encuentran en Altamira.
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En la tabla 1, se describen las cantidades
de cabezas de ganado de acuerdo con su
actividad zootécnica, siendo 68 000 cabezas
totales en 2014.

Actividad zootécnica del ganado | Cantidad de ganado

Ganado solo para cria de becerros | 35, 000

Vacas para produccion de leche 2,000

Vacas para ordefiar y criar becerros | 5, 000

Reses para trabajo 2,000
Reses en engorda 20, 000
Sementales 4,000
Total 68, 000

Tabla 1 Actividad zootécnica del ganado en la ciudad de
Altamira.

Fuente: (INEGI 2014)

La generacion de estiércol esta
relacionada con el peso del ganado, en la tabla
2 se muestra la estimacion del peso total del
ganado, considerando el peso y la cantidad de
ganado para cada actividad zootecnia.

Acm,"d?d Peso de la | Cantidad de | Peso total de las vacas
zootécnica  del

vaca (Kg) vacas (toneladas)
ganado
Ganado solo
para cria de | 600 35, 000 21,000
becerros
Vacas para
produccién  de | 550 2, 000 1,100
leche
Vacas para
ordefilar y criar | 550 5, 000 2,750
becerros
Reses Para | gog 2,000 1,600
trabajo
Reses en
engorda 1000 20,000 20,000
Sementales 800 4, 000 3,200
Total 68, 000 49650

Tabla 2 Peso aproximado de materia prima generada.

Fuente: (INEGI 2014)
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El total del ganado suma 49 650 toneladas
de peso, considerando que generan el 8% de su
peso en estiércol, se muestran las cantidades
generadas en toneladas en la tabla 3, para la
zona de Altamira.

Dia Mes Afo

3972|119 160 | 1449 780

Tabla 3 Cantidad de estiércol en toneladas
Fuente: Elaboracion propia

La recoleccion del estiércol debe hacerse
de manera facil, en punto focalizado, tal como
el corral, por eso el factor determinante es el
tiempo de estacion del ganado en el corral. Para
el ganado vacuno el tiempo de estacion es de 12
horas, por lo tanto, solo es posible la
recuperacion del 50% de la generacion (Vera-
Romero, 2013). En la tabla 4 se muestran las
estimaciones de las toneladas de estiércol
susceptibles de recuperarse.

Dia Mes ANo

1986 | 59 580 | 724 890

Tabla 4. Cantidad de estiércol recuperable

Fuente: Elaboracion propia

Una tonelada de estiércol produce
alrededor de 60 c¢m?® de biogas (abt-bussines
group, 2012) considerando esto, en la tabla 5 se
estima la produccion de biogas total

Dia Mes Afio

Materia prima en
toneladas 1986 59 580 724 890
(estiércol)
o oduccion - de | 4,446, 3574800 | 43 493400

iogas en cm
Produccion = de | 19996 35748 43.4934
biogas en m

Tabla 5 Produccién de biogas

Fuente: elaboracidn propia
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El valor energético de 1 m® de biogas con
un 60% de metano equivale a 0.7 litros de
gasolina 0 2.4 kW-hora de electricidad 0 0.6 m®
de gas natural o0 1.3 kg de madera (Ponce,2016).

Resultados

El biogas tiene un poder calorifico de 18 852
kJ/m3, (Vera-Romero, 2013). En la tabla 6 se
observa el potencial energético proporcionado
por el biogas.

Dia Mes Afo
Produccion de | ;1914 3.5748 43.4934
biogas en m
Poder 819
Calorifico 2 246.40 67 392.12 93
3 7.57
kJ/m

Tabla 6 Poder calorifico estimado

Fuente: elaboracion propia

Considerando un porcentaje de metano
del 60% en la mezcla de biogas se estima la
produccidn potencia energética en la tabla 7.

Dia Mes Afo
Produccién
de biogas en | 0.11916 3.5748 43.4934
m3
Potencia
electrica kw- | 0.28 8.57 104.38
h

Tabla 7 Generacion de Potencia estimada

Fuente: elaboracion propia
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Conclusiones

En el presente trabajo de investigacion se
alcanzan los objetivos, cuantificando el ganado
bovino de la Zona de Altamira, Tamaulipas.
Siendo de 68 000 cabezas en el 2014,
clasificados en diferentes areas zootecnias, con
una produccion de estiercol anual de 1 449 780
toneladas, susceptibles de generar 43.4934 m?
de biogas, con un poder calorifico de 819
937.57 kJ/m?, que servirian para generar 104.38
kW-h de energia eléctrica.

La hipotesis es positiva, en la Zona de
Altamira, Tamaulipas, se puede generar un gran
volumen de biogas con el estiercol vacuno,
aproximadamente 43.4934 m® de biogas, sin
embargo se concluye que su aplicacion en la
generacion de energia electrica es sumamente
baja, siendo la mejor opcién aplicarlo a la
generacion de energia térmica, con los
consecuentes beneficos ambientales de la
disminucion de emisiones de gases de efecto
invernadero, eliminacion de focos de
contaminacion, y prduccion de fertilizante.
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Resumen

En este trabajo se propone realizar cajas de acrilico pre-
armables donde se pondria el grano junto con las plagas
localizadas en el lugar que serian atrapadas mediante aspiradora
y con ferohormonas. Se llevaria a cabo un ensayo con los
siguientes tratamientos: Testigo, Pastillas Phostoxin, Magtoxin,
Quickphos, Agrofum, Fumiteco Y Weevil. Esto se realizaria
bajo 2 repeticiones cada uno por lo cual se requeririan 14 cajas
de acrilico de 1 x 1 x 1 mts. La toma de datos de las lecturas de
concentracion de gas se realizarian a: 2, 4, 6, 8, 10, 12, 24, 36,
48, 60 y 72 Hrs. Al mismo tiempo se eligieron 3 localidades
para desarrollar las pruebas siendo estas: Culiacan, Sin.
Guadalajara, Jal. Y México, D.F. En cada lugar nos tomaria
para la prueba 8 dias entre el armado, colocacidn de la prueba,
toma de datos y retiro del material. Los productos phostoxin
demostraron tener muy buena efectividad tanto en cuanto a la
liberacion del gas, la descomposicion de la tableta y/o perdigon
y la residualidad de la concentracion del gas. Demostro
funcionar en una forma muy homogénea a cualquier altitud
sobre el nivel del mar. Demostrd ser estable a las diferentes
condiciones climaticas (Temperaturas y Humedad relativa) a la
que fueron sometidos. Aun cuando Weevil demostré ser un
producto muy competitivo contra Phostoxin al final se
desplomo en cuanto a su estabilidad de la presencia de
concentracion de fosfina. Quickphos sera un producto al cual se
le deberé estar prestando la debida atencion ya que puede ser un
producto que cause problemas a Phostoxin, sobre todo en lo que
se refiere al tema del precio.

Plagas almacenadas, Phostoxin, Gas

Abstract

This paper intends to make acrylic boxes pre-armables where
grain would be put along with pests in place that they were
trapped using a vacuum cleaner and with ferohormonas. As
assay would be conducted with the following treatments:
witness, phostoxin®, Magtoxin, Quickphos, Agrofum,
Fumiteco and Weevil pills. This would be done under 2
repetitions each one by which we would require 14 boxes of
acrylic 1 x 1 x 1 meters. Data of gas concentration readings
would be carried out as 2, 4, 6, 8, 10, 12, 24, 36, 48, 60 and 72
Hrs. While 3 locations were chosen to develop the tests:
Culiacén, Sin., Guadalajara, Jal. and Mexico, D.F. In each place
it would take us at least 8 days between the assembly,
placement test, data collection and removal of the material.
Phostoxin® products proved to have very good effectiveness
both in terms of the release of the gas, the decomposition of
pellet or Tablet and the residuality of the concentration of the
gas. It showed to work in a very homogeneous form at any
altitude above the sea level. It proved to be stable to the
different climatic conditions (temperature and relative
humidity) to which they were subjected. Although Weevil
proved to be a very competitive product against phostoxin® in
the end it collapsed in terms of stability of the presence of
phosphine concentration. Quickphos will be a product which is
must be paying attention since it may be a product that causes
problems for phostoxin®, especially in regards to the issue of
the price.

Stored pests, phostoxin® Gas Radiation
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Introduccion

Actualmente todavia faltan unos 100 millones
de toneladas de cereales al afio para la
poblacion mundial. En justamente veinte afios,
este déficit serd de casi 800 millones de
toneladas. Aparte del veloz crecimiento de la
poblacién mundial, en particular en Africa y
partes de Asia, las enormes pérdidas de
cosechas debido a su infestacion por plagas afio
tras afio son la principal causa de esta crisis
mundial

El Fosfuro de Aluminio (PHOSTOXIN)
es usado como rodenticida, insecticida y
fumigante para granos almacenados. Es usado
para matar pequefios animales mamiferos como
los topos, conejos, y roedores. Las tabletas o
pellets contienen tipicamente otros compuestos
como amoniaco que ayudan a reducir el riesgo
potencial de ignicién o explosion del gas de la
fosfina. La fosfina pura es inodora pero en
pureza de grado técnico posee un desagradable
olor a ajo o pescado descompuesto, debido a la
presencia de fosfinas o difosfinas sustituidas
(P2H4). EI uso como insecticida esta muy
difundido y se utiliza para el tratamiento de
mercaderias almacenadas previo a su
transporte. Puede ser utilizado para el
tratamiento de la mayoria de los granos y sus
subproductos.

El gas fosfina es extremadamente irritante
en el tracto respiratorio. También produce
envenenamiento sistematico severo. Su uso
como fumigante en lugares de almacenamiento
de productos alimenticios es mediante la
colocacion de fosfuro de aluminio sélido
(phostoxin). El gas fosfina es liberado
lentamente mediante hidrdlisis. Los casos méas
severos de intoxicacion han envuelto la
ingestion de fosfuro de aluminio solido, el cual
se convierte en gas rapidamente por la hidrdlisis
acida que ocurre en el estomago. El
envenenamiento mediante ingestion acarrea una
tasa de mortalidad alta (50 a 90%).
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Los mecanismos de toxicidad no se
entienden bien. Se han encontrado niveles extra
celulares de magnesio ligeramente elevados, lo
que sugiere una merma en el magnesio
intracelular, como resultado de dafio
miocardico. Los envenenamientos fueron
bastante frecuentes a finales de la décadas de
1980 y a principios de 1990 en algunas partes
de India. Las manifestaciones principales de
envenenamiento son: fatiga, nausea, dolor de
cabeza, mareo, sed, tos, dificultad para respirar,
taquicardia, compresion en el pecho, parestesia
e ictericia. En los casos mas severos se presenta
el colapso cardiaco. La edema pulmonar es una
causa comun de muerte. En otros casos letales
se desarrollan: arritmia ventricular, problemas
de conduccion y asistolia. Se dice que el olor
del gas es semejante a pescado podrido.

Justificacion

Debido a lo anteriormente expuesto surgen las
siguientes dudas sobre los productos a manejar:

1 (Es el mismo funcionamiento en lo
referente a efectividad del fosfuro de
aluminio en pastillas comparado con los
perdigones y contra las placas y tiras de
fosfuro de magnesio y las pastillas de
magtoxin?

2 ¢Afectan las temperaturas y la altura sobre
el nivel del mar?

3 ¢Es efectivo en cuanto a que -cultivos
almacenados y cuales son los rangos de
residualidad en semillas? 1.2

Problema

El principal problema deriva del hecho de que
el gas tiende a subir y teniamos que encontrar la
forma de mantenerlo encapsulado lo que
logramos hacer mediante el método del cubo.
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Otro problema era el poder constatar que
no existian fugas dentro de las cajas de acrilico
lo cual se logro con un medidor de fosfina
Dréger Pac 7000.

Hipotesis

Las razones de por qué la relacion dosis no se
sostiene en la préctica son la fisiologia de los
insectos, el modo de accion del fumigante y el
comportamiento fisico del gas fumigante. Esta
relacion varia de fumigantes y de insectos.

Objetivos
Objetivo General

Localizar el mejor producto bajo las diferentes
condiciones climaticas y a diversas altitudes
sobre el nivel del mar.

Objetivos especificos
— Determinar cual es la mejor dosis

— Determinar cual es el mejor producto por su
relacién precio — efecto.

— Determinar el mejor método de aplicacién
del producto

Marco Teérico

La fosfina no tiene efectos adversos en la
calidad o en las propiedades organolépticas de
los productos tratados. Tampoco afecta la
germinacion de las semillas fumigadas. Los
niveles de residuos son muy bajos.

El gas fosfina muestra una excelente
penetracibn en una gran variedad de
mercancias; se distribuye uniformemente en
todas direcciones. Usado cuidadosamente
presenta un riesgo bajo de inflamacion o
explosion. No tiene efectos acumulativos; se
degrada con rapidez en la atmosfera.
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La clave: combinacion correcta de
concentracion y tiempo de exposicion. Si se usa
una dosis menor a la requerida se obtendra un
control pobre. Si se sobre-dosifica, se
aumentara innecesariamente el costo.

Metodologia de Investigacion

La prueba se llevo a cabo en tres localidaes:
Guadalajara, Jal., Culiacan, Sin y Mexico, D.F.
utilizando un metodo al que le dimos el nombre
de CUBO.

La primera fase del experimento que se
llevo a cabo en la ciudad de Guadalajara, Jal.,
durante este periodo las condiciones climaticas
que se presentaron fueron las siguientes: Una
temperatura minima de 5° C y una temperatura
maxima de 28° C una Altura Sobre el Nivel del
Mar (A.SNN.M.) de 1,370 mts. Y el
experimento se localiz6 en las coordenadas 20°
44' 58.19" N y 103° 40' 24.25" W. En un coto
campestre denomina “EL ZAMORANO”.

En la ciudad de Culiacan, Sin. durante
este periodo las condiciones climéticas que se
presentaron fueron las siguientes: Una
temperatura minima de 226 ° C y una
temperatura maxima de 32.2 ° C, una Altura
Sobre el Nivel del Mar (A.S.N.M.) de 64 mts.
Y el experimento se localizé en las coordenadas
24° 76'55.24" Ny 107° 58' 31.93" W.

Los resultados obtenidos en la tercera
fase del experimento que se llevo a cabo en la
ciudad de México, D.F. fueron los siguientes:
Una temperatura minima de 14 ° C y una
temperatura méaxima de 28 ° C con una Altura
Sobre el Nivel del Mar (A.S.N.M.) de 2,240
mts. y el experimento se localizd en las
coordenadas 19° 38' 30.43" N y 99° 9' 10.29"
W.

La dosis utilizada en el caso de tabletas
fue de (1) una por cada cubo y/o M3 y en el
caso de perdigones de (5) cinco por M3.
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Etapa Guadalajara
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Figura 1 Como se puede observar en la gréfica, cada que
disminuia la temperatura se incrementaba la humedad
relativa y a la inversa. Y en la realidad este fendmeno se
observd en las tres pruebas.
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——FUMITECO

~—— PHOSTOXIN PERD,
WEEVIL
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Figura 2 Este cuadro nos representa la media de los
diferentes tratamientos ya tomando en consideracion las
dos repeticiones. Podemos observar en los datos de 60
Hrs. que todos los tratamientos mostraron un incremento
constante desde su inicio hasta este momento
mostrandose como los mejores tratamientos por
acumulacion de gas.

120
N /
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Figura 3 Podemos observar que tanto PHOSTOXIN
TABLETAS como WEEVIL iniciaron su
descomposicion de forma muy rapida sin embargo a las 6
Hrs ya se encontraban en el mismo nivel con
QUICKPHOS, AGROFUM y PHOSTOXIN
PERDIGON vy practicamente a las 8 horas ya todos se
encontraban nivelados a excepcion de FUMITECO.

——FUMITECO

=====PHOSTOXIN PERD.
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Etapa Culiacan

Grafica Temp vs H.R. Culiacan, Sin.
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Figura 4 Al igual que en la gréafica de temperaturas y
humedades de la ciudad de Guadalajara se puede
observar que cada que disminuia la temperatura se
incrementaba la humedad relativa y a la inversa. Esto nos
da como resultado que si existe una constante entre estos
dos factores y que por lo tanto la légica es de que los
datos deben funcionar muy parecido a lo ocurrido en
Guadalajara.

Grafico PPM gas

Figura 5 Este cuadro nos representa la media de los
diferentes tratamientos ya tomando en consideracion las
dos repeticiones. Podemos observar en lo datos de 48
Hrs., 0 sea 12 horas antes de las pruebas de Guadalajara y
que todos los tratamientos mostraron un incremento
constante desde su inicio hasta este momento
mostrandose como los mejores tratamientos por
acumulacién de gas.
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Etapa Mexico D.F.

90 Gréfica Temperatura vs Humedad Relativa Fase D.F.
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Figura 6 Al igual que en la grafica de temperaturas y
humedades de la ciudad de Guadalajara se puede
observar que cada que disminuia la temperatura se
incrementaba la humedad relativa y a la inversa. Esto nos
da como resultado que si existe una constante entre estos
dos factores y que por lo tanto la légica es de que los
datos deben funcionar muy parecido a lo ocurrido en
Guadalajara y Culiacan.

CONCENTRACION GAS FOSFURO EN EL EDO. MEXICO

Figura 7 Este cuadro nos representa la media de los
diferentes tratamientos ya tomando en consideracién las
dos repeticiones. Podemos observar en lo datos de 60
Hrs. o sea el mismo tiempo que en Guadalajara y que
todos los tratamientos mostraron un incremento constante
desde su inicio hasta este momento mostrdndose como
los mejores tratamientos por acumulacion de gas.
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Grafica Descomposicion Pastillas DF

Figura 8 En el caso de la descomposicion de la tableta o
perdigones se tomd un conteo cualitativo visual en
cuanto a avance siendo la escala de 0 a 10, tomando al
namero 10 como el nimero maximo y considerando que
en un lapso de 24 horas deberia de haberse logrado la
descomposicion a 10 lo que equivaldria al 100 %. Los
resultados fueron los anteriores.

Disefio Experimental: Para el andlisis

del experimento se utiliz6 el programa ARM
(Agriculture Research Manager) Vers. 6.0.
El disefio experimental utilizado fue un Bloques
completos al azar con 7 tratamiento y dos
repeticiones en tres parcelas experimentales o
localidades.

Variables determinadas: En lo referente
al rubro de mortandad todos los productos
mostraron un buen ejercicio al respecto siendo a
las 72 horas una totalidad del 100 % a
excepcién de casos en particular, el testigo que
muestra mortandades bajas de 3.30, 15.81 y
17.9% lo cual es explicable debido a que los de
mayor mortandad son Guadalajara y DF y esto
es atribuible a las bajas temperaturas en
comparativa con Culiacan que solo presenta un
3.30 % de mortandad. Sin embargo un caso
curioso es el producto WEEVIL que a las 72
horas aun presento insectos vivos al solo lograr
el 99.55 % de mortandad en Culiacan y un
99.65 % en el DF, lo cual aun cuando es un
numero excepcionalmente aceptable no es el
100 % como nos dio en los otros productos, lo
que infiere que bajo ciertas condiciones este
producto podria fallar.
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Resultados 1. Phostoxin perdigon
TRATAMIENTO | % muergdl L0 "2 || % muer DF 2. Phostoxin Tableta
COUICKPHOS 100.0 100.00 100,00 3 W il
AGROFUM 100.0 100.00 100.00 ) eevily
PHOSTOXIM TAB. 100.0 100.00 100,00 .
TESTIGOD 179 3.30) 1581 4. QUICkphOS
;ﬂg;%:x?w — E-g ﬁ'i 1$$ En todas las localidades el producto que
: : : estuve siempre en competencia con Phostoxin
WEEVIL 100.0 oa 55 S8 65 ., .
en ambas presentacion fue Weevil aunque al
Tabla 1 final de la prueba en el periodo de 60 — 72 horas

Lo primero que podemos observar es que
durante las primeras horas de transcurso de las
pruebas, no existe realmente una diferencia en
cuanto a la emanacion del gas. Se empieza a
notar que la diferenciacion en cada uno de los
productos inicia a las 36 Hrs después de
arrancada la prueba. Aunque en la fase de
Culiacan este proceso se observé a las 24 hrs.,
lo que implica que a mayores temperaturas el
proceso de descomposicion del gas es mas
rapido, ya que en Culiacén a las dos horas ya se
tenia liberacion de gas comparado con las otras
localidades donde las temperaturas eran
menores.

GRAFICA DE RESULTADOS DE LA CONCENTRACION DE GAS

Figura 9 El maximo valor de la concentracion de gas se
logré a las 60 horas después de la aplicacion y fue en la
localidad de mayor altitud sobre el nivel del mar en
comparativo con los otros lugares. De ahi inicio el
descenso de la concentracion de este gas.

Los productos que mostraron un mejor
comportamiento por orden de importancia
fueron:
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se desplomo en todas las localidades y como ya
se menciond anteriormente presento problemas
en la mortandad al tener 99.55 y 99.65 % de
mortandad.

Grafica comparativo concentracion Gas por localidad a las 60 HRS
700.00

vvvvv

aaaaa

GUAD CULIACAN DF

Figura 10 Grafica comparativa de concentracion de gas
por localidad a las 60 Hrs.

Conclusiones

1. Los productos phostoxin demostraron tener
muy buena efectividad tanto en cuanto a la
liberacion del gas, la descomposicién de la
tableta y/o perdigdn y la residualidad de la
concentracion del gas.

2. Demostré funcionar en un forma muy
homogénea a cualquier altitud sobre el nivel
del mar

3. Demostré ser estable a las diferentes
condiciones climaticas (Temperaturas y
Humedad relativa) a la que fueron
sometidos.
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4. Aun cuando Weevil demostré ser un
producto muy competitivo contra Phostoxin
al final se desplomo en cuanto a su
estabilidad de la presencia de concentracion
de fosfina.

5. Quickphos serd un producto al cual se le
deberé estar prestando la debida atencién ya
que puede ser un producto que cause
problemas a Phostoxin, sobre todo en lo que
se refiere al tema del precio.

Figura 11 Diversos productos utilizados en la prueba. Figura 15 Toma de datos

Figura 12 Medidor de gas fosfina

Figura 13 Armado del metodo del cubo Figuré 17 Trabajo de gabinete
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Resumen

Ardisia compressa K, es un arbusto que crece en las
zonas tropicales de México. Es caracteristico del
municipio de Xicotepec de Juarez, en la Sierra Norte del
estado de Puebla. El objetivo de este trabajo fue
determinar el valor nutracéutico de frutos de A.
compressa K. silvestres y con manejo agronémico. El
contenido de fenoles totales (CFT) se determiné por el
método de Folin-Ciocalteu; las antocianinas totales se
determinaron por el método diferencial de pH. Mientras
que la capacidad antioxidante fue evaluada por los
ensayos ABTS y FRAP. Todos los métodos se adaptaron
a microplacas. Los resultados muestran que los frutos de
A. compressa K. correspondientes a las accesiones que no
fueron fertilizadas (Al y A2) presentaron el mas alto
contenido de fenoles totales y capacidad antioxidante .
Ademas, el contenido de antocianinas en los frutos es
superior al encontrado en frutos de arandano y
zarzamora, los cuales en diversos reportes presentan un
considerable contenido de antioxidantes. En conclusion
los frutos de A. compressa K. son una fuente natural rica
en principios bioactivos.

Myrcinaceae, fenoles totales, antocianinas, alimentos
funcionales

Abstract

Ardisia compressa K. is a shrub growing in tropical
regions of Mexico, which represent a characteristic crop
of Xicotepec de Juarez, in the north zone of the state of
Puebla. The main of this article is to determine the
nutraceutical value of A. compressa K. wild fruits as
well agronomic managed fruits collected in Xicotepec de
Juarez, Puebla. To determine the content of total phenols
(CFT), the Folin-Ciocalteu method was used; the
anthocyanins determination was carried out by difference
of pH. While the antioxidant activity was determined by
the ABTS and FRAP assays. All methods were adapted
to microplates. The results show that A. compressa K.
fruits corresponding to the accessions that were not
fertilized (Al and A2) presented the highest content of
total phenols and antioxidant capacity. Also, the
anthocyanins determined in fruits were superior to those
found in cranberry and blackberry fruits, which, in
different reports showed a high antioxidant contend. In
conclusion, A. compressa K. fruits are a natural source
of bioactive principles.

Myrcinaceae total phenols, anthocyanins, functional
foods
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Introduccion

El reino vegetal representa una fuente de
antioxidantes naturales entre los que destacan
los compuestos fenolicos, los cuales presentan
propiedades antioxidantes (Sarikurkcu et al.,
2009). Los radicales libres, como las especies
reactivas de oxigeno (iones superoxido,
hidroxilo y el peroxido de hidrogeno) son
moléculas altamente reactivas que se generan
de manera normal durante el metabolismo
celular (Saeed, Khan y Shabbir, 2012).
Particularmente, un exceso de radicales libres
ocasiona  dafios  celulares al  unirse
covalentemente a ciertas proteinas, lipidos,
enzimas y al ADN participando en el desarrollo
de diversos desdérdenes como el cancer y
enfermedades neurodegenerativas (Halliwell,
2006; Halliwell, 2007). Por lo tanto, los
antioxidantes, obtenidos de fuentes naturales,
han cobrado gran interés al contrarrestar los
efectos producidos por los radicales libres
(Gulcin, 2012).

Justificacién

México es un pais rico en biodiversidad. Entre
sus recursos vegetales se encuentran muchas
especies comestibles silvestres cuyas
propiedades nutricionales y nutracelticas no
han sido estudiadas. Por lo anterior, es muy
importante explorar estos recursos naturales
para conocer los beneficios de su consumo y
fomentar su propagacion.

Problema

Ardisia compressa K. es un arbusto que crece
en regiones tropicales y subtropicales del pais
que produce pequefios frutos de color morado
intenso con sabor agridulce (Joaquin-Cruz et
al., 2017). Es un arbusto caracteristico del
municipio de Xicotepec de Juérez, en la Sierra
Norte del estado de Puebla, donde crece de
manera silvestre y recibe el nombre comdn de
acachul.

ISSN-2410-3950
ECORFAN® Todos los derechos reservados

Marzo 2017 Vol.4 No.10 49-56

De acuerdo con Bhardwaj et al., (2007)
las especies vegetales silvestres son tolerantes
tanto al estrés bidtico como abidtico y tienen un
valor nutricional superior a las especies
cultivadas. A pesar de estas ventajas, dichas
plantas permanecen sub-utilizadas y sin ser
domesticadas (Ginvetti 'y  Ogle, 2000).
Particularmente, los frutos de acachul en
Xicotepec, son usados solamente para preparar
licores, paletas, atoles y mermeladas. Por lo
tanto, el objetivo de esta investigacion fue
determinar las cualidades nutracéuticas de los
frutos de acachul colectados en el municipio de
Xicotepec de Juarez, Puebla con la finalidad de
explorar nuevas alternativas de alimentos
funcionales.

Hipotesis

Los frutos de A. compressa K. colectados en el
municipio de Xicotepec de Jlarez, Puebla
tendran una alta capacidad antioxidante
relacionada con su alto contenido fendlico.

Objetivos
Objetivo General

El objetivo de esta investigacion fue evaluar las
propiedades nutracéuticas de los frutos de
acachul, silvestres y con manejo gronémico,
mediante la cuantificacion de fenoles vy
antocianinas totales, totales asi como de su
capacidad antioxidante.

Objetivos especificos

— Determinar el contenido de fenoles y
antocianianas totales en frutos de acachul
provenientes de arbustos silvestres y
fertilizados

— Correlacionar el contenido fendlico de
los frutos de acachul con su capacidad
antioxidante.

LOPEZ-YERENA, Anallely, GUERRA-RAMIREZ, Diana, VAZQUEZ-
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Marco Tebrico

El género Ardisia consta de aproximadamente
500 especies, de las cuales han sido aislados
diversos metabolitos de interes alimenticio y
farmacoldgico. Particularmente, A. compressa
K., ha demostrado ejercer diferentes actividades
bioldgicas (Kobayashi y De Mejia, 2005).
Alonso-Gonzalez et al. (2014), demostraron
que los extractos acuosos de las hojas de sus
hojas poseen actividad hipoglucemiante,
ademas de presentar actividad antioxidante en
el higado, rifion y pancreas de ratas con
diabetes tipo 2. Ademas, contiene compuestos
bioactivos con potencial anticancerigeno. Por
ejemplo, la administracion de una infusion de
las hojas ejerci6 una accion preventiva contra la
citotoxicidad y genotoxicidad inducida por
benomil en cultivos celulares de hepatocitos de
ratas (Ramirez-Mares et al., 1999). Asimismo,
se observd que en ratas Wistar expuestas
intraperitionalmente a dietilnitrosamina vy
acetilaminofluoreno, la administracion de una
infusion de las hojas previno la formacion de
tumores hepaticos (Gonzélez De Mejia et al.,
2004). También se ha demostrado que los
extractos acuosos de las hojas ejercen un efecto
citotoxico en lineas celulares de diferentes tipos
de céncer, como el colorrectal en células HT-29
y Caco-2 (Gonzalez De Mejia et al., 2006) y en
el carcinoma hepatocelular en células HepG2
(Newell et al., 2010).

Por otro lado, la ardisina aislada de A.
compressa K. posee actividad antioxidante y
antitumoral en modelos animales (Gonzalez De
Mejia et al., 2002). La preincubacion de
ardisina con hepatocitos de rata, usado como
control epigalocatetina, presentd propiedades
antioxidantes que se manifestaron por el
incremento de glutation combinado, la
reduccion de la actividad enzimética de la
glutation peroxidasa y la formacion de
malondialdehido (Ramirez-Mares y Gonzalez
De Mejia, 2003).
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Adicionalmente, la ardisina también ha
mostrado una potente inhibicion de la actividad
catalitica de las topoisomerasas | y Il
(Ramirez-Mares et al., 2004).

Metodologia de Investigacion
Tipo de Investigacion

Se utiliz6 un disefio completamente al azar, con
4 replicas experimentales y 3 repeticiones.

Materiales y Métodos
Material Vegetal

Los frutos maduros de acachul fueron
colectados al azar, durante el mes de abril de
2017, en el municipio de Xicotepec de Juarez,
Puebla. La accesion (Al) fue colectada en la
zona centro de la ciudad de Xicotepec (843
msnm), los arbustos se encontraban sin manejo
cultural. Otras dos accesiones fueron colectadas
en la localidad de Mecatlan (750 msnm) (A2 y
A3); las plantas de A2 estaban bajo condiciones
de abono inorganico (désis 18-12-06).

Acondicionamiento de la muestra

Los frutos de acachul fueron trasladados al
laboratorio de Productos Naturales de la
Universidad Autonoma Chapingo para su
analisis. Después se ultracongelaron a -80 °C
durante 24 h. Posteriormente, fueron
liofilizados (-49 °C, 0.016 mBar por 48 h). La
pulpa y cascara fueron molidas en un
nutrebullet hasta obtener un polvo, el cual se
conservé en ausencia de luz y humedad hasta su
analisis.

Obtencidn de extractos polares

La muestra de los frutos molidos (0.1 g) fue
suspendida en 10 mL de una mezcla de
metanol/agua (4:1 v/v), el pH se ajusté a 3.0
con &cido clorhidrico (HCI) al 10 %.
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La extraccion se llevd a cabo por
agitacion en vortéx (5 min, a 3000 rpm, Vortéx
synergy, WVR International), sonicacion (15
min) (Ultrasonic Cleaner 8890, Cole Parmer),
incubacion (30 min, 30 °C) (Orbital Prendo
INO-650 M). Finalmente la mezcla fue
centrifugada (1277 g, 15 min) (SOLBAT J-600,
México) 'y los sobrenadantes  fueron
recuperados y aforados a 10 mL con el
disolvente empleado para la extraccion,
conservandose en frascos ambar y refrigerados
(4 °C) para el analisis posterior de fenoles
totales y capacidad antioxidante (Wang et al.,
2010). Cada muestra se proceso por triplicado.

Cuantificacion de fenoles totales

El contenido de fenoles totales (CFT) fue
determinado por el método de Folin-Ciocalteu
(Singleton 'y Rossi, 1965) adaptado a
microplacas. En cada pozo de una microplaca
se mezclaron: una alicuota de la muestra a
analizar (25 pL), agua destilada (125 pL), el
reactivo de Folin-Ciocalteu diluido 1:10 con
agua destilada (20 pL) y Na,COs al 20 % (30
puL). La mezcla fue agitada y se dejé reposar
durante 30 min en ausencia de luz, se ley6 a
765 nm en un lector de microplacas
multidetector con inyectores Synergy® HT,
equipado con el software Gen5 de andlisis de
datos (Biotek Instruments Inc., Winoosky, VT,
USA). La curva de calibracion del acido galico
se prepard en un rango de concentracion de
0.001 a 0.01 mg mLL. La ecuacion obtenida de
la curva fue utilizada para determinar el CFT en
las muestras de acachul. Los resultados fueron
expresados como miligramos equivalentes de
acido galico por gramo de muestra en base seca
(mg EAG g pg).

Determinacién de antocianinas

Se prepararon dos muestras de 0.1 g cada una
(por triplicado), de los frutos liofilizados vy
molidos.
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La primera muestra se disolvio en 5 mL
de una disolucion buffer pH 1; la segunda
muestra se disolvio en 5 mL de una disolucion
buffer pH 4.5 (Lee et al.,, 2005). Ambas
muestras se agitaron en vortéx (15 min) y
fueron centrifugadas (15 min, 2500 rpm). Se
tomo una alicuota de 100 uL del sobrenadante y
se colocd en un pozo de la microplaca,
posteriormente se midio la adsorbancia
absorbancia a 510 y 750 nm en un lector de
microplacas. La concentracion de pigmentos de
antocianinas, se expres6 como miligramos
equivalentes de cianidina 3-glucésido por
gramo de muestra en base seca (mgEc—3-G
gps), fue calculada como sigue:

Pigmento de antocianina (Equivalentes

de cianindina 3 — glucosido, mg L™1)
= (A*PM +FD = 103) (¢
* 0.38)

Donde:

— A = (As20 nm—A700 nm) pH 1.0 —(As20 nm—A700
nm) PH 4.5

— PM = 4492 g mol! de cianidina 3-
glucésido

— FD = Factor de dilucién establecido.

— ¢ = Coeficiente de extinciébn molar de
cianidina 3-glucosido (26 900 mol* cm™).

— 10°® = factor de conversion de g amg

— 0.38 cm = longitud de trayectoria, factor de
correccion por uso de microplacas.
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Determinacion de la capacidad antioxidante
Ensayo ABTS

El ensayo ABTS descrito por Re et al. (1999)
adaptado a microplacas fue utilizado para medir
la capacidad antioxidante en extractos de frutos
de acachul. La disolucion ABTS* se generé por
la reaccion de ABTS (7.4 mM) y persulfato de
sodio (2.6 mM). Esta disolucidn se dejo reposar
durante 16 h y finalmente fue diluida para
obtener una absorbancia entre 0.7 y 1.2, para lo
cual se tomaron 600 pL y se aforaron a 10 mL
con metanol. Posteriormente, en los pozos de la
microplaca se mezclaron 20 pL de muestra o
curva patrén y 180 pL de la disolucion
ABTS-*. Como blanco se emplearon 200 pL de
la disolucion ABTS-*. La microplaca se agitd y
la mezcla de reaccion se dejo reposar durante
10 min protegida de la luz, finalmente la
absorbancia fue medida a 734 nm en el lector
de microplacas. Las mediciones se hicieron por
cuadruplicado. Los resultados se expresaron
como micromoles equivalentes de Trolox por
gramo de muestra en base seca (umol ET gp2).
La ecuacion obtenida de la curva de calibracion
de Trolox fue utilizada para determinar la
capacidad antioxidante de las muestras. El
intervalo de la curva de calibracion de Trolox
fue de 4.99 a 59.93 uM.

Ensayo FRAP

El ensayo FRAP descrito por Benzie y Strain
(1996) adaptado a microplacas de 96 pozos, fue
utilizado para medir el poder reductor de los
extractos de frutos de acachul. Se prepararon
las siguientes disoluciones: buffer pH 3.6
(4.624 g de CoH3NaO23HO y 182 mL
C2H403), TPTZ (2, 4, 6 Tripiridil-s-triazina) 10
mM en HCI 40 mM vy disolucion FeCls3H.0
20 mM. La disolucion FRAP fue preparada al
momento de su uso mezclando en proporcion
10:1:1 la soluciéon buffer, solucion TPTZ y
FeClz3H20.
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En una microplaca se colocaron 20 pL de
extracto o de la curva de Trolox, 180 uL de la
disoluciéon FRAP y 60 pL de agua destilada,
como blanco fueron inyectados 200 pL de la
disolucion FRAP y 60 pL de agua destilada.
Después de 30 s se midi6 la absorbancia a 600
nm en el lector de microplacas. Las mediciones
se realizaron por cuadruplicado. Los resultados
se expresaron como micromoles equivalentes
de Trolox por gramo de muestra en base seca
(umol ET g;}). La ecuacion obtenida de la
curva de calibracion de Trolox fue utilizada
para determinar la capacidad antioxidante de las
muestras. El intervalo de la curva de calibracion
de Trolox fue de 3.84 2 46.10 uM

Analisis estadistico

Los datos se procesaron mediante un analisis de
varianza y comparacion de medias de
tratamientos (Tukey, 0.05) mediante el paquete
estadistico SAS (version 9.4).

Resultados
Cuantificacion de Fenoles Totales

Como se observa en Cuadro 1, los frutos de las
accesiones Al y A3, cuyos arbustos no
tuvieron manejo agronémico, presentaron el
mayor contenido de fenoles totales (p < 0.05).
En un estudio previo de frutos de A. compressa
K., colectados en San Andrés Tuxtla, Veracruz
(Joaquin-Cruz et al., 2015), se encontré un
mayor CFT (8025.2 mg EAG 100 ggt). Sin
embargo las accesiones de acachul presentaron
mayor CFT que los frutos de arandano,
zarzamora y fresa (9.44 £ 0.22, 558 + 0.18 y
2.72 + 0.18 mg EAG g;l, respectivamente).
Por lo tanto, los frutos de acachul presentan
mejor potencial nutracéutico que los berries
(arandano, mora y fresa) (Ding et al., 2006;
Tulipani et al., 2008).
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Acces Fenoles Totales | Antocianinas (mg | ABTS (umol | FRAP
ion (mg EAG g-) cyd gt) ETg?) (umol
ET g?)

Al 63.21a+ 8.6 29.0a+1.47 62631 a + | 407.73 a
10.6 +135

A2 56.69 b +5.7 26.64 a+0.69 51273 b + | 29363 ¢
232 +13.4

A3 62.85a+75 27.92a+2.05 615.13a+8.1 340.64 b
+18.7

Tabla 1 Fenoles totales, antocianinas y capacidad
antioxidante de frutos de A. compressa K. de Xicotepec,
Puebla

Determinacién de antocianinas totales

Los frutos de las accesiones analizadas no
presentaron diferencias significativas en el
contenido de antocianinas (p < 0.05), ver
Cuadro 1, ademas se determind que las
antocianinas representan entre el 15 y 18 % de
los fenoles totales (Fig. 1). El contenido de
antocianinas totales en frutos de acachul es
similar a encontrado en zarzamora, grosella
negra y arandano (2669.7 = 190.7, 2071.1 +
94.9 y 2108.1 + 177.7 mg EVC 100 g2,
respectivamente) (Lee, et al, 2015). Todas las
accesiones de acachul presentaron mayor
contenido de antocianinas  totales en
comparacion con arandano, zarzamora y fresa
(24.38 £0.75,3.99 £ 0.08y 1.16 + 0.12 mg EC

gha, respectivamente).
Capacidad antioxidante

Los resultados obtenidos por el ensayo ABTS
indican que los frutos con mayor capacidad
antioxidante corresponden a las accesiones Al
y A3, lo cual coincide con su mayor contenido
fendlico (Cuadro 1). En el ensayo FRAP se
obtuvieron diferencias significativas entre las
accesiones analizadas, donde la Al presentd
mayor CA vy los frutos A3 la menor. Con los
dos métodos empleados para la determinacion
de la actividad antioxidante de las frutas se
mostraron valores altos, lo cual podria estar
relacionado con el alto contenido fendlico y de
antocianinas (Fig. 2).
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Todas las accesiones de acachul
analizadas  presentaron mayor capacidad
antioxidante que arandano, zarzamora y fresa
(14.98 £ 0.49, 11.48 + 1.32 y 4.44 £ 0.45 mmol
ET 100 g2, respectivamente) analizadas por el
ensayo ABTS (Huang et al., 2012).

mg cyd mgt

Al A2 A3

MFenoles totales ~ =Antocianinas

Figura 1 Contenido de fenoles totales y antocianinas en
frutos de A. compressa K..

Capacidad antioxidante
700 OABTS
BFRAP
600

umol ET g1
IS @«
] S
S S

300

200
Al A2 A3

Figura 2 Capacidad antioxidante en frutos de A.
compressa K. por los ensayos ABTS y FRAP

Conclusiones

A. compressa K. tiene un alto valor
nutracéutico ya que sus frutos son una fuente
rica de principios bioactivos como las
antocianinas y fenoles, por lo que podria ser
aprovechado como un ingrediente para obtener
alimentos funcionales.
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