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RESUMEN EJECUTIVO

El presente trabajo titulado: Implementacion de las metodologias de porcentaje de
almidén en harina y porcentaje de coccidon en producto extruido tipo pellet,
elaborados a partir de granos de maiz en una planta procesadora de alimentos
surgi6 debido a la necesidad de estandarizar la materia prima (harina de maiz) para
evitar variaciones en la calidad del producto terminado (producto extruido tipo
pellet). Era necesario implementar dichas metodologias en el laboratorio de
aseguramiento de calidad debido a que en Guatemala no existen laboratorios de

analisis que los realicen.

La harina de maiz posee un alto contenido de almidén, es adecuada para los
procesos de extrusion al darle la estructura y porosidad caracteristica de los
productos extruidos. El porcentaje de almiddn en la harina de maiz fue de 77.84 +
0.98 %. El porcentaje de extrusion en el producto extruido tipo pellet fue 91.48 +

1.71 %, este indicé la cantidad de almidén que se gelatiniz6 durante el proceso
térmico de extrusion; esta relacionado con la estabilidad, palatabilidad, digestibilidad

y densidad aparente del producto extruido tipo pellet.

Para poder implementar las metodologias se estudiaron 4 lotes a los que se les
tomaron 3 muestras aleatorias, analizando en total 12 muestras. Se realizé una
verificacion parcial para establecer si los datos obtenidos eras estadisticamente
confiables; se evaluaron los siguientes parametros: limite de deteccion, precisién en
términos de repetibilidad y reproducibilidad, veracidad (sesgo) e incertidumbre. Se

concluyé que ambas metodologias reportan datos correctos.

Descriptores: hidrélisis enzimatica, verificacion parcial, porcentaje de almidon,

porcentaje de coccion
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I. INTRODUCCION

El presente trabajo se realizd con el propdsito de implementar metodologias
de analisis cuantitativos en una planta procesadora de alimentos, utilizando el
equipo e instrumentos de laboratorio con el que ellos contaban. El fin de
implementar las metodologias era mejorar el control de calidad de la materia
prima para estandarizar el producto terminado. A la materia prima (harina de
maiz) se le realizé la metodologia del porcentaje de almidén mientras que al
producto terminado (producto extruido tipo pellet) la metodologia del porcentaje

de coccion.

Las metodologias implementadas se basan en la hidrdlisis del almidon por
accion de la enzima amiloglucosidasa, la cual sintetiza el enlace glucosidico
hasta convertirlo en dextrosa. La dextrosa es medible por medio de un analizador
bioquimico que indica la concentracion en g de dextrosa/ L de solucién. Dicho
equipo era utilizado en la planta procesadora de alimentos para la cuantificacion
de glucosa en el recubrimiento de cereales de desayuno extruidos. Para fines
del estudio se realizé un muestreo aleatorio de cuatro lotes de produccion, a
cada lote se le tomaron tres muestras, dando como resultado doce muestras las
cuales fueron analizados periddicamente para obtener los resultados de

porcentaje de almiddn y porcentaje de coccion.

Con el fin de garantizar la veracidad de los datos obtenidos se realiz6 una
verificacion parcial donde se evaluaron los siguientes parametros: limite de
deteccién, precision en términos de repetibilidad y reproducibilidad, veracidad
(sesgo) e incertidumbre. Con los resultados obtenidos de los parametros se
concluy6 que los datos obtenidos a partir de las metodologias implementadas
para el porcentaje de almidon en harina de maiz y porcentaje de coccion en

producto extruido tipo pellet son confiables.

Asimismo se realizé un andlisis de costo para verificar la viabilidad de la

implementacion de la metodologia del porcentaje de almidon, comparando lo



con el costo de realizar dicho analisis en un laboratorio externo, dando un mejor
beneficio econdmico ejecutarlo en el laboratorio de aseguramiento de calidad de

la planta procesadora de alimentos.



1.1 Lo escrito sobre el tema

La Organizacion de las Naciones Unidas para la Alimentacion y la Agricultura
(2007) presenta una guia técnica para produccion y analisis de almidon de yuca
donde describen la metodologia para la de determinacion del contenido de
almidén en almidon de yuca. La metodologia se basa en la dispersion del
almidén en medio acuosa, seguida de una hidrdlisis parcial enzimética con a-
amilasa termoestable y la hidrolisis se completa utilizando la enzima
amiloglucosidasa donde se obtiene glucosa. La glucosa obtenida es cuantificada

por colorimetria.

Vilchez, Guevara y Encina (2012) presentan una investigacion sobre la
influencia del tamafio de particula, humedad y temperatura en el grado de
gelatinizacion durante el proceso de extrusion de con el propdsito de maximizar
el grado de gelatinizaciéon del almidén (coccién), variando los parametros
mencionados anteriormente. Para la determinacidon del porcentaje de
gelatinizacion se utiliz6 un método rapido de colorimetria basado en colorar el
almidon gelatinizado con yodo. Ademas al conocer el grado de gelatinizacion se
pueden disefiar nuevos productos extruidos. Obtuvieron como resultado un
mayor grado de gelatinizacion al utilizar un tamafio de particulas entre 0.17 cm

— 0.20 cm, un porcentaje de humedad al 12% y una temperatura inicial de 100°C.

Shetty, Lineback y Seib (1974) comparan en su investigacion cuél es la mejor
manera de determinar el porcentaje de gelatinizacion a partir de varis
metodologias que otros investigadores han desarrollado. Un gran numero de
procedimientos han sido descritos para medir el grado de gelatinizacion del
almidén (coccidn); estos son basados en turbidez, solubilidad, birrefringencia,
absorcion de colorantes, difracciébn de rayos X o digestion enzimatica. Los
métodos mas sensibles y populares son los que se basados en la pérdida de
birrefringencia por la gelatinizacion del almidon o en el aumento a la
susceptibilidad por el atague enzimatico. En el andlisis de alimentos es dificil

aplicar el método por birrefringencia debido a que los granulos de almidon son



dificiles de contar en mezclas heterogéneas y el almidén no puede ser separado

facilmente de otros componentes de alimentos ya cocinados.

Por lo tanto, nuevos investigadores han utilizado la digestion enzimatica del
almidén gelatinizado, las muestras son digeridas por enzimas como la distasa,
la - amilasa y la glucoamilasa; donde el grado de gelatinizacion es determinada
por el poder reductor del producto de la digestién: el procedimiento involucra la
digestion selectiva del almidén gelatinizado por glucoamilasa (a« — 1,4 —glucano
glucanohidolasa) seguida de la determinacion de dextrosa liberada por medio de
la enzima D-glucosa oxidasa.



1.2 Resumen critico del marco tedrico

1.2.1 Uso de harina de maiz

Los cereales contienen en su mayoria almidén. El almidén provee la estructura y
textura a los alimentos extruidos. Los cereales comunmente utilizados para la
elaboracion de productos extruidos son maiz, trigo, arroz y avena. El maiz es el
cereal mas utilizado; es el principal ingrediente para la fabricacion de productos
extruidos, llamados collets (horneados y fritos), aros de cebolla y productos
extruidos preformados, conocidos como en la industria como pellets. Es utilizado

por su bajo costo y su buena expansion incluso en los extrusores mas simples.

En muchas ocasiones se utiliza preferentemente el maiz desgerminado porque
se expande mejor que un el maiz completo, esto se debe a que el contenido de
aceite es mucho menor que el del maiz completo. Ademas la harina de maiz es
utilizado en un amplio rango de granulometria, desde grits (210 um) hasta finas
harinas (450 um). La seleccion de la granulometria estda basada en el tipo de

extrusor a utilizar. (Frame, 1994)

1.2.2 Definicion de pellet

Se encuentran en el grupo de productos expandidos indirectamente; son
llamados la tercera generacion de snacks y semi-productos. Los productos que
se encuentran en esta categoria tienen en comin que no son expandidos
directamente al salir del molde del extrusor, en cambio hay etapas de proceso
adicionales que contribuyen a la apariencia y textura de un producto extruido. Los
pasos de proceso adicionales incluyen generalmente freido y soplado con aire
caliente, en esta etapa se remueve la humedad y se logra la textura final. Existen
dos sub categorias para los productos expandidos indirectamente: pellets y
FCP’s por sus siglas en ingles Fabricated Chips Products (productos en forma

de hojuelas preformados).



Los pellets son productos cocinados en un extrusor y forzados a través de un
molde de temperaturas menores a 100°C. El molde debe de estar a bajas
temperaturas para prevenir que las fuerzas de hinchamiento conviertan el agua
en vapor. Una ventaja de este proceso es que se incrementa la cantidad de
formas que se pueden producir, que normalmente serian destruidas en procesos
de extrusion de expansion directa. Luego los pellets son secados hasta un
porcentaje de humedad por debajo del 12% para que tengan estabilidad. En este
estado los pellets pueden ser viajar largas distancias y ser distribuidos para
pequefios productores de snacks. Por ultimo, los pellets son inflados por freido,
cubiertos con saborizante y colorantes, y empacados.

Existen muchos FCP’s en el mercado, el proceso de elaboracion por extrusion
es similar al utilizado para la elaboracion de pellets. A diferencia de los pellets,
los FCP’s no son secados por debajo del 12% de humedad. También son menos
cocinados durante la extrusion. Después de la extrusion se lleva a cabo la el
freido donde se remueve la humedad y se completa la coccion. Por lo general
son cortados de tal forma que simulen la apariencia de un chip de papa o un chip

de tortilla.

Los pellets son caracterizados por tener una apariencia translucida debido al alto
grado de gelatinizacién del almidon. El nivel objetivo de gelatinizacion en los

pellets esta tipicamente por debajo del 90%. (Frame, 1994)

1.2.3 Almiddén en harina de maiz

El almidén es el carbohidrato mas importante presente en los cereales, es
utilizado como reserva energética y se concentra en el endosperma. Se
encuentra en forma de granulos simples en el trigo, maiz, centeno, cebada y
sorgo. El tamafio y la forma del granulo son especificos del grano; midiendo 20um
en el maiz. (Gil, 2010) Es el componente principal del grano de maiz, corresponde
del 72-73 % del peso. El porcentaje de almidon en el endosperma del grano de

maiz es 87.6 %.



Desde el punto de vista quimico, el almidon es un homopolisacarido formado por
una mezcla de dos polisacaridos muy similares; la amilasa y la amilopectina. El
almidon contiene aproximadamente 17-27% de amilasa, y el resto de
amilopectina. Algunos cereales como el maiz; tienen variedades llamadas céreas
gue estan constituidas casi Unicamente por amilopectina. La concentracion de
estos dos polimeros esta determinada por factores genéticos de cada cereal.
(Badui, 2006)

La amilosa y la amilopectina son polimeros de @ — D — glucopiranosa. Se trata
de homopolisacarido de la clase denominada glucanos, polimeros de glucosa.
Los polimeros difieren Unicamente en el tipo de enlace entre los residuos de
glucosa. La amilasa posee las caracteristicas de un polimero lineal que esta
enlazado por uniones a — D(1 — 4) — glucosidico entre los residuos de glucosa

adyacente. En la Imagen No.1 se puede observar la estructura de la amilosa.

Imagen No.1: Estructura amilosa

LSS

Fuente: Melo y Cuamatz (2007)

Mientras que la amilopectina es un polimero de elevado peso molecular al estar
altamente ramificado; contiene aproximadamente un 5-6% de uniones a —
D(1 - 6) — glucosidico en los puntos de ramificaciones. En la imagen No.2 se

puede observar la estructura. (Gil, 2010)

Imagen No. 2: Estructura amilopectina

a¥stets)

Fuente: Melo y Cuamatz (2007)



El almidén es el mayor componente en muchos productos alimenticios, siendo la
fuente de energia mas importante suministrado por alimentos. Los granulos de
almidén contienen amilasa y amilopectina, que estan unidos entre si por puentes
de hidrogeno. El tipo de entrecruzamiento y el grado de polimerizacion determina
las caracteristicas entre los diferentes tipos de almidones que existen. Estos
factores dictan, entre otras propiedades, el poder de hinchamiento y la
temperatura de gelatinizacion, propiedades que son de gran importancia en la
industria de alimentos. La amilosa consiste en una cadena lineal de 500 o mas
a — 1,4 — unién glucosidico. Por el contrario, la amilopectina es ramificada. Las
ramificaciones ocurren en un intervalo de 20 glucosas y son formados por enlaces
a — 1,6. El tipo de almidones de maiz llamados cerios consiste casi 100% de
amilopectina. Si la amilopectina es tratada con g-amilasa, la hidrdlisis sedetiene

en los enlaces 1,6, dando limitadas dextrinas. (Uhlig, 1998)

1.2.4 Proceso de extrusion

Singh y Heldman (2009) hacen referencia que el origen de los procesos de
extrusion esta asociados con la ciencia y tecnologia de los polimeros. También
mencionan que la aplicacion de procesos de extrusion en alimentos empezé en
1930 y se ha mantenido en constante evolucion en los ultimos 50 afios, siendo

los equipos de extrusion mas complejos y con mayor capacidad.

La extrusion es una operacion unitaria utilizada en la industria de alimentos, la
cual fuerza un alimento (trigo, maiz, arroz, papa y avena), con un porcentaje de
humedad entre 20-40%, a través de un molde bajo ciertas condiciones de tiempo,
temperatura, presion, mezclado, velocidad del tornillo, perfil del tornillo y
velocidad de alimentacion. Los productos extruidos han sido definidos como un
HTST (High Temperature Short Time, por sus siglas en inglés como Alta
Temperatura Corto Tiempo, por su método de preservacion. (Gould, 1996)



Sharma, Mulvaney y Rizvi (2014) describen el cocimiento por extrusién, como un
proceso en el cual un biopolimero de almidén o proteina se hace plastico

mediante la adicion de agua y se cuecen con un alto grado de corte mecénico.

Segun Gould (1996) la textura de los productos extruidos es propia de los
mismos; esta ante todo controlada por el contenido de humedad dejado en el
producto durante el proceso de extrusion. Mientras el sabor puede ser controlado;
nuevos sabores son facilmente desarrollados utilizando sabores estables al calor
y sazonadores. Los productos extruidos se encuentran en muchas formas y
tamanos, dependiendo del molde y de los parametros de operacion delextrusor.
La forma de los productos extruidos varia desde bolas, estrellas, évalos, circulos,
conchas, chips, flakes, y otras; siendo el Unico limitante la imaginacién del

hombre.

Un método para clasificar los productos extruidos puede ser al basarse en su
esfuerzo relativo de corte y presion. Alimentos producidos a baja presion y alto
esfuerzo relativo de corte son llamados collets, entre estos se encuentran los
pellets, que después de ser extruidos se frien en aceite vegetal. Mientras que los
alimentos producidos a alta presion y bajo esfuerzo relativo de corto son llamados
pastas. (Gould, 1996)

Un sistema de extrusién, consta de varios subcomponentes. Se inicia con una
tolva que proporciona una zona de amortiguamiento a la materia prima en la
entrada, de modo que el extrusor opera de manera continua. Se utiliza un tornillo
de alimentacion de velocidad variable para descargar material uniforme y
continuamente a partir de la tolva y llevarla al extrusor. Algunas veces se utiliza
un cilindro preacondicionador para mezclar con anticipacion vapor y/o agua con
la alimentacibn no elaborada. De manera ideal el tiempo en el
preacondicionamiento debe ser suficiente para que cada particula de cereal
alcance el equilibrio de temperatura y humedad.

Las operaciones de calentamiento, enfriamiento, transporte, alimentacion,

compresion, reaccion, mezcla, homogenizacion, fusion, cocimiento, texturizacion



y conformacién se llevan a cabo en las distintas zonas de un extrusor. Los

principales componentes de un extrusor son los siguientes:

Zona de alimentacion: en esta area se introducen materiales crudos en el
cilindro del extrusor. La velocidad de alimentacion total es limitada por la
capacidad de los tornillos de esta seccidn para transportar la alimentacion
seca.

Zona de amasamiento: en esta zona continua la compresion, y los tonillos
del extrusor empiezan a alcanzar un mayor grado de llenado conforme
disminuye el paso del tornillo. La materia prima pierde su textura granular y
su densidad empieza a aumentar conforme lo hace la presién en el interior
del cilindro. El corte empieza a adquirir importancia conforme el tornillo se
llena. Para contribuir al cocimiento se puede inyectar vapor. Esta zona es
basicamente una zona de transmision entre la materia prima particulada y el
material viscoelastico homogéneo que se utilizara en la siguiente zona.
Zona de cocimiento final: en esta area, comunmente la temperatura y la
presiébn aumentan de manera muy rapida debido a la presencia del molde y
al paso pequefio del tornillo. La transformacion final de la materia prima
también ocurre aqui donde se ve afectada de manera significativa la
densidad, el color y las propiedades funcionales del producto. (Sharma, et.
al, 2014)

1.2.5 Efecto en el almidon por extrusion

Los cereales fueron las primeras materias primas en ser procesadas por medio

de la extrusion para la produccion de alimentos para humanos y animales. El

principal efecto en los cereales por la extrusion es la coccién, esto se produce al

gelatinizarse el almidon. En la extrusién, la gelatinizacion puede alcanzarse a

relativamente bajos niveles de humedad. (Berk, 2013)

Como lo describe Berk (2013) el propdésito de la gelatinizacion en cereales que

contienen almiddn es mejorar su digestibilidad, al ser el almidon gelatinizado
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facilmente hidrolizado por enzimas. Ademas otro objetivo de la gelatinizacion del
almidon en la extrusidn es crear una masa termoplastica que puede adoptaruna

estructura porosa al ser soplada.

De igual manera, Gould (1996) indica que la extrusion de alimentos ayuda a hacer
el alimento extruido mas digerible; como los granulos de almidén son
completamente quebrados y gelatinizados por la combinacion de humedad, calor,
presion y fuerza mecénica. Igualmente debido a las altas temperaturas utilizadas
en la extrusion, muchos productos alimenticios son completamente esterilizados,

cocinados y estan listos para el consumo.

1.2.6 Gelatinizacion del almidén

Los granulos de almidén son insolubles en agua fria, debido a que su estructura
esta altamente organizada y presenta estabilidad por las multiples interacciones
gue existen con sus dos polisacaridos constituyentes. Sin embargo, cuando se
calienta empieza un proceso lento de absorcibn de agua en las zonas
intermoleculares amorfas, que son las menos organizadas y mas accesible, ya
gue los puentes de hidrogeno no son tan nimeros ni rigidos como en las areas

cristalinas.

Al incrementar la temperatura se retiene mas agua y el granulo empieza a
hincharse aumentando su volumen. Una vez la parte amorfa esta hidratada
completamente, la parte cristalina inicia un proceso semejante. Pero para la
hidratacion de la parte cristalina se requiere mas energia. Al llegar a cierta
temperatura, el granulo alcanza su volumen maximo y pierde tanto su patrén de

difraccién de rayo X como la propiedad de birrefringencia.

Al administra mas calor, el granulo se hincha incapacitado para retener el liquido,
se rompe parcialmente donde la amilasa y la amilopectina que se encuentran
fuertemente hidratadas se dispersan en el seno de la disolucion. En este punto

se pierde la estructura original y la birrefringencia del granulo; esto va
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acompafiado de un aumento en la viscosidad. La gelatinizacion transforma los
granulos de almidon insoluble en una solucidon de las moléculas constituyentes
en forma individual. (Badui, 2006)

Imagen No. 3: Gelatinizacién del almidén

Awasias

[FETE Y

Fuente: Badui (2006)

La Imagen No. 3 muestra el aumento del volumen de los granulos contra el
aumento de la viscosidad de dispersion acuosa. Una vez que los granulos se
rompen la viscosidad disminuye hasta alcanzar un valor estable donde se genera
un gel cuyas caracteristicas fisicas y quimicas son diferentes segun el tipo de

almidoén.

Al calentar una solucion de almidon, este empieza a hincharse conforme aumenta
la temperatura hasta alcanzar la temperatura de gelatinizacion. La absorcion del
agua conlleva un fuerte incremento en la viscosidad y cambia la vulnerabilidad
guimica y enzimatica del almidén. Conforme el almidon gelatinizado se enfria, la
fraccibn de amilosa se cristaliza rapidamente al formar intermolecularmente
puentes de hidrogeno, este proceso es llamado como retrogradacion. (Uhlig,
1998)

La temperatura de gelatinizacion es la temperatura a la que el almidonhidratado
pierde su estructura ordenada; esta temperatura es caracteristica para cada
cereal y se produce en un intervalo de aproximadamente 10°C. La temperatura

media de gelatinizacion para el maiz es aproximadamente de 69°C. (Badui, 2006)

La coccion producida en el almidon debido a la extrusion hace que este se

transforme en todos los niveles estructurales: la estructura granular desaparece,
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los cristales se funden y las moléculas grandes se despolimeriza. Esto es llamado

gelatinizacion del almidon y se presenta al calentar almidon con exceso de agua.

1.2.7 Hidrdlisis enziméatica del almidén

Los carbohidratos se encuentran distribuidos ampliamente en la naturaleza, del
50 al 80% de la base seca de las plantas consiste en carbohidratos, donde se
encuentran los siguientes: celulosa, pectina y almidén. Los carbohidratos
poliméricos son estructuras complejas formadas por cadenas largas de azucares
simples, las cuales estan constituidas principalmente por glucosa. La
degradacion consiste en convertir el almidén (polisacarido) en un azucar simple
por medio de la utilizacion de enzimas. La degradacion se lleva a cabo por medio

de hidrélisis enzimética.

La hidrélisis enzimética es esencial para la nutricion humana, animal e incluso de
microorganismos debido a que absorben carbohidratos Unicamente como

azucares en su forma hidrolizada.

Las enzimas que rompen los carbohidratos son llamadas glucosidasas, las
mismas hidrolizan polisacaridos como el almidén, celulosa y pectina. La actividad
de la enzima es determinada por la cantidad de azucares libres reductores
producidos por su accion. Las glucosidasas hidrolizan especificamente un enlace
glucosidico de cierto residuo de monosacarido, son capaces de rompercadenas

cortas de oligosacaridos como de polisacéridos.

A continuaciéon se muestra la Tabla No. 1 que describe algunos polisacaridos
naturales, con su respectiva unidad de monémero, enlace, y la enzima utilizada

para su degradacion. (Uhlig, 1998)
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Tabla No. 1: Polisacéaridos

Polisacérido | Unidad de Monomero | Enlace Enzima
a— 1,4 | a —amilasa
Almidon Glucosa B — amilasa
a—1,6 | Isoamilosa
Celulosa Glucosa B—14| Celulosa
Xilano Xilosa B — 1,3 | Xilanasas
g—14
Pectina Acido galacturénico | « — 1,4 | Pectinasa
Inulina Fructosa B —1,2| Inulinasa

Fuente: Uhlig (1998)
La especificidad de la glucosidasas depende de:

e La configuracién del enlace glucosidico. Por ejemplo, maltosa puede ser
hidrolizada Unicamente por a —glucosidasa y no por g —glucosidasa.

e La estructura quimica del monosacarido unido por enlaces

e EIl peso molecular del sustrato. Las « —amilasa son capaces de hidrolizar
amilosa de alto peso molecular rapidamente, pero las maltosas y las

maltodextrinas son hidrolizadas Unicamente lentamente.

La hidrélisis enzimatica es por definicidén reversible. El equilibrio de la reaccion
acuosa favorece a los productos de la hidrélisis. En un sistema no acuoso, los
residuos de glucosilo pueden ser transferidos a otros azucares en lugar del agua.

Esta reaccién llamada transglicosilacion, produce nuevos oligosacaridos.

Las amilasas separan el almidon en dextrinas y azucares al hidrolizar el enlace
glucosidico @ — 1,4. Son comunes en la naturaleza, como en la saliva, el
pancreas y plantas como cereales. En la industria, las amilasas son producidas
por cultivos de bacterias y hongos. Pueden ser « —amilasaso f —amilasas. Las
a —amilasas separan el enlace glucosidico en el interior de la cadena de almidon.
Mientras que las f —amilasas separan maltosa de las cadenas no reducidas al
final de las cadenas. Adicionalmente, algunas amiloglucosidasas liberan glucosa

del final de las cadenas.

Las endoamilasas hidrolizan el enlace glucosidico a« — 1,4 en el almidon,

glucogeno y derivados. Depende de la fuente, las propiedades de diferentes
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amilasas varian ampliamente. Muchas a —amilasas pueden ser producidas en
forma de cristales puros, como los producidos de malta, pancreas,

Aspergillus oryzae y Bacillus subtilis. Las anteriores han sido estudiadas
ampliamente, sus propiedades difieren en el peso molecular, estabilidad térmica,
pH optimo y especificidad hidrolitica. (Uhlig, 1998)

Debido a su especificidad, diferentes a« —amilasas producen oligosacaridos de
varios largos de cadenas y rendimiento. La rapida y completa degradacion del
almidon requiere pre gelatinizacion del sustrato. Las a — amilasas bacterianas
degradan almidén gelatinizado 300 veces mas rapido mientras que a — amilasas

fungicas 100,000 veces mas rapido que el almidén nativo.

La velocidad de hidrolisis depende primordialmente del grado de polimerizacion

del almidén. La amilosa es hidrolizada mas rapido que la amilopectina.

En la imagen No. 4 se puede observar el lugar donde las enzimas actian sobre
el almidon. Siendo la Amiloglucosidasa la que actia en cada enlace de lapunta
de las cadenas. (Uhlig, 1998)

Imagen No. 4: Hidrdlisis del almidén por amilasas

R-Enzima
a-1,6-
glucosidasas

1 a-Amilasas

Amiloglucosidasa

i | B-Amilasas |

Maltosa
Glucosa

Fuente: Uhlig (1998)
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Como lo expresan Garcia, Qiuntero y Lopéz-Munguia (2004) en la hidrdlisis total
del almidon por cada 100 partes en peso de almiddn resultan 11 partes en peso

de glucosa, esto debido a la incorporacion de agua en el proceso.

1.2.8 Funcionamiento de la polarimetria

Como lo explica Pickering (1980) la polarimetria es una técnica de analisis
cuantitativo que se basa en la medicion de la rotacién éptica producida sobre un
haz de luz polarizada al pasar por una sustancia 6pticamente activa. Cuando un
haz de luz atraviesa un medio anisoétropo, la interferencia entre los rayos
electromagnéticos ordinario y extraordinario llega a la produccion de radiacion
polarizada elipticamente, circularmente o en un plano. Existen numerosas
sustancias que presentan la propiedad caracteristica de provocar la rotacion del
plano de radiacién polarizada, se conoce como rotario éptico. Este se debe a la
asimetria estructural que se da en una sustancia que carece de plano o de centro

de simetria.

1.2.9 Principio del analizador bioquimico YSI 2700 SELECT

El porcentaje de almidon y el porcentaje de coccion pueden ser determinados
utilizando el analizador bioguimico YSI 2700 SELECT. La tecnologia enzimética
Unica de YSI proporciona la medicion de dextrosa, la cual es producida por la

degradacion de almiddn por accion de una enzima.

El analizador bioquimico YSI 2700 SELECT es un instrumento de laboratorio
utilizado para investigaciones y procesos de alimentos. El equipo ofrece precision
y especificidad comparado con otros métodos lentos y rigurosos, muchas de las
condiciones que interfieren con el uso de refractdbmetros, viscosimetros y
métodos manuales son de poco cuidado al momento de utilizar este equipo. Las
mediciones realizadas con el analizador bioquimico YSI 2700 SELECT no se ven

afectadas por el color, la turbidez, la densidad, la viscosidad, el pH, la volatilidad,
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la gravedad especifica, la temperatura, el indice de refraccion, la actividad optica,

o la presencia de proteinas u otra sustancia bioquimica.

El equipo se puede configurar para que realizar mediciones de los siguientes

compuestos:
e Dextrosa e Etanol e Metanol
e L-Lactato e L-glutamato e Galactosa
e Sucrosa e Colina e Peréxido de
e Lactosa e L-glutamina hidrogeno

El equipo YSI 2700 SELECT ha sido disefiado para proveer flexibilidad respecto
a como puede ser configurado. Esto permite utilizar el instrumento para otros
analisis ademas de las configuraciones estandares mencionadas anteriormente.
Esta flexibilidad también hace posible para YSI el desarrollo de nuevos analisis
guimicos en el futuro sin necesidad de cambios significativos en los
instrumentos. (YSI, 2009)

El equipo funciona con el principio de una membrana inmovilizada. Una vez
pasada la membrana de policarbonato, el sustrato se encuentra con una capa
extremadamente delgada de la enzima oxidasa apropiada. Se produce la

siguiente reaccion:

Reaccion quimica No. 1: Oxidacién

Sustrato + Oz Oxidasa »  H20:2 + subproducto

Fuente: YSI (2009)

El perdxido de hidrogeno se difunde hacia el anodo de platino en el conjunto de

la sonda. Esto da lugar a la corriente de la sefial de la sonda.

Cada sonda esta equipada por 3 capas de membranas que en medio contiene
la enzima inmovilizada. En la Imagen No.5 muestra una vista en despiece de la

membrana y su relacion con la superficie de la sonda. (YSI, 2009)
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Imagen No. 5: Prueba de sensores y membrana enzimética

| Plata

Platino

W acyal
Membrana de / r—/ Q\

TEﬁ%E%'\c{ién No. 1

acetato y celulosa

Anillo O

Oxidasa
inmovilizada

Membrana de
policarbonato

Fuente: YSI (2009)

Un sustrato, como la dextrosa, entra en la camara de muestra, se agita y se
diluye. El sustrato se difunde a través de membrana delgada de policarbonato.
La velocidad de la reaccion quimica que se muestra a continuacion esta limitado
principalmente por difusion. Esto se traduce en una mejora de la linealidad, la

estabilidad de la calibracion y la ausencia de errores de inhibicién de la enzima.

La superficie de la sonda, cubierta por la membrana, esta situada en una
camara dentro de la cual la muestra es inyectada. Algunos de los sustratos son
difundidos a través de la membrana. Cuando la muestra entra en contacto con
la enzima oxidasa inmovilizada, es rdpidamente oxidada, produciendo peroxido
de hidrogeno. La Reaccion No. 2 lo muestra la oxidacion de dextrosa a peréxido

de hidrogeno.

El peroxido de hidrogeno (H202) oxida en el anodo de platino, produciendo
electrones (Ver Reaccion No. 3). Un equilibrio dinamico es alcanzado cuando el
flujo de produccion de H20:2 y el flujo al que el H202 sale de la capa de enzima

inmovilizada son constantes. El flujo de electrones es linealmente proporcional
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al estado estable de la concentracion de H202, por lo tanto, a la concentracion
de glucosa. (YSI, 2009)

Reaccion quimica No.2: Oxidacion de dextrosa

B — dextrosa + 02 GOx »Glucano — 6 — lactano + H20:2

Fuente: YSI (2009)

Reaccion quimica No. 3: Oxidacién del peroxido de hidrogeno

H20: Pt —> 02+ 2e-

Fuente: YSI (2009)

El electrodo de platino es retenido a un potencial anddico y es capaz de oxidar
muchas sustancias ademas del Peroxido de hidrogeno (H202). Para prevenir
estos agentes reductores en el sensor de corriente, la membrana contiene una
capa interna que consiste en una fina pelicula de acetato de celulosa. Esta
pelicula permite facilmente el paso del H202, pero excluye compuestos quimicos
con pesos moleculares por encima de aproximadamente 200 g/mol.

La pelicula de acetato de celulosa también protege la superficie de platino de
proteinas, detergentes y otras sustancias que podrian ensuciarla. Sin embargo,
la pelicula de acetato de celulosa puede ser penetrada por compuestos tales
como sulfuro de hidrogeno, mercaptanos de bajo peso molecular,

hidroxilaminas, hidrazinas, fenoles y anilinas.

La tecnologia de sensor de enzima de YSI emplea una o mas reacciones
catalizadas por enzimas para producir en ultima instancia, el peroxido de
hidrégeno. El peréxido de hidrégeno (H202) se oxida electroquimicamente en el
anodo de platino de una sonda electroquimica. Esto produce una corriente de

la sefial de la sonda.

En muchos procedimientos que utilizan enzimas, la enzima se desecha con la
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muestra después de que se haga el analisis. La tecnologia de YSI permite la
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conservacion de la enzima mediante la inmovilizacién en una estructura de

membrana.

La membrana enzimatica se acopla con una sonda electroquimica y se
encuentra alojada en una camara de muestras, donde entra la muestra. La vida
de la membrana de la enzima se mide en dias o semanas, y no depende del
numero de muestras analizadas. Si se usa con frecuencia, puede medir cientos
de muestras con una sola membrana enzimatica antes de que se vea
disminuida su funcion. (YSI, 2009)

En enzimologia, los términos sustrato y producto se utilizan cominmente para
describir una reaccion. Una enzima es una molécula de proteina con gran
especificidad para catalizar la conversién de uno 0 mas sustratos a uno o mas
productos. En la tecnologia YSI, una enzima oxidasa siempre esta involucrada,
como un producto de la reaccion catalizada por la oxidasa es peroxido de
hidrogeno. Se requiere peroxido de hidrogeno para producir una corriente de
sefial significativa en la sonda electroquimica. (YSI, 2009)

1.2.10 Determinacion del porcentaje de almiddn con el analizador bioquimico YSI
2700 SELECT

Se lleva a cabo una lectura indirecta de almidén al medir la dextrosa liberada de
la hidrélisis del almidon. Para utilizar la metodologia descrita la muestra debe de
estar libre de dextrosa. Primero, el almidén solubilizado es hidrolizado
externamente por la enzima amiloglucosidasa para producir dextrosa. La
dextrosa es leida en el sensor de enzima. La enzima glucosa oxidasa es
inmovilizada en la YSI membrana de dextrosa. Se llevan a cabo las siguientes

reacciones:
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Reaccion quimica No.4: Hidrdlisis enzimética

Almidén + H20 . : » Dextrosa
Amiloglucosidasa

Fuente: YSI (2009)

Reaccion quimica No.5: Oxidacién de dextrosa

Dextrosa + O2 » H202 + D-Glucono-6-Lactono
Glucosa oxidasa

Fuente: YSI (2009)

1.2.11 Determinacion del porcentaje de coccion con el analizador bioquimico YSI
2700 SELECT

El porcentaje de coccion en productos extruidos puede ser determinado usando
el analizador bioquimico YSI 2700 SELECT. La tecnologia enzimatica Unica de
YSI proporciona la medicion de dextrosa. La medicién no se ve afectada por

color, turbidez, densidad, pH o la presencia de una sustancia reductora.

