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RESUMEN

Los objetivos del presente trabajo fueron evaluar dos técni-
cas de aislamiento de los compuestos volatiles de un
saborizante de pifia en pasta para su futuro control de cali-
dad y caracterizar el producto desarrollado. Para el aisla-
miento de los compuestos volatiles se evaluaron dos méto-
dos: microextraccion en fase sélida del espacio de cabeza
(HS-SPME) con el empleo de tres fibras (PDMS, PDMS/DVB
y DVB/CAR/PDMS) y analisis del espacio de cabeza con un
analizador Agilent G1888. Se caracterizaron 51 componentes
volatiles mediante el analisis por HS-SPME con la fibra DVB/
CAR/PDMS. Se recomienda la validacion de esta técnica
para usarla en el control de calidad.
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ABSTRACT

Characterization of the volatile compounds
profile of a pineapple flavoring in paste

The objectives of the present work were to evaluate two
techniques of isolation of the volatile compounds from a
pineapple flavoring in paste for its future quality control and
to characterize the developed product. For the isolation of
the volatile compounds two methods were evaluated:
headspace-solid phase microextraccion (HS-SPME) with the
use of three fibers (PDMS, PDMS/DVB and DVB/CAR/
PDMS) and analysis of the headspace with the Agilent G1888
analyzer. A total of 51 volatile compounds were characterized
by means of the analysis for HS-SPME with the DVB/CAR/
PDMS fiber. The validation of this technique is recommended
to use in the quality control.

Keywor ds: volatile compounds, pineapple, flavoring in pas-
te, solid-phase microextraction.

INTRODUCCION

Los saborizantes en pasta son la mezcla de azucares y
pulpa de frutas o frutos secos, con el agregado de
saborizantes, espesantes y colorantes adecuados, para
lograr un producto lo mas idéntico al natural. Estas
pastas se caracterizan segun el sabor por el alto conte-
nido de pulpa de fruta o frutos secos, lo que las hace un
producto diferente en el mercado de saborizantes (1).

En la industria lactea cubana se ha hecho necesaria la
utilizacion de saborizantes en pasta en la elaboracion
de helados como una alternativa mas en la variedad de
saborizantes, por lo cual se pretende promover esta
nueva posibilidad. Recientemente en el Instituto de In-
vestigaciones para la Industria Alimenticia (IIIA) se
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desarroll6 un saborizante de pifia en pasta con una ex-
celente calidad. Por tanto, se requiere contar con un
procedimiento que permita su control de calidad.

Teniendo en cuenta todo lo anterior, los objetivos del
presente trabajo fueron evaluar dos técnicas de aisla-
miento de los compuestos volatiles de un saborizante
de pifia en pasta para su futuro control de calidad y
caracterizar el producto desarrollado.

MATERIALES Y METODOS

Para la elaboracion del saborizante en pasta, se calen-
to de 40 a 45 °C una masa de agua y se le adicionaron
sorbato de potasio y colorante. Se mantuvo la agitacion
hasta la disolucion y se afiadio el sirope de azucar in-
vertido con 85 °Brix, previamente calentado hasta 70 a
80 °C. Se adicionaron lentamente la goma xantana y
maltodextrina segun las proporciones establecidas de
una optimizacion del proceso, se continuo con la agita-
cion hasta la disolucion total. Se refresco sin suspender
la agitacion y se adicionaron el jugo concentrado de
pifia y una esencia. El producto se envaso en potes de
polietileno y se conservo a 10 °C.

Para analizar los compuestos volatiles de la pasta obte-
nida con las condiciones optimizadas se utilizaron dos
métodos de aislamiento: uno basado en la
microextraccion en fase solida del espacio de cabeza
(HS-SPME) y el otro, por analisis del espacio de cabe-
za con un analizador comercial (HS-GC).

En la HS-SPME se probaron tres fibras: PDMS 100 pum,
PDMS/DVB 65 um y DVB/CAR/PDMS 50/30 pm,
todas en un porta-fibra manual (holder). Estas fueron
acondicionadas de acuerdo con las recomendaciones
del suministrador (Supelco, Bellefonte, PA).

Las extracciones se hicieron a 40 °C en viales de 15 mL
con rosca y membrana de silicona/PTFE. La muestra
(4 g de pasta) se introdujo en el vial junto con 1 g de
cloruro de sodio P.A. y 5 mL de agua bidestilada. Se
sometid a agitacion magnética (100 min™') por 10 min,
previo a la extraccion durante 30 min con la agitacion
mantenida. Estas condiciones fueron seleccionadas de
acuerdo con las reportadas para el analisis del jugo de
piia (2).

Para la evaluacion olfativa global de la microextraccion
en fase solida se uso un equipo Hewlett-Packard se-
ries 5890 GC Series I (Agilent Technologies, Inc., San-
ta Clara, CA) con un detector de conductividad térmi-
ca que sirvi6 como puerto olfativo. En el horno hubo
una columna VF-1ms (Agilent Technologies, Inc., Santa
Clara, CA) de 25 cm x 0,25 mm d.i. y 0,25 um de
grosor de pelicula. El flujo de gas portador (hidrogeno)
fue de 1 mL/min; el inyector y horno se mantuvieron a
280 °C. Las inyecciones se hicieron en modo splitless.
Debido a que no hubo separacion cromatografica, los
compuestos volatiles arribaron simultaneamente al puer-
to olfativo. Las fibras se mantuvieron en el inyector
hasta el final de la evaluacion. Un catador con entre-
namiento previo en este tipo de prueba hizo las evalua-
ciones olfatométricas.

El analisis del espacio de cabeza de los compuestos
volatiles de la pasta también se hizo en un analizador
del espacio de cabeza Agilent G1888 (Agilent
Technologies, Inc., Palo Alto, CA).

El saborizante en pasta (4 g) se coloco en un vial de
20 mL que fue agitado y calentado a 60 °C. Los tiem-
pos de equilibrio del espacio de cabeza, presurizacion,
extraccion e inyeccion fueron 10; 0,5; 0,2 y 1 min, res-
pectivamente. La presurizacion fue a 68,9 kPa (10 psi).
El analizador fue acoplado a un equipo Hewlett-
Packard series 6890 GC (Agilent Technologies, Inc.,
Santa Clara, CA) con una columna DB-624
(Agilent Technologies, Inc., Santa Clara, CA) de
30 m x 0,25 mm d.i. y 0,25 um de grosor de pelicula.
El gas portador fue hidrégeno con flujo de 1 mL/min.
Los parametros del horno fueron: 50 °C por 2 min,
seguido de un incremento hasta 250 °C a una veloci-
dad de 4 °C/min y posterior isotérmico por 10 min. El
inyector y detector se mantuvieron a 250 °C. El detec-
tor de masas fue operado en modo de barrido (rango
de 35 a 350 uma) y la linea de transferencia del siste-
ma se mantuvo a 250 °C.

Los compuestos se identificaron por comparacion de
sus espectros de masas con los reportados en bases
de datos comerciales (Wiley 6, NBS 75k, NISTOS,
Adams 2004 y Palissade) y con la base propia Flavorlib,
con un total de 578 000 registros. Ademas, se chequed
que el orden de salida de los compuestos estuviera
acorde con los indices de retencion reportados para la
columna cromatografica.
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Los resultados cuantitativos se expresaron como por-
centaje del area a partir de las areas medidas
electronicamente del cromatograma de la corriente
ionica total.

RESULTADOS Y DISCUSION

Como parte de la caracterizacion del perfil de com-
puestos volatiles del saborizante en pasta se utilizaron
dos métodos de aislamiento: uno por HS-SPME vy el
otro por analisis del espacio de cabeza con un analiza-
dor comercial (HS-GC) con el fin de seleccionar el
mas adecuado para la caracterizacion del producto.

Para la HS-SPME se probaron tres fibras, de las cua-
les se selecciono una atendiendo a la evaluacion olfativa
global de los compuestos adsorbidos en cada una de
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ella. Con la fibra de DVB/CAR/PDMS se logro el olor
mas concentrado y representativo del saborizante. Por
tanto, ésta fue seleccionada para continuar el trabajo.
Esta fibra también fue utilizada en trabajos anteriores
para el estudio analitico del aroma de pifia (2-4).

La Fig. 1 muestra los cromatogramas de la corriente
ionica total obtenidos por ambos métodos en una co-
lumna DB-624. De la comparacion resulta evidente que
por la técnica de HS-SPME se logra un perfil de com-
puestos volatiles mas representativo y con una respues-
ta mas intensa.

La Fig. 2 presenta el cromatograma de la corriente
i6nica total, obtenido en una columna DB-624, para el
método HS-SPME, donde se aprecia una alta comple-
jidad dada por mas de 50 picos cromatograficos.

Fig. 1. Cromatogramas del saborizante en pasta de pifia en columna DB-624.

Arriba: HS-GC. Abajo: HS-SPME.
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Fig. 2. Cromatograma del saborizante en pasta de pifia en columna DB-624, obtenido por HS-SPME.

