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Editor´s letter

El segundo número del volumen SG del año ;xj- de la Revista
Colombiana de Química cuenta con la participación de distintos
autores nacionales e internacionalesq Las contribuciones provienen de
autores de Lima hPerúBA La Habana hCubaB y RiohachaA BogotáA Pasto
y Medellín hColombiaBq A continuación se presenta el contenido del
númeroq

La sección de Química Orgánica y Bioquímica cuenta con un
artículo en el que se analizaron cuatro enzimas proteolíticas presentes
en las paredes celulares de raíces de clavel hDianthus caryophyllus
LqBq Estas enzimas se extrajeron por medio de dos metodologíasF se
comparó su eficiencia por medio de la evaluación de la actividad
enzimáticaq El estudio propone una metodología para extraer estas
cuatro enzimas de manera simultáneaq

La sección de Química Aplicada y Analítica cuenta con cinco
artículosq En el primero de ellos se desarrolló una nariz electrónica
simple basada solo en cuatro sensores de gas de SnO;A que permite
detectar y clasificar alcoholes de manera eficienteA incorporando el
análisis estadístico de componentes principales hPCABq En el segundo
artículo se estudió la composición química del material particulado
PMjx encontrado en La GuajiraOColombiaF se encontró que las causas
principales de la presencia de este son el aerosol marinoA la actividad
agrícolaA pecuaria y mineraq En el tercer artículo se analizó la
eficiencia del material vegetal procesado del jacinto de agua
hEichhornia crassipesBA empleado como soporte para catalizadores
nanométricos de MnO; para la degradación del colorante carmínF
estas nanopartículas mostraron una eficiencia de 7éA-, en la
eliminación del índigo carmín en G minq En el cuarto artículo se
extrajo y se microencapsuló aceite de la semilla de la mora hRubus
glaucusB mediante secado por aspersiónA para evitar la degradación
temprana de este y prolongar su vida útilq

FinalmenteA el último artículo identifica los principales
compuestos presentes en tres clases de rones comerciales de
Colombia a través de microextracción en fase sólida en modo espacio
de cabeza hHSOSPMEBA acoplada a cromatografía de gases con
detectores de espectrometría de masas y olfatometría hGCOMSOOBF se
encontraron ésteresA compuestos aromáticosA alcoholesA acetalesA
entre otros compuestos que confieren características odorantesq

The second issue of volume SG of ;xj- of Revista Colombiana de
Química has the participation of different national and international
authorsq The contributions come from authors from Lima hPeruBA La
Habana hCubaB and from RiohachaA BogotaA PastoA and Medellin
hColombiaBq Here are the contents of the issueA published according to
their subjectq

The section of Organic Chemistry and Biochemistry has one
article in which four proteolytic enzymesA present in cell wall of
carnation roots hDianthus caryophyllus LqBA were analyzedq These
enzymes were extracted through two methodsF efficiency of
extraction was compared by evaluating enzyme activityq The study
proposes a methodology to extract these four enzymes
simultaneouslyq

The section of Section of Applied and Analytical Chemistry
has five articlesq In the first of them an electronic nose based only on
four SnO; gas sensorsA which can detect and classify alcohols
efficientlyA incorporating statistical principal component analysis
hPCABA was developedq In the second article the chemical
composition of particulate matter PMjxA found in La GuajiraO
ColombiaA was studiedF it was found that the main causes of PMjx
presence are the marine aerosolA agriculturalA livestock and mining
activityq In third article the efficiency of plant material processed
water hyacinth hEichhornia crassipesBA used as support for
nanometric MnO; catalysts for carmine dye degradationA was
analyzedF these nanoparticles showed a 7éq-, efficiency removing
indigo carmine in G minq In the fourth articleA oil seed blackberry
hRubus glaucusB was extracted and microencapsulated by spray
drying to prevent early degradation and extend its useful lifeq

FinallyA the last article identifies the main compounds in three
kinds of commercial rums from ColombiaA through solid phase
microextraction headspace hHSOSPMEBA coupled to gas
chromatography detectors mass spectrometry and olfactometry mode
h GCOMSOOBF estersA aromaticsA alcoholsA acetalsA were found among
other compoundsA which provide odorant featuresq

Rev. Colomb. Quim. 2016A 45 h;Bq4
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Determinación del
contenido extra e
intracelular de algunas
enzimas líticas
relacionadas con pared
celular en raíces de
clavel (Dianthus
caryophyllus L.)

Determination of extra
and intracellular
lytic enzymes related
with carnation
(Dianthuscaryophyllus
L.) root cell wall

Determinação do
conteúdo extra e
intracelular de algumas
enzimas líticas
relacionadas com a
parede celular em raízes
de cravo (Dianthus
caryophyllus L.)

Resumen Abstract Resumo

Mn el presente trabajo se verificó la presencia
de algunas enzimas relacionadas con la pared
celular vegetal ípoligalacturonasah pectato
liasah proteasa y xilanasaA en raíces de clavel
íDianthus caryophyllus LVAV 6sí mismoh se
determinaron los niveles de actividad de las
mismasV Mstos niveles se analizaron en
diferentes espacios celularesõ en el fluido
intercelular que hace parte del apoplastoh en el
simplasto y en el tejido total de las raíces de
clavel íapoplasto y simplastoAV
Para extraer el fluido intercelularh se

ensayaron dos metodologíasV Para obtener el
contenido intracelular ísimplastoA y el
extracto total íapoplasto y simplastoA en raíces
de clavel se ensayaron tres metodologías que
utilizaban como solución iA extractante buffer
fosfatoh iiA buffer fosfato con PVPP y iiiA
lavados con acetona a las raíces de clavelh
antes de la extracción con buffer fosfatosV Los
resultados mostraron el efecto de las
diferentes soluciones en las actividades
enzimáticas y en el contenido de proteínaV Se
propuso una de estas metodologías para
extraer las cuatro enzimas en un único paso y
realizar análisis comparativo de actividad
enzimáticaV

The presence of some enzymes related to
cell wall ípolygalacturonaseh the pectate
lyaseh protease and xylanaseA in carnation
íDianthus caryophyllus LVA roots as well as
the activity levels were determinedV These
levels were analyzed in different cellular
placesõ the intercellular fluid that is part of
the apoplasth the symplasth and the total
level íapoplast and symplastA in carnation
rootsV
Two methods were tested to extract the

intercellular fluidV To obtain the
intracellular content ísymplastA and total
extract íapoplastqsymplastAh three methods
were testedh using as extracting solution iA
phosphate bufferh iiA phosphate buffer q
PVPPh iiiA before the extraction with
phosphate bufferh the carnation roots were
washed with acetoneV The results showed
the effect of different extracting solutions
in the enzymatic activities and in the
protein contentV 6 new only one step
method is proposed to extract the four
enzymes and make the comparative
analysis of enzymatic activityV

No presente trabalho foi evidenciada a
presença de algumas enzimas relacionadas
com a parede celular vegetalõ
poligalacturonasah pectato liasah proteasa e
xilanasa e se determinaram seus níveis de
atividadeh em raízes de cravo íDianthus
caryophyllus LVAV Os níveis se analisaram em
diferentes espaços celularesõ no fluido
intercelular que faz parte do apoplastoh no
simplasto e no tecido total das raízes de cravo
íapoplasto e simplastoAV Joram avaliadas duas
metodologias para extrair o fluido intercelularV

Para obter o conteúdo intracelular
ísimplastoA e o extrato total íapoplasto e
simplastoA se avaliaram três metodologias que
utilizavam como solução extratora iA buffer
fosfatoh iiA buffer fosfato com PVPP e iiiA
lavados com acetona às raízes de cravoh antes
da extração com buffer fosfatoV Os resultados
mostraram o efeito das diferentes soluciones
nas atividades enzimáticas e no conteúdo de
proteínaV Se propõem uma de estas
metodologias para extrair as quatro enzimas
num único passo e realizar a analise
comparativa da atividade enzimáticaV

Palabras clave: fluido intercelularh
extracto intracelularh actividad enzimáticah
poligalacturonasah pectato liasah proteasah
xilanasaV

Keywords: intercellular fluidh intracellular
extracth enzymatic activityh polygalacturonaseh
pectate lyaseh proteaseh xylanaseV

Palavras-Chave: fluido intercelularh extrato
intracelularh atividade enzimáticah
poligalacturonasah pectato liasah proteasah
xilanasaV
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Ramírez, E.; Martínez S. T.

Introducción
Las células de las plantas constan de dos compartimentos separados
por una membrana plasmática continua; uno intracelular; conocido
como simplasto; y otro extracelular; conocido como apoplasto;
compuesto por las paredes celulares; los espacios intercelulares; el
fluido intracelular hI°W por sus siglas en inglésD; las células muertas
vacías de los tubos del xilema y el agua contenida en el mismo h1DM

La pared celular de las plantas hPND determina el tamaño y la
forma de las célulasM Usí mismo; constituye el primer obstáculo que
los patógenos deben superar para acceder a ésta h2DM %s una
estructura altamente compleja; compuesta por polisacáridos que
comprenden celulosa; hemicelulosa; pectina; proteínas y lignina;
entre otras h3DM 6e igual modo; la PN que rodea el protoplasto no es
una estructura estática; sino que se remodela y reorganiza durante el
crecimiento y desarrollo de la célulaM También; la PN se desarticula
durante los procesos terminales como absición de órganos y
maduración de frutosR es fuente de nutrientes y una barrera que
limita el acceso de patógenos al contenido celular h4DM

Usí; con el fin de tener acceso a la planta; los patógenos secretan
numerosas enzimas que degradan la pared celular; y que; en algunos
casos; llegan a ser factores de virulencia h2, 4DM %n el I°W los
patógenos secretan sustancias para colonizar al huésped y se dan los
procesos de defensa por parte de las plantas h1, 5DM Por tanto; ha sido
estudiado para conocer las proteínas presentes; relacionadas y
secretadas por la planta y el patógeno en el inicio de una interacción
planta-patógeno h5, 6DM

%specíficamente para el clavel hDianthus caryophyllus LMD;
algunos estudios señalan que los hongos producen una serie de
enzimas depolimerizantes que degradan la pectina presente en la PN;
como consecuencia taponan los vasos del xilema y reducen el flujo
vascular originando stress hídrico y en algunos casos pudrición de la
planta h7DM Micoorganismos como los Fusarium oxysporum fMspM
dianthi; secretan proteasa; xilanasa; poligalacturonasa y pectato liasa
en el I°W a tiempos de infección tempranos h8DM La secreción de
estas enzimas líticas puede inducir una respuesta de defensa por la
liberación de oligogalacturónidos de la PN de la planta h3, 9, 13DM

6e este modo; las enzimas líticas permiten al patógeno la
penetración y expansión dentro de los tejidos vegetales y el uso de la
PN como fuente de carbonoM U su vez; estas enzimas son utilizadas
por la planta para remodelación de la PN; entre otras funciones h4DM
Se han desarrollado algunas revisiones h14, 15D y se encuentra que la
matriz de la PN de las plantas posee más de G2 actividades glicosil
hidrolasas hBZD; las cuales incluyen glicosidasas y glicanasas que
hidrolizan la mayoría de enlaces glicosídicos de los polisacáridos
presentes en estaM

%n la clasificación por familias reportada por °ranková y °ry
h14D; aparece en la familia BZ02 la β0-k xilanasa; en la BZGú la
endopoligalacturonasa y en la PL0 la pectato liasaM 6e manera
general; y sin especificar un tejido en particular; estas enzimas son
asociadas con expansión celular; diferenciación; maduración y
reparación de pared h16DM Las proteasas; por ejemplo; son
reguladores clave de una variedad de procesos biológicos; se
expresan en tiempos y espacios específicos y se acumulan según su
función en diferentes compartimientos subcelulares h17DM
Puesto que las enzimas líticas asociadas a la PN son comunes a

ambos organismos hplanta y hongoD; pero de funciones tanto
bioquímica como fisiológicamente distintas para cada una; resultan
de interés en estudios de interacción huésped-patógeno h4DM

%stas se han estudiado utilizando aproximaciones bioquímicas y
de genética molecularM La aproximación bioquímica consiste en la
extracción y posterior purificación de las enzimas de la pared celular;
lo cual permite; entre otros; realizar estudios de actividad h15DM

Extracción de fluido intercelular (IFW)

Rev. Colomb. Quim. 2016; 45 hGD; 1-00M6

Materiales y métodos

Material Vegetal

Se emplearon raíces de esquejes de clavel hDianthus caryophyllus
LMD de tres semanas de enraizamientoM La variedad usada fue
MoonlightM %l material fue donado por la empresa floricultora Q°N-
SUS ubicada en BachancipáM

Por tanto; en el presente trabajo se siguió la aproximación
bioquímica y se determinó la actividad de las enzimas proteasa
hPRTD; xilanasa hXLD; pectato liasa hPLD y poligalacturonasa hPBD en
el I°W; en el simplasto del residuo vegetal de raíces de clavel
hDianthus caryophyllus LMD; luego de extraer el fluido intercelular; y
en el tejido total hI°W T simplastoDM Para este propósito se ensayaron
varias metodologías que permitieron la extracción de las cuatro
enzimas en los diferentes espacios celulares seleccionadosM

Para la extracción del fluido de lavado intercelular; fueron evaluadas
dos metodologías reportadas por Olivieri et al. h18D y Van Pelt-
Zeerschap h19DM
Para desarrollar el procedimiento descrito por Van Pelt-Zeerschap

h19D; denominado fluido intercelular sin vacío hI°W-SVD; se
utilizaron G;1 g de raíces de clavel; se lavaron con agua destilada y se
cortaron en piezas de 2;1 a 0 cmR el tejido se lavó con 1 mL de buffer
tris-ZNl 12 mM pZ 8;1R se secó y se centrifugó durante G2 min a
G222 x g en una centrífuga hZettich; modelo Universal HG2RD
empleando un tubo con un adaptador h°igura 0D que fue diseñado
para permitir separar el I°W de las raícesM

Figura 1. Tubo de centríguga con adaptador, utilizado para separar el fluido intercelular de las
raíces de clavel (Dianthus Caryophillus L.)

%n el procedimiento reportado por Olivieri et alM h18D;
denominado fluido intercelular con vacío hI°W-NVD; se empleó la
misma cantidad de material vegetal; se lavó y se cortó como se
describió anteriormenteM %l tejido se sumergió en 1 mL de buffer Tris-
ZNl 12 mM; pZ 8;1R NaNl 2;4 M y G-mercaptoetanol 2;0ó hv/vD; se
sometió a vacío durante tres periodos de 02 s; separados por
intervalos de H2 s y se secó sobre papel filtroM La muestra se colocó
en un tubo con adaptador h°igura 0D que permitió separar el I°W de
las raíces; por centrifugación hNentrífuga Zettich; modelo Universal
HG2RD durante G2 min a H222 x gM %l fluido obtenido h0 mLD se
almacenó a -G2 °NM

Se realizaron cuatro réplicas para cada uno de los métodos
ensayadosM %l contenido de proteína se cuantificó usando el método
de 3radford y la linealización reportada por Zor y Selinger h20DM



Determinación del contenido extra e intracelular de algunas enzimas líticas relacionadas con pared celular en raíces de clavel ADianthus caryophyllus L.C

Una vez seleccionada la metodología para la extracción del
fluido intercelular° se aplicó para obtener el extracto con el que se
determinaron las diferentes actividades enzimáticasH Para lo anterior°
se aumentaron a cinco las réplicas biológicas° se eliminaron los
compuestos de bajo peso molecular mediante microdiálisis
0Membrana Sigma8CVh::H ;5+dK a F °T° usando buffer fosfatos ;5
mM p= y°W3 realizando tres cambios cada h hH

Obtención de extracto intracelular AEInC

7

Para la obtención del material soluble presente en el espacio
intracelular 0simplastoK° se extrajo el ·ºW y en el tejido sobrante se
ensayaron tres metodologíasA un tratamiento que utilizó como
solución extractante buffer fosfato ;55 mM p= y°W 0/·nK 021K° un
segundo tratamiento que usó polivinilpolipirrolidona 0/·nCPVPPK
023K y finalmente uno en donde se empleó un tratamiento previo con
polvos de acetona 0/·nCOTK 022KH

Obtención del extracto intracelular usando buffer
fosfato AEInC

Se pesaron las raíces 0h°W gK° se trituraron con nitrógeno líquido y se
resuspendieron en buffer fosfatos ;55 mM p= y°W en relación ;Ah 0p/
vK3 se mantuvieron en agitación sobre hielo por ; hH ºinalizado el
tiempo° la mezcla se centrifugó a ;;555 x g por I5 min 0Tentrífuga
=ettich° modelo Universal Ih5RK 021KH

Obtención del extracto intracelular usando buffer
fosfato más polivinilpolipirrolidona AEIn-PVPPC

Se trituraron las raíces 0h°W gK con nitrógeno líquido y se
resuspendieron en buffer fosfatos ;55 mM p= y°W con
polivinilpolipirrolidona 0PVPPK al ;2 0p/vK° y NaTl ; M en relación
;Ah 0p/vK° un compuesto utilizado para eliminar polifenoles y evitar
así la unión de estos con las proteínas° 024K 3 se mantuvieron en
agitación sobre hielo por ; hH ºinalmente la mezcla se centrifugó a
;;555 x g por I5 min 0Tentrífuga =ettich° modelo Universal Ih5RK
023KH

Determinación de actividad α-manosidasa en el fluido
de lavado intercelular AIFWC y en el extracto
intracelular AEInC

La integridad del material intracelular 05K se determinó midiendo la
actividad de la enzima αCmanosidasa descrita por üoller 024KH Tomo
sustrato se utilizó pCnitrofenolCαCmanopiranósido WmM° disuelto en
buffer acetato 5°5;M p= F°5H Se tomaron ;55 μL° se incubaron con
h5 μL de los extractos de ·ºW y /·n durante h h a I: °TH La reacción
se detuvo con ;°; mL de NahTOI 5°h M y se midió la absorbancia a
Fh5 nmH Una unidad de actividad equivale a un nmol de pCnitrofenol
liberado por minH La unidad de actividad se definió como un
incremento con respecto al blanco de 5°5; unidades de absorbancia a
Fh5 nm por minuto por mL de mezcla de reacción en las condiciones
del ensayoH Tada ensayo se realizó por triplicadoH

Determinación de actividad proteasa APRTC

Se empleó la técnica descrita por =übner 025K° ensayo basado en la
determinación de aminoácidos aromáticos de los péptidos liberados
en la hidrólisis de la caseínaH Se tomaron ;55 μL de extracto y F55 μL
de caseína al 5°; 2 0p/vK disuelta en buffer TrisC=Tl 5°5; M p= EH La
mezcla se incubó a W5 °T por I5 min° y la reacción se detuvo con ;
mL de ácido tricloroacético 0OTOK al ;52 0v/vKH Se centrifugó por W
min a ;5555 x g° a temperatura ambienteH Se midió la absorbancia del
sobrenadante a hE5 nmH /l blanco enzimaCsustrato° se preparó
adicionando al extracto enzimático que contenía el sustrato ; mL de
OTO al ;52 0p/vK y se realizó el mismo tratamientoH /l ensayo se
realizó por quintuplicadoH La unidad de actividad se definió como la
cantidad de enzima que cataliza la formación de un nanomol de
tirosina por segundo 0n+atK en las condiciones de la reacciónH La
cuantificación se realizó usando una curva de calibración° elaborada
con LCtirosina como patrón en concentraciones de 5 a ;E5 μg6mLH

Obtención del extracto intracelular utilizando
tratamiento previo con polvos de acetona AEIn-ACC

Se trituraron las raíces 0h°W gK con nitrógeno líquido° el material
vegetal se lavó tres veces con acetona a Ch5 °T por ; min en una
relación ;Ah 0p/vK3 se resuspendió en buffer fosfatos ;55 mM p= y°W
manteniendo la misma relación de los lavados con acetona y se agitó
sobre hielo por una horaH ºinalmente la mezcla se centrifugó a ;;555
x g por I5 min 0Tentrífuga =ettich° modelo Universal Ih5RK 022KH

Una vez obtenidos los extractos con cada una de las metodologías
anteriores° se eliminaron los compuestos de bajo peso molecular°
mediante microdiálisis 0Membrana Sigma 8CVh::° ;5+dK a F °T°
usando buffer fosfatos ;5 mM p= y°W y realizando tres cambios cada
dos horasH Las muestras obtenidas se congelaron a Ch5 ºT y se
utilizaron para determinar las actividades enzimáticas y cuantificar
proteína por el método de üradford y la linealización reportada 020KH
Los resultados de cada tratamiento son producto de cinco réplicas
biológicasH
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Determinación de actividad pectato liasa APLC

La determinación de actividad se realizó usando el método reportado
en Parra 026KH Se tomaron ;55 μL del extracto en el que estaba
presente la enzima° se le agregaron :55 μL de ácido poligalacturónico
0OPGK 5°;2 0p/vK° preparado en buffer trisC=Tl 5°; M p= E°W con
TaTlh 5°W mM3 la mezcla se incubó a I: °T por ; hH La reacción se
detuvo con ; mL de ácido clorhídrico ; MH ºinalizado el ensayo se
determinó la actividad midiendo el incremento en la absorbancia a
hIh nm 0ε % Fy55 L6mol·cmK° producido por la liberación de urónidos
insaturadosH La unidad de actividad fue definida como la cantidad de
enzima que cataliza la formación de un nmol de urónidos insaturados
liberados por segundo 0n+atK en las condiciones de la reacciónH Los
ensayos fueron realizados cinco vecesH

Determinación de actividad poligalacturonasa APGC

Para la cuantificación de los azúcares reductores obtenidos como
productos de hidrólisis de la enzima PG sobre el sustrato ácido
poligalacturónico 0OPGK° se empleó el método de NelsonCSomogyi
027, 28KH La cuantificación de los azúcares liberados se realizó por
medio de una curva de calibración° usando como patrón glucosa en el
rango de 5CI5 μg6mL 026, 27KH La medida de actividad de la enzima
se realizó usando la siguiente mezcla de reacciónA ;55 μL de extracto
enzimático° hW5 μL de OPG 5°I2 0p/vK en ácido acéticoCacetato de
sodio 5°; M p= W°53 la mezcla de reacción fue incubada a I5 °T por ;
h 026KH La unidad de actividad PG fue definida como nmoles de
azúcares reductores generados por segundo6mL 0n+at6mLKH Los
ensayos fueron realizados cinco vecesH

Obtención de extractos crudos AECC

Para obtener los extractos crudos o totales° con todo el contenido
celular 0·ºW 4 simplastoK° se emplearon las tres metodologías
utilizadas en el paso anteriorH Para obtener el extracto crudo° se utilizó
todo el tejido vegetal sin extraer previamente el fluido intercelularH
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Seleccionado el método de extracción8 se verificó la integridad
del material intracelular para determinar que no se hubiera
presentado lisis celular° se usó como marcador la enzima α%
manosidasa8 ubicada en la vacuolaO Los resultados FTabla úW
presentan la mayor actividad de la enzima en el extracto intracelular
F3InW8 la obtenida en el IFW representa el í8BCy de actividad8 valor
comparable al obtenido por Olivieri et alO F18W8 quienes reportan
actividad α%manosidasa en el IFW de í8P/y respecto al extracto
intracelularO 3stos resultados demuestran que en el proceso de
extracción del fluido intercelular es mínima la ruptura intracelular8
que la metodología se realizó de manera adecuada y fue útil para el
análisis deseadoO

Determinación de actividad xilanasa 3XLI

La cuantificación de los azúcares reductores obtenidos como
productos de hidrólisis de la enzima xilanasa sobre el sustrato xilano
de madera de abedul8 se realizó con el método de Nelson%Somogyi
F27, 28WO Para la cuantificación se realizó una curva de calibración8
usando como patrón xilosa en el rango de í % /íí μg4mL F27- 29WO
Para la medida de actividad de la enzima xilanasa se tomaron úíí μL
de extracto enzimático y á/í μL de xilano de madera de abedul í8/y
Fp/vW en buffer ñorato4H+l úíí mM pH M8í° dicha mezcla fue
incubada a P/ °+ por áí minO La unidad de actividad XL fue definida
como nmoles de azúcares reductores generados4mL FnKat4mLWO Los
ensayos fueron realizados cinco vecesO

Estadística

3l análisis estadístico de los resultados se llevó a cabo mediante un
análisis de varianza FjNOVjW empleando un procedimiento de
diferencia mínima significativa FLS:W de Fisher con ayuda de la
herramienta Statgraphics +enturionO

Resultados y discusión

Selección de la metodología para la extracción del
fluido intercelular

Para la extracción del fluido de lavado intercelular FIFWW en raíces
de clavel se ensayaron las metodologías propuestas por Van Pelt%
Heerschap F19W y Olivieri et alO F18WO La eficiencia de estas se
determinó midiendo la cantidad de proteína extraídaO Los resultados
FFigura áW indican que con el tratamiento en el cual se aplica vacío
F18W se incrementa la cantidad de proteína extraidaO 3ste método
utiliza un buffer que contiene Na+l y β%mercaptoetanol8 el cual se
infiltra en el tejido al aplicar vacío y así aumenta la extracción de
proteínaO 3l efecto del Na+l es de tipo iónico ya que las cargas del
compuesto disociado interactúan con los aminoácidos cargados de
las proteínasO 3sto puede facilitar el proceso de extracción F30W que8
acompañado del tratamiento con vacío8 favorece la liberación de las
proteínas del apoplasto8 para luego8 al ser centrifugadas8 obtener un
extracto rico en proteínas F30WO 3l resultado anterior permite afirmar
que el tratamiento reportado por Olivieri et alO F18W8 para la
extracción del fluido intercelular a partir de tubérculos de papa es el
más adecuado para extraer una mayor cantidad de proteínasO

Figura 2C Contenido de proteína presente en el fluido intercelular obtenido en los tratamientos sin
vacío (IFW-SV) y con vacío (IFW-CV) n=3.

Tabla 1C Actividad α-manosidasa en fluido intercelular (IFW) y extracto intracelular (EIn)

Extracto Unidades de actividad
(nmol/min·mL)

IFW 0,16 ± 0,1

EIn 23,5 ± 13

Selección de la metodología para la extracción del
contenido intracelular en raíces de clavel

3l contenido enzimático celular8 se puede evaluar en el tejido total de
la raíz FIFW6simplastoW denominado también extracto crudo F3+W8 o
separando primero el IFW y en el tejido sobrante realizar extracción
del contenido intracelular FsimplastoW F3InW8 para así obtener
diferentes extractos9 el crudo F3+W y el intracelular F3InW en los
cuales se determina el contenido de proteína y la actividad
enzimática de las enzimas seleccionadasO

3n la Figura N se observa que con los tres procedimientos de
extracción ensayados es posible obtener cantidades diferenciales de
proteína a partir de las raícesO Luego de extraer el IFW8 los
tratamientos de extracción presentaron un comportamiento similar en
el tejido total F3+W y en el tejido sobrante F3InW8 La mayor cantidad
de proteína se extrajo con los procedimientos que utilizaron buffer
fosfatos y buffer fosfatos 6 PVPP8 mientras que con el método que
utilizó lavados previos con acetona a las raíces F3In%j+ y 3+%j+W
se extrajo la menor cantidadO

Figura 3C Resultados de la determinación de la cantidad de proteína extraída usando extractos en raíces
de plantas. Fluido intercelular 3IFWI para obtención posterior de extracto intracelular con buffer fosfato
3EInI, fluido intercelular 3IFWPVPI para obtención posterior de extracto intracelular con buffer fosfato
con polivinilpirrolidona 3EInPVPI, fluido intercelular 3IFWACI para obtención posterior de extracto
intracelular con tratamiento previo usando acetona 3EInACI . Extracto crudo tratado con buffer fosfato
3ECIV extracto crudo tratado con buffer fosfato más polivinilpirrolidona 3ECPVPI, extracto crudo con
tratamiento previo con acetona 3ECACI n=5



Determinación del contenido extra e intracelular de algunas enzimas líticas relacionadas con pared celular en raíces de clavel (Dianthus caryophyllus L.)

El tratamiento con acetona contribuyó a la pérdida de un alto
contenido de proteínaS probablemente por efecto de desnaturalizaciónA
El PVPP tampoco presentó el efecto descrito en la literatura /22, 234A
Los resultados presentaron coherencia en cuanto al contenido de
proteínaS ya que su valor en el EC es aproximadamente la suma del
presente en el contenido intercelular y en el extracto intracelularA

La menor cantidad de proteínaS estadísticamente significativaS
se presenta en el IFW como se esperabaS ya que se aplicó en todos la
metodología previamente seleccionada para su obtenciónA Los valores
de proteína presentes en el IFW obtenidos de raíces de clavel
/Dianthus caryophyllus LA4 se aproximan a los reportados en el IFW
obtenido en papa de 1 μgjmL /184A

La Figura 6 corresponde a la actividad proteasa /PRT4
determinada en los diferentes extractos obtenidos de las raíces de
clavelA Se observó actividad tanto en los extractos intracelulares /EIn4
que corresponden al simplastoS como en los extractos extracelulares
/IFW4 correspondientes al apoplastoA En el fluido de lavado
intercelular /IFWS IFW-PVPP e IFW-AC4S se presentaron diferencias
significativasS aunque no entre todos los tratamientosA Cuando se
comparan los tres tratamientos de extracción evaluados en el material
vegetal sobrante /EIn4S luego de extraer el fluido de lavado
intercelularS y en el tejido total de las raíces /EC4S se observó que la
actividad más alta corresponde al extracto obtenido con un
tratamiento previo de lavados con acetona /EIn-AC4A Este hecho se
atribuye a que el tratamiento con acetona puede estabilizar la enzima
o permite obtener un extracto más puro de estaS debido a la reducción
de agua y de pigmentos de la planta /31-334A

9Rev. Colomb. Quim. 2016S 45 /14S D-55A

La actividad poligalacturonasa /PG4 /Figura ú4 se observó en
todos los extractos trabajados /IFWS EIn y EC4A De acuerdo a lo
esperadoS la actividad en el IFW no presentó mayores diferenciasS sus
valores son similares a los obtenidos en el extracto intracelular /EIn4
y en el extracto total /EC4A En la extracción de la enzima PG
intracelular /EIn y EC4 el tratamiento que mejor funcionó fue el que
utilizó buffer fosfatosS mientras que la actividad más baja se presentó
en los extractos que fueron tratados previamente con acetona /EIn-
AC y EC-AC4A Esto podría indicar que con dicho tratamiento no se
estabiliza la enzima ni se extraeS más bien podría desnaturalizarlaA
Los mayores valores de actividad para la enzima se obtuvieron en el
EC obtenido con buffer fosfatosS cuando se le adicionó PVPPA

Figura 4. Resultados de la actividad proteasa obtenida usando extractos en raíces de
plantas. Fluido intercelular (IFW) para obtención posterior de extracto intracelular con
buffer fosfato (EIn), fluido intercelular (IFWPVP) para obtención posterior de extracto
intracelular con buffer fosfato con polivinilpirrolidona (EInPVP) , fluido intercelular
(IFWAC) para obtención posterior de extracto intracelular con tratamiento previo
usando acetona (EInAC). Extracto crudo tratado con buffer fosfato (EC), extracto
crudo tratado con buffer fosfato más polivinilpirrolidona (ECPVP) , extracto crudo con
tratamiento previo con acetona (ECAC) n=5

Se encontraron valores similares /Figura D4 en la actividad
pectato liasa /PL4 en los diferentes extractosS a excepción del extracto
crudo tratado previamente con polvos de acetona /EC-AC4S en donde
la actividad fue estadisticamente mayorS debido a la extracción del
contenido total de la célula y a una posible estabilización de la
enzima con este tratamiento /32, 334S hecho que no se presenta al
realizar el mismo tratamiento al material residual luego de extraer el
IFWA De las enzimas analizadasS esta es la única que presenta
aumento de actividad por la adición de PVPP al buffer de extracciónS
aunqueS si se compara con el método que usa solamente el bufferS no
se presentan grandes diferenciasA

Figura 5. Resultados de la actividad pectato liasa obtenida usando extractos en raíces
de plantas. Fluido intercelular (IFW) para obtención posterior de extracto intracelular
con buffer fosfato (EIn), fluido intercelular (IFWPVP) para obtención posterior de
extracto intracelular con buffer fosfato con polivinilpirrolidona (EInPVP), fluido
intercelular (IFWAC) para obtención posterior de extracto intracelular con tratamiento
previo usando acetona (EInAC). Extracto crudo tratado con buffer fosfato (EC), extracto
crudo tratado con buffer fosfato más polivinilpirrolidona (ECPVP), extracto crudo con
tratamiento previo con acetona (ECAC) n=5

Figura 6. Resultados de la actividad poligalacturonasa obtenida usando extractos en
raíces de plantas. Fluido intercelular (IFW) para obtención posterior de extracto
intracelular con buffer fosfato (EIn), fluido intercelular (IFWPVP) para obtención
posterior de extracto intracelular con buffer fosfato con polivinilpirrolidona (EInPVP) ,
fluido intercelular (IFWAC) para obtención posterior de extracto intracelular con
tratamiento previo usando acetona (EInAC). Extracto crudo tratado con buffer fosfato
(EC), extracto crudo tratado con buffer fosfato más polivinilpirrolidona (ECPVP) ,
extracto crudo con tratamiento previo con acetona (ECAC) n=5

El uso de acetona y PVPP en el extracto crudo y en el extracto
intracelular disminuye la actividad de la enzima /PG4A Esto indica que
estos tratamientosS comúnmente empleados para eliminar compuestos
fenólicos interferentesS no son efectivos pues afectan la estabilidad
del extracto yS por lo tantoS la cantidad de enzimaA
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4n el 8–W se encuentran diferentes niveles de actividad para las
enzimas estudiadasó los mayores son para POó X’ y PRT y el más
bajo lo presenta la enzima P’7 4stas enzimas están también
intracelularmente presentes con niveles que varían de acuerdo al
método de extracción7 4stos niveles de actividad pueden tener
variación cuando un patógeno ingresa a la planta y utiliza estas
mismas enzimas en el proceso de colonización é8q7

Para la enzima xilanasa éX’q é–igura Nq se presentó un
comportamiento similar de los extrantantes al observado en el caso de
la PO é–igura Uqó es deciró los mayores niveles de actividad se
presentaron cuando se realizó la extracción con buffer fosfato y los
menores cuando se utilizó acetona7 ’o que indica que estos
tratamientos para eliminar compuestos fenólicos interferentes afectan
la estabilidad é23, 33qó y por lo tanto la cantidad de enzima o
presentan interferencias en el método de detección7 ’a mayor
actividad encontrada para la enzima de estudio en el extracto crudo
tratado con buffer fosfatos é4wq concuerda aproximadamenteó con la
suma de las actividades entre el fluido intercelular é8–Wq y el extracto
intracelular tratado con buffer fosfatos é48nq7 Para las muestras
tratadas con PVPP y acetona no se observa esta concordanciaó lo que
indica pérdidas en la extracción a partir del tejido total7 ’os métodos
de extracción empleados para cada tejido presentaron diferencias
estadísticasó comportamiento que no había sido observado en las
demás enzimas donde la extracción con buffer fosfatos y buffer
fosfatos x PVPP presentaron niveles semejantes7

Conclusiones

won los resultados presentados en el artículoó se determinaron los
efectos de diferentes soluciones extractantes en la actividad de las
enzimas POó P’ó X’ óPRTó presentes en el simplasto de raíces de
clavel7 Se aconsejó una metodología sencilla y poco contaminante
que permite la extracción de las cuatro enzimas estudiadas en un
único paso y así determinar comparativamente niveles de actividad7
Se seleccionó una metodología para extraer el 8–W en el mismo
tejidoó con mínima contaminación del contenido intracelular7 Se
determinaron los niveles de las cuatro enzimas en el apoplastoó en el
simplasto y en el extracto total de raíces de clavel7

Figura 7. Resultados de la actividad xilanasa obtenida usando extractos en raíces
de plantas. Fluido intercelular (IFW) para obtención posterior de extracto
intracelular con buffer fosfato (EIn), fluido intercelular (IFWPVP) para obtención
posterior de extracto intracelular con buffer fosfato con polivinilpirrolidona
(EInPVP), fluido intercelular (IFWAC) para obtención posterior de extracto
intracelular con tratamiento previo usando acetona (EInAC). Extracto crudo
tratado con buffer fosfato (EC), extracto crudo tratado con buffer fosfato más
polivinilpirrolidona (ECPVP), extracto crudo con tratamiento previo con acetona
(ECAC) n=5.

’os resultados anteriores indican que el tratamiento previo con
acetona a las raíces de claveló si bien favorece la extracción de PRTó
en otros casos genera una notable disminución de la actividad7 4l
PVPP disminuye la actividad de las enzimas PO y X’ yó en menor
gradoó para las enzimas PRT y P’ si se compara con el tratamiento
que usa únicamente buffer fosfato7 Sin embargoó esta disminución es
menor que cuando se utiliza acetona7

4stos resultados son un aporte para la selección de una
metodología de extracción para una enzima específicaó a partir de
raíces de clavel7 Sin embargoó si el interés está dirigido al estudio de
las cuatro enzimas simultáneamenteó se recomienda el uso del buffer
fosfatos como extractanteó pues permite la obtención de varias
enzimas en un único paso yó asíó un análisis comparativo de actividad
enzimática7

4s importante destacar que en este estudio se reportan por
primera vez los niveles de actividad para las enzimas líticas PRTó P’ó
PO y X’ en raíces claveló tanto en el apoplasto como en el simplasto7
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Implementación y
evaluación de una
nariz electrónica para
la detección de
alcoholes lineales

Implementation and
evaluation of an
electronic nose for the
alcohols detection

Implementação e
avaliação de um nariz
eletrônico para detectar
álcoois lineares

Resumen Abstract Resumo

jn electronic nose for the detection of
alcohols@ easy to use and inexpensive as
compared to traditional electronic noses@ was
developedb This nose is based on four SnO6
gas sensors 8two commercial and two homeR
made3@ an irregular pneumatic system@
hardware and a software for data acquisition
and a software for pattern recognitionb The
nose behavior and the working conditions
with vapor samples of alcohols 8methanol@
ethanol@ nRbutanol and yRoctanol3 were
evaluatedb jlcohols could be detected with the
array of prepared sensors and could be also
differentiated from each other by using
principal component analysis 8Pôj3b The
detection order for linear alcohols followed
the orderq methanol 7 ethanol 7 nRbutanol 7 yR
octanolb ñt was also found that by using Pôj
and performing a standardization of data in
software pattern recognition so@ the total
variance of such information increases from
OwD up to (xDb This result confirms that a
simple and inexpensive nose can rank well the
tested samplesb

Se desarrolló una nariz electrónica que
permite la detección de alcoholes de manera
sencilla y económica en comparación con las
narices electrónicas tradicionalesb ãstá basada
en cuatro sensores de gas de SnO6 8dos
comerciales y dos fabricados en el
laboratorio3@ un sistema neumático irregular@
un hardware y software para adquisición de
datos y un software de reconocimiento de
patronesb Se evaluó el comportamiento de la
nariz y las condiciones de trabajo con
muestras de vapor de alcoholes 8metanol@
etanol@ nRbutanol y yR6 octanol3 y se
determinó que los alcoholes se pueden
detectar con el arreglo de sensores preparado
y pueden diferenciarse entre sí haciendo uso
del análisis estadístico de componentes
principales 8Pôj3b ãl orden de detección
encontrado para los alcoholes lineales fue el
siguienteq metanol 7 etanol 7 nRbutanol 7 yR
octanolb Se encontró también que haciendo
uso del análisis de componentes principales
8Pôj3 y realizando una normalización de los
datos en el software de reconocimiento de
patrones@ la varianza total de las muestras
también aumenta del OwD al (xDb ãsto
demuestra que una nariz simple y económica
puede clasificar bien las muestras evaluadasb

õoi feito um nariz eletrônico que permitiu a
detecção de álcoois de jeito simplis e
económico em comparacao com os narices
electrónicos tradicionaisb ãstá baseado em
quatro sensores de gás SnO6 8dois comerciais
e dois feitos no laboratório3@ um sistema
pneumático irregular@ hardware e software
para aquisição de dados e software de
reconhecimento de padrõesb õoi avaliado o
comportamento do nariz e as condições de
trabalho com amostras de vapor de álcoois
8metanol@ etanol@ nRbutanol e yRoctanol3
determinouRse que os álcoois podem ser
detectados com o arranjo de sensores
preparado e pode diferenciarRse entre sim
usando análise de componentes principais
8Pôj3b j ordem de detecção para os álcoois
lineares encontrados foi os seguinteq metanol7
etanol7 nRbutanol7 yRoctanolb VerificouRse
que@ usando análise de componentes
principais 8Pôj3 e a execução de uma
normalização dos dados no software de
reconhecimento de padrões@ a variância das
amostras também aumenta de OwD para (xDb
ãsto demostra que um nariz simples e barato
pode classificar bem as amostras avaliadasb

Keywords: electronic nose@ alcohol
classification@ array of sensors@ Pôj@
gas sensors@ tin oxideb

Palavras-Chave: nariz eletrônico@
classificação de álcoois@ arranjo de sensores@
Pôj@ sensores de gas@ óxido de estanhob
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Implementación y evaluación de una nariz electrónica para la detección de alcoholes lineales

Introducción

Los sensores de gas basados en óxidos semiconductores son
dispositivos que presentan un cambio en la resistencia cuando son
expuestos a ciertos gasesj principalmente los denominados
compuestos orgánicos volátiles MVOCsñ1 En estosj la conductividad
cambia de acuerdo a los cambios de concentraciónj debido a la
adsorción9desorción de oxígeno y la reacción entre el oxígeno
superficial y los gases1 Hoy en díaj los sensores de gas son muy
requeridos debido a su aplicación en diversas áreas como el
monitoreo ambientalj la seguridad pública y domésticaj entre otras1
Sin embargoj para la aplicación de estos sensoresj es necesario
encontrar alternativas cada vez más económicasj confiables y que no
consuman tanta energía M1ñ1

Entre estos óxidos metálicos semiconductores MMOSñ M2-4ñj se
encuentra el óxido de estaño1 En los últimos añosj los estudios en
sensores han mostrado que existen factores que influencian las
propiedades sensoras de los óxidos metálicos4 el tamaño de grano de
las partículas M5, 6ñj la microestructura del material sensor y la
modificación química de la superficie de las partículasj por ejemploj
adicionando metales nobles como el paladio o el platino M7-13ñ1
Los metales nobles Mentre ellos el paladioj utilizado en este estudioñ
contribuyen en dos formas4 creando sitios para la adsorción
molecular del gas y disminuyendo la energía de activación para la
reacción de sensado1 En el estudio de sensado de muestras gaseosasj
estas son detectadas por un cambio en la resistencia eléctrica del
óxido semiconductor1 Esta resistencia varía debido a las reacciones
que se llevan a cabo en la superficie del sensor con las especies de
oxígeno quimioadsorbidas M14ñ1

Ahora bienj una de las aplicaciones de los sensores de gas es la
construcción de narices electrónicas1 Estas son una simulación del
aparato olfativo del ser humano y son dispositivos no destructivos
que entregan como resultado de medición una huella digital de los
datos detectados M15ñ1

Estos dispositivos empezaron a desarrollarse desde 07°8 M2, 3ñ
y hasta la actualidad han contribuido a analizar y diferenciar una
variedad de muestras en distintos campos de la ciencia M16ñ1 Hasta la
fecha se han realizado trabajos de este tipo especialmente en Europa
M2, 14ñj aunque también se conocen investigaciones en América
Latinaj por ejemplo en Perú M17ñ1

Las narices electrónicas se emplean en el monitoreo del etanolj
por ejemploj en el control de procesos de fermentaciónj en el control
ambientalj en alarmas de escape de gasesj en la detección de alcohol
en alientoj etc1 M18ñ1 Sin embargoj usar estas narices electrónicas
supone cantidades considerables de sensores para diferenciar las
muestrasj además de emplear controladores másicos de flujo1 La
presente investigación tuvo como objetivo probar mediante
mediciones repetidas en sistemas dinámico y estáticoj haciendo uso
del Análisis de Componentes Principales MPCAñ que una nariz
electrónica simple Mcon solo cuatro sensores y sin controladores
másicos de flujoñ puede distinguir muestras diferentes de
compuestos volátiles1
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Materiales y métodos

Con el objetivo de construir una nariz electrónica sin controladores
másicos de flujoj se procedió a comparar dos sistemas de medición4
estático y dinámico1 El método dinámico consiste en registrar las
mediciones desde que se empieza a hacer fluir el vapor de la
muestra1 Por otro ladoj para el sistema estático primero se almacena
la muestra en una cámara de gasj donde se satura y después se
empieza a medir1 De este modoj empleando el método estáticoj se
espera que la clasificación de las muestras se incremente
significativamente1

Para estudiar la cantidad de datos obtenida se empleó la técnica
de análisis multivariado y análisis de componentes principales
MPCAñj con la finalidad de reducir la dimensionalidad de los datos y
obtener una representación gráfica del proceso experimental M19ñ1

Sistema dinámico y sistema estático

Preparación del SnO2 dopado con Pd

Los óxidos de estaño se prepararon usando el método de
impregnación húmeda que consiste en mezclar P g de SnOP en polvo
con 088 mL de una disolución acuosa de PdClP MSigma Aldrichñ a
una concentración previamente fijada de Pd y HCl MP8ñ1 La mezcla
se agitó durante 0D min a 28 °C hasta alcanzar el equilibrio térmico y
obtener una suspensión sólida1 Posteriormentej se adicionaron P8 mL
de una solución de SnClP Mempleando 8j2372 gñ a la misma
temperatura y en agitación constante por D8 min1 La mezcla se filtró
y el sólido resultante se lavój primero con una solución ácida MHCl
8j88D Mñj y luego con abundante agua1 El secado se realizó a °8 °C
durante P- h y la calcinación a -88 °C durante 0 h1 Al final se obtuvo
PdASnOP en polvo al Dé p/p1

Preparación de los sensores

Se combinó PdASnOP en polvo M8j08 gñ con terpineol M2P μLñ y etil
celulosa M8j8P gñ para formar una pasta1 Luegoj usando el método de
impresión llamado screen printing M21-23ñj se preparó una película
gruesa de PdASnOP sobre un sustrato de alúmina en el que
previamente se colocaron electrodos de oro y un calentador de Pt
MFigura 0ñ1 Los electrodos de oro fueron donados por la Universidad
de Oulu de Finlandia y se utilizaron para el debido funcionamiento
del sensorj dado que es de tipo electroquímico1

El procedimiento para preparar los sensores constó de los
siguientes pasos4
0ñ Se preparó una máscara con cinta adhesiva para definir el área que
cubriría la película1
Pñ Se esparció la pasta con una espátula teniendo cuidado de
esparcirla uniformemente1
2ñ Se retiró la cinta adhesiva del sustrato1
-ñ Se llevó el sustrato con la película a un horno donde se aplicó un
tratamiento térmico a °88 °C por ° hj con una velocidad de
calentamiento de P °C9min1



Paredes-Doig, A. L.; Sun-Kou, M. R.; Picasso-Escobar, G.; Doig-Camino, E.; Comina, G.

14 Rev. Colomb. Quim. 2016q 45 óvGq ávzá7í

Construcción de las partes que constituyen la nariz
electrónica

Arreglo de sensores
Bonsiste en un arreglo de cuatro sensores óTabla áGq todos ellos
basados en SnOv con diferentes contenidos de Pd óD y ZMGí 4n el
caso de los sensores comercialesq estos se eligieron por tener
sensibilidades diferentesV uno al etanol óMQzFG y el otro al gas
licuado de petróleo GLP óMQzvGí 4ste último se eligió porque se
buscó que la nariz no fuera específica a una sola especie química
ósensores de gases idealesG sino que respondiera a una amplia gama
de oloresq constituyéndose en un sistema de reconocimiento del
patrón apropiadoí we modo que la información de reconocimiento de
la calidad del olor está asegurada por todo el patrón de respuestas a
través de la matriz de sensores en lugar de la respuesta de un solo
sensor en particular ó24Gí

Sensor Material Lugarde elaboración

Tabla 1. Sensores usados para conformar la nariz electrónica

PdzSnOv óZM
p/p de PdG

SnOv óDM p/p
de PdG

SnOv
sensibilidad al

GLP

SnOv
Sensibilidad
al etanol

Laboratorio de investigación
en Fisicozquímica de la PUBP

Laboratorio de investigación
en Fisicozquímica de la PUBP

Zhengzhou Winsen
4lectronics Technology Boíq

Ltd

Zhengzhou Winsen
4lectronics Technology Boíq

Ltd

S1

S2

MQ-2

MQ-3

Los sensores fueron ubicados en forma circular respecto a las tomas
de entrada y de salida de la cámara de gasq como se muestra en la
Figura ví 4l volumen de la cámara era de W77 cmF y poseía una tapa
hermética de roscaq la cual se retiraba para instalar los sensores y
permanecía puesta durante las medicionesí

Para los sensores preparados en el laboratorioq se alimentó el
calentador con un voltaje VH 6 h V que permite que la película esté
a la temperatura de trabajoí Se conectaron los electrodos sobre los
que se depositó la película de SnOv al circuito de carga tal como se
muestra en la Figura Fí

Salida de gasIngreso de gas

Bámara de gas

Sensores de gas

Sensor de gas

4ntrada de gas

Salida de gas

S1

S2

MQ2 MQ3

a bba

c

La corriente consumida por todos los sensores fue de Dqj Ní La
salida de la señal de cada sensor fue conectada a las entradas
analógicas de la tarjeta de adquisición óNational Instruments óUSI
hváFGGq para obtener las señales a través del sistema de adquisición
de datos ósoftware LabviewTMGí

Sistema hidráulico
4stá conformado por tres válvulas de paso de dos vías óVáq Vvq VFG
con un solenoide de vU V y una minizbomba de vacío óIáG de vU Ví
Las válvulas Vá y Vv se conectan a la cámara y la válvula VF a la
bomba Iá como se muestra en la Figura Uí

Figura 1. Sustrato de alúmina. (a) Cara superior, la cual contiene la película gruesa sobre
los electrodos de oro. (b) Cara inferior en que se ubica al calentador de Pt

Figura 2. a. Esquema de la distribución geométrica del arreglo de sensores de gas de la
nariz electrónica b. Imagen de la cámara de gas mostrando los sensores c. Esquema donde
se indica el ingreso y salida del gas respecto al arreglo de sensores

Figura 3. Circuito de carga para los sensores preparados en el laboratorio

6V GND

Salida de Señal

R
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Antes de iniciar la medición de las muestrasj se realizó un
procedimiento de calibración para determinar los tiempos óptimos
requeridos en el programañ

Procedimiento de calibración
Se seleccionó un volumen de muestra entre I6 y B6 mL que fue
depositado en una trampa líquida a temperatura ambienteñ Luego se
conectó la trampa líquida a la entrada de la válvula VN: la válvula VI
siempre se mantuvo conectada a una entrada de aireñ
Se determinaron para los cuatro sensores a la vezj el Tiempo inicial
de referenciaj Tiempo de llenadoj Tiempo de análisis de la muestra y
Tiempo final de referenciaj en ese ordenñ

Procedimiento de medición
La forma de medición implica exponer al arreglo de sensores a los
vapores de las muestrasñ Este arreglo de sensores se puso dentro de
la cámara de gasj la cual posee una entrada y una salidañ Previo a la
mediciónj se dejó pasar un flujo de aire a través del sistema y el
valor que se obtuvo en los sensores definió el valor base de la señalñ
Luegoj con la bombaj se extrajo el aire saturado con el vapor de la
muestra durante el Tiempo de llenadoñ En este instante la señal de los
sensores incrementó su valorñ Posteriormentej se cerró la entrada y la
salida de la cámaraj y se midió la señal de los sensores durante el
tiempo de muestrañ Posteriormente se abrieron las válvulas de
entrada y la salida y se introdujo un flujo de aire por un determinado
tiempoj o Tiempo final de referenciaj con el objetivo de purgar la
cámarañ La señal que se obtiene se muestra en la Figura Dñ

Procedimiento de calibración y medición

Los terminales de cada válvula y los de la bomba se conectan a la
salida digital de la tarjeta de adquisición a través de un circuito de
potenciaj a fin de poder abrir y cerrar las válvulas y activar la bomba
usando un sistema para la adquisición y control de datosñ

Sistema de adquisición y control de datos
La parte principal de este sistema es la tarjeta de adquisición de datos
marca National Instruments TUSB DINUxj la cual posee un conversor
analógico digital TADCx con una resolución de ND bitsñ
Adicionalmentej se desarrollaron circuitos de potencia para poder
controlar las válvulas de paso y la bomba de vacíoñ La salida digital
de la tarjeta se conectó a la entrada del sistema de potenciaj de
manera que a través del software se podía controlar la apertura o
cierre de las válvulas por las cuales pasaba la muestra en fase gas y
el gas de referencia Tairex: también se podía controlar el tiempo de
encendido y apagado de la bombañ

El programa de adquisición y control de datos fue desarrollado
en el lenguaje de programación LabVIEW I6N6ñ El panel de control
del programa desarrollado se muestra en la Figura 3ñ

En el panel de control se configuraron los siguientes parámetros5
Tiempo inicial de referenciaj Tiempo de llenadoj Tiempo de análisis
de la muestrañ Tiempo final de referenciaj Archivo de datosj Diseño
de experimentosj Midiendoj Muestra siguientej Interruptor
TBooleanxñ

Tiempo inicial

de referencia

Tiempo de

llenado

Tiempo de

muestra

Tiempo final de referencia

Se registran mediciones de vapor de alcohol en un determinado
tiempo t en función del cambio de la resistividad del sensorñ Estas
mediciones se representaron por medio de vectoresj denominados
rksj que se definen de la siguiente manera5 r M TmNj mIj…ñj mtxñ
Estos vectores muestran las mediciones correspondientes al sensor s
Tse emplearon cuatro sensoresx en el ensayo k Tse realizaron 3
ensayosxñ

Figura 4. Esquema del sistema hidráulico

Figura 5. Panel de control de los cuatro sensores

Figura 6. Esquema de los tiempos requeridos para el sensado
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Sofware para el tratamiento de datos

Se desarrolló un software en Matlab para conformar la matriz de
objetos y variables necesarias para el análisis PCAF Se usaron los
programas Scirius®D Matllab® y Origin® para evaluar los resultadosF

LuegoD se construye la matriz que corresponde a
las mediciones realizadas en el k<ésimo ensayo durante el tiempo t y
con los cuatro sensoresF De este modoD cada entrada indica la
medición registrada por el j<ésimo sensor en el tiempo i Lcon i > tqF
Las variables que se usaron en el reconocimiento de patrones por el
PCA son las mediciones obtenidas por el sensor j en el tiempo iF
FinalmenteD se utilizó el PCA para clasificar de forma analítica los
alcoholesF

Resultados y discusión

Evaluación de la nariz electrónica

Sistema Dinámico versus Estático
Usando el sistema de detección dinámicoD y siguiendo el
procedimiento descrito anteriormenteD se obtuvo el PCA que se
muestra en la Figura %F Allí se observa que para una misma muestraD
en donde mij representa a las mediciones del j<ésimo ensayo para la
muestra iD de todas las mediciones LmU7D mU3D mU4q dos
correlaciones son positivas y una es negativaF En cambio en la
Figura 5D donde se muestra el PCA de un sistema estático para una
misma muestraD o todas las mediciones son positivasD o todas son
negativasD o todas están alrededor del ceroF
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Esto permitió concluir que el mejor sistema era el estáticoD por
diferenciar mejor las muestras y presentar una varianza de mayor
magnitudF Por esta razónD todas las pruebas siguientes se realizaron
con dicho sistemaF En estudios anteriores también se ha llegado a
esta conclusión L25qD en donde se demuestra que con el sistema
estático se logran distinguir componentes orgánicos volátiles que se
encuentran en menores concentraciones Ldel rango de ppmqF

Por lo anteriorD se puede observar claramente que los alcoholes
se diferencian mejor en un sistema estáticoF La varianza total para un
sistema estático fue mayorD alcanzando el 56 gD mientras que con el
sistema dinámico se alcanzó el %ED97g de la varianzaF Este resultado
es coherenteD porque en un sistema estático se tiene una
concentración fija de alcoholD lo que permite tener una respuesta más
uniforme del sensorF

Detección de alcoholes
Se procedió a comparar la sensibilidad de los cuatro sensores a la
detección de los cuatro alcoholes a una concentración del Uhhg
logrando obtener el siguiente orden0 metanol ñ etanol ñn<butanol ñ
U<octanolF

Utilizando los resultados obtenidos con este último arreglo de
sensoresD se realizó un PCA a las medidas de detección de los
alcoholes puros para poder establecer una diferenciación en los
alcoholesF Para ello se consideraron la Componente U L%3D7 gqD la
Componente 7 LU7D5 gq y la Componente 3 L5D7 gqF

Los alcoholes estudiados tienen una estructura similarD se
diferencian en el tamaño de la cadenaF Sin embargoD esta
particularidad hace que algunos difundan más rápido que los otros
hasta la superficie del óxido semiconductorD por lo que con un
análisis multivariado de datos se les puede diferenciarF Se escogió
para el análisis del PCA la Primera y Tercera componenteD dado que
ambas sumaban la mayor varianza total para un PCA bidimensionalF

En la Figura 9 se han agrupado los valores obtenidos para cada
alcoholD obteniéndose un arrastre vertical para el etanol y n<butanol y
una dispersión diagonal para el metanol y el octanolF Otra
característica de esta distribución de los alcoholes es que en el PCA
aparecen en el orden de longitud de la cadena del alcoholF El de
cadena más corta Lmetanolq aparece a la derecha y el de cadena más
larga LU<octanolqD a la izquierdaF La varianza total fue de 5UD4gF Esto
significa que hay una buena diferenciación de los alcoholes y que el
orden de detección de los alcoholes se da de derecha a izquierdaF
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Figura 7. PCA de tres muestras con contenido alcohólico haciendo uso del sistema
dinámico

Figura 8. PCA de tres muestras con contenido alcohólico haciendo uso del sistema
estático

Figura 9. PCA de los alcoholes puros
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Usando el programa Scirius® se estableció que las correlaciones
para el metanol y el etanol son positivasC por lo que se puede
interpretar que la detección o sensibilidad es alta para estas
moléculasC identificando que una correlación positiva se reconoce
por una señal eléctrica que presenta un voltaje más elevado5 Hn
cambioC para el nNbutanol y el LNoctanolC son correlaciones negativasC
Hsto indicaría que la sensibilidad disminuye o la detección empeora
con estos alcoholes5

Ddemás de la detección y clasificación de alcoholesC se realizaN
ron pruebas de detección de los alcoholes a diferentes
concentraciones a una temperatura de xFF °R Ala temperatura fue
seleccionada en estudios anterioresz A26z5 Se obtuvieron curvas que
permitieron observar el aumento de voltaje medidoC al incrementarse
la concentración del alcohol hasta cierto punto5 Hl comportamiento
de los alcoholes a concentraciones elevadas era prácticamente el
mismoC por lo que en la curva se evidenció una meseta5 Xo se logró
superar la sensibilidad de los sensores comerciales con los sensores
preparados en el laboratorio5 Sin embargoC los sensores comerciales
tendían a saturarse y a tener un límite en la detecciónC mientras que
los fabricados en el laboratorio seguían aumentando su detección a
altas concentraciones Apor ejemploC concentraciones mayores a úFF
ppmz5

Se determinó otro resultado importante diluyendo las muestras
para ver si la nariz detectaba mejor y no se saturaba como las narices
electrónicas comunes5 Se encontró que la nariz preparada en el
laboratorio no requería preparación de las muestrasC es decirC no era
necesario diluir antes de medir para obtener mejores resultados5 Por
tantoC se considera que esta nariz podría ser aplicada a procesos
industrialesC durante o después de la producciónC sin necesidad de
hacer modificaciones en las muestras5

Hn la 4igura LFC para el etanol por ejemploC se puede observar
una interacción relativamente fuerte entre especie adsorbidaNsensor a
bajas concentraciones5 Ga interacción química se produce cuando las
moléculas a adsorberse Aalcoholesz reaccionan con las especies
oxigenadas presentes5 Hsto libera electrones hacia la superficieC
disminuyendo la resistencia del sensor AGa barrera de Schottkyz y
aumentando la sensibilidad del mismo A1z5

También se observa en la 4igura LF que el sensor preparado en
el laboratorio con agente dopante Apaladioz muestra una sensibilidad
más elevada al etanol que el sensor sin dopar5 HntoncesC se puede
notar una mejora en la detección de los alcoholes cuando se
incorpora al óxido de estaño una cantidad de metal noble5 Hste metal
noble aumenta el número de sitios activos y disminuye la energía de
activación del proceso de adsorción de los alcoholes debido a su
carácter de catalizador A1z5
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Conclusiones

Gos sensores de gas preparados en el laboratorioC basados en óxidos
de estañoC uno sin dopar y el otro dopado con paladio al ú E p/pC
presentaron una buena detección en contacto con alcoholes lineales
en el siguiente ordenO metanol M etanol M nNbutanol M LNoctanol5 Ga
variación de voltaje Ala señal medidaz se incrementa con el aumento
en la concentración del vapor de alcohol5 DdemásC estos sensores
preparados en el laboratorio no tienden a saturarse a altas
concentraciones de alcohol por lo que no se requiere la dilución de
las muestras para realizar las mediciones5

Por otro ladoC se construyó una nariz electrónica sin controladoN
res másicos de flujo y de solo cuatro sensoresC capaz de detectar y
diferenciar alcoholes lineales5 Se encontró que el sistema de medida
más apropiado para dicha nariz fue el estático5 Hsta nariz podría
emplearse para diferentes fines como el monitoreo de alcohol en
aliento o el contenido de alcohol en licores5
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Resumen Abstract Resumo

çurante el año -SVHé se realizó un estudio en
6a õuajiraé ôolombiaé con el fin de
determinar la fracción respirable y la fracción
acuosa del material particulado PJVSé
producto de las actividades mineras de carbón
a cielo abierto que ocupan casi HSp del
territorio/ también se evaluó su asociación a
fuentes naturales y antropogénicasT 6a
recolección de filtros se realizó por medio de
un sistema de monitoreo conformado por
catorce estaciones mediante equipos
muestreadores de alto volumen PJVS
MThermo Scientific Vêô(PJVS àigh Volume
Rir SamplerqT Para el análisisé los filtros de
cuarzo fueron sometidos a extracción acuosa
en caliente y se determinaron los iones por
espectrofotometría UV(VâST 6as
concentraciones más altas corresponden a la
especies SOA

-( MSé-) μghmHqé ôl( MSéV4 μghmHqé
QàA

; MSéSH- μghmHqé Qa; MVé4O μghmHqé ôa-;

MSéAS μghmHq y Jg-; MSéHV μghmHqT 6os
resultados indican que las principales fuentes
responsables del material particulado
corresponden al aerosol marino impulsado por
las corrientes Môl( y Qa;q de origen naturalé y
las actividades agrícolasé pecuarias MQàA

;q y
mineras MSOA

-(é ôa-; y Jg-;q de origen
antropogénicoT

çuring -SVHé a study in 6a õuajiraé
ôolombiaé was conducted to characterize both
aqueous and respirable fractions of particulate
matter PJVSé result of coal mining activities
that occupy nearly HSp of the territoryé and to
evaluate its association with natural and
anthropogenic sourcesT êilters collection was
carried out through a monitoring system that
consists in fourteen stationsé using a high
volume sampling equipment PJVS MThermo
Scientific Vêô(PJVS àigh Volume Rir
SamplerqT The extraction was done with hot
water and the analysis by UV(VâS
spectrophotometryT The highest
concentrations correspond to SOA

-( MST-) μgh
mHqé ôl( MSTV4 μghmHqé QàA

; MSTSH- μghmHqé
Qa; MVT4O μghmHqé ôa-; MSTAS μghmHq and
Jg-; MSTHV μghmHqT Results indicate that the
main responsible sources of the chemical
content in particulate matter correspond to
marine aerosolé impulsed by sea currents Môl(

and Qa;q from natural originé and agricultural
activitiesé livestock MQàA

;q and mining
MSOA

-(é ôa-; and Jg-;q from anthropogenic
originT

êoi realizado um estudo no ano -SVH na
õuajiraé ôolômbiaé com fim de determinar a
fração respirável e a fração aquosa do material
particulado PJVS produto da mineração de
carvão a céu aberto que ocupa quase HSp do
território/ também foi avaliada sua associação
com fontes naturais e antropogênicasT R coleta
de filtros foi realizada por um sistema de
monitorização composta por quatorze estações
utilizando equipamento de amostragem de
alto volume de PJVS MThermo Scientific
Vêô(PJVS àigh Volume Rir SamplerqT Para
a análiseé os filtros de quartzo foram
submetidas à extração aquosa a quente e
foram determinados os íons por
espectrofotometria UV(VâST Rs concentrações
mais elevadas correspondem às espécies
SOA

-( MSé-) μghmHqé ôl( MSéV4 μghmHqé QàA
;é

MSéSH- μghmHqé Qa; MVé4O μghmHqé ôa-; MSéAS
μghmHq e Jg-; MSéHV μghmHqT Os resultados
indicam que as principais fontes responsáveis
do material particulado de origem natural
correspondem ao aerossol marinho conduzido
pelas correntes oceânicas Môl( e Qa;qé as
atividades agrícolasé pecuárias MQàA

;q e
mineiras MSOA

-(é ôa-; e Jg-;q de origem
antropogénicaT

Palabras clave: material particulado PJVSé
composición químicaé iones solublesé
actividades minerasé 6a õuajiraT
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Introducción

La región de La GuajiraD al norte de WolombiaD atraviesa un
importante desarrollo económicoD industrial y mineroD que trae como
consecuencia el aumento de la contaminaciónD deteriorando la
calidad del aireS Esta zona del país cuenta con un clima desértico y
condiciones meteorológicas que contribuyen a la acumulación de
material particulado 1MP0 110S En estas condicionesD las partículas
atmosféricas constituyen uno de los problemas de contaminación
más frecuenteD al no existir mecanismos naturales para mantener la
humedad en los suelos y para lavar la atmósferaS Las partículas
atmosféricas son componentes importantes de la atmósferaD pues
intervienen activamente en la química y en la física de la atmósferaD
especialmente en los procesos de formación de nubes y en el balance
radioactivo 120S

En cuanto a su tamañoD las partículas menores a 3O μm o PM3O

son partículas sólidas o líquidas dispersas en la atmósferaS La
mayoría de los estudios de especiación química del material
particulado muestran una dependencia entre composición química y
tamaño de las partículasS /síD sulfatoD amonioD ión hidrógenoD carbón
elementalD componentes orgánicos secundariosD especies orgánicas
primarias de quemas y combustión y ciertos metales de transición
son predominantes en la fracción fina del material particulado 130S

En relación a su composiciónD los principales componentes del
material particulado son5 sulfatoD nitratoD amonioD ión hidrógenoD
agua adherida a las partículasD carbono elementalD una gran variedad
de compuestos orgánicos y elementos de la corteza terrestre 130S Fel
mismo modoD incluye elementos livianos como el aluminioD silicioD
potasioD calcioD y otros pesados como hierroD zincD vanadioD titanioD
cadmioD plomoD mercurio y antimonio– además compuestos
orgánicos de elevada toxicidad y potencial efecto cancerígeno y
mutagénico 140S

El conocimiento de la composición química de las partículas que
se encuentran en el aire es importante desde el punto de vista
epidemiológico y técnicoD ya que permite por un ladoD determinar el
potencial efecto en la salud humana por la presencia de sustancias
tóxicas y cancerígenas adheridas a este material y por otroD valorar el
aporte de las fuentes de emisión a la contaminación del aire 150S

Sin embargoD los estudios que se han realizado sobre la calidad
del aire de La Guajira han considerado solo la concentración en masa
del material particuladoD pero no se ha tenido en cuenta la
composición químicaS El presente estudio se centró en la
caracterización del contenido químico de las partículas PM3O de La
GuajiraD considerando que la deposición seca de importantes
especies 1NOH

;D NH4
:D K: y PO4

H; entre otros0 es función de las
concentraciones atmosféricasS Estas determinaciones permiten
evaluar la entrada de estas sustancias al sistema suelo;vegetaciónD
donde se consideran también los nutrientes 160S Fe igual modoD el
estudio buscó evaluar la relación entre la composición química de las
partículas con las actividades naturales y antropogénicas que
caracterizan a esta región del paísS

/hora bienD en La Guajira la dispersión de las partículas
suspendidas y su disolución en la atmósfera está condicionada por
los factores climáticos característicos de una zona insular que
presenta temperatura promedio de -°DH °W 1con intervalo --D+–H4D2
°W0D humedad relativa de 2OD+x 1con intervalo H4;°Ox0D velocidad
del viento de KD9 kmNh 1con intervalo de OD4–3OD° kmNh0 en las
direcciones principalmente oeste;noroeste y noroeste y promedio de
lluvia de -D4 mm 1con intervalo de OD-+–H9D3O mm0 170S
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Materiales y métodos

Muestreos

Para determinar la composición química de las partículas naturales y
antrópicasD se colectaron muestras de PM3O en seis municipios del
Fepartamento de La GuajiraD localizado entre los 3O°-Hñ;3-°-9ñ N y
23°OKñ;2H°H°ñ WD durante un periodo de diez meses 1de marzo a
diciembre de -O3H0D teniendo en cuenta lo establecido en el
protocolo y seguimiento de la calidad del aire 1100S Para la ubicación
de las estaciones de muestreo se consideraron catorce puntos
ubicados estratégicamenteD teniendo en cuenta el área de influencia
directa de la explotación minera por parte de las empresas Warbones
del Werrejón Limited y Warbones Wolombianos de Werrejón
1Figura30S

La humedad en la atmósfera origina un problema de dispersión
de la luzD reduciendo la visibilidadS /simismoD cuando la humedad
relativa excede el 2OxD muchos tipos de partículas presentan un
cambio de fase y se convierten en gotas de nieblaD lo cual también
disminuye la visibilidad 180 y favorece la aparición de contaminantes
secundarios peligrososD tales como las sustancias responsables de la
lluvia ácidaS

La fracción de compuestos solubles en agua de las partículas
suspendidas en la atmósfera contiene la mayoría de las especies
biogeoquímicamente activasD cuya evaluación constituye un aporte
importante al estudio de los ciclos de los nutrientes en una región
determinada 190S

Womo anteriormente se dijoD el estudio se realizó debido a la
necesidad de una evaluación de la calidad del aire de esta zona
costera de WolombiaD lo que permite tener información básica sobre
el contenido químico de las partículas atmosféricasS Fe esta formaD
se buscó sensibilizar a las comunidades en pro de minimizar la
emisión de los contaminantes atmosféricos que son liberados al
ambienteD para disminuir los riesgos a la salud y favorecer la
preservación de los recursos naturalesS

Figura 1. Mapa de la ubicación de las estaciones de monitoreo de partículas suspendidas
PM10 en el departamento de La Guajira, Colombia (12)
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Se recolectaron >jí muestras del polvo atmosférico por medio de
filtros de cuarzo de áL7L x á/7j cm mediante muestreadores de alto
volumen P=>í )Thermo Scientific V:qóP=>í <igh Volume Uir
Sampler.9 ™stos filtros cuentan con un p< ligeramente mayor a 87/ y
una eficiencia de colección del WWH de partículas B í7L μm de
diámetro )10.9 kos filtros fueron acondicionados áj h antes de
pesarlos a una temperatura de á/ oq y una humedad relativa del j/H9
™l tiempo de muestreo fue áj h continuas con flujo entre >7>í y >7Lj
mL%min9
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Extracción y análisis

Para la extracción acuosa de los iones solubles7 cada filtro fue divido
en dos partes9 U la mitad del filtro se le realizó una extracción acuosa
en caliente )°í °q. para el análisis de sales solubles7 con agitación
magnética durante Lí min9 Posterior a la extracción7 se realizó
filtración al vacío )filtro Whatman® de fibra de vidrio í7j/ μm. para
obtener un extracto final de aproximadamente áíí mk9 ™ste extracto
fue llevado a volumen con agua desionizada en un balón aforado de
á/í mk9

ka solución aforada se dividió en dos fracciones7 una para el
análisis de cationes )Nay7 wy7 qaáy7 =gáy7 ILy.7 adicionada con <NOL7
y la otra fracción para el análisis de aniones )qló7 NOá

ó7 NOL
ó7 POj

Ló7
SOj

áó. y amonio )N<j
y.7 preservada con q<Lql9 Respués del

acondicionamiento7 estas dos fracciones fueron preservadas por
refrigeración a j oq hasta su posterior análisis )11.9 kos aniones y el
amonio fueron analizados por espectrofotometria UVóV;S con un
equipo <Uq< RR /ííí™ UVóVis con lámpara de tungsteno en
atmósfera gaseosa )visible. y lámpara de deuterio )UV.7 una precisión
de longitud de onda de y%ó > nm )en el rango de longitud de onda de
áííóWíí nm® qló j// nm7 N<j

y bjí nm7 NOá
ó /jL nm7 NOL

ó /jL nm7
POj

Ló °°/ nm7 SOj
áó jáí nm.7 reproducibilidad de longitud de onda

de + í7/ nm7 resolución de í7> nm y velocidad de escaneo de Wíí nm%
minN operado en condiciones de >í a jí °q y humedad relativa
máxima del °íH )sin condensación.9

Se emplearon los siguientes estándares para la calibración® NOL
ó7

N<j
y7 NOá

ó7 POj
Ló7 qló =™Rqw de >ííí mg%k9 kos cationes fueron

analizados por medio de ;qPó=S )™spectrometría de =asas con
fuente de Plasma de Ucoplamiento ;nductivo. con un equipo Ugilent
88íí Series ;qPó=S7 utilizando Urgón /7í como gas de arrastre a í7W
k%min7 bomba de nebulización a í7j rps7 tiempo de retención de í7L s
y la utilización de solución patrón multielemental ;qP® Solutions Plus
;nc9 )/H <NOL. de Na7 w7 I7 qa7 =g )/í ppm c%u. =™Rqw9

Análisis estadístico

Para el análisis estadístico se aplicaron varios criterios como la
prueba de rechazo de qhauvenet7 pruebas de medias normales7 con
varianza y medias desconocidas t–Student7 coeficiente de correlación
lineal7 series de tiempo )para el caso de las concentraciones en los
diferentes períodos de monitoreo.7 análisis de correlación )entre
concentración de iones. y análisis de componentes principales )PqU
por sus siglas en inglés. para las concentraciones en los diferentes
sitios de monitoreo7 con el objeto de determinar posibles asociaciones
)procedimiento de rotación Varimax.N mediante la utilización del
software ;I= SPSS Statistics versión á>9 Teniendo en cuenta que
durante los procesos de extracción y análisis de las muestras se pierde
cantidad de masa de cada ión7 se procedió a determinar los
respectivos porcentajes de recuperación en muestra preparada de
concentración conocida y el respectivo análisis de un filtro de cuarzo
en blanco9

Estandarización del método analítico

Para la validación del método y el tratamiento de las muestras se tuvo
en cuenta la evaluación de los parámetros de linealidad7 precisión7
exactitud7 límite de detección y de cuantificaciónN para la
cuantificación por medio de espectrofotometría UVóV;S se tomaron
como base soluciones í7> mg%k de cada ión7 partiendo de la
respectiva solución stock )>ííí mg%k =™Rqw. y la cuantificación
por medio ;qPó=S tuvo en cuenta la solución patrón multielemental
)/í mg%k =™Rqw.9

Para la linealidad7 se tomaron alícuotas correspondientes a seis
concentraciones diferentes )í7ííí/ >> x >íó/N í7íí> >8 x >íójN
í7íí/ >° x >íójN í7í> í7ííá/N í7> í7íí° y í7/ í7ííb mg%k. de
las disoluciones patrón en el rango de aplicación del método )UVóV;S
í7ííáóí7á/ mg%k7 ;qPó=S í7íí>óí7Lí mg%k.9 ka precisión fue
realizada por determinación de la desviación estándar y coeficiente de
variación )qV. de los resultados del análisis7 para n K >í7 de muestras
reales en condiciones de repetibilidad9 ka exactitud fue definida en
términos de porcentaje de error relativoN para los estándares
analizados este porcentaje de error relativo fue menor a lo esperado
)+ /H. para dos analistas diferentes9 ka evaluación de los parámetros
mencionados fue realizada para la concentración de í7> mg%k9 Para la
determinación de límite de detección y de cuantificación7 se
realizaron determinaciones en muestras de blancos o concentración
baja del analito para n K >í9

y y
y y y y

Resultados y discusión

Control de calidad

™n la Tabla > se muestran los resultados de los criterios tenidos en
cuenta para la validación del método analítico9 ™n general los valores
registrados para este estudio7 indicaron condiciones aceptables
garantizando la confiabilidad de los resultados9

Parámetro R Desviación
Estándar

Coeficiente
de variación

(%)

Exactitud
(%)

LOD LOQ

Ión
N<j

y í7WWWb8 í7í8 í7í/b j7áL í7íííW í7íí>>
NOL

ó í7WWWW8 í7íb í7íj8 j7í> í7íííW í7íí>>
POj

Ló í7WWWW° í7í° í7í/á L7W° í7ííLá í7íí//
qló í7WWW°b í7íj í7íjj j7á/ í7íáí í7íjL
NOá

ó í7WWWWb í7í8 í7íb8 j7íW í7ííííá í7ííííj
SOj

áó í7WWWW/ í7íL í7íj/ L7°° í7ííí> í7íííL
ILy í7WWWWí í7íj í7íjb j7íL í7ííW í7íLá
qaáy í7WWWWL í7íb í7í// L7L/ í7íLí í7í/L
Nay í7WWWW° í7í/ í7íjW L7°W í7í>8 í7íjí
wy í7WWWWL í7íj í7íb> j7>á í7ííí/ í7ííá°
=gáy í7WWWWb í7íj í7í/W j7>b í7í>á í7íL/

Tabla 1. Resultados de los parámetros de control de calidad de los métodos analíticos
correspondientes a los iones
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Concentraciones de partículas y de iones solubles
sobre La Guajira

Población Na+

(µg/m3)
K+

(µg/m3)
B3+

(µg/m3)
Ca2+

(µg/m3)
Mg2+

(µg/m3)
Riohacha TfC5 5f5ET 5f5CE 5fhD 5fTT
Hatonuevo 8fí5 5f5hD 5f5CH 5fT8 5fE8
Rlbania Tf8D 5f5éT 5f5EE 5fhT 5fTD
Jarrancas Tf8h 5f5EH 5f5Cé 5fCD 5fCí
Fonseca 8fHT 5f5CD 5f5Ch 5fCH 5f8C

Tabla 2B. Concentración de las especies analizadas en cada municipio (µg/m3). En todos los
casos se hicieron 10 observaciones (n = 10)

Las más altas concentraciones de SOh
Tv se registran en las zonas

de Jarrancas u X 5fCH5 μg+mCf σ X 5fEEpf Fonseca u X 5fTHT μg+
mCf σ X 5fEhp y Rlbania u X 5fTHh μg+mCf σ X 5fCEpf que
corresponden a los sitios donde opera la mina de explotación de
carbón mineral a cielo abierto uFigura TpN La correlación significativa
entre Naó y SOh

Tv up X 5f5é r X 5féHíp uTabla Cp indica quef de
manera naturalf el sulfato se deriva del aerosol marino uFigura Cp
u14pN Como se puede observar en la Tabla hf el sulfato es excesivo
con respecto al agua de marf el cual fue calculado usando Naó como
referencia y la composición del agua de mar u15p uecuación 8pN

Cl- NH4
+ NO2

- NO3
- PO4

3- SO4
2- Na+ K+ B3+ Ca2+ Mg2+

Cl- 8 5f5Eí v5f8E 5f5ET v5fCí5 v5fTíT 5f8C5 5fTíH v5f5é5 v5f85h 5f5CE
NH4

+ 8 v5f8D v5fTCh 5fChC 5fEéh 5fT8D 5fTC5 v5féE8 v5f8Hé 5f5éT
NO2

- 8 v5f55H 5f5h8 v5f85 5f5Dh 5f5Eh v5f8éE 5f8TH 5f8T8
NO3

- 8 v5f8EE v5fCCD v5fh85 5f55T v5fThí v5fh5T 5fé5C
PO4

3- 8 5fh5D 5f5íé v5fTTD v5f5HD v5fTCé v5f88é
SO4

2- 8 5féHí 5f8TE 5f5h8 v5f5h5 5f5DC
Na+ 8 5fhDT 5fCEC 5fT8H 5f8í5
K+ 8 v5f8ET 5fCDí 5fCHé
B3+ 8 5fC5D v5f5Dí
Ca2+ 8 v5fCí5
Mg2+ 8

Tabla 3. Matriz de correlaciones entre los iones de las partículas atmosféricas

Las emisiones de SOT y NOT provenientes de las áreas
industriales se oxidan en la atmósfera a SOh

Tv y NOC
vf

respectivamentef por reacciones homogéneas y heterogéneas durante
su transporte u18pN

Estos iones inorgánicos pueden ser neutralizados por NHh
óf

formado por el NHC gaseoso que se emite en las áreas agrícolasN Ellos
usualmente existen en la forma de uNHhpTSOhf NHhHSOh y NHhNOC
u19pN La correlación que existe entre el SOh

Tv y el NHh
ó u5fEéhp indica

la presencia de estos iones en la forma de uNHhpTSOh uFigura CpN
De manera generalf las concentraciones de NOC

v son muy bajas
en todos los sitios u X 5f55hí μg+mCf σ X 5f58p uTabla TRpN El SOh

Tv

y NOC
v son los iones ácidos en la atmósferaf sin embargo en los

ambientes marinos costerosf el SOh
Tv es considerado la mayor especie

ácidaN Esto se debe a que el NHh
ó y NOC

v contenidos en el aerosol son
utilizados por el fitoplancton marino u16pN Rl igual que el NOC

vf el
NHh

ó también se encuentra en baja concentración u X 5f5CT μg+mCf
σ X 5f5Cp uTabla TRpf lo que indica que es poco probable la formación
de NHhNOC uFigura CpN

Del mismo modof la formación de nitrato de amonio en la
atmósfera está regida por el siguiente equilibrio u20p uecuación TpN

NHC ugp ó HNOC ugp↔ NHhNOC upartículap [T]

Se observa que las concentraciones más altas de NHh
ó se

registran en las zonas de Jarrancas uX X 5fhDh μg+mCf σ X 5f5Cp y
Fonseca uX X 5fhH8 μg+mCf σ X 5f5Tp uFigura Tpf lo que indica que
probablemente sea producto de la actividad pecuaria que se desarrolla
en estos municipiosN Las actividades pecuarias producen altas
emisiones atmosféricas de NHC proveniente de los desechos o
excretas del ganado u15p que conducen finalmente a la formación de
amonio por conversión químicaN Estos municipios también se
caracterizan por su actividad agrícolaN Estas zonas tienen una
participación agrícola del éEfCA en la economía de la región u21pN

Esta información puede indicar que el sulfato en excesof está
asociado a la oxidación atmosférica del agua y otros gases o
compuestos de azufref producidos por el proceso de combustión de
los vehículos automotoresf como principales constituyentes del
sulfato en esta zona u16pN También este exceso puede atribuirse a los
compuestos sulfurados producidos en el suelo y por las plantas u17pN

𝑋∗ = 𝑋𝑡𝑜𝑡𝑎𝑙 − 𝑁𝑎𝑡𝑜𝑡𝑎𝑙 (
𝑋𝑎𝑔𝑢𝑎 𝑑𝑒 𝑚𝑎𝑟

𝑁𝑎𝑎𝑔𝑢𝑎 𝑑𝑒 𝑚𝑎𝑟
) [8 ]

La influencia de los vientos y el clima semidesértico de La Guajira
favorecen la resuspensión de partículas en el aireN En la zona minera
del carbónf la resuspensión también se ve favorecida por las
actividades de excavación y el tránsito vehicular que presentaf lo que
explica una concentración media anual de CéfE μg+mC u12p uTablas
TR y TJpN Como se observaf este valor no supera el límite máximo
permitido de é5 μg+mC de acuerdo con la Norma Oficial Colombiana
u13pf pero es superior al propuesto por la OMS de T5 μg+mCN

En cuanto a su contenido químicof los iones solubles de mayor
concentración corresponden a SOh

Tv u X 5fTé μg+mCf σ X 5fhCpf Clv

u X 5f8D μg+mCf σ X 5f88pf Naó u X 8fDí μg+mCf σ X 8fH5pf CaTó

u X 5fh5 μg+mCf σ X 5fhhp y MgTó u X 5fC8 μg+mCf σ X 5fCép
uTablas TR y TJpN La zona con las mayores concentraciones de Naó

up X 5fh5Tf X CfH8 μg+mCf σ X 8féHp y Clv up X 5fHHTf X 5fT8E
μg+mCf σ X 5f5ép es Riohachaf localidad que se encuentra ubicada
frente a la costaf lo que indica la derivación de estas especies del
aerosol marinof que son arrastrados por los vientos hacia las demás
zonas de La Guajira uFigura TpN

Población
PM10

Cl-

(µg/m3)
NH4

+

(µg/m3)
NO2

-

(µg/m3)
NO3

-

(µg/m3)
PO4

3-

(µg/m3)
SO4

2-

(µg/m3)
Riohacha éCf8 5fTT 5f5C5 5f555éC 5f55hE 5f58C 5f8é
Hatonuevo CEfE 5f8E 5f5CT 5f555H5 5f55EC 5f58C 5fTC
Rlbania C5fT 5fT5 5f5TD 5f555EC 5f55hC 5f588 5fTí
Jarrancas CCfE 5f8D 5f58h 5f558C 5f55hE 5f58é 5fh8
Fonseca C5fT 5f8H 5f5hE 5f55TT 5f55CD 5f58C 5fTD
San Juan C5f8 5fT5 5f5h5 5f555éh 5f55é5 5f585 5f88
Promedio 35,6 0,19 0,032 0,001 0,0048 0,012 0,25

Tabla 2A. Concentraciones de las especies analizadas en cada municipio (µg/m3). En todos
los casos se hicieron 10 observaciones (n = 10)
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Figura 2. Variación de los iones de mayor concentración (μg/m3) en los sitios de muestreo
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Figura 3. Correlación de iones en las partículas PM10
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El fosfato se encuentra en concentraciones relativamente bajasV
sugiriendo al menos dos fuentes diferentesá El origen del PO0

Mz en las
partículas podría ser a través de la oxidación del PHM gaseoso
producido en los ambientes reductores ;carente de oxígeno libre y
rico en gases como el metano y el amoniacoq y las heces ;24V 25q[ la
otra fuente podría corresponder a procesos biológicos que ocurren en
la vegetación o en los suelos ;26qá

El cloruro no presenta una concentración excesiva con respecto
al aerosol marinoV sino que existe un déficit de este ión en las
partículasV algo similar fue observado en los Llanos /entrales de
Venezuela ;27qá Esto muestra que no existen fuentes significativas de
/lz en la regióná El déficit de /lz puede ser explicado por la liberación
de H/l de las partículasV debido a su reacción con ácidos fuertesV
según la reacción descrita en la ecuación % ;28qá

La Tabla 0 nos muestra que los excesos del /aC y Mg+CV con
respecto al aerosol marinoV son muy altosV mayores al %5HV lo que
indica que la resuspensión del suelo se presenta como una fuente
principal de estos ionesá Lo anterior quiere decir que las
concentraciones de /a+C y Mg+C deben estar relacionadas con la
contribución del sueloV sumada a la influencia del aerosol marino y el
material particulado proveniente de la zona desérticaV principalmente
en la época de sequíaá El calcio presente en el polvo atmosférico se
encuentra en la forma de carbonatos e interviene en forma
significativa en la neutralización de los ácidos atmosférico ;ecuación
6qá

Si el ambiente acuoso es suficientemente ácidoV el ión bicarbonato
establece un equilibrio con el ácido carbónico ;ecuación Sqá

el cualV a su vezV está en equilibrio con el /O+ disuelto ;ecuación 7qá

que finalmente está en equilibrio con el /O+ atmosférico ;ecuación
8qá

Na/lpartícula C HCpartícula→ H/l;gq C NaCpartícula [%]

/a/OM;sq C HC ;acq→ /a+C;acq C H/OMz;acq [6]

H/OMz;acq C HC;acq ↔ H+/OM;acq [S]

H+/OM;acq ↔ /O+ ;aqq C H+O;lq [7]

/O+ ;aqq↔ /O+ ;gasq [8]

Distribución espacial y temporal de iones solubles en
PM10 sobre La Guajira

En términos generalesV a excepción del NaCV no se observa una
variación significativa de las concentraciones de los iones contenida
en las partículas en los distintos sitios de estudio ;Tabla %qá Esto
indicaV en principioV que estas especies son producidas por las
mismas fuentesN el aerosol marino y la formación de aerosoles
calcáreos de Mg+C y /a+C provenientes del suelo por turbulencia del
vientoá

Para el caso del NaCV se puede observar que los niveles de este
ión dependen de la distancia del mar a que se encuentra el lugar de
medicionesV se observa alta concentración en RiohachaV que es un
sitio costero[ a diferencia de Fonseca y San JuanV en donde las
concentraciones son relativamente bajasV en concordancia con su
distancia del océanoá

Tabla 5. Valores de los coeficientes de variación (CV) de las concentraciones de los iones en los
sitios de muestreo

Ion Riohacha Hatonuevo Albania Barrancas Fonseca San Juