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RESUMEN

Se investigo la influencia de la temperatura (65; 70y 75°C) y
la concentracion de hidroxido de sodio (0,25; 0,5y 0,75 N) en
la extraccion de colorante de bija. Durante los experimentos
se mantuvo la agitacién en 100 min?t y la relacion
disolvente:semillas de 5:1. La mayor extraccion de pigmentos
se alcanzd a la temperatura de 75 °C y una concentracion de
hidroxido de sodio de 0,5 N.
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ABSTRACT

Effect of parameters on alkaline extraction of annatto
colorant. Part 11.

The effect of temperature (65; 70 and 75°C) and sodium
hydroxide concentration (0.25; 0.5 y 0.75 N ) on annatto
extraction were investigated. The experiments were carried
out with an agitation level of 100 rpm and a solvent to seed
ratio of 5:1. The greatest extraction of pigments was obtained
at 75°C and a sodium hydroxide concentration of 0.5 N.
Key words: natural colors, annatto, extraction.

INTRODUCCION

El colorante de bija se obtiene a partir de las semillas
de la planta Bixa orellana L. Presenta una coloracién
que varia desde el amarillo brillante hasta el rojo inten-
s0. Sus propiedades tintdreas se atribuyen a sus cons-
tituyentes carotenoides, de los cuales la bixina consti-
tuye de 70 a 80 % de la masa de pigmentos totales (1).
Para obtener el colorante se utilizan sistemas de ex-
traccion solido-liquido.

La velocidad de extraccion esté afectada por variables
tales como la temperatura, la concentracion del disol-
vente, larelacion soluto:disolvente, la agitacion, la po-
rosidad y distribucion de los poros (2,3). Es importante
el estudio de estas variables a la hora de seleccionar
las mejores condiciones para realizar la extraccion.
Algunas de estas variables como la porosidad y distri-
bucion de los poros, son caracteristicas intrinsecas de
la materia prima y no es posible actuar sobre ellas.
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En un estudio precedente (4) se investigo la influencia
de la temperatura (50 y 60 °C), la relacion
disolvente:semillas v/m (3:1y 5:1), la agitacion (100 y
300 min?) y la concentracién de hidroxido de sodio (0,5
y 1,0 N). La extraccion se favorecié con el aumento
de latemperaturay la disminucién de la concentracion
de sosa. La agitacion y la relacion disolvente:semillas
no tuvieron incidencia en la cantidad de pigmentos ex-
traida.

A partir de los resultados obtenidos y de su analisis se
establecieron las condiciones de operacion para una
segunda etapa de la investigacion: temperaturas supe-
riores a 60 °C, concentraciones de hidroxido de sodio
alrededor de 0,5 N, mantener la agitacion en 100 min!
y larelacion disolvente:semillas de 5:1 para facilitar el
trabajo experimental.

El objetivo del presente trabajo fue profundizar en el
estudio a escala de laboratorio de la influencia de los
pardmetros temperatura y concentracion de hidréxido
de sodio en la extraccién del colorante de bija.

MATERIALES Y METODOS

La investigacion se realizé con semillas de bija par-
cialmente secas, con un contenido de humedad de
12,44 %.

Para el estudio de los pardmetros de extraccion se rea-
liz6 un disefio experimental factorial 32. Se ensayaron
tres niveles para cada variable en estudio: temperatura
(65; 70y 75°C) y concentracion de hidroxido de sodio
(0,25; 0,5y 0,75 N).

El sistema de extraccion empleado consistio en un
matraz 250 mL de capacidad. Se introdujo un agitador
de acero inoxidable acoplado a un motor. EI matraz se
sumergid en un bafo termostatico de agua para garan-
tizar que la extraccion se llevara a cabo a una tempe-
ratura constante. A su vez, se instalo un sistema simi-
lar, que opero6 de forma paralela al anterior, con el fin
de minimizar las afectaciones como resultado de las
extracciones sucesivas de muestras, de forma tal que
el volumen extraido se repusiera inmediatamente a
partir del sistema auxiliar. Durante 60 min se tomaron
muestras de 1 mL de licor en diferentes instantes. El
tiempo total se establecié a partir de estudios prece-
dentes (5).

A las muestras se le realizaron las diluciones necesa-
rias para la lectura espectrofotométrica, con solucion
de hidréxido de sodio 0,1 N. Las mediciones se efec-
tuaron con un espectrofotometro JENWAY 6405 UV/
Visible, en la zona correspondiente al espectro visible,
a lalongitud de onda de 453 nm, donde ocurre el maxi-
mo de absorcion (6-8). Se utiliz6 como blanco una so-
lucion de hidroxido de sodio 0,1 N.

El célculo de la concentracion de pigmentos en el licor
se realizd a partir de la siguiente ecuacion que se obtie-
ne de la Ley de Bouguer-Lambert-Beer (9):

A
= EX% x|+ fd

lcm

Ell% - coeficiente de absortividad, [g/100 mL]**[cm]?; fd:
“ factor de dilucién.

donde C: concentracion, g/100 mL de solucién; A:
absorbancia; I: longitud del paso dptico, cm.

El coeficiente de absortividad utilizado fue 2 850 a 453
nm, correspondiente a soluciones de hidroxido de sodio
0,1 N (6-8).

Teniendo la concentracién de pigmentos en el disol-
vente, expresada en g/100 mL de solucion, se procedid
al calculo de la masa de pigmentos extraida tomando
en consideracion larelacion disolvente:semillas utiliza-
da en el experimento y se expreso en g/100 g de semi-
llas.

Con la finalidad de determinar el comportamiento de la
masa de pigmentos extraida, bajo la influencia de las
variables consideradas en el disefio se procedi6 al ajuste
de modelos estadisticos a diferentes instantes, que co-
incidieron con los de la toma de muestras durante el
desarrollo de los experimentos. Para el disefio y proce-
samiento de los resultados se empled el programa
Design-Expert 5, Version 5.0.7 (1997).

RESULTADOS Y DISCUSION

La Tabla 1 presenta los modelos estadisticos obtenidos
para los diferentes instantes de tiempo. En la misma
aparecen sélo los términos que resultaron significati-
vos. Los valores del coeficiente de determinacion (R?)
indican que los modelos resultaron adecuados para
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describir el comportamiento de la masa de pigmentos
extraida en dependencia de la temperatura y la con-
centracion del disolvente. De manera general los mo-
delos obtenidos explican mas de 75 % de la variacion
de la variable respuesta.

Las Figs. 1y 2 ilustran este efecto, correspondiente a
las superficies de respuesta de los modelos a 1 y 60
min, es decir; el inicio y final de la extraccién. Este
comportamiento pudiera explicarse teniendo en cuen-
ta que la solubilidad de los pigmentos en el disolvente

Tabla 1. Modelos estadisticos ajustados para la masa de pigmentos extraida

Tiempo Ecuacion del modelo en término de los factores codificados

(min) Intercepto A B A? B? R?
1 1,27 0,047** 0,028* - -0,068** 0,76
3 1,48 0,051** - - -0,057** 0,76
6 1,60 0,055** - - -0,041* 0,77
9 1,61 0,066** - - - 0,65
12 1,66 0,073** - - - 0,66
15 1,69 0,086** 0,037* - - 0,72
20 1,76 0,12** 0,055** - - 0,80
25 1,86 0,14** 0,074** - -0,057* 0,91
30 1,95 0,16** 0,092** - -0,079** 0,93
45 2,15 0,16** 0,096** -0,051* -0,12** 0,94
60 2,23 0,11** 0,10** - -0,13** 0,92

A: Temperatura; B: Concentracion de hidréxido de sodio

(*) 0,01<p<0,05 (**) p < 0,01

El andlisis de varianza de la regresion para todos los
modelos resulto significativo (p<0,01). En el andlisis de
los residuos no se encontraron observaciones atipicas.
Los residuos estandarizados siguen la distribucion nor-
mal. Al igual que en la primera parte de la investiga-
cion (4), el término independiente del modelo se
incrementé con el tiempo.

Se corrobor6 que la temperatura es la variable de ma-
yor influencia en el proceso, siendo su efecto practica-
mente el doble del ejercido por la concentracion del
disolvente. El signo positivo de los coeficientes indica
que se alcanzan las mayores extracciones al nivel mas
alto de temperatura estudiado, es decir 75 °C. Ademas
se aprecia en la generalidad de los modelos una de-
pendencia lineal de la masa de pigmentos extraida con
respecto a esta variable. Con respecto a la variable
concentracion del disolvente, el signo positivo es evi-
dencia de que una mayor concentracion pudiera con-
ducir a una mayor extraccion de pigmentos. No obs-
tante en la mayoria de los modelos ajustados aparece
un término cuadrético con signo contrario, por este
motivo el efecto neto ejercido por esta variable, no siem-
pre favorece la extraccion de pigmentos al mayor ni-
vel de concentracion de hidroxido de sodio.

viene dada al ocurrir una reaccion de hidrolisis alcalina,

también denominada saponificacion, donde la bixina,

que es el pigmento mayoritario presente en las semilla

y es un éster oleosoluble, se transforma en la sal del
acido dicarboxilico denominado norbixina, que es
hidrosoluble.

La reaccion de hidrdlisis alcalina de los ésteres es de
tipo bimolecular (10) y puede representarse esquema-
ticamente de la siguiente forma:

R-COOR’ + OH

e R-COO" + R'OH

V =k [Ester] [OH]

La velocidad de esta reaccién, y por consiguiente la
masa de pigmentos extraida, aumenta a medida que se
incremente la concentracion de iones hidroxilo en la
solucidn. Sin embargo, este aumento no se manifiesta
en toda la regidn experimental, dado por la curvatura
que presenta la superficie de respuesta con respecto a
la variable concentracion. A la concentracion de 0,75
N, la masa de pigmentos extraida tiende a disminuir, lo
cual se aprecia en las superficies correspondientes a 1
y 60 min. Es posible que a esta concentracion de alcalis
mas elevada ocurran reacciones colaterales. Debe te-
nerse en cuenta que los pigmentos presentes en las
semillas de bija pertenecen al grupo de los carotenoides,
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los cuales debido a su elevado grado de insaturaciones
son susceptibles a reacciones de oxidacion e
isomerizacion. Este resultado estd en concordancia
con el obtenido en la primera parte de la investigacion
(4) donde se evidencid que a la mayor concentracion
de hidréxido de sodio (1 N) no se favorecia la extrac-
cién de pigmentos.
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Fig. 2. Superficie de respuesta correspondiente a
60 min de extraccién.

CONCLUSIONES

Concentracin La temperatura y la concentracién de la solucion de
hidréxido de sodio tuvieron influencia significativa so-
bre la extraccion de colorante de bija durante todo el
proceso. La mayor extraccion de pigmentos se alcan-

Fig. 1. Superficie de respuesta correspondiente a 76 a la temperatura de 75 °C y una concentracion de
1 min de extraccion. hidroxido de sodio de 0,5 N.
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