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RESUMEN

Introduccion: Los compuestos fitoquimicos presentes en extractos vegetales son de
gran variedad, concentracion y sus beneficios son abundantes. En extractos
hidroalcohdlicos de las flores de Talipariti elatum Sw se han identificado metabolitos
con un alto poder antioxidante, dentro de los cuales destacan los polifenoles.
Objetivo: Desarrollar una metodologia para la obtencién de un producto en polvo rico
en compuestos polifendlicos, a partir de extracto concentrado de flores de Talipariti
elatum.

Métodos: Se preparé un extracto hidroalcohdlico, obtenido a partir de los pétalos de
la flor, el cual se concentr6 hasta obtener una concentracion de sélidos totales entre
10-11 %. Se utilizdé el método de optimizacion numérica a través de un disefio de

superficie respuesta | 6ptimo, para describir las variaciones de las variables segun
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condiciones del proceso. El factor evaluado fue el contenido de soélidos totales final
en la suspension de extracto mas maltodextrina.

Resultados: La adicion de maltodextrina en el extracto para aumentar los soélidos
influy6 de manera negativa sobre el contenido de compuestos polifendlicos y
antocianinas totales por cada 100 g de extracto en polvo obtenido. La humedad se
mantuvo siempre por encima del 8 % con tendencia a disminuir a medida que se
aumento el contenido de maltodextrina, y alcanzé un minimo a los 28 % de sélidos en
el extracto.

Conclusiones: Se obtuvo un extracto en polvo optimizado, al minimizar la humedad
residual y maximizar el contenido de polifenoles totales. Bajo estas condiciones, se
obtuvo una formulacion con 26 % de sdlidos totales, de los cuales el 16%
correspondio a maltodextrina. El polvo resultante presenté una humedad del 89 % y
un contenido de polifenoles totales de 1943,0 mg acido galico equivalente/100 g de
extracto liofilizado.

Palabras clave: antioxidantes; antocianinas; Talipariti elatum; polifenoles; liofilizacion

ABSTRACT

Introduction: The phytochemical compounds present in plant extracts are highly
diverse and concentrated, and their benefits are abundant. Metabolites with high
antioxidant power, particularly polyphenols, have been identified in hydroalcoholic
extracts of Talipariti elatum Sw. flowers.

Objective: To develop a methodology for obtaining a powder product rich in
polyphenolic compounds from concentrated extract of Talipariti elatum flowers.
Methods: A hydroalcoholic extract was prepared from the flower petals and
concentrated to achieve a total solids concentration between 10-11%. A numerical
optimization method using an Il-optimal response surface design was employed to
describe variations in the variables according to process conditions. The evaluated

factor was the final total solids content in the extract-plus-maltodextrin suspension.
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Results: The addition of maltodextrin to the extract to increase solids negatively
affected the content of total polyphenolic compounds and anthocyanins per 100 g of
the resulting powder extract. Moisture consistently remained above 8%, with a
tendency to decrease as the maltodextrin content increased, reaching a minimum at
28% solids in the extract.

Conclusions: An optimized powder extract was obtained by minimizing residual
moisture and maximizing total polyphenol content. Under these conditions, a
formulation with 26% total solids was achieved, of which 16% corresponded to
maltodextrin. The resulting powder exhibited 8.9% moisture and a total polyphenol
content of 1943.0 mg gallic acid equivalent/100 g of lyophilized extract.

Keywords: antioxidants; anthocyanins; Talipariti elatum; polyphenols; lyophilization
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Introduccion

Los compuestos fitoquimicos presentes en extractos vegetales son de gran variedad
y concentracién, y sus beneficios son abundantes. Destacan entre estos los
antioxidantes, los cuales son empleados en la formulacién de suplementos que
pueden ser usados para reducir los danos oxidativos relacionados con la edad y
enfermedades como aterosclerosis, diabetes, cancer, cirrosis, entre otros.("? De
hecho, en el mercado existen productos patentados elaborados en base a extractos
de subproductos vegetales agroindustriales.®

La majagua (Talipariti elatum Sw.) produce flores que se caracterizan por presentar

disimiles propiedades beneficiosas para la salud humana. Destaca en ella un alto
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contenido fendlico, al cual se le atribuyen propiedades antioxidantes por su capacidad
de secuestrar radicales libre. Se destacan flavonoides como la gossypitrina, derivados
glucosilados de la quercetina, gossypetina-3'-O-glucdsido, la presencia de
compuestos como el B-sitosterol, y-sitosterol, antocianina roja y acidos fendlicos.*
Estos metabolitos hacen de la flor un material vegetal atractivo para la produccién de
extractos con potencialidades antioxidantes.

La liofilizacion destaca por su facilidad de reconstitucion y procesos mas simples
frente a otras técnicas de microencapsulacion (ej. coacervacion, extraccién con
solventes), al requerir menos etapas. La eleccion del material de recubrimiento es
clave, ya que determina la eficiencia de encapsulacién, las propiedades fisicoquimicas
y la estabilidad del producto final. Entre las opciones naturales o sintéticas, las
maltodextrinas son las mas empleadas. Su alta solubilidad, baja viscosidad y
capacidad gelificante las hacen ideales para encapsular compuestos como
polifenoles via liofilizacion.® Teniendo en cuenta las razones antes expuestas se trazo
como objetivo del estudio obtener un producto en polvo rico en compuestos
polifendlicos, a partir del extracto concentrado de flores de Talipariti elatum

empleando maltodextrina como agente de secado.

Métodos

La investigacion fue desarrollada por el Grupo de Investigacion de Compuestos
Bioactivos para Aplicaciones Alimentarias (INBIOFood) en los laboratorios del
Departamento de Alimentos del Instituto de Farmacia y Alimentos de la Universidad

de La Habana.

Obtencidn y caracterizacion del extracto

Las flores de Talipariti elatum (Sw.) utilizadas fueron recolectadas manualmente

(registro No. 90077 del herbario “Johannes Bisse” (HAJB) de la Universidad de La
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Habana), y de ellas fueron seleccionadas las que, de manera general, presentaran las
mismas caracteristicas de estado vegetativo, tamafio, color, ausencia de manchas,
grietas y alteraciones morfologicas visibles provenientes de hongos y parasitos. Los
pétalos fueron separados entre ellos y del pistilo de cada flor y congelados a -32 °C
hasta su posterior utilizacion.

Para la obtencion del extracto concentrado se mantuvo una relacién masa/disolvente
1:2, con una mezcla hidroalcohélica del 79 % (acidificada con acido citrico al 1 % p/v)
y tiempo de extracciéon 12 h.

La maceracion se llevd a cabo en zaranda a 250 rpm a temperatura de 25 °C. Al
término del tiempo de extraccidn, la mezcla resultante se filtré al vacio desechando el
residuo solido.

El extracto hidroalcohdlico se concentré en un rotoevaporador Mod. R-114 (BUCHI,
Suiza) a 40 °C y a 100 rpm hasta obtener una concentracién de sélidos totales entre
10y 11 %.

A ambos extractos se les determinaron caracteristicas fisicas y quimicas, con
ensayos por triplicado.

La humedady sélidos totales se obtuvieron por gravimetria indirecta por volatilizacion,
mediante la separacion del agua del producto por secado en termobalanza (Sartorius
Mod, MA-40, Alemania) a 105 °C hasta masa constante; la densidad a 25 °C (g/mL)
con un picnémetro() y el pH por el método directo (pH-metro pH Meter BASIC 20+).
La cuantificaciéon de los polifenoles totales, basada en una reaccion colorimétrica de
oxidacion-reduccion, se realizé de acuerdo a la metodologia propuesta por Slinkard y
Singleton (1977).®

Se determiné la absorbancia a 765 nm en un espectofotémetro (Rayleigh UV1601,
Beijinng) y los resultados fueron expresados como acido galico equivalente (AGE) en
mg/mL de extracto.

El contenido de antocianinas se determiné segun el método de pH diferencial® a 25

°C, se midieron las absorbancias a 510 y 700 nm en un espectrofotdmetro UV/VIS
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(Rayleigh UV1601, Beijinng) y se expres6 como cianidina-3-glucosa con un coeficiente

de extincion molar de 26900 L/cm-mol y masa molar de 449,2 g/mol.