Para la determinacién del porcentaje de coccién una porcién de la muestra es
solubilizada en agua a temperatura ambiente (23 °C) mientras otra porcién es
sometida a un proceso térmico en autoclave. Luego, las muestras son tratadas
idénticamente con la enzima amiloglucosidasa. La dextrosa producida de esta
reaccion es medida por el Analizador bioquimico YSI 2700 SELECT. La relacion
de dextrosa en la muestra solubilizada en agua con la muestra sometida proceso

térmico indica el porcentaje de coccion del producto extruido.

Cuando la muestra es inyectada a camara de muestra, la dextrosa se difunde en
la membrana que contiene glucosa oxidasa. La dextrosa es inmediatamente
oxidada a peroxido de hidrogeno (H202) y a D-Glucono-6-Lactone, como se

observa en la Reaccion quimica No.5. El perdxido de hidrogeno (H202) medido
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por medio de amperios en la superficie del electrodo de platino. El flujo de
corriente en el electrodo es directamente proporcional a la concentracion de
peroxido de hidrogeno (H202), por lo tanto a la concentracion de dextrosa. (YSI,
2009)

1.2.12 Formula para determinar el porcentaje de almidon en harina de maiz y

producto extruido tipo pellet

Para determinar el porcentaje de almidén en harina de maiz y producto extruido

tipo pellet se utilizo la siguiente formula:

Ecuacion No. 1: Porcentaje de almidon total

% Almidon total= 22 #2718

PBS*V
*Como 1.1 g de dextrosa son liberados cuando 1.0 g de almidén son hidrolizados,
la concentracion de dextrosa de las muestras deben ser multiplicadas por un
factor de 0.9. (YSI, 2009)
LDT= lectura de dextrosa en el analizador bioquimico YSI 2700 SELECT
LB= lectura del blanco en el analizador bioquimico YSI 2700 SELECT

PBS= peso de la muestra en base seca
V= volumen total de la dilucion de la muestra

1.2.13 Férmula para determinar el porcentaje de coccién en producto extruido
tipo pellet

Para determinar el porcentaje de coccion del producto extruido tipo pellet se debe

de determinar el porcentaje de almidén que se gelatinizé durante el proceso de

extrusion, se realiza de la misma manera a la Formula No. 1. Unicamente cambia

el LDT (lectura de dextrosa total) por LDG (lectura de dextrosa gelatinizada). La

férmula es la siguiente:

Ecuacion No. 2: Porcentaje de almidon gelatinizado
0.9 (LDG—LB)

% Almiddén Gelatinizado=
PBSxV
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LDG= lectura de dextrosa en el analizador bioquimico YSI 2700 SELECT
LB= lectura del blanco en el analizador bioquimico YSI 2700 SELECT
PBS= peso de la muestra en base seca

V= volumen total de la dilucién de la muestra

Al tener el Porcentaje de Almidon total y el Porcentaje de almidon gelatinizado se

aplica la siguiente formula:

Ecuacion No. 3: Porcentaje de coccidn

do

% Porcentaje de Coccion= Porcentaje de almidon total

Donde la relacién almidén gelatinizado y almidén total de la muestra da como

resultado el porcentaje de coccidn.

1.2.14 Pruebas estadisticas

e ANOVA

Es usual que los laboratorios analiticos utilicen la comparacion de diversos
conjuntos de resultados. Esto cuando comparan entre si diversos métodos con
distintas caracteristicas, o con un método de referencia, o cuando la comparacion
se realiza entre varios analistas o laboratorios que analizan una muestra con el
mismo método. El andlisis de varianza, llamado por sus siglas en ingles ANOVA,
es uno de los métodos mas utilizados que permite la comparacién de las medias

aritméticas de diversos conjuntos de resultados. (Valcarcel y Rios, 1992)

Para poder aplicar ANOVA a un conjunto de resultados es necesario cumplir las

siguientes hipotesis:

1. Cada conjunto de datos es independiente de los demas.

2. Los resultados obtenidos para cada conjunto siguen una distribucion normal.
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3. La varianza de cada conjunto de datos no difieren de forma significativamente

de las demas.

El objetivo del andlisis de varianza consiste en la comparacion de las distintas
medias aritméticas Xi (i= 1, 2, ..., k) con el fin de determinar si alguna de ellas
difiere significativamente de las demas. (Valcarcel y Rios, 1992)

e {- Student

La t-student es una distribucion de variable continua generada de la distribucion
normal, de mucha utilidad por sus diversas aplicaciones en la practica. Es
utilizada debido a que en la mayoria de los casos practicos el valor de la varianza
poblacional (c) es desconocido. Por lo que se sustituye la o por la desviacion
estandar de la muestra (S). Se utiliza cuando el tamafio de la muestra es menor
a 30. (Barrientos, 1986)

Propiedades de distribucion t-student:

1 Lacurvattiene forma de campana concentro 0 y es mas dispersa que la
curva normal estandar.

2 A medida que K aumenta la dispersion de la curva t correspondiente
disminuye.

3 A medida que K — infinito la secuencia de la curva t se aproxima a lacurva

normal estandar.
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I. PLANTEAMIENTO DEL PROBLEMA

En las plantas procesadoras de alimentos los productos deben elaborarse
bajo estdndares y parametros de calidad. Para verificar el cumplimiento se
realizan analisis de laboratorio internos, si no se cuenta con la metodologia

implementada se contrata un laboratorio externo acreditado para que los realice.

Actualmente la planta procesadora de alimentos donde se realiz6 el trabajo
de investigacioén no cuenta con las metodologias para determinar el porcentaje
de almidon en harina y el porcentaje de coccion en producto extruidos tipo pellet.
Por lo cual, si desean realizar el analisis deben enviar una muestra a un

laboratorio en el extranjero, lo cual genera un elevado costo y tiempo.

Debido a lo anterior, surge la necesidad de implementar la metodologia del
porcentaje de almidén en harina utilizada para la elaboracion de productos
extruidos tipo pellet ya que el almidén es el polisacérido encargado de darle la
estructura porosa caracteristica a los productos extruidos. (Berk, 2013) Si el
contenido de almidén no se estandariza en la materia prima, el producto
terminado tendra variaciones debido a que esté relacionado directamente con el
indice de expansion. De igual manera es importante tomar en cuenta el
pardmetro de porcentaje de coccién requerido en el producto extruido, ya que si
no se cumple dicho parametro y el producto final no obtiene una coccion
completa se pueden ver afectadas sus caracteristicas de palatabilidad,
digestibilidad y una disminucién en su vida de anaquel. El porcentaje de coccion
también se encuentra relacionado con el volumen final y densidad aparente del
producto, por lo cual al especificar y estandarizar este pardmetro, se podran
reducir las variaciones de peso existentes durante el proceso de llenado del
producto terminado.

¢ Es posible implementar metodologias para la determinacion del porcentaje
de almiddén y porcentaje de coccion en productos elaborados a base de granos
de maiz con los instrumentos disponibles en la planta procesadora de alimentos,

con resultados estadisticamente confiables?
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2.1 Objetivos

2.1.1 Objetivo general

Implementar metodologias de analisis para la determinacion del porcentaje de
almidon en harina y el porcentaje de coccion en producto extruido tipo pellet,

elaborados a partir de granos de maiz por una planta productora de alimentos.

2.1.2 Objetivos especificos

1. Determinar si existe diferencia estadisticamente significativa entre la
metodologia del porcentaje de almidon en harina de maiz y el valor de
referencia.

2. Realizar una verificacién parcial de la metodologia del porcentaje de
almidén en harina de maiz por medio de los parametros exactitud,
precision, incertidumbre y limite de deteccion.

3. Definir un rango de aprobacion con limite minimo y limite maximo a partir
de los datos obtenidos para el porcentaje de almidon en harina de maiz
para estandarizar la materia prima.

4. Determinar si existe diferencia estadisticamente significativa entre la
metodologia del porcentaje de coccién en producto extruido tipo pellet y
el valor tedrico.

5. Realizar una verificacion parcial de la metodologia del porcentaje de
coccién en producto extruido tipo pellet por medio de los parametros
exactitud, precision, incertidumbre y limite de deteccion.

6. Definir un rango de aprobacién con limite minimo y limite maximo a partir
de los datos obtenidos para el porcentaje de coccidon en producto extruido
tipo pellet para estandarizar el producto terminado.

7. Establecer a partir de los equipos de medicion con que cuenta el
laboratorio de aseguramiento de calidad de la plata procesadora de
alimentos cual es el mas efectivo para la implementacion de las

metodologias.
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8. Comparar el costo del analisis del porcentaje de almidon realizado por un

laboratorio externo y la metodologia a implementar.
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2.2 Hipotesis

2.2.1 Hipotesis nula (Ho)

a) No existe diferencia significativa entre los valores obtenidos del porcentaje
de almiddn en harina de maiz y el resultado del laboratorio externo (valor de

referencia) con un 99.5% de confianza.

b) No existe diferencia significativa entre los valores obtenidos del porcentaje
de coccion en producto extruido tipo pellet y el valor tedrico con un 99.5% de

confianza.

2.2.2 Hipotesis alternativa (Ha)

a) Existe diferencia significativa entre los valores obtenidos del porcentaje de
almidon en harina de maiz y el resultado del laboratorio externo (valor de

referencia) con un 99.5% de confianza.
b) Existe diferencia significativa entre los valores obtenidos del porcentaje de

coccion en producto extruido tipo pellet y el valor tedrico con un 99.5% de

confianza.
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2.3 Variables

2.3.1 Variables independientes

— Tiempo en la autoclave

— Tiempo en el bafio Maria

— Tiempo de cernido

— Temperatura en la autoclave

— Temperatura en el bafio Maria

2.3.2 Variables dependientes

— Porcentaje de almidén

— Porcentaje de coccion
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2.4 Definicién de las variables

2.4.1 Variables independientes

Tiempo en la autoclave

» Definicién conceptual: tiempo: m. Magnitud fisica que permite ordenar

la secuencia de los sucesos, estableciendo un pasado, un presente y
un futuro, y cuya unidad en el sistema internacional es el segundo.
(RAE, 2016)

Autoclave: m. o f. Aparato que sirve para esterilizar objetos o
sustancias situados en su interior, por medios diferentes, como vapor,
temperatura o radiacion. (RAE, 2016)

Definicién operacional: tiempo durante el cual el almidon es sometido

a un tratamiento térmico para alcanzar un grado de gelatinizacion.

Tiempo en el bafio Maria

> Definicién conceptual: tiempo: m. Magnitud fisica que permite ordenar

la secuencia de los sucesos, estableciendo un pasado, un presente y
un futuro, y cuya unidad en el sistema internacional es el segundo.
(RAE, 2016)

Bafilo Maria: m. Procedimiento mediante el cual se calienta el
contenido de un recipiente colocandolo dentro de otro que contiene
agua hirviendo. (RAE, 2016)

Definicion operacional: tiempo durante el cual el almidén es sometido
a un tratamiento térmico con el fin de promover la hidrélisis a dextrosa

por accion de la enzima amiloglucosidasa.
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Tiempo de cernido

» Definicién Conceptual: tiempo; m. Magnitud fisica que permite ordenar

la secuencia de los sucesos, estableciendo un pasado, un presente y
un futuro, y cuya unidad en el sistema internacional es el segundo.
(RAE, 2016)

Cernido: m. Accion de cerner. Cerner: tr. Separar con el cedazo la
harina del salvado, cualquier otra materia deducida a polvo, de suerte
gue lo mas grueso se quede sobre la tela, y lo sutil caiga al sitio
destinado para recogerlo. (RAE, 2016)

Definicion operacional: tiempo establecido para separar por

granulometria la harina.

Temperatura en la autoclave:

> Definicién conceptual: temperatura; f. Magnitud fisica que expresa el

grado o nivel de calor de los cuerpos o del ambiente, y cuya unidad en
el sistema internacional es el kelvin (K).

Autoclave; m. o f. Aparato que sirve para esterilizar objetos o
sustancias situados en su interior, por medios diferentes, como vapor,
temperatura o radiacion. (RAE, 2016)

Definicion operacional: temperatura a la que el almidén es sometido a

un tratamiento térmico para alcanzar un grado de gelatinizacion.

Temperatura en el bafio Maria:

» Definicién conceptual: tiempo: m. Magnitud fisica que permite ordenar

la secuencia de los sucesos, estableciendo un pasado, un presente y
un futuro, y cuya unidad en el sistema internacional es el segundo.
(RAE, 2016)

Baflo Maria: m. Procedimiento mediante el cual se calienta el
contenido de un recipiente colocandolo dentro de otro que contiene
agua hirviendo. (RAE, 2016)
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» Definicién operacional: tiempo durante el cual el almidon es sometido
a un tratamiento térmico con el fin de promover la hidrélisis a dextrosa

por accion de la enzima amiloglucosidasa.

2.4.2 Variables dependientes

— Porcentaje de almidon:
» Definicidbn conceptual: porcentaje; m. Proporcion que toma como
referencia el nimero 100.
Almidon; m. Hidrato de carbono que constituye la principal reserva
energética de casi todos los vegetales y tiene usos alimenticios e
industriales. (RAE, 2016)

» Definicién operacional: contenido de almidon en harina de maiz.

— Porcentaje de coccion:
> Definicibn conceptual: porcentaje; m. Proporcion que toma como
referencia el namero 100.
Coccion; f. Accion y efecto de cocer o cocerse. (RAE, 2016)
» Definicibn operacional: grado de gelatinizacion del almidén en

alimentos extruidos por efecto del proceso de extrusion.
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2.5 Alcances y limitaciones

2.5.1 Alcances

Se plantean metodologias para la determinacién del porcentaje de almidén en
harina y el porcentaje de coccion en productos extruidos tipo pellet. Se analiz6 el
porcentaje de almidon en la harina de maiz utilizada como materia prima para la
elaboracién de producto extruido tipo pellet, y el porcentaje de coccion se realizd
en producto extruido tipo pellet.

Dentro de una planta procesadora de alimentos es necesario implementar la
metodologia de porcentaje de almidon porque el almiddén proporciona la
estructura a los productos extruidos, ademas tiene propiedades de interés para
otras industrias de alimentos. La metodologia del porcentaje de coccion es
necesario implementarla en la industria de alimentos debido a que indica la

digestibilidad de un producto.

Se tomo6 como periodo de estudio cuatro lotes de produccion de harina de maiz
y cuatro lotes de producto extruido tipo pellet, de cada lote de produccién se

tomaron tres muestras aleatorias.

Se realiz6 una prueba de significancia, t- student para identificar errores
sistematicos (sesgo). La cual permite comparar un valor de referencia con una
serie de datos .Se realiz6 el andlisis del porcentaje de almidon en un laboratorio
externo para realizar una comparacion con el resultado obtenido por la
metodologia propuesta. Si el valor de t obtenido es menor al valor critico de t
entonces no existe diferencia significativa y el método esté validado. Por otro
lado, si el valor de t es mayor que el valor critico de t, la diferencia es significativa
y el método no podré ser validado. Luego, con los datos de porcentaje de almidén
en harina de maiz y porcentaje de coccion en producto extruido tipo pellet se
establecio un rango de aprobacion con limite minimo y limite maximo que se

puede considerar un rango de calidad.
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2.5.2 Limitaciones

Actualmente, no existen en Guatemala laboratorios donde se pueda realizar el
andlisis del porcentaje de almidon en alimentos, por lo que se envié una muestra
de harina de maiz a un laboratorio en Estados Unidos. Ademas por su elevado
costo Unicamente se envid una muestra de cada producto para que fuera

analizada, este resultado obtenido se estableci6 como valor de referencia.

El analisis del porcentaje de coccion en alimentos extruidos no es realizado en
ningun laboratorio en Guatemala, en este caso no se encontré un laboratorio

fuera del pais que lo realice.

En Guatemala, no existe distribuidor de reactivos para laboratorio que mantenga
la enzima amiloglucosidasa en inventario, por lo que el tiempo de entrega fuede

casi 2 meses después de haber realizado la compra.

El tiempo de realizacibn de ambas metodologias es de aproximadamente 8
horas, de las cuales mas del 90% son utilizadas en la preparacion de la muestra.
El tiempo que requiere el equipo para realizar la lectura de la muestra es de

aproximadamente 1 minuto.

Otra limitante para la implementacion de las metodologias en la planta
procesadora de alimentos es la capacidad del equipo bafio Maria, que tienen

actualmente en uso, siendo la capacidad maxima 8 muestras por corrida.
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2.6 Aporte

El presente trabajo de graduacion puede ser utilizado como marco de referencia
para la industria de alimentos extruidos que deseen establecer parametros de
calidad de estructura, apariencia y textura. Con la metodologia del porcentaje de
almidon se determina el contenido del mismo en harinas de maiz, frijol, trigo
entre otros; este dato permite predecir la estructura del alimento extruido.
Mientras la metodologia del porcentaje de coccidn permite asegurar la
digestibilidad de un producto elaborado por extrusion, ademdas aporta
informacion para el disefio de un producto relacionando las caracteristicas de

volumen y densidad aparente.

En Guatemala existen varias empresas que se dedican a la elaboracion de
alimentos extruidos, las cuales se pueden beneficiar con el uso de estas
metodologias en sus procesos de investigacion y desarrollo, y sus laboratorios

de aseguramiento de la calidad.

La planta procesadora de alimentos donde se desarroll6 el presente trabajo de
graduacion se vio favorecida al implementar la metodologia del porcentaje de
almidon, debido a que podran predecir el comportamiento de sus productos
desde la materia prima. De igual forma al implementar la metodologia del
porcentaje de coccidn podran determinar el volumen y la densidad aparente del

producto terminado, evitando problemas en el empaque.