Tabla 1. Compuestos volétiles en el saborizante en pasta de pifia

Tiempo de
retencion Compuesto Area (%)

(min)

2,32 etanol 0,6
3,49 2-propen-1-ol 0,1
4,09 acetato de etilo 0,2
5,06 acido acético 0,1
6,22 propanoato de etilo 0,2
6,35 acetato de propilo 0,2
7,50 2-metilpropanoato de etilo 1,3
7,58 pentan-1-ol 0,1
8,05 acetato de 2-metilpropilo 0,5
8,79 butanoato de etilo 0,8
9,28 acetato de butilo 0,5
10,34 2-metilbutanoato de etilo 0,1
10,46 3-metilbutanoato de etilo 1,1
11,32 acetato de 3-metilbutilo 2,4
11,42 acetato de 2-metilbutilo 0,8
12,86 hexanoato de metilo 0,2
14,56 B-pineno 0,1
14,83 pentanoato de alilo 0,2
15,29 hexanoato de etilo 3,3
15,83 acetato de 2-hexilo 0,1
15,98 limoneno 2.9
16,11 p-cimeno 0,1
16,82 acido hexanoico 0,7
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Tabla 1. (cont.)

Tiempo de
retencion Compuesto Area (%)

(min)

17,16 butanoato de 3-metilbutilo 0,2
18,13 hexanoato de alilo 22,5
18,40 octan-1-ol 0,1
18,52 heptanoato de etilo 0,3
19,14 linalol 2,2
19,56 acido heptanoico 0,1
20,55 acido sorbico 10,6
21,12 heptanoato de alilo 5,4
21,57 octanoato de etilo 6,9
21,71 terpinen-4-ol 0,2
22,36 o-terpineol 1,0
22,52 acetato de o-terpinilo 0,4
23,32 etil maltol 0,3
23,76 2-fenilacetato de etilo 0,1
2425 carvona 0,4
26,04 3-ciclohexilpropanoato de etilo 2,8
27,47 antranilato de metilo 0,1
28,01 (E)-cinamato de metilo 0,1
28,47 3-ciclohexilpropanoato de alilo 26,1
29,06 3-fenilpropanoato de etilo 0,4
29,34 antranilato de etilo 1,9
29,89 vainillina 0,2
30,03 (E)-cinamato de etilo 0,1
31,44 v-decalactona 0,1
37,71 acido tetradecanoico 0,2
37,96 tetradecanoato de 2-metilpropilo 0,3
41,31 acido pentadecanoico 0,1
46,17 acido hexadecanoico 0,9

La Tabla 1 muestra el analisis cualitativo y cuantitativo
de los compuestos volatiles del saborizante en pasta.
Se identificaron 51 compuestos pertenecientes al
saborizante, pues los picos cromatograficos a 26,39;
30,50; 34,17 y 38,48 min corresponden a productos de
degradacion de la propia fibra o columna
cromatografica.

Se destaca la presencia mayoritaria de tres com-
puestos: hexanoato de alilo (18,13 min), 4cido sérbico
(20,55 min) y ciclohexilpropanoato de alilo (28,47 min).
El primero y el ultimo son constituyentes importantes
utilizados para simular el aroma de pifa (5). Es comtn
el uso del 4cido soérbico como agente antimicrobiano
de los jugos concentrados.

Esta composicion es tipica de cualquier formulacion
comercial del sabor a pifa (6). Merecen senalarse al-
gunos compuestos volatiles que solo fueron encontra-
dos en el saborizante en pasta y que, por su naturaleza,
deben provenir del jugo concentrado de pina: 2-
metilbutanoato de etilo, acetato de 2-metilbutilo, -
pineno, acetato de 2-hexilo, p-cimeno, butanoato de 3-
metilbutilo, octan-1-ol, terpinen-4-ol, acetato de o-
terpinilo, antranilato de metilo, (E)-cinamato de metilo,
(E)-cinamato de etilo, acido tetradecanoico,
tetradecanoato de 2-metilpropilo, &cido pentadecanoico
y acido hexadecanoico.
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Por la simplicidad y prontitud del analisis por HS-SPME, CONCLUSIONES

dicho método pudiera ser asumido como parte del

control de calidad en la elaboracién comercial del ~Se caracterizaron 51 componentes volatiles presentes

saborizante en pasta. en el saborizante en pasta de pifia mediante el analisis
por HS-SPME con la fibra DVB/CAR/PDMS. Se re-
comienda la validacion de esta técnica para usarla en
el control de calidad.
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