Disefio experimental

Para el disefio experimental y procesamiento de los resultados se empled el programa
Design Expert 11.1.0.1 (Stad-Ease Inc., Minneapolis, EE.UU.), de forma tal que el
extracto en polvo que se selecciond presenté los mayores contenidos de polifenoles
totales, antocianinas, capacidad antioxidante, y adecuada humedad. Se utilizo el
método de optimizacién numérica a través de un disefio de superficie respuesta |
Optimo, y de esta manera se gener6é un modelo matematico que pudo describir las
variaciones de las variables segun las condiciones del proceso. El factor evaluado fue
el contenido de sélidos totales final en la suspension de extracto mas maltodextrina
DE 12 (A), y alcanzé un intervalo de 23 a 33 %. El programa arrojé ocho variantes
incluyendo dos réplicas (matriz del disefio experimental); para cada una se tomaron
50 mL del extracto concentrado (10-11 % de sélidos totales) y se adicion6 el agente
encapsulante, con agitacién para homogenizar la mezcla, hasta que se alcanzé el
contenido final de sdlidos totales.

La liofilizaciéon se llevo a cabo en una liofilizadora (Telstar Cryodos-50, Espafia) a una
temperatura del condensador de —50 °C, con una velocidad de calentamiento de la
placa de 0,06 °C/min, una presion de vacio de 0,15 mbar y con un tiempo total de

secado de 36 h. Los extractos fueron congelados previamente con nitrégeno liquido.

Anadlisis de los extractos liofilizados
Para el andlisis de las muestras liofilizadas se diluy6é 1 g del polvo en 5 mL de agua
destilada, se colocé en el vortex (IKA 3, Alemania) durante 3 min y se centrifugd
durante 20 min. Del sobrenadante, se tom6 1 mL y se disolvié en 25 mL de agua

destilada. Las determinaciones de humedad, polifenoles totales y antocianinas se
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realizaron segun las metodologias antes mencionadas. En el caso de estas dos
ultimas los resultados fueron expresados en mg AGE/ 100 g de extracto liofilizado.

Para cuantificar la capacidad captadora de radicales libres de los extractos se
determiné el grado de decoloraciéon que provocan sus componentes a una solucion
metandlica de DPPH segun el método de Brand-Williams modificado.('1%'") Se preparé
una solucién madre de DPPH* aproximadamente 20 mg/L del radical en metanol, 990
uL de esta solucion se mezclaron con 10 pL de solucién de extracto. Se preparé un
blanco que contenia 990 yL DPPH* con 10 pL de solvente. Se incub6 a 25 °C durante
30 min en la oscuridad y se midio la absorbancia a 517 nm. Se calculé el porcentaje

de inhibicién de la coloracién del DPPH por la ecuacion 1.

%DPPH=100-[((DO.m-D0.b))/(DO.DPPH)*100] (1)

Siendo:

- DO.m: densidad éptica de la muestra (nm)
- DO.b: densidad éptica del blanco (nm)
- DO. DPPH: densidad éptica de la soluciéon de DPPH (nm)

- % DPPH: porcentaje de decoloracién del DPPH

Anilisis estadistico

Todas las determinaciones experimentales se realizaron en tres repeticiones y los
datos se analizaron mediante un analisis de varianza de una via (ANOVA) usando el
software estadistico SPSS version 25.0. Se consider6 la prueba de rangos multiples
de Duncan y diferencias significativas para p < 0,05. Los datos se presentaron como
media (desviacion estandar).

El analisis estadistico para el disefio experimental se realiz6 mediante el software
Design-Expert version 11.0.1 (Statease Inc., Minedpolis, Estados Unidos). Para
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establecer los coeficientes de regresion, la falta de ajuste, y la eficiencia del modelo

(usando el valor R2) y la obtencién de las condiciones éptimas del proceso.

Resultados

La tabla 1 muestra la caracterizacién del extracto de flores de Talipariti elatum antes
y después de concentrarse. Los valores correspondientes a todos los parametros
aumentaron cuando se realizé el proceso de concentracion exceptuando el pH,
condicionado, fundamentalmente por la adicion de 4acido citrico a la mezcla
hidroalcohdlica. Este es un valor deseado, pues las antocianinas son mas estables en

este intervalo de pH.

Tabla 1- Caracterizacién del extracto de flor de Talipariti elatum

Parametros Extracto Extracto concentrado
pH 3,57 (0,015) 2,74 (0,037)
Sélidos totales (%) 4,06 (0,38) 10,11 (0,35)
Polifenoles totales (mg/mL) 3,24 (0,13) 9,40 (0,18)
Antocianinas totales (mg/L) 14,89 (0,24) 66,24 (4,12)
Densidad (g/mL) 0,9343 (0,005) 1,0414 (0,004)

Media (desviacion estandar), n = 3

En cuanto al contenido total de polifenoles, antocianinas y capacidad antioxidante, a
medida que aumentd la maltodextrina en el extracto disminuyd su presencia (tabla 2).
Estos resultados confirman que para la menor concentracion de sélidos (menor de
maltodextrina, los sélidos del extracto son fijos) se obtuvieron las mejores respuestas.
En el caso de las antocianinas totales, las diferencias solo se observaron a partir del

28 % de solidos totales.
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Tabla 2 - Resultados de la matriz del disefio experimentales

Sélidos’
Totales (%)

Corridas
28
(17,89)
25,5
(15,39)
23
(12,89)
29,7
(19,59)
31,35
(21,24)
23
(12,89)
33
(22,89)

28
(17,89)

Humedad

(%)
8,39
(0,08) ab
9,19
(0,09) d
10,28
(0,06) f
8,65
(013) ¢
8,54
(0,08) be
11,27
097) g
9,93
(014) e
8,23
(0,09) a

Polifenoles totales

(mg/100g)?
1876,38
(124,04) abc
1904,16
(64,68) ac
2176,38
(100,02) e
1794,44
(67,48) ab
1740,00
(55,10) b
2000,00
(35,60) ¢
1526,38
(26,78) d
1822,22
(60,71) ab

Antocianinas totales
(mg/100q)3

16,97
(1,14) a
19,62
(1,46) a
20,31
(1,05) a
12,03
(0,98) b
10,22
(1,99) b
20,52
(4,64) a
11,82
(0,48) b
13,35¢
(0,20) b

DPPH (%)

64,85
(0,46) ab

66,83
(2,42) a
76,18
(0,83) ¢
61,84
(1,05) bd
65,76
(4,00) a
77,90
(0,51 c
58,35
(127)d
66,49
(323)a

Leyenda 'Sélidos totales (sélidos de maltodextrina) 2expresado como &cido gélico. *expresado como cianidina-3-glucosa.

Media (desviacién estandar), n = 3. Letras diferentes indican diferencias significativas para p= 0,05.

La tabla 3 muestra la significacion del analisis de varianza de la regresion y de los

coeficientes estimados para las variables de respuesta humedad, contenido de

antocianinas totales, polifenoles totales y capacidad antioxidante evaluada por el

método DPPH.

Para la humedad se observa que el modelo cuadrético resulté significativo (p =

0,0022) y el estadigrafo R2 indicé que el modelo ajustado explica el 91,28 % de la

variabilidad del contenido de humedad en los polvos de extracto de flor de Talipariti

elatum.

En el caso de las antocianinas, los polifenoles y la capacidad antioxidante, el modelo

lineal resultdé significativo (p = 0,0009) mostrando que existi6 una relacién
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estadisticamente significativa del contenido de maltodextrina con las variables
dependientes del modelo. Los estadigrafos R2 indicaron que los modelos ajustados
explican adecuadamente la variabilidad observada.

El analisis de los coeficientes de la ecuacion del modelo en términos codificados
también explica la importancia de valores 6ptimos entorno a valores intermedios de
sélidos en el extracto y su impacto positivo en la respuesta.

El valor de falta de ajuste no es significativo en relacidon con el error puro.

Tabla 3- Resumen del andlisis de varianza y de modelos matematicos ajustados para la

humedad, antocianinas totales, polifenoles totales y capacidad antioxidante (% DPPH)

Factores Humedad Antocianinas Polifenoles % DPPH
Modelo 0,0022 0,0009 0,0006 0,0018
A-Solidos 0,0516 0,0009 0,0006 0,0018
A2 0,0019 - - -

Falta de ajuste 0,8388 0,6167 0,7993 0,1003

R2 0,9128 0,8625 0,8782 0,8234

R? ajustado 0,8779 0,8396 0,8579 0,7939
Ecuacion codificada 8,36-0,51 A+ 1,93 A2 15,28-5,35 A 1840,16-242,36 A 66,78-8,22 A
Ecuacion real 71,67-4,42 A + 0,077 A2 45,22-1,07 A 3197,39-48,473 A 112,78-1,64 A

En la figura 1 se aprecian las respuestas para cada una de las variables evaluadas. En
el caso de la humedad (a) resulté significativo el término cuadratico, lo cual evidencia
la existencia de un minimo absoluto en la respuesta estando este alrededor del 28 %
de sélidos decreciendo los valores de humedad en el rango de 23 a 28 % de sdlidos,

para luego aumentar, aunque en menor medida.
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Fig. 1- Respuesta para las variables evaluadas. a) Humedad; b) Contenido de antocianinas
totales; c¢) Contenido de polifenoles totales, d) Capacidad antioxidantes por el método
DPPH.*

También se observd que, a medida que disminuyeron los sélidos aportados por la
maltodextrina, aumentaron los contenidos de antocianinas (b), polifenoles totales (c)
y la capacidad antioxidante (d).

Esta tendencia se debe a que, al reducir la cantidad de maltodextrina afadida, se
obtuvo una mayor proporcion de extracto por gramo de polvo. Es decir, cuanto menor
es la incorporacion del agente encapsulante, mayor es la concentraciéon de

compuestos bioactivos en el extracto en polvo.
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Las rectas obtenidas segun los modelos mostraron pendientes negativas e
interceptos que se corresponden con los mayores valores de antocianinas, polifenoles
y capacidad antioxidante en las que teéricamente no se ha adicionado maltodextrina
(ecuacién en términos reales, (tabla 3).

Para la optimizacion numérica del proceso de secado se emplearon como
restricciones los intervalos evaluados de la variable independiente (sélidos totales)
para obtener los mejores valores de las variables dependientes, las condiciones
evaluadas se muestran en la figura 2. De acuerdo con estas, se obtuvo un éptimo para
un contenido de sélidos totales de aproximadamente el 26 % con un 16 % de

maltodextrina y una conveniencia estadistica del 64,1 %.

L J
"'\‘\ 10
|
.

23 33 8.2333 11.2733
A:Sélidos = 25,8776 Humedad = 892705

10.2281 20.5257 1526.39 2176.39
Antocianinas = 17.5533 Polifenoles = 1943.03

By oy

58.3549 77.907

DPPH = 70.2654

Fig. 2- Restricciones evaluadas para la optimizacion del secado por liofilizacion y valores
optimos observados para las variables estudiadas.
12
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Discusion

El contenido de los sélidos totales brinda informacidn relativa sobre la cantidad de
constituyentes no volatiles presentes en el extracto. En el caso del extracto sin
concentrar, el porcentaje estuvo en correspondencia con el reportado por Quiala('? y
muy distante del ofrecido por Milanés.("®) El contenido de sélidos totales (4,06 %) fue
ligeramente menor que el reportado por Gutiérrez y otros(' (5,57 %), lo cual pudiera
deberse fundamentalmente a que el método de extraccion fue maceracién. En
extractos de calices de Hibiscus sabdariffa L. se han obtenido valores similares de
antocianinas.('® Los resultados para el contenido de polifenoles totales coinciden con
los valores reportados en estudios previos para esta misma especie (3,58 mg/mL),('¥
aunque se observa una marcada diferencia cuando se comparan con otros estudios
que reportaron concentraciones mucho mayores (6,90 mg/mL).('® Estas variaciones
en los resultados podria deberse a diversos factores metodolégicos y ambientales,
incluyendo variaciones en los protocolos de extraccién empleados, diferencias en las
condiciones del suelo, la influencia de factores estacionales, o incluso variaciones en
los métodos analiticos utilizados para la cuantificacion.

La maltodextrina es uno de los aditivos mas utilizados porque tiene bajo costo, evita
la aglomeracion de particulas(’® y posee un efecto de retencion de volatiles en
relaciéon de 23 a 80 % cuando esta se aumenta hasta el 50 % p/p.("”) En la formulacién
de microcapsulas de antocianinas y otros pigmentos con maltodextrina, estudios
precedentes se ha evidenciado que al aumentar su concentracion se disminuye el
contenido del pigmento.(1©)

Los resultados mostraron que los niveles de humedad en los productos liofilizados se
mantuvieron siempre por encima del 8 %, presentando una disminucion conforme se
incrementd el porcentaje de maltodextrina. Particularmente, el menor contenido de
humedad se registré en las muestras con una concentracion de maltodextrina de

17,89 %, lo que evidencia el efecto positivo de este agente encapsulante en la
13
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reduccién de la humedad residual sobre todo en las concentraciones intermedias
utilizadas. Este comportamiento puede explicarse por las propiedades fisicoquimicas
de la maltodextrina, que actia como agente crioprotector durante el proceso de
liofilizacion, facilitando la sublimacién del agua y promoviendo la formacion de una
estructura porosa mas estable en el producto final. Estos hallazgos concuerdan con
lo reportado en la literatura cientifica,('®'® en la cual se ha demostrado que
concentraciones crecientes de maltodextrina generan una reduccion significativa en
el contenido de humedad de los productos liofilizados.

El uso de agentes encapsulantes como la maltodextrina influye en las propiedades y
la estabilidad del polvo. Las formas cristalinas y amorfas de los mismos determinan
el tamafo de particula, forma de particula, densidad aparente, las propiedades fisico-
quimicas, estabilidad quimica, higroscopicidad y solubilidad en agua. El porcentaje de
humedad en productos liofilizados debe ser menor de 15 %,2% intervalo en el que se
encuentra el extracto de majagua liofilizado en la investigacion.

Existieron fuertes correlaciones positivas entre el contenido de polifenoles totales,
antocianinas totales y capacidad antioxidante; estando entre el 0,77 y 0,87. Los
polifenoles, generalmente, dan cuenta de la mayor parte de la actividad antioxidante.
El hecho de que las antocianinas, aun encontrandose en una baja proporcion
presenten cierta influencia en la capacidad antioxidante es ampliamente reconocido;
producto de sus caracteristicas estructurales, esta clase de compuestos
independiente de su concentracién potencian la actividad antioxidante de frutos y
plantas.?) Diversos estudios han evidenciado una correlacién significativa entre el
contenido de compuestos bioactivos (como polifenoles y antocianinas) y la capacidad
antioxidante en matrices vegetales. Se sugiere que estos compuestos podrian actuar
de forma sinérgica, potenciando mutuamente su actividad antioxidante.(??

La adicién de maltodextrina en el extracto de Talipariti elatum para aumentar los
sélidos y contribuir al secado de este influyé de manera negativa en la concentracion
de polifenoles y antocianinas totales por cada 100 g de extracto en polvo. La humedad
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se mantuvo todo el tiempo entre el 8 el 11 % y con tendencia a disminuir a medida que
se aumenté el contenido de maltodextrina, alcanzando un minimo a los 28 % (18 % de
maltodextrina) de sélidos totales.

Por lo que se puede concluir que se obtuvo un extracto en polvo optimizado al
minimizar la humedad residual y maximizar el contenido de polifenoles totales. Bajo
estas condiciones, se obtuvo una formulacion con 26 % de solidos totales, de los
cuales el 16 % correspondié a maltodextrina. El polvo resultante presenté una
humedad del 8,9 % y un contenido de polifenoles totales de 1943,0 mg acido galico

equivalente/100 g de extracto liofilizado.
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