Los futuros estudiantes de ingenieria en alimentos y carreras afines, pueden
utilizar el presente trabajo de graduacion como guia para la implementacién
metodologias de analisis, tomando en cuenta que es necesario validar o

verificar la veracidad de los datos obtenidos.
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Il METODO

3.1 Sujetos y unidades de analisis

Para la realizacion del presente trabajo de graduacién se obtuvo informacion de

distintas fuentes las cuales se describen a continuacion.

3.1.1 Sujetos

Se conto con el apoyo de personas con experiencia en el campo de estudio:
Lic. Dina Marta Dubon Najera, coordinadora del Laboratorio de Bromatologia
de una planta procesadora de alimentos extruidos para el consumo animal,
guien brindo asistencia técnica.

Ing. José Estuardo Padilla Nishtal, catedratico en la Universidad Rafael

Landivar, quien brindo asesoria en el area estadistica.

3.1.2 Unidades de Andlisis

Harina de maiz

Producto obtenido a partir de la molienda de granos de maiz, es utilizada en
la planta procesadora de alimentos como materia prima para la elaboracion
de producto extruido tipo pellet.

Producto extruido tipo pellet

Producto elaborado a partir de harina de maiz, el cual después de pasar por
un proceso de extrusion se debe de freir para que sea apto para el consumo
humano.

COGUANOR (Comision Guatemalteca de Normas)

Norma GOGUANOR) NGO34086 h8 Harina de Origen Vegetal:

Determinacion del Contenido de Almidén (1985).
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- YSI

En el manual de usuario del Analizador bioquimico YSI 2700 SELECT Nota
de Aplicacion No. 319: Determinacion del Porcentaje de Coccidn en

Productos de Cereales Extruidos.
— Instituto de Salud Publica de Chile

Validacion de Métodos y Determinacion de la Incertidumbre de la Medicion:
Aspectos Generales Sobre la Validacion de Métodos. Se utilizd6 como guia

para la determinacion del sesgo por medio de la prueba de t- student.

3.1.3 Equipo

A continuacion se presentan una descripcion del equipo utilizado para el
desarrollo de las metodologias de porcentaje de almidon en harina y porcentaje

de coccién en producto extruido tipo pellet.

Tabla No. 2: Equipo

Equipo Descripcion Uso
Horno Marca: Dynamica Determinacion
Capacidad: 58 L del porcentaje de
Fuente de humedad
poder:115V
Rango de
temperatura:
+10°C a 250 °C
Incertidumbre:
+0.5°C
Desecadora Marca: Belart Determinacion
del porcentaje de
humedad
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Equipo

Molino

Balanza analitica

Descripcion Uso
Marca: Foss Molienda
Serie: 91772717 producto extruido
Fuente de poder: 230 tipo pellet
V AC
Marca: Meltler Toledo Pesajes de
Serie: AG204 muestras y
Capacidad maxima: reactivos

210¢g

D 0.1 mg

Fuente de poder:
95-17 V
Incertidumbre:
+0.00005 g

Autoclave

Marca: Ta Chang

Gelatinizacion

Bafio Maria

Modelo: TC — 459 completa del
Fuente de poder: almidon
220V

Marca: VWR Hidrdlisis
Modelo: 1225 enzimatica del
Serie No.: 0401802 almidon

Capacidad: 6 ft
Rango de
temperatura: 5 °C a
100 °C

Fuente de poder:
220V

Incertidumbre:

0.005 °C
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Equipo Descripcion Uso
Centrifugadora Marca: Separacion de

Serie: 156327 soluciones
Velocidad: 0 a 100
rpm
Tiempo: 0 a 30 min
Fuente de poder:
120V

Analizador Marca: YSI Determinacion de

bioquimico Modelo: 2700 Dextrosa

Incertidumbre: £0.005
g/ L dextrosa

Agitador vortex Marca: VWR Aguitar solucién
Serie: 110630017 de enzima
Fuente de
poder:115V

Tamizador Marca: no disponible | Determinacion de

granulometria

Sellador térmico Marca: o disponible | Sellar bolsas que
Fuente de poder: contiene muestra

110V
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Equipo Descripcion Uso
Refrigerador Marca: Fridge Mantener a 2 °C
Modelo: los reactivos y
FRDWO073MBKW enzima

Marca: Transterpette Mediciones en
ncertidumbre: +0.1 pL

pL

Micro Pipetador

Fuente. Elaboracion propia (2017)
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3.1.4 Instrumentos y Cristaleria

A continuacion se presentan los instrumentos y la cristaleria utilizada para el
desarrollo de las metodologias de porcentaje de almidén en harina y porcentaje
de coccién en producto extruido tipo pellet.

Tabla No. 3: Instrumentos y cristaleria

Instrumento/ cristaleria
Torre de tamices

Se utilizaron:

tamiz No. 35 (500 pm)

tamiz No. 40 (450 pm)

tamiz No. 60 (250 pm)

tamiz No. 70 (210 pm)

Uso
Separar harinas segun
su granulometria

Imagen

Erlenmeyer Instrumento de
laboratorio de contencion

para contener soluciones

Probeta Instrumento de
laboratorio volumétrico
Incertidumbre:
+0.5

+ 2 ml

Pipeta Instrumento de
laboratorio volumétrico,
puede ser graduada o
volumétrica

Incertidumbre: = 0.05 ml
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Instrumento/ cristaleria

Piseta

Uso

Instrumento de uso
especifico para contener
agua destilada

Balon aforado

Embudo

Tubos centrifuga

Beaker

Frascos ambar

Instrumento de
laboratorio volumétrico,
para la preparacion de

soluciones valoradas
Contiene tapadera

Instrumento de la
laboratorio de uso
especifico para trasvasar
soluciones de un
recipiente a otro

Instrumento de la
laboratorio de contencion
utilizados para colocar en

la centrifugadora

Instrumento de
laboratorio de contenciéon

Instrumento de
laboratorio de uso
especifico, que contiene
soluciones para
almacenarlas
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Instrumento/ cristaleria

Uso

Bolsas

Utilizadas para contener
muestras de harina de
maiz o producto extruido
tipo pellet

Bolsas de alta densidad

Utilizadas para contener
muestras de harina de
maiz o producto extruido
tipo pellet

Espatula

Instrumento de la
laboratorio de uso
especifico para tomar
sustancias quimicas,
evitando que se
contaminen

Tubos de ensayo

Instrumento de la
laboratorio de contencion
utilizados para contener
porciones de una
solucién o sustancia

Fuente. Elaboracion propia (2017)
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3.1.5 Materiales y Reactivos del Equipo

Para el funcionamiento del equipo Analizador bioquimico 2700 SELECT es

necesario utilizar los siguientes materiales y reactivos.

Tabla No. 4: Materiales y reactivos del equipo

Material/ Reactivo Descripcion
Caodigo de proveedor: 2365
YSI Kit membranas de dextrosa Color anillo: rojo
4 unidades

YSI Solucién estandar de dextrosa
/Lactato 2.5 g/ L
YSI Estandar de linealidad de
dextrosa 9.5 g/ L
Y SI Buffer mixto de dextrosa y Caddigo de proveedor: 2357
proteinas 8 unidades
Solucién de Cloruro de sodio Cadigo de proveedor: 2392

Fuente. Elaboracion propia (2017)

Cédigo de proveedor: 2776

Caddigo de proveedor: 1531

45



3.1.6 Reactivos

A continuacion se describen los reactivos necesarios para el desarrollo de las

metodologias de porcentaje de almidon en harina y porcentaje de coccién en
producto extruido tipo pellet.

Tabla No. 5: Reactivos

Reactivo

Descripcion

Uso

Acetato de sodio

Grado reactivo

Acido acético

Reactivos
utilizados para
preparacion de

Inflamable y
peligroso en general

Corrosivo, peligroso
para el medio

. Glacial buffer de acetato .
glacial ambiente y
pH 4.2 ,
peligroso en general

o . Preparacion de .

Acido . iy Corrosivo e
0,
tricloroacético Grado reactivo solu0|onpz;1\ll 33.33% inflamable
Marca: SIGMA
Nombre: Amiloglucosidasa de s
Amiloglucosidasa Aspergillus niger H'irlzll'izlgndel N/A

Apariencia: polvo, blanco

120 U/ mg

Fuente. Elaboracion propia (2017)
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3.1.7 Equipo de seguridad

A continuacion se describen los reactivos necesarios para el desarrollo de las

metodologias de porcentaje de almidén en harina y porcentaje de coccion en

producto extruido tipo pellet.

Tabla No. 6: Equipo de seguridad

Equipo de Uso Imagen
Seguridad

Mascarilla Proteccion de las vias

respiratorias

Lentes de | Proteccién de ojos debido al uso

proteccién de reactivos téxicos/ nocivos
ocular
Guantes Proteccion de manos por uso de
reactivos corrosivos,

Fuente. Elaboracion propia (2017)
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3.2 Procedimiento

3.2.1 Procedimiento para la implementacion de la metodologia del porcentaje de

almiddén en harina de maiz

Diagrama No. 1: Procedimiento para la implementacion de la metodologia del
porcentaje de almidon en harina de maiz

Diagramadora: Luisa Mufioz

A

Preparacion de reactivos

|

Colocar materiales y reactivos en el equipo

.

Toma de muestra

'

Cernido

|

Determinacion del porcentaje de humedad

Preparacion de la mu
porcentaje

A 4

estra para analisis del
de almidon

Preparacion del blanco

A 4

Lecturas de glucosa en el equipo

A

Registro de datos

Calculo de resultados

|

v

Analisis estadistico
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A continuacion se describirdn cada uno de los pasos de la metodologia.
A. Preparacion de reactivos.

Diagrama No. 2: Preparacion de solucion de acetato de buffer

Pesar el acetato de sodio
Medir el agua destilada

!

Disolver el acetato de sodio en el agua destilada

!

Trasvasar a un balén aforado

!

Medir el &cido acético glacial

!

Agregar el acido acético glacial al balon aforado

!

Diluir hasta com pletar volumen

I

Ajustar el pH

!

Trasvasar a un frasco

!

Guardar

Diagramadora: Luisa Mufioz
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Descripcién de la preparacion de solucion de acetato de buffer:

1. Pesar 18.2 g de acetato de sodio.
2. Medir 300 ml de agua destilada.

w

Disolver el acetato de sodio en el agua destilada en un beaker con
capacidad de 500 ml.

Trasvasar a un balén aforado con capacidad de 1000 ml.

Medir 44.6 ml de acido acético glacial.

Agregar el &cido acético glacial al balon aforado.

Diluir hasta completar volumen con agua destila.

Ajustar pH a 4.2 con hidréxido de sodio 2N o &cido clorhidrico 2N.

© ©® N o 0 bk

Trasvasar la solucion a un frasco ambar con capacidad de 1000 ml.

10. Almacenar en un lugar y condiciones adecuadas hasta que sea utilizado.

Diagrama No. 3: Preparacion de solucién de acido tricloroacético

Pesar el acido tricloroacético

Diagramadora: Luisa Mufioz

A 4

Medir el agua destilada

A
Disolver el acido tricloroacético en el agua
destilada

A

Trasvasar a un frasco

A

Guardar
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Descripcién de la preparacion de solucién de acido tricloroacético:
1. Pesar 333.3 g de acido tricloroacético.

2. Medir 1000 ml de agua destilada.
3. Disolver el &cido tricloroacético en el agua destilada en un beaker con

capacidad de 1000 ml.
4. Trasvasar la solucidon a un frasco ambar con capacidad de 1000 ml.

Almacenar en un lugar y condiciones adecuadas hasta que sea utilizado.

Diagrama No. 4: Preparacion de buffer del equipo

Abrir sobre del kit de buffer

Diagramadora: Luisa Mufioz

A 4

Medir el agua destilada

!

Disolver el sobre en el agua destilada

A 4

Mezclar en agitacion

!

Estabilizar

!

Trasvasar a un frasco

!

Guardar
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Descripcién de la preparacion de buffer del equipo:

Abrir el 1 sobre del kit de buffer No. 2357.
Medir 500 ml de agua destilada.
Disolver el sobre en el agua destilada.

Mezclar por 5 min en agitacion, esperar 10 min a que se estabilice.

o M 0w nE

Trasvasar al recipiente identificado como buffer de acuerdo a la Imagen
No.5.

B. Colocar reactivos y materiales en el equipo.

Diagrama No. 5: Colocacién de la solucién de buffer en el equipo analizador

bioquimico YSI 2700 SELECT

Abrir

Diagramadora: Luisa Muioz

A

Agregar la solucion buffer

Y

Cerrar

Descripcidn de la colocacion de la solucion de buffer en el equipo analizador
bioquimico YSI 2700 SELECT:

1. Retirar la tapadera a la botella de solucién buffer. En la Imagen No. 5 se
muestra que es el tercer recipiente. Se debe tener precaucion para que el
cable eléctrico del sensor de nivel no entre en contacto con las paredes

del equipo ni con las del recipiente.
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2. Agregar la solucion buffer dentro del recipiente.

3. Colocar la tapadera.

Imagen No. 6: Vista interior frontal del analizador bioquimico YSI 2700
SELECT

Bomba

Succionador | [ Bomba de || de | Monitor | elBsgd0
\ calibracion succiona

dor Bomba del
\\ \\ \ Impresora buffer

| Succionador | \\ /I : [V [[I 1

!
T
~ 7
., \- - — BBB L
Estacion # 1 888
I —
Céamara de ~ e S .
muestra \ ®
Barra de \\\'ﬁ’\'ﬁ“
agitacion o o
s L ®
| i
Sujetador de
tubo de
ensayo/ ®
Estacion#2 i
sz |
Manual/ |
Estacion # 3

Z 4,/
/\_I

RelipieRte pard biffer

o
\{
\

Recipiente  de

) - Recipiente para
calibracion P P

desechos

Fuente: YSI (2009)



Diagrama No. 6: Colocacién de la solucion estandar de dextrosa 2.5 g/L en el
equipo analizador bioquimico YSI 2700

Diagramadora: Luisa Mufioz

Abrir el recipiente nuevo de solucion estandar de
dextrosa 2.5 g/L

A 4
Retirar recipiente vacio de solucion estandar de
dextrosa 2.5 g/L

A4
Colocar la tapadera al recipiente nuevo de solucién
estandar de d pxtrosa 2.5 g/L

Descripcidn de la colocacion de la solucidon estandar de dextrosa 2.5 g/L en el
equipo analizado bioquimico YSI 2700 SELECT:

1. Abrir el recipiente nuevo de solucidn estandar de dextrosa 2.5 g/L.

2. Retirarle el recipiente vacio de solucién estandar de dextrosa 2.5 g/L. En
la Imagen No. 5 se muestra que es el primer recipiente.

3. Colocar la tapadera al recipiente nuevo de solucion estandar de dextrosa
2.5 g/L. Se debe tener precaucion para que el cable eléctrico del sensor
de nivel no entre en contacto con las paredes del equipo ni con las del
recipiente.
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Diagramadora: Luisa Muioz

Diagrama No. 7: Colocacién de membrana enzimatica de dextrosa

Desenroscar el dispositivo de la sonda

v

Retirar la membrana enzimatica antigua

A

Revisar superficie

A 4

Abrir el contenedor de
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A 4

Agregar solucion de
membrana

cloruro de sodio a la
enzimatica

A

Agregar solucién de cloruro de sodio a la sonda

A 4

Colocar la memb

rana enzimatica

A 4

Secar el exceso de solu

ciéon de cloruro de sodio

A

Regresar la sonda

A

A

Guardar el contenedor de membranas enzimaticas

A

A

Anotar en

el registro
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Descripcion de la colocacién de la membrana enzimatica de dextrosa en el
equipo analizador bioquimico YSI 2700 SELECT:
1. Desenroscar el dispositivo de la sonda.
2. Retirar la membrana antigua. Tener precaucion de no lastimar la
superficie de la sonda.
3. Revisar la superficie de la sonda. Remover cualquier pieza de membrana
que pueda quedar.
Abrir una cavidad del contenedor de membrana enzimatica.
Agregar 3 gotas de solucion de cloruro de sodio a la membrana
enzimatica.
6. Agregar 1 gota de solucién de cloruro de sodio a la superficie de la soda
7. Colocar la membrana enziméatica en la sonda, como se puede observar
en la Imagen No.6.
8. Secar el exceso de solucion de cloruro de sodio.
Regresar la sonda a la cAmara de muestra.
10. Almacenar en refrigeracion (5-10 °C) el contenedor de membranas

enzimaticas.

Imagen No. 7: Instalacion de membrana enzimatica

Conjunto de
membrana (0]
(membrana  del
lado de la sonda)

Gota de
cloruro
de sodio

Fuente: YSI (2009)
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C. Toma de muestra de harina de maiz

Diagrama No. 8: Toma de muestra de harina de maiz

Diagramadora: Luisa Muioz

Dirigirse a la linea de proceso

A

A

Tomar muestra d

e harina de maiz

!

Se

llar

A

A

Identificar

A

Dividir la

muestra

!

Se

llar

A

A

Indentificar

}

Almacenar

Descripcidén de toma de muestra de harina de maiz:

1. Dirigirse a la linea de produccion en el area designada para la toma de

muestras.

57



. Tomar una muestra de aproximadamente 700 g con ayuda de un
cucharon, colocarlo en una bolsa de plastico transparente con capacidad
de 2 Ib (900 Q).

3. Sellar la bolsa plastica con un sellador térmico.

Identificar la muestra con los siguientes datos: fecha y hora de la toma de
muestra, y el No. de lote de la harina de maiz.
Dividir la muestra en bolsas de plastico de alta densidad con capacidad
de 1136.4 g (2.5 Ib) de la siguiente manera:

» 50 g para el andlisis del porcentaje de almidén

» 100 g para el andlisis del porcentaje de humedad

» 500 g como muestra de respaldo
. Sellar la bolsa de plastico de alta densidad con un sellador térmico.
Identificar la muestra con los siguientes datos: analisis, fecha y hora de la
toma de muestra, y el No. de lote de la harina de maiz.

. Almacenar en un lugar y condiciones adecuadas hasta que sea utilizada.
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D. Cernido

Diagrama No. 9: Cernido de harina de maiz

Formar torre de tam ices

!

Colocar harina de maiz sobre tamiz

!

Cerrar torre de tamices

!

Cernir

!

Recolectar

!

Sellar

|

Almacenar

Diagramadora: Luisa Muioz

Descartar

Descripcién del cernido de harina de maiz:
1. Formar torre de tamices en el siguiente orden: tamiz No. 35 (500 um),
tamiz No. 40 (450 pm), tamiz No. 60 (250 pum) y tamiz No. 70 (210 pm).
2. Colocar la muestra tomada para el analisis del porcentaje de almidén
sobre el tamiz No. 40 (450 pm).
3. Cerrar la torre de tamices colocando la tapadera en la superficie y el

recolector en el fondo.
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4. Colocar la muestra en el cernidor por 300 s.

5. Recolectar la harina de maiz que pase el tamiz No. 40 (450 um) en una
bolsa de plastico con capacidad para 2 Ib (909.0 g).

6. Sellar la bolsa plastica con un sellador térmico.

7. Guardar en un lugar seco.

8. Descartar la harina de maiz retenida en el tamiz No. 40 (450 um).

E. Determinacion del porcentaje de humedad

Diagrama No. 10: Determinacion del porcentaje de humedad

Diagramadora: Luisa Muioz

Pesar cajita de aluminio vacia

|

Agregar muestra de harina de maiz

Colocar la cajita de aluminio en el horno

Pasar la cajita de aluminio a la desecadora

Pesar la cajita de aluminio con la muestra de harina
de maiz

Calcular el porcentaje de humedad
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Descripcién de la determinacion del porcentaje de humedad:

1. Pesar la cajita de aluminio vacia.

2. aproximadamente 6.1 g de muestra de harina de maiz al peso de la cajita
de aluminio.

3. Colocar la cajita de aluminio en el horno a 101 °C £ 1 °C por 12 h.

4. Pasar la cajita de aluminio a la desecadora por 30 min, para que alcance
la temperatura ambiente.

5. Pesar la cajita de aluminio con la muestra.

6. Calcular el porcentaje de humedad con la Ecuacion No. 4.

Ecuacion No. 4: Porcentaje de humedad

PMH — PMS

Porcentaje de humedad = WA —=p " 100

Fuente: AOAC (1987)
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F. Preparacion de la muestra para analisis del porcentaje de almidon

Diagrama No. 11: Preparacion de la muestra para analisis del porcentaje de

almidén

Diagramadora: Luisa Muioz

Pesar muestra

|

Cubrir

Medir el agua destilada

I

!

Incubar

Mezclar la m uestra y el agua

|

!

Medir solucién de acido tricloroacético

Rotular

|

|

Agregar soluciéon de acido tricloroacético

Cubrir

'

!

Trasvasar a un balén aforado

Colocar en autoclave

|

!

Diluir hasta com pletar volumen

Enfriar

|

|

Colocar tapén

'

Medir la solucion de acetato de buffer

Agitar

|

Agregar la solucion de acetato de buffer

|

l

Medir solucion

Preparar la solucion de enzima amiloglucosidasa

!

}

Centrifugar

Medir la solucion de enzima amiloglucosidasa

|

|

Trasvasar a un tubo de centrifuga

Agregar la solucion de enzima am iloglucosidasa

|

Tomar alicuota

61




Descripcién de la realizacion del analisis del porcentaje de almidén:

1.

w

© © N o a &

11.
12.
13.
14.
15.
16.
17.
18.
19.
20.
21.
22.

Pesar aproximadamente 0.5 g de muestra harina de maiz previamente
cernida.

Medir 25 ml de agua destilada.

Mezclar la harina de maiz con el agua destilada en un erlenmeyer con
capacidad para 125 ml.

Rotular el erlenmeyer con el cédigo de la muestra.

Cubrir la parte superior del erlenmeyer con trozo de papel aluminio.
Colocar en una autoclave por 1 ha 120 °C.

Enfriar hasta alcanzar 40 °C.

Medir 10 ml de solucion de acetato de buffer.

Agregar la solucién de acetato de buffer al erlenmeyer.

.Preparacion de enzima:

10.1 Pesar 80 mg de enzima amiloglucosidasa.

10.2 Medir 2 ml de agua destilada.

10.3 Disolver la enzima amiloglucosidasa en el agua destilada en un
beaker con capacidad del10 ml.

10.4 Trasvasar a un tubo de ensayo.

10.5 Agitar en un agitador vortex hasta obtener una solucion cristalina.

Medir 100 pl de solucion de enzima amiloglucosidasa.

Agregar la enzima amiloglucosidasa al erlenmeyer.

Cubrir la parte superior del erlenmeyer con trozo de papel aluminio.

Incubar en bafio Maria por 4 h a 40 °C.

Medir 5 ml de solucion de acido tricloroacético.

Agregar la soluciéon de acido tricloroacético al erlenmeyer.

Trasvasar la solucion a un balén aforado con capacidad para 100 ml.

Diluir con agua destilada hasta completar volumen.

Colocar el tapon al balén aforado.

Agitar 5 veces.

Medir 40 ml de solucion.

Trasvasar a un tubo de centrifuga.
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23. Centrifugar por 8 min a 250 rpm.
24. Tomar 2 alicuotas que seran utilizadas para la lectura de dextrosa por el
equipo analizador bioquimico YSI 2700 SELECT.

63



G. Preparacion del blanco

Diagrama No. 12: Preparacion del blanco

Diagramadora: Luisa Mufioz

Medir el agua destilada Medir solucién de acido tricloroacético
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Preparar la solucién de enzima amiloglucosidasa Centrifugar
! !
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Descripcién de la preparacion del blanco:
1. Medir 25 ml de agua destilada y agregarlos en un erlenmeyer con
capacidad para 125 ml.
Rotular el erlenmeyer como: blanco.
Cubrir la parte superior del erlenmeyer con trozo de papel aluminio.
Colocar en una autoclave por 1 h a 120 °C.
Enfriar hasta alcanzar 40 °C.
Medir 10 ml de solucion de acetato de buffer.

Agregar la solucion de acetato de buffer al erlenmeyer.
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Preparacion de enzima:

8.1 Pesar 80 mg de enzima amiloglucosidasa.

8.2 Medir 2 ml de agua destilada.

8.3 Disolver la enzima amiloglucosidasa en el agua destilada en un
beaker con capacidad del10 ml.

8.4 Trasvasar a un tubo de ensayo.

8.5 Agitar en un agitador vértex hasta obtener una solucion cristalina.

9. Medir 100 pl de solucién de enzima amiloglucosidasa.

10. Agregar la enzima amiloglucosidasa al erlenmeyer.

11. Cubrir la parte superior del erlenmeyer con trozo de papel aluminio.

12.Incubar en bafio Maria por 4 h a 40 °C.

13. Medir 5 ml de solucion de &cido tricloroacético.

14. Agregar la solucién de &cido tricloroacético al erlenmeyer.

15. Trasvasar la solucion a un balén aforado con capacidad para 100 ml.

16. Diluir con agua destilada hasta completar volumen.

17.Colocar el tapdn al balén aforado.

18. Agitar 5 veces.

19. Medir 40 ml de solucion.

20. Trasvasar a un tubo de centrifuga.

21. Centrifugar por 8 min a 250 rpm.

22.Tomar 2 alicuotas que seran utilizadas para la lectura de dextrosa por el

equipo analizador bioquimico YSI 2700 SELECT.
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H. Lectura de dextrosa en el equipo analizador bioquimico YSI 2700
SELECT

Diagrama No. 13: Lectura de dextrosa en el equipo Analizador bioquimico YSI
2700 SELECT

Diagramadora: Luisa Mufioz

Colocar la alicuota en la tornamesa

|

Presionar la tecla RUN del tablero

Presionar la tecla SAMPLE del tablero

Presionar la tecla ENTER del tablero

Presionar el No. en el tablero donde se colocé la
alicuota

Presionar la tecla ENTER del tablero

Presionar el No. 2

Presionar la tecla ENTER del tablero

Leer el resultado
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Descripcion de la lectura de dextrosa en el equipo Analizador bioquimico YSI
2700 SELECT:

1. Colocar la alicuota en la tornamesa.

2. Presionar la tecla RUN/ CORRIDA, el equipo entra a la modalidad de
corrida donde se debe de esperar a que el equipo se estabilice.
Presionar la tecla SAMPLE/ MUESTRA
Presionar la tecla ENTER/ INGRESAR
Presionar el No. en el tablero donde se colocé la alicuota.

Presionar la tecla ENTER/ INGRESAR
Presionar el No. 2 para que el andlisis se realice en duplicado.

© N o g bk~ W

Presionar la tecla ENTER/ INGRESAR, el equipo toma una porcién de la
alicuota la cual es analizada en duplicado.

9. Leer el resultado que se muestra en la impresora.
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3.2.2 Procedimiento para la implementacién de la metodologia del porcentaje de

coccién en cereales extruidos

Diagrama No. 14: Procedimiento para la implementacion de la metodologia del
porcentaje de coccion en productos extruidos tipo pellet

Diagramadora: Luisa Muioz

Preparacién de reactivos

'

Colocar materiales y reactivos en el equipo

:

Toma de muestra

:

Molienda

:

Cernido

)

A 4

Determinacion del porcentaje de humedad

)

Preparacién de la muestra para analisis del
porcentaje de almidén total

Preparacién de la muestra para andlisis del
porcentaje de coccién

.

Preparacion del blanco

A. Preparacién de reactivos

Registro de datos

l

Célculo de resultados

!

Andlisis estadistico

Se realiza de la misma manera la descrita en el inciso A del procedimiento para

la implementacion de la metodologia del porcentaje de almidon en harina de

maiz.
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B. Colocar reactivos y materiales en el equipo

Se realiza de la misma manera la descrita en el inciso B del procedimiento para
la implementacion de la metodologia del porcentaje de almidon en harina de

maiz.

C. Toma de muestra

Diagrama No. 15: Toma de muestra de producto extruido tipo pellet

Dirigirse a la linea de proceso

|

Tomar muestra de producto extruido tipo pellet

|

Sellar

|

Identificar

|

Dividir la muestra

!

Sellar

!

Indentificar

}

Desechar exceso de muestra

}

Almacenar

Diagramadora: Luisa Muioz
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Descripcion de toma de muestra de producto extruido tipo pellet:

1.

Dirigirse a la linea de produccién en el &rea designada para la toma de
muestras.
Tomar una muestra de aproximadamente 700 g con ayuda de un
cucharon, colocarlo en una bolsa de plastico transparente con capacidad
de 2 1b (900 Q).
Sellar la bolsa plastica con un sellador térmico.
Identificar la muestra con los siguientes datos: fecha y hora de la toma de
muestra, y el No. de lote del producto extruido tipo pellet.
Dividir la muestra en bolsas de plastico de alta densidad con capacidad
de 2.5 1b (1136.4 g) de la siguiente manera:

» 60 g para el analisis del porcentaje de almidén y andlisis del

porcentaje de coccion

» 100 g para el analisis del porcentaje de humedad

» 500 g como muestra de respaldo
Sellar la bolsa de plastico de alta densidad con un sellador térmico.
Identificar la muestra con los siguientes datos: analisis, fecha y hora de la
toma de muestra, y el No. de lote del producto extruido tipo pellet.

Almacenar en un lugar y condicién adecuada hasta que sea utilizada.
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D. Molienda de producto extruido tipo pellet

Diagrama No. 16: Molienda de producto extruido tipo pellet

Diagramadora: Luisa Muioz

Girar la valvula de agua

|

Conectar

|

Encender

!

Pesar el producto extruido tipo pellet

!

Colocar el producto extruido tipo pellet

!

Temporizar

!

Moler

|

Recolectar

!

Sellar

!

Identificar

Almacenar
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Descripcion de la molienda de producto extruido tipo pellet:

1.

w

© N o g &

10.
11.

12.

Girar la valvula de agua conectada al molino FOSS para que pueda
circular en la parte interna del molino.

Conectar el molino FOSS.

Encender el molino FOSS al subir los interruptores ubicados en la parte
trasera y delantera.

Pesar 30 g de muestra de producto extruido tipo pellet.

Colocar la muestra dentro del molino FOSS.

Colocar la tapadera.

Agregar 10 s al temporizador.

Moler la muestra producto extruido tipo pellet en ciclos de 10 s, por un
total de 70 s.

Recolectar la harina en una bolsa plastica transparente.

Sellar la bolsa de plastico transparente con un sellador térmico.
Identificar la muestra con los siguientes datos: fecha y hora de la toma
de muestra, y el No. de lote del producto extruido tipo pellet.
Almacenar en un lugar y condiciones adecuadas hasta que sea

utilizada.

E. Cernido de harina del producto extruido tipo pellet

Se realiza de la misma manera la descrita en el inciso D del procedimiento para

la implementacion de la metodologia del porcentaje de almidén en harina de

maiz.

F. Determinacion del porcentaje de humedad

Se realiza de la misma manera la descrita en el inciso E del procedimiento para

la implementacion de la metodologia del porcentaje de almidon en harina de

maiz.
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G. Preparacion de la muestra para analisis del porcentaje de almidén total

Se realiza de la misma manera la descrita en el inciso F del procedimiento para
la implementacion de la metodologia del porcentaje de almidén en harina de

maiz.
H. Preparacion del blanco

Se realiza de la misma manera la descrita en el inciso G del procedimiento para
la implementacion de la metodologia del porcentaje de almidén en harina de

maiz.
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I. Preparacién de la muestra para analisis del porcentaje de coccién

Diagrama No. 17: Preparacion de la muestra para analisis del porcentaje de

coccion

Diagramadora: Luisa Mufioz

Pesar muestra

|

Medir solucion de acido tricloroacético

v
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Trasvasar a un balén aforado
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Diluir hasta completar volumen

!

!
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|
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Agitar

|
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Agregar la solucion de acetato de buffer

Medir solucién

!

!

Preparar la solucién de enzima amiloglucosidasa

Centrifugar

!

!

Medir la solucién de enzima amiloglucosidasa

Trasvasar a un tubo de centrifuga

|

|
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!

Cubrir

}

Incubar
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Descripcién de la realizacion del andlisis del porcentaje de coccion:

1. Pesar 0.5 g de muestra de pellet molido previamente cernida.

2. Medir 25 ml de agua destilada.

3. Mezclar la harina de maiz con el agua destilada en un erlenmeyer con
capacidad para 125 ml.
Rotular el erlenmeyer con el cédigo de la muestra.
Cubrir la parte superior del erlenmeyer con trozo de papel aluminio.
Medir 10 ml de solucion de acetato de buffer.

Agregar la solucion de acetato de buffer al erlenmeyer.

© N o g &

Preparacion de enzima:

8.1 Pesar 80 mg de enzima amiloglucosidasa.

8.2 Medir 2 ml de agua destilada.

8.3 Disolver la enzima amiloglucosidasa en el agua destilada en un
beaker con capacidad del10 ml.

8.4 Trasvasar a un tubo de ensayo.

8.5 Agitar en un vortex hasta obtener una solucion cristalina.

9. Medir 100 pl de solucion de enzima amiloglucosidasa.

10. Agregar la enzima amiloglucosidasa al erlenmeyer.

11. Cubrir la parte superior del erlenmeyer con trozo de papel aluminio.

12. Incubar en bafio Maria por 4 h a 40 °C.

13. Medir 5 ml de solucion de &cido tricloroacético.

14. Agregar la solucion de acido tricloroacético al erlenmeyer.

15. Trasvasar la solucion a un balén aforado con capacidad para 100 ml.

16. Diluir con agua destilada hasta completar volumen.

17. Colocar el tapon al bal6n aforado.

18. Agitar 5 veces.

19. Medir 40 ml de solucion.

20. Trasvasar a un tubo de centrifuga.

21. Centrifugar por 8 min a 250 rpm.

22. Tomar 2 alicuotas que seran utilizadas para la lectura de dextrosa por el

analizador bioquimico YSI 2700 SELECT.
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3.3 Disefio y metodologia estadistica

3.3.1.1

Disefio experimental

Tabla No. 7: Experimentos y tratamientos

No. | Experimento Descripcion Tratamiento Repeticio
nes
1 Harina de Harina de maiz Se determind el porcentaje de almidén al | Duplicado
2 maiz utilizada para la | determinar el contenido de dextrosa con el
3 extrusion del pellet | analizador bioquimico YSI 2700 SELECT
Lote:280316
4 Harina de Harina de maiz Se determiné el porcentaje de almidén al | Duplicado
5 maiz utilizada parala | determinar el contenido de dextrosa con el
6 extrusion del pellet | analizador bioquimico YSI 2700 SELECT
Lote: 180416
7 Harina de Harina de maiz Se determind el porcentaje de almidén al | Duplicado
8 maiz utilizada para la determinar el contenido de dextrosa con el
9 extrusion del pellet | analizador bioquimico YSI 2700 SELECT
Lote:240416
10 Harina de Harina de maiz Se determind el porcentaje de almidon al | Duplicado
11 maiz utilizada parala | determinar el contenido de dextrosa con el
12 extrusion del pellet | analizador bioquimico YSI 2700 SELECT
Lote: 020516
13 Producto Producto extruido Se determiné el porcentaje de coccion al Duplicado
14 | extruidotipo | tipo pellet de maiz | determinar el contenido de dextrosa con el
15 pellet Lote: 110416 analizador bioquimico YSI 2700 SELECT
16 Producto Producto extruido | Se determind el porcentaje de coccion al | Duplicado
17 | extruidotipo | tipo pellet de maiz | determinar el contenido de dextrosa con el
18 pellet Lote: 250416 analizador bioguimico YSI 2700 SELECT
19 Producto Producto extruido Se determiné el porcentaje de coccion al Duplicado
20 | extruidotipo | tipo pellet de maiz | determinar el contenido de dextrosa con el
21 pellet Lote:020516 analizador bioquimico YSI 2700 SELECT
22 Producto Producto extruido | Se determind el porcentaje de coccion al | Duplicado
23 | extruidotipo | tipo pellet de maiz | determinar el contenido de dextrosa con el
24 pellet Lote: 090516 analizador bioquimico YSI 2700 SELECT

Fuente: elaboracion propia (2016)
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3.3.2 Descripcion de las unidades experimentales

Harina de maiz: se le realizé un analisis fisicoquimico del porcentaje de
almidon, al degradar el almidon a dextrosa por via enzimatica. El contenido
de dextrosa se cuantifico por medio del equipo analizador bioquimico YSI
2700 SELECT. Aplicando una ecuacion se determind el porcentaje de
almidon.

Producto extruido tipo pellet: se le realiz6 un analisis fisicoquimico del
porcentaje de coccion, degradar el almidon a dextrosa por via enzimatica. El
contenido de dextrosa se determind por medio del equipo analizador
bioquimico YSI 2700 SELECT, se obtuvo el porcentaje de coccion por la
relacion entre el contenido de almidén total y el contenido de almidén

gelatinizado por efecto de proceso de extrusion.
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3.3.3 Variable respuesta

Tabla No. 8: Variables respuesta

Variable Unidad Instrumentos
Porcentaje de % Analizador

almidon bioquimico YSI 2700
Porcentaje de % Analizador

coccion bioquimico YSI 2700

3.3.4 Metodologia de analisis

— Tamafo de la muestra

Las técnicas de muestreo pueden clasificarse como probabilisticas y no
probabilisticas. EI muestreo no probabilistico se basa en el juicio personal del
investigador mas que en la oportunidad de seleccionar elementos de
muestra. El investigador puede decidir de manera arbitraria o consistente qué
elementos incluir en la muestra. La muestras no probabilisticas pueden
arrojar buenos estimados de las caracteristicas de poblacién. Entre las mas
comunmente utilizadas se encuentran: muestreo por conveniencia, muestreo
por juicio, muestreo por cuotas y muestreo por bola de nieve. (Malhotra,
2004)

Para determinar el tamafio de la muestra a analizar se decidi6 realizar un
muestreo por conveniencia. Esto debido a que la produccién en la planta
procesadora de alimentos donde se desarroll6 el presente estudio, trabaja de
manera continua por 24 horas. La poblacion de produccién es demasiado
grande, por lo que seria costoso, tardado y complicado obtener informacién
completa de ella. Se producen alrededor de 250,000 kg de harina de maiz y
72,000 kg de producto extruido tipo pellet por lote. El tamafio de la muestra
de estudio se definid junto con la fabrica procesadora de alimentos, la cual

fue de 4 lotes y se tomaron 3 muestras aleatorias por lote.
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— tstudent

La prueba de t-student fue utilizada para comparar la exactitud del andlisis,
si existia diferencia significativa entre el porcentaje de almidén en harina de
maiz y el valor tedrico. También se realizo la misma prueba para el porcentaje

de almiddn y porcentaje de coccion en producto extruido tipo pellet.

La t-student es una distribucion de variable continua generada de la
distribucion normal, de mucha utilidad por sus diversas aplicaciones en la
practica. Es utilizada debido a que en la mayoria de los casos practicos el
valor de la varianza poblacional (c) es desconocido. Por lo que se sustituye
la o por la desviacion estandar de la muestra (S). (Instituto de Salud Publica
de Chile, 2010)

Se utiliza cuando el tamafno de la muestra es menor a 30. Para calcular la t

practica se utiliza la siguiente:

Ecuacion No. 4: t student

U practica™=

N
§||cn"
=

X = media de la muestra

u= valor de referencia/ valor tedrico

S= desviacion estandar de la poblacién
n= tamafio de la muestra

Ademas se debe de calcular la t tablas, este depende de los grados de
libertad y del nivel de significancia. Los grados de libertad se calculan de la
siguiente manera:

gl=n-1

n= tamano de la muestra

Si la t practica es mayor que el valor t de tablas, se rechaza hipoétesis nula

(Ho) y se acepta la hipotesis alternativa (Ha).
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— Limite minimo y limite méximo

Se utilizan para establecer un rango de aprobacion dentro de una poblacion
para un pardmetro de calidad. Utilizan la media (X) y desviacién estandar (S).
(Padron, 2002)

Se calculan de la siguiente manera:

Ecuacién No. 5: Limite minimo

LCI=X—-3S
(Padron, 2002)
X = media de la muestra

S= desviacion estandar de la poblacion

Ecuacion No. 6: Limite maximo

LCS=X+3S
(Padron, 2002)
X = media de la muestra

S= desviacion estandar de la poblacion

— Precisiéon

La precision puede establecerse en términos de repetibilidad vy
reproducibilidad. El grado de precisidén se expresa habitualmente en términos
de imprecision y se calcula como desviacion estandar de los resultados.
(Instituto de Salud Publica de Chile, 2010).

a) Repetibilidad: es la precision bajo las condiciones de repetibilidad, es
decir, condiciones donde los resultados de analisis independientes se
obtienen con el mismo método, laboratorio, analizador y equipo; dentro
de intervalos cortos de tiempo.

Se puede determinar registrando a lo menos 6 mediciones bajo las
condiciones mencionadas. Se debe de calcular la desviacion estandar (S)
y el porcentaje de coeficiente de variacion (CVr%).
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Ecuacién No. 7: Repetibilidad

S

CVr = _*100%
(Instituto de Salud P)lﬁblica de Chile, 2010)
X = media de la muestra
S= desviacion estandar

b) Reproducibilidad: es la precision bajo las condiciones de reproducibilidad,

es decir, condiciones donde los resultados de los analisis se obtienen con
el mismo método en item idénticos de analisis en condiciones diferentes
ya sea de laboratorio, operadores o equipo.
Se calcula registrando a lo menos 10 mediciones en dias distintos, o en
un mismo dia cambiando a lo menos una condicién analitica (operador,
equipo, reactivos o largo intervalo de tiempo) de un analito en un Material
de Referencia. Calcular la desviacion estandar (SRi) y el porcentaje de
coeficiente de variacion (CVRIi%). (Instituto de Salud Publica de Chile,
2010)

Ecuacion No. 8: Reproducibilidad

S

CVr = _*100%
(Instituto de Salud P)lﬁblica de Chile, 2010)
X = media de la muestra
S= desviacion estandar

— Incertidumbre

La incertidumbre de una medicién es el pardmetro asociado al resultado, es
decir, caracteriza la dispersion de los valores que razonablemente pueden ser
atribuidos al mesurando. Es importante que para validar o verificar una
metodologia, se realice la determinacion de las diferentes fuentes o
componentes de la incertidumbre de la medicion presentes (Instituto de Salud
Publica de Chile, 2010)

Para fines de laboratorio se debe de realizar una evaluacion de las

incertidumbres tipo A y B que estan presentes en el método:
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— Evaluacion de incertidumbre tipo A o aleatorio: evaluacion de un
componente por un analisis estadistico de los valores de mediciones
obtenidos en condiciones de medicidon definidas para lo cual se deben de
realizar varias mediciones en condiciones de repetibilidad.

La ecuacion a utilizar es la siguiente:

Ecuacion No. 9: Incertidumbre estandar tipo A (aleatorio)
S
u—=-——
Vo
CENAM (2010)

n = numero de repeticiones
S= desviacion estandar

— Evaluacion de incertidumbre tipo B o sistemético: evaluacion de un
componente incertidumbre aportada por las mediciones realizadas en
equipos y cristaleria volumétrica.

La ecuacion a utilizar es la siguiente:

Ecuacion No. 10: Incertidumbre estandar tipo B (sisteméatico)

a = unidad minima de medida

Luego de calcular ambas incertidumbres estandar se debe de calcular la
incertidumbre combinada.

Ecuacion No. 11: Incertidumbre combinada

w2 w2 uz uy?
u=VaVi + o, s g

CENAM (2010)

Ecuacion No. 12: Incertidumbre expandida

uexpandida =k * Ucombinada

CENAM (2010)
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IX. PRESENTACION Y ANALISIS DE RESULTADOS

Tabla No. 9: Porcentaje de almidon en harina de maiz

MUESTRA % ALMIDON
Valor de Referencia 78.20
1 79.02
2 77.33
3 77.81
4 78.74
5 76.26
6 77.90
7 77.26
8 78.98
9 78.50
10 78.66
11 77.19
12 76.47

Fuente: elaboracion propia (2017)

*El valor de referencia se refiere al resultado del laboratorio externo para el
porcentaje de almidon.

Tabla No. 10: Porcentaje de coccion en producto extruido tipo pellet

MUESTA % COCCION
Valor Teérico <90
13 92.94
14 92.49
15 92.50
16 91.82
17 91.25
18 91.15
19 87.74
20 89.22
21 89.47
22 92.79
23 93.96
24 92.44

Fuente: elaboracion propia (2017)

*El valor de tedrico se refiere al porcentaje de coccion de producto extruido tipo
pellet segun Frame (1994).

83



Tabla No. 11: Prueba t- student para porcentaje de almidén en harina de maiz

Grados de Nivel de Media Tamano de t
Producto libertad ; t tablas la muestra .
confianza X) practico
| (gl) (n)
Har;'lg?zde 11 99.5% | 3.1058 | 77.84 12 1.2967

Fuente: elaboracion propia (2017)

Tabla No. 12: Prueba t- student para porcentaje de coccion en producto extruido

tipo pellet
Grados de , . Tamafio de
Producto libertad clglr:/f?;r?fa t tablas M(e)?;a la muestra précstico
(91) (n)
Producto
extruido 11 99.5% 3.1058 91.48 12 2.8225
tipo pellet

Fuente: elaboracion propia (2017)

Tabla No. 13: Rango para porcentaje de almidén en harina de maiz

Desviacion Limite Limite
Producto estandar Media (X) | minimo maximo
(S) (LCI) (LCS)
Harina de 0.028 79.21 7498% | 80.71 %
maiz

Fuente: elaboracion propia (2017)

Tabla No. 14: Rango para porcentaje de coccion en producto extruido tipo pellet

Desviacion Limite Limite
Producto estandar Media (X) minimo maximo
(S) (LCI) (LCS)
Producto
extruido tipo 1.8179 91.48 86.03 % 96.93 %
pellet

Fuente: elaboracion propia (2017)
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Tabla No. 15: Repetibilidad por lote para la metodologia del porcentaje de
almidoén en harina de maiz

Lote Media (X) Desviacion Coeficiente de
estandar (S) variacion (CV)
280316 78.05 0.87 1.12
180416 77.63 1.26 1.62
240416 78.25 0.89 1.13
020516 77.44 1.12 1.44

Fuente: elaboracion propia (2017)

Tabla No. 16: Repetibilidad por dia para la metodologia del porcentaje de
almidoén en harina de maiz

Dia Media (X) | Desviacion estandar Coeficiente de
(S) variacion (CV)
1 77.84 0.99 1.28
2 77.84 1.00 1.29

Fuente: elaboracion propia (2017)

Tabla No. 17: Reproducibilidad para la metodologia del porcentaje de almidén
en harina de maiz

Media (X) Desviacion estandar Coeficiente de
(S) variacion (CV)
77.84 0.95 1.22

Fuente: elaboracion propia (2017)

Tabla No. 18: Repetibilidad por lote para la metodologia del porcentaje de
coccion en producto extruido tipo pellet

Lote Media (X) Desviacion Coeficiente de
estandar (S) variacion (CV)
110416 92.64 0.25 0.27
250416 91.40 0.36 0.39
020516 88.81 0.93 1.05
090516 93.06 0.79 0.85

Fuente: elaboracion propia (2017)
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Tabla No. 19: Repetibilidad por dia para la metodologia del porcentaje de coccion
en producto extruido tipo pellet

Dia Media (X) | Desviacion estandar Coeficiente de
(S) variacion (CV)
1 92.64 0.25 0.27
2 91.40 0.36 0.39
3 88.81 0.93 1.05
4 93.06 0.79 0.85

Fuente: elaboracion propia (2017)

Tabla No. 20: Reproducibilidad para la metodologia del porcentaje de almidén
en harina de maiz

Media (X) Desviacion estandar Coeficiente de
(S) variacion (CV)
91.48 1.82 1.98

Fuente: elaboracion propia (2017)

Tabla No. 21: Incertidumbre para la metodologia del porcentaje de almidén en
harina de maiz

Incertidumbre estandar | 0.27

Incertidumbre 0.49
combinada
Incertidumbre 0.98

expandida (k=2)
Fuente: elaboracion propia (2017)

Tabla No. 22: Incertidumbre para la metodologia del porcentaje de coccion en
producto extruido tipo pellet

Incertidumbre estandar 0.52

Incertidumbre 0.86
combinada
Incertidumbre 1.71

expandida (k=2)
Fuente: elaboracion propia (2017)
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Tabla No. 23: Limite de deteccion para la metodologia del porcentaje de almidon

en harina de maiz

Limite de
deteccion (LDD)

0.023 g/ L

Fuente: elaboracion propia (2017)

Tabla No. 24: Limite de deteccion para la metodologia del porcentaje de coccion

en producto extruido tipo pellet

Limite de
deteccion (LDD)

0.015 g/ L

Fuente: elaboracion propia (2017)

Tabla No. 25: Costo analisis del porcentaje de almidon en harina de maiz

Costo Costo Costo
por Blanco | Total
Muestra (Q) (Q)
Q)

Materiales y Reactivos del Equipo 39.98 39.98 79.96
Reactivos para Buffer de Acetato 0.37 0.37 0.74
Solucién al 25% de acido tricloroacetico 4.23 4.23 8.46
Enzima Amiloglucosidasa Aspergillus Niger 29.2 29.2 58.40
TOTAL 147.56

Fuente: elaboracion propia (2017)
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X. DISCUSION

La necesidad de implementar una metodologia de andlisis para determinar el
porcentaje de almidén en harina de maiz surge como un requerimiento de control
interno de la planta procesadora de alimentos, para estandarizar los procesos de
elaboracion y coccion de los productos extruidos tipo pellet. EI almidon es el
mayor constituyente de la materia prima, harina de maiz, y es el encargado de
conferirle estructura a los productos extruidos. Al establecer especificaciones y
paradmetros requeridos en la materia prima se podran reducir variaciones en el
producto terminado (freido). Ademas es importante determinar el porcentaje de
coccién en el producto extruido tipo pellet debido a que una coccién incompleta
esta relacionada con una insatisfactoria estabilidad en la vida de anaquel,
palatabilidad y digestibilidad del producto. (Paton y Spratt, 1980).

Para determinar el porcentaje de almidon en harina de maiz, se consultaron
las Normas COGUANOR (Comision Guatemalteca de Normas), siendo lanorma
a utilizar la NGO34086 h8 Harina de Origen Vegetal: Determinacion del
Contenido de Almiddn (1985). Esta norma esta basada en el Método No. 14032
Métodos Oficiales de Analisis 14 Edicion, publicado por la AOAC (Association of
Official Analytical Chemists) en el afio 1984. Esta metodologia utiliza el
polarimetro, un equipo de laboratorio que indica el angulo de rotacion de
sustancias organicas Opticamente activas. La planta procesadora de alimentos
contaba con un polarimetro, sin embargo este equipo era antiguo y se encontraba
fuera de uso desde hace varios afios, no contaba con un programa de calibracion
y no poseia un certificado que asegurara que la luz que emitia fuera luz amarilla
(589,30 um) ni que la lAmpara de sodio se encontraba en buenas condiciones
para su uso. Todos los aspectos anteriores fueron evaluados, y al no contar

disponibilidad de repuestos y calibracion, el método fue descartado.

En el laboratorio de la planta procesadora tenian un analizador bioquimico
en el departamento de Aseguramiento de Calidad, el cual era utilizado para

realizar el analisis de glucosa, se investigd una metodologia que permitiera
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utilizar este equipo, de esta forma se optimizaba el uso del equipo y facilitaba la
implementacion de nuevas metodologias con un equipo que ya era conocido por
el personal del laboratorio. El analizador bioquimico es un equipo que contiene
un espectrofotometro que mide la concentracion de las sustancias en base a la
cantidad de sustrato utilizando como método de analisis una serie de reacciones

enzimaticas.

En el manual de usuario del Analizador bioquimico YSI 2700 SELECT se
encuentra la Nota de Aplicacion No. 319: Determinacion del Porcentaje de
Coccion en Productos de Cereales Extruidos, la cual se utiliz6 como base para la
implementacion de la metodologia de analisis del porcentaje de almidon.
Utilizando esta misma metodologia se puede determinar el porcentaje de coccién
de los alimentos extruidos, ya que utiliza como datos preliminares la cantidad de
almidon total y el porcentaje de almidén gelatinizado durante el proceso de

extrusion.

Entre las ventajas de la utilizacién de esta metodologia se encontraba el uso
de un equipo moderno, ya existente en la empresa, que el personal ya conocia,
el cual contaba con auto calibraciones, la facilidad de solicitar mantenimiento
externo, lo que aseguraba que las mediciones sean veridicas, ademas de la

rapidez y precision con la que el equipo realiza los andlisis.

Al contactar al proveedor de reactivos, este indicé que en Guatemala habia
una planta procesadora de alimentos para el consumo animal que implementé en
su laboratorio de Bromatologia, el andlisis del porcentaje de coccion en producto
extruido, realizando ciertas modificaciones a lo descrito en la Nota de Aplicaciéon
No. 319. Se solicité una visita técnica a dicha planta en donde la encargada del
laboratorio mostré la metodologia que utilizan, explicé las modificaciones
realizadas al método y realiz6 sugerencias sobre el uso de esta metodologia; las

cuales fueron tomadas en cuenta para realizar los ensayos y analisis de estudio.

La implementacion de las metodologias requiere la comparacion estadistica
para determinar el sesgo de los resultados obtenidos experimentalmente con un

valor de referencia o valor teérico. Para determinar el valor de referencia de
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porcentaje de almiddn, se envié una muestra de harina de maiz a un laboratorio
extranjero, el cual se encuentra acreditado en el analisis de porcentaje de
almidén. El laboratorio utiliza el método AOAC: 979.10 y AACC:76-11 para la
determinacién del porcentaje de almidon. Al igual que en el método propuesto, la
cuantificacion del almidon es por via enzimatica. El analisis se realiz6 en el
extranjero debido a que en Guatemala ningun laboratorio de andlisis de alimentos
lo realiza. Los resultados enviados por el laboratorio externo se pueden observar

en la Imagen No.8 (pag. 104).

Para determinar el valor tedrico utilizado en la metodologia del porcentaje de
coccién no se logré contactar ningun laboratorio certificado que realizara el
analisis, por lo que se utilizé lo propuesto por Frame (1994), quien indica que
para los pellets el porcentaje de gelatinizacion (coccién) es tipicamente por
debajo del 90.0 %,

Para que los resultados obtenidos en el laboratorio de la planta procesadora
de alimentos fueron representativos, fue necesario realizar un muestreo
significativo tanto de la materia prima (harina de maiz) como del producto extruido
tipo pellet. Debido al alto nivel de produccion de la planta, el tamafio de poblacién
a muestrear era elevado, por lo cual, en consenso con el personal encargado del
laboratorio de aseguramiento de calidad de la planta procesadora de alimentos,
se decidié utilizar el Método de muestreo por Conveniencia. Para esto se
escogieron 4 lotes de materia prima y 4 lotes de producto extruido tipo pellet a
los cuales se les tomaron 3 muestras aleatoriamente, dando en total 12 muestras

por analizar.

Como se mencion6 anteriormente, ambos datos (porcentaje de almidon y
porcentaje de coccion) fueron determinados utilizando el mismo equipo y
haciendo modificaciones en la metodologia. Para la determinacion del porcentaje
de almidon en la materia prima, harina de maiz, se utilizo la metodologia descrita
en el Diagrama No.1: Procedimiento para la implementacién de la metodologia
del porcentaje de almidon en harina de maiz (pag. 47); y el Diagrama No.11:

Preparacion de la muestra para analisis del porcentaje de almidon (pag. 61).
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En el Diagrama No. 11 (p4g. 61) se describe el proceso de preparacion de la
muestra para analisis del porcentaje de almidon. Al inicio se debe pesar la
muestra y agregarle agua para formar una disolucion. Después, la muestra es
sometida a un proceso térmico en autoclave por 1 hora a 120 ° C donde se
solubiliza y gelatiniza el almidon. Esta temperatura es mayor a la T° de
gelatinizacion del almidon para asegurar que el almidén se gelatinizé por
completo. Esto se debe a que a temperatura ambiente el almidon es insoluble en
agua, sin embargo al agregarle calor alcanza su punto de gelatinizacién (62°C)
en el cual las cadenas de amilosa y amilopectina se separan y pierden su
estructura. Durante esta etapa, conforme va subiendo la temperatura, la
estructura del almidén se va dafiando debido a las rajaduras que tienen los
granulos de almidén. Estas rajaduras son producidas durante el proceso de
molienda del grano. Por medio de estas rajaduras el agua penetra en la estructura
del almiddn, lo cual permite su absorcion. El granulo de almidén al absorber agua

se hincha hasta reventarse y gelatinizase.

Luego se agrega una solucion de acetato de buffer y enzima catalizadora. La
solucion de acetato de buffer tiene la funcién de mantener el pH de la solucion
mientras se lleva a cabo la reaccion de hidrélisis enzimatica. El pH 6ptimo para
la reaccion es de 4.8 debido a que a este pH la enzima tiene un mejor
funcionamiento. La enzima utilizada es la enzima amiloglucosidasa, también
conocida como glucoamilasa es una enzima hidrolitica del grupo de las amilasas;
su nombre sistemético es 1,4-alfa-D-glucano glucohidrolasa. Dicha enzima
cataliza la hidrolisis del almidén en los enlaces a — 1,4 de los extremos no
reductores del almidon, liberando moléculas de glucosa; también actla sobre los
enlaces a — 1,6 con menor velocidad. Después la muestra es nuevamente
sometida a un proceso térmico en bafio Maria a 40 °C durante 4 horas, con lo
cual se asegura que el almidon es convertido en su totalidad a dextrosa. Al
finalizar se agrega una solucién de acido tricloroacético que cumple la funcién de
frenar la reaccion de hidrolisis al protonar los extremos de las cadenas de

glucosas.
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A partir de la solucion anterior se tomé una muestra, la cual fue centrifugada.
Al separar cualquier residuo de la solucion se tomaron 2 alicuotas que fueron
introducidas en el analizador bioquimico para la obtencion del contenido de
dextrosa g/ litro de disolucion.

El dato obtenido anteriormente es utilizado en la Ecuacion No. 1 (pag. 29)
dando como resultado el porcentaje de almidon en harina de maiz. Esta
metodologia fue realizada con todas las muestras en duplicado y los datos

obtenidos se pueden observar en la Tabla No. 9 (pag. 83)

Por otro lado para la determinacion del porcentaje de coccidén es necesario
obtener el porcentaje de almidén total y porcentaje de almidon gelatinizado
durante el proceso de extrusion para el producto final tipo pellet, el cual se
muestra en el Diagrama No.14 (pag. 68). El porcentaje de almidon total se realiza
de la misma manera que la descrita en el Diagrama No. 11. Sin embargo parala
determinacién del porcentaje de almidon gelatinizado durante el proceso de

extrusién no se somete la muestra a un proceso térmico en autoclave.

Utilizando el analizador bioquimico se obtiene igualmente el contenido de
dextrosa g/ litro de disolucion. Este dato es utilizado en la Ecuacién No. 2 (pag.
30) dando como resultado el porcentaje de coccién en producto extruido tipo
pellet. Esta metodologia fue realizada con todas las muestras en duplicado y los
datos obtenidos se pueden observar en la Tabla No. 10 (pag.83).

Para asegurar que los datos obtenidos anteriormente fueran
estadisticamente correctos se realizd una verificacién parcial que incluyé la
determinacién de los parametros de: exactitud, precision, incertidumbre y limite

de deteccion.

La exactitud se determin6 por medio del sesgo con la prueba de t student. Se
realizd un analisis inferencial con respecto al valor de referencia. En la Tabla
No.11 (pag. 84) se puede observar la diferencia de medias obtenidas mediante
la prueba de t- student, donde se obtuvo un valor de t= 1.2967 Al obtener un valor

menor a 3.1058 (valor critico), es posible afirmar la hipétesis nula (Ho) en un
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99.5% de significancia, lo cual indicé que no se encuentra una diferencia
significativa entre el valor de referencia y los valores obtenidos

experimentalmente.

Para poder comprobar que estadisticamente no hubiera diferencia
significativa entre lo expuesto por Frame (valor tedrico) y la metodologia
propuesta se realiz6 la prueba de t- student. Los resultados son presentados en
la Tabla No. 12 (pag. 84), se obtuvo un valor de t=2.822, el cual es menor al valor
al valor critico de 3.1058, por lo que afirma la hipétesis nula (Ho) en un 99.5%de

significancia.

La precision de las metodologias se determiné por medio de la repetibilidad
por lote, la repetibilidad por dia y la reproducibilidad. Para la determinacién de la
repetibilidad de la metodologia del porcentaje de almidon en harina de maiz se
evaluaron los cuatro lotes de estudio trabajados por mismo analista. Segun el
criterio de aceptabilidad si los resultados se encuentran en un rango del 10 al99
% su coeficiente de variacion (CV) debe ser menor o igual a 1.5. En Tabla No. 15
(pag. 85) se muestra los resultados obtenidos de repetibilidad de los analisis
realizados. Como se puede observar en dicha tabla 3 lotes poseen un CV menor
a 1.5 por lo cual se puede afirmar que la metodologia es repetible. Unicamente
el lote 180416 posee un CV de 1.62 lo cual puede ser debido a variaciones en el

proceso y se recomiendan hacer mas repeticiones.

Los resultados de repetibilidad por dia se muestran en la Tabla No. 16 (pag.
85), los andlisis se llevaron a cabo en dos dias con el mismo analista. Los CV

fueron menores a 1.5 por lo que son aceptados.

La reproducibilidad se evalu6 con 12 muestras, de diferentes lotes y dias
analizados. Segun el criterio de aceptabilidad si los resultados se encuentran en
un rango del 10 al 99 % su coeficiente de variacion (CV) debe ser menor o igual
a 3. En la Tabla No. 17 (pag. 85) se pueden observar los resultados obtenidos
con un CV menor a 3 por lo cual se puede afirmar que la metodologia es

reproducible.
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La repetibilidad también se evalué por lote y por dia para la metodologia del
porcentaje de coccidn en producto extruido tipo pellet. La repetibilidad por lote se
evalud en los cuatro lotes trabajados por el mismo analista, en la Tabla No. 18
(pag. 85) se muestran los resultados obtenidos al ser el CV menor a 1.5 se acepta
el valor de reproducibilidad por lote. Los resultados de repetibilidad por dia se
muestran en la Tabla No. 19 (pag. 86), fueron analizadas durante 4 dias por el
mismo analista, los cuales son aceptados al ser menores que 1.5. Al igual que la
metodologia del porcentaje de almidon en harina de maiz la reproducibilidad se
evalu6 con 12 muestras; de diferentes lotes y dias analizados. Los resultados se
muestran en la Tabla No. 20 (pag. 86) al ser 1.98 menor que 3, es aceptado el
CV de reproducibilidad.

La incertidumbre de las metodologias se determin6 por medio de dos tipos
de errores; error tipo A y error tipo B. El error tipo A es aleatorio, se midié por
medio de las 12 mediciones realizadas a cada metodologia. El error tipo B, se
determind por medio de la incertidumbre de los equipos, cristaleria e instrumentos
utilizados en el desarrollo de las metodologias. Para la metodologia del porcentaje
de almiddn en harina de maiz se determinaron 7 incertidumbres, las cuales se
muestras en la se muestran en la Tabla No. 21 (pag. 86) y dieron como resultado
una incertidumbre expandida de 0.98 %. Mientras que para la metodologia del
porcentaje de coccion en producto extruido tipo pellet se presentan 13
incertidumbres las cuales se muestran en la Tabla No. 22 (pag. 86), dando como
resultado una incertidumbre expandida de 1.71 %. La incertidumbre expandida se
determiné con un factor de cobertura de k=2, para obtener un nivel de confianza
del 95%.Al tener ambas metodologias una incertidumbre menor al 5 % se puede

afirmar que son confiables.

Por ultimo como parte de la verificacion parcial se determind el limite de
detecciéon (LD) para ambas metodologias; el cual indica la cantidad minima de
analito que puede cuantificarse por medio de la metodologia con una certeza
estadisticamente razonable. En la Tabla No.23 (pag. 87) se muestra que el LD
en la metodologia del porcentaje de almidén es de 0.023 g/ L mientras que en la
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Tabla No. 24 (87) para la metodologia del porcentaje de coccion el LD es de
0.015¢g/ L.

Para establecer el porcentaje de almidén en harina de maiz y el porcentaje
de coccion en producto extruido tipo pellet como parametros de calidad se
establecieron rangos de aprobacion. El rango de aprobacion incluye limite
minimo y limite maximo, los cuales fueron determinados por el criterio estadistico
de media = dos veces la desviacion estdndar. Los resultados del porcentaje de
almidén en harina de maiz se encuentran dentro del rango de aprobacion el cual
es de 74.98 — 80.71%. De igual forma los datos del porcentaje de coccion en
producto extruido tipo pellet se encuentran dentro del rango de aprobacion de
86.03- 96.93%. Con esto se pueden establecer controles en las propiedades de
la materia prima y del producto terminado; evitando variaciones entre los

diferentes lotes.

Después de desarrollar las metodologias, se realiz6 un analisis del costo de
la metodologia del porcentaje de almiddn aplicado en la planta procesadora de
alimentos para compararlo con el costo de realizar el andlisis en un laboratorio
externo. En el costo Unicamente se tomaron en cuenta los gastos directos;

materiales y reactivos, los cuales se observan en la Tabla No. 25 (pag. 87).

Los materiales y reactivos del equipo estdn conformados por: Kit de
membranas de glucosa, solucion estandar de glucosa/ lactato, estandar de
linealidad de glucosa, buffer mixto de glucosa y solucién de NaCl; la empresa
procesadora de alimentos indic6 que estos materiales son suficientes para
analizar aproximadamente 200 muestras dando como resultado un costo total de
Q39.98 por muestra. Los reactivos utilizados en la metodologia para realizar las
soluciones son los siguientes: acetato de sodio, acido acético glacial y acido
tricloroacético; el costo se definid segun la cantidad de solucién que se utilice
para cada muestra dando como resultado Q4.60. El reactivo mas costoso es la

enzima Amiloglucosidasa Aspergillus niger. Se utiliza en pequefias cantidades
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(100 pl) en cada muestra, sin embargo se debe preparar en el momento que se
esta desarrollando el analisis como minimo 2 ml (2000 pl).

La capacidad del equipo de bafio Maria Unicamente permite evaluar 8
muestras, por lo cual el costo de preparar 2 ml de enzima se dividio en 8, dando
como resultado un costo de Q29.20. Al aumentar la capacidad del equipo, se
pueden realizar mas analisis y el costo disminuye, aspecto que se recomendo a

la planta procesadora de alimentos.

El costo total de analizar el porcentaje de almidon en una muestra de harina de
maiz en el laboratorio de aseguramiento de calidad de la planta procesadora de
alimentos es de Q147.56, mientras que el costo de realizarlo en el extranjero es
de Q629.00 (Tipo de cambio $7.40) El costo fue menor al realizarlo en la planta
procesadora de alimentos que en el extranjero; ademas el tiempo de entrega de
los resultados es mayor. El costo se redujo en un 426.26 % al realizar el analisis
del porcentaje de almidon en el laboratorio de aseguramiento de calidad de la

planta procesadora de alimentos.
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XL CONCLUSIONES

Las metodologias evaluadas reportaron datos que fueron comparados con
datos tedricos y andlisis de laboratorios certificados, en ambos casos fueron
estadisticamente aceptables.

Por medio del andlisis estadistico t-student se logré determinar que no existe
diferencia significativa entre el valor de referencia y la metodologia del
porcentaje de almidon propuesta.

Se verifico parcialmente la metodologia del porcentaje de almidén en harina
de maiz siendo exacta, teniendo precision en términos de repetibilidad por
lote, repetibilidad por dia y reproducible; con incertidumbre del 0.98 % y con
un limite de deteccion de 0.023 g/ L.

. Se definié un rango de aprobacion como un parametro de calidad, entre
74.98- 80.71 % para el porcentaje de almidén en harina de maiz.

Por medio del analisis estadistico t-student se logré determinar que no existe
diferencia significativa entre el valor de tedrico y la metodologia del
porcentaje de coccién propuesta.

. Se verifico parcialmente la metodologia del porcentaje de almidén en harina
de maiz siendo exacta, teniendo precision en términos de repetibilidad por
lote, repetibilidad por dia y reproducible; con incertidumbre del 1.71 % y con
un limite de deteccion de 0.015 g/ L.

. Se definid un rango de aprobacién como un parametro de calidad entre
86.03- 96.93 % para el porcentaje de coccion en producto extruido tipo pellet.

. Se lograron implementar las metodologias del porcentaje de almidén en
harina de maiz y porcentaje de coccidon en producto extruido tipo pellet,
basadas en metodologias modernas.

Considerando los costos del andlisis, es evidente una mejora econémica
entre el costo de realizar el analisis del porcentaje de almidon propuesto en
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las instalaciones de la planta procesadora de alimentos y realizar los analisis
en un laboratorio externo, que inclusive se encuentra fuera del pais.
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Xll.  RECOMENDACIONES

1 Establecer los tiempos de entrega del proveedor de enzima

amiloglucosidasa, y también el inventario interno a manejar considerando
dicho tiempo, debido a que el proveedor actual no cuenta con un inventario
fijo en Guatemala, y deben de realizar el pedido a la fabrica, tomando estas

medidas se puede evitar quedar desabastecidos e interrumpir los analisis.

Realizar estudios para determinar si existe una relacion estadistica entre el
porcentaje de almidon dafiado y el porcentaje de coccién del producto
extruido tipo pellet. Debido a que el almidon es dafiado durante el proceso

de molienda y afecta la absorcion que puede llegar a tener la harina de maiz.

Establecer un programa de rutinas de calibracion para el equipo analizador
bioquimico YSI 2700 SELECT, debido a que se incrementara el uso del

mismo.

Realizar una validacion de las metodologias del porcentaje de almidén en
harina de maiz y porcentaje de coccion en producto extruido tipo pellet que
incluyan los siguientes criterios: selectividad, limite de cuantificacion,
precision, robustez, linealidad, sensibilidad y recuperacion. Para poder

asegurar completamente que las metodologias aportan datos confiables.
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IX. ANEXOS

9.1 Glosario

Amorfas: sin forma regular o bien determinada. (RAE, 2017)

Birrefringencia: o el cambio del indice de refraccion con la direccion, se
manifiesta como la capacidad del material para girar el plano de luz
polarizada. (Billmeyer Jr., 1975)

Cereales: planta graminea cultivada principalmente por su grano, muy
utilizado en la alimentacion humana y animal, y de la que existen numerosas
especies, como el trigo y la cebada. (RAE, 2017)

Collets: son un tipo de producto extruido que tiene la caracteristica de ser
rizados. La forma se las da al ser extruidos a través de un molde rizado.
(Frame, 1994)

Grado de gelatinizacion: se refiere al porcentaje de la pérdida irreversible de
las zonas cristalinas en los granulos de almidén, producida al calentarse en
presencia de agua. A mayor grado de gelatinizacion incrementar
drasticamente la capacidad del almidon de ser digerido por enzimas. (FAO/
OMS, 1999)

Homopolisacarido: son polisacaridos formados por un Unico tipo de
monosacarido. Ejemplo: almidén, glucdgeno, celulosa y quitina. (Garrido,
Teijon, Blanco, Villaverde, Mendoza, ... Ramirez, 2006)

Humedad: agua de que esta impregnado un cuerpo o que, vaporizada, se
mezcla con el aire. (RAE, 2017)

Temperatura: magnitud fisica que expresa el grado o nivel de calor de los
cuerpos o del ambiente, y cuya unidad en el sistema internacional es el kelvin
(K). (RAE, 2017)

Viscosidad: propiedad de los fluidos que caracteriza su resistencia a fluir,
debida al rozamiento entre sus moléculas. (RAE, 2017)

103



9.2 Resultados del Laboratorio Externo

Imagen No. 8: Resultados del laboratorio externo para el porcentaje de almidon en
harina de maiz y producto extruido tipo pellet

Reporte Final

2016-MED-5797-01 Harina De Maiz Grueza N. 2
280316
Sampls Handlms Processing Lavel 1 Sample Process Fae Sample Processed 0422116
2Total Starch Total Btarch 782 % 05/02/16

9.3 Datos Originales Analisis del Porcentaje de Almidon en Harina de Maiz

Tabla No. 26: Datos originales metodologia del porcentaje de almidén en harina
de maiz

Muestra | Peso (g) | Lectura Lectura Promedio %
Dextrosa 1l | Dextrosa2 | Lectura | Humeda
(g/L) (g/L) (g/L) d
Blanco 0.013 0.007 0.010
1 0.5030 3.890 3.750 3.820 13.73
2 0.5079 3.760 3.750 3.755 14.18
3 0.5081 3.780 3.810 3.795 13.84
4 0.5082 3.780 3.930 3.855 13.52
5 0.5088 3.750 3.730 3.740 13.48
6 0.5031 3.830 3.770 3.800 12.97
Blanco 0.000 0.000 0.000
7 0.5027 3.710 3.760 3.735 13.45
8 0.5022 3.860 3.780 3.820 13.32
9 0.5010 3.720 3.840 3.780 13.50
10 0.5018 3.800 3.780 3.790 13.58
11 0.5052 3.720 3.780 3.750 13.45
12 0.5075 3.640 3.810 3.725 13.61
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9.4 Datos Originales Andlisis del Porcentaje de Coccidn en Producto Extruido
Tipo Pellet

Tabla No. 27: Datos originales metodologia del porcentaje de coccidén en
producto extruido tipo pellet

Lectura Lectura Promedio %
Muestra | Peso (g) | Dextrosa 1l | Dextrosa?2 | Lectura Humedad
(9/L) (9/L) (9/L)
Blanco 0.010 0.010 0.010
13 A 0.5099 3.81 3.79 3.80 1373
13 0.5050 3.52 3.44 3.48 14.18
14A 0.5077 3.78 4.05 3.92 13.84
14 0.5014 3.58 3.60 3.59 13.52
15A 0.5074 3.61 3.70 3.66 13.48
15 0.5027 3.41 3.33 3.37 12.97
Blanco 0.000 0.000 0.00
16A 0.5058 3.94 3.96 3.95 13.58
16 0.5006 3.61 3.58 3.60 13.45
17A 0.5027 3.94 3.98 3.96 13.61
17 0.5020 3.58 3.65 3.62 13.45
18A 0.5011 3.94 3.94 3.94 13.33
18 0.5033 3.57 3.63 3.60 13.50
Blanco 0.000 0.000 0.000
19A 0.5011 3.98 3.88 3.93 12.89
19 0.5000 3.47 3.47 3.47 12.15
20A 0.5035 4.01 3.97 3.99 11.52
20 0.5022 3.54 3.54 3.54 11.79
21A 0.5000 4.02 4.02 4.02 12.95
21 0.5000 3.57 3.61 3.59 13.11
Blanco 0.000 0.002 0.000
22A 0.5036 3.68 3.74 3.71 13.29
22 0.5033 3.46 3.43 3.45 13.18
23A 0.5007 3.63 3.59 3.61 13.14
23 0.5007 3.40 3.38 3.39 13.19
24A 0.5017 3.76 3.75 3.76 12.92
24 0.5024 3.45 3.46 3.46 13.45
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*Las muestras seguidas por la letra A indican que llevaron un proceso térmico

de autoclave, para determinar el almidon total. Mientras que con las otras se

determind el porcentaje de almiddn gelatinizado por el proceso de extrusion por

lo tanto son necesarios ambos datos para determinar el porcentaje de coccion

en el producto extruido tipo pellet.

9.5 Datos Originales de la Verificacion Parcial de la Metodologia del Porcentaje
de Almidon en Harina de Maiz

Tabla No. 28: Repetibilidad por lote de la metodologia del porcentaje de almidon

en harina de maiz

No. Lote 280316 | 180416 | 240416 | 20516
Mediciéon A 79.02 78.74 77.26 78.66
Medicién B 77.33 76.26 78.98 77.19
Medicién C 77.81 77.9 78.5 76.47
Sumatoria 234.16 232.9 234.74 | 232.32
Media (X) 78.05 77.63 78.25 77.44
Desviacion 0.87 1.26 0.89 1.12

estandar (S)
Coeficiente de 1.12 1.62 1.13 1.44
Variacion (CV)

Tabla No. 29: Repetibilidad por dia de la metodologia del porcentaje de almidon

en harina de maiz

Dia 1 Dia 2
Mediciéon A 79.02 77.26
Medicién B 77.33 78.98
Medicion C 77.81 78.50
Medicién D 78.74 78.66
Medicién E 76.26 77.19
Mediciéon F 77.90 76.47
Sumatoria 467.06 467.06
Media (X) 77.84 77.84
Deswacuzg)estandar 0.99 1.00
Cocfoeniess | 128 | a12s
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Tabla No. 30: Reproducibilidad de la metodologia del porcentaje de almidon en

harina de maiz

Medicién A 79.02
Mediciéon B 77.33
Mediciéon C 77.81
Medicién D 78.74
Medicion E 76.26
Medicién F 77.90
Medicion G 77.26
Mediciéon G 78.98
Medicion | 78.50
Medicion J 78.66
Mediciéon K 77.19
Medicién L 76.47
Sumatoria 934.12
Media (X) 77.84
Desviacion estandar (S) 0.95
Coeficiente de 122

Variacion (CV)

Tabla No. 31: Incertidumbre en la metodologia del porcentaje de almidén en

harina de maiz

Equipo Incertidumbre Medicion Dimensionales
Balanza 1 0.00005 6.1 g
Balanza 2 0.00005 0.5 g

Horno 0.5 101 °C

Bafio Maria 0.005 40 °C
Analizador bioquimico 0.005 3.78 g/L
Micro pipeta 0.1 100 mcL
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Tabla No. 32: Limite de deteccion de la metodologia del porcentaje de almidén
en harina de maiz

Blanco 1 0.010
Blanco 2 0.000
Media (X) 0.005
Desviacién
estandar (S) 0.00707107
Limite de deteccidén
(LD) 0.02326381

9.6 Datos Originales de la Verificacion Parcial de la Metodologia del Porcentaje
de Coccién en Producto Extruido Tipo Pellet

Tabla No. 33: Repetibilidad por lote de la metodologia del porcentaje de coccion
en producto extruido tipo pellet

No. de lote 110416 250416 20516 90516
Medicién A 92.93 91.82 87.74 92.79
Medicion B 92.49 91.25 89.22 93.96
Medicién C 92.50 91.15 89.47 92.44
Sumatoria 277.93 274.21 266.43 279.19
Media (X) 92.64 91.40 88.82 93.06
Desviacioén
estandar (S) 0.25 0.36 0.93 0.79
Coeficiente de
Variacion (CV) 0.27 0.40 1.05 0.85

Tabla No. 34: Repetibilidad por dia de la metodologia del porcentaje de coccién
en producto extruido tipo pellet

Dia 1 Dia 2 Dia 3 Dia 4

Medicion A 92.94 91.82 87.74 92.79
Medicion B 92.49 91.25 89.22 93.96
Medicion C 92.50 91.15 89.47 92.44

Sumatoria 277.93 274.22 266.44 279.19

Media (X) 92.64 91.41 88.81 93.06
Desviacion estandar (S) 0.25 0.36 0.93 0.79
Coeficiente de Variacion (CV) 0.27 0.40 1.05 0.85
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Tabla No. 35: Reproducibilidad de la metodologia del porcentaje de coccidn en
producto extruido tipo pellet

Variacion (CV)

Medicion A 91.82
Medicién B 91.25
Medicién C 91.15
Medicién D 87.74
Medicién E 89.22
Medicion F 89.47
Medicion G 92.79
Medicién G 93.96
Medicién | 92.44
Medicién J 92.94
Medicion K 92.49
Medicién L 92.50
Sumatoria 1097.78
Media (X) 91.48
Deswamc()g)estandar 182
Coeficiente de 199

Tabla No. 36: Incertidumbre en la metodologia del porcentaje de coccion en
producto extruido tipo pellet

Equipo Incertidumbre Medicién Dimensionales
Balanza 1 0.00005 6.1 g
Balanza 2 0.00005 6.1 g
Balanza 3 0.00005 0.5 g
Balanza 4 0.00005 0.5 g

Horno 1 0.5 101 °C

Horno 2 0.5 101 °C

Bafio Maria 1 0.005 40 °C
Bafo Maria 2 0.005 40 °C
Analizador
bioguimico 1 0.005 3.85 g/L
Analizador 0.005 3.51 giL
bioquimico 2
Micro pipeta 1 0.1 100 mcL
Micro pipeta 2 0.1 100 mcL
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Tabla No. 37: Limite critico de la metodologia del porcentaje de coccidén en

producto extruido tipo pellet

Blanco 1 0.0100
Blanco 2 0.0000
Blanco 3 0.0000
Blanco 4 0.0010
Media (X) 0.0028

Desviacion

estandar (S) 0.00485627
Limite de

9.7 Costo de la Metodologia del Porcentaje de Almidon

Tabla No. 38: Costo de materiales y reactivos del equipo

Nombre Cantidad | Unidades Costo Costo No. de Costo
del unitario | total (Q) | muestras por
empaque (Q) alicuota
Q)
YSI Kit membranas 2 4 1551.48 | 3102.96
de glucosa
YSI Solucién 3 1 790.72 | 2372.16
estandar de
glucosa/Lactato
YSI Estandar de 1 1 731.08 731.08
linealidad de glucosa
YSI Buffer mixto de 2 8 775.80 1551.6
glucosa y proteinas
Solucion de NacCl 1 1 238.56 238.56
TOTAL | 7996.36 200 39.98

*Se asumio que los materiales y reactivos son suficientes para realizar 200

andlisis.
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Tabla No. 39: Costo de reactivos para buffer de acetato de sodio

Nombre | Tamafio | Costo | Cantidad | Costo | Cantidad | Cantidad | No. de Costo
del total | requerida | parcial | que se necesari | muest por
empaque Q) para 1L Q) produce a por ra muestra
(ml) muestra Q)
(ml)
Acetato 250 g 275.24 18.2¢ 20.04
de sodio
Acido 1000 ml | 371.90 | 44.6ml | 16.59
acético
glacial
Buffer 36.62 1000 10 100 0.37
de
acetato
de sodio
Tabla No. 40: Costo de reactivos para solucion de acido tricloroacético
Nombre | Tama | Can | Costo | Costo | Cantid | Costo | Canti | Canti | No. de Costo
fio | tida | unitari | Total ad Parcia | dad dad | Alicuot por
del d |o(Q Q) Reque | | (Q) gue | Nece as Alicuota
empa rida se saria (Q)
que para Prod | por
(@) 1L (9) uce | Alicu
(ml) ota
(ml)
Acido 250 2 635.04 | 1270.0 | 333.3 | 846.64
tricloroa 8
cético
Solucié 1000 5 200 4.23
n de
acido
tricloroa
Ccético
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Tabla No. 41: Costo de reactivos para solucion de amiloglucosidasa

Nombre Tamafio | Costo | Cantidad | Costo | Costo No. de
del total | requerida | parcial por muestras
empaque (Q) para 2ml Q) muestra
(9) de Q)
solucion
de
enzima
(9)
Amiloglucosidasa 1 2920.00 0.08 233.60 29.2 8
Aspergillus Niger

9.8 Desarrollo de las Metodologias

Tabla No. 42: Desarrollo de la metodologia del porcentaje de almidén en harina
de maiz y porcentaje de coccién en producto extruido tipo pellet

Descripcion

Pesaje de muestra

Agregar agua a la muestra

Muestra después de 1 hora en
autoclave

Imagen

Adicion de solucién de acetato
de buffer
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Descripcion

Imagen

Enzima amiloglucosidasa

Adicion de agua a la enzima
amiloglucosidasa

Solucién de enzima
amiloglucosidasa

Bafio Maria utilizado en la
metodologia

Muestras en bafio Maria

Muestras después de 4 horas
en bafo Maria

Preparacion de soluciones a
partir de las muestras

nom!

Muestras después de
centrifugar

Rewt™ "o -!

m5wbr

113



Descripcion

Equipo utilizado para
cuantificacion de dextrosa

Carrusel donde se colocan las
alicuotas de muestra para ser
analizadas

Fuente: elaboracion propia (201)

9.9 Céalculos de Muestra

3.3.29.9.1 Determinacion del porcentaje de almidon en harina de maiz

% Almidén total= 22 “2T"L5)
PBS*V
LDT= lectura de dextrosa en el Analizador bioquimico YSI 2700 SELECT
LB= lectura del blanco en el Analizador bioquimico YSI 2700 SELECT
PBS= peso de la muestra en base seca
V= volumen total de la dilucion de la muestra

g dextrosa dextrosa
ML disolucién_o'()lo‘qL disolucion” = 79, 02 % de almidon
0.434 g muestra %0.1 Ll disolucion

LDT= 3.820 g dextrosa/ L disolucién
LB= 0.010 g dextrosa/ L disolucion
PBS=0.434 g muestra

V= 0.1 L disolucion

% Almidodn total=

3.3.39.9.2 Determinacién del porcentaje de coccion en producto extruido tipo

pellet
% Almidén total= 2“2
PBS*V
LDT= lectura de dextrosa en el Analizador bioquimico YSI 2700 SELECT
LB= lectura del blanco en el Analizador bioquimico YSI 2700 SELECT
PBS= peso de la muestra en base seca
V= volumen total de la dilucion de la muestra

idAA 0.9 3.80w_0.010 dextrosa o
% Almidon total=2%2 G-8% disoluciin FdisotucionL. 7777 5 0 de almidén total

0.44 g muestra 0.1 l disolucion
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LDT= 3.80 g dextrosa/ L disolucién
LB= 0.010 g dextrosa/ L disolucion
PBS=0.44 g muestra

V= 0.1 L disolucion

% Almidén Gelatinizado= ** P4~

PBS*V

LDG= lectura de dextrosa en el Analizador bioquimico YSI 2700 SELECT
LB= lectura del blanco en el Analizador bioquimico YSI 2700 SELECT
PBS= peso de la muestra en base seca

V= volumen total de la dilucion de la muestra

dextrosa

% A|m|dén Gelatinizado= 0.9 348 yisotucion —0-0% disolucion —

0.43 g muestrax*0.1l disolucion
72.62 % almidén gelatinizado

LDG= 3.48 g dextrosa/ L disolucion
LB=0.010 g dextrosa/ L disolucién
PBS= 0.43 g muestra

V= 0.1 L disolucion

Al tener el Porcentaje de Almidon total y el Porcentaje de almidén gelatinizado se

aplica la siguiente formula:

% Porcentaje de Coccidn= 72:63% almidén gelatinizdo — 93, 7% de coccion
77.5 % almidon total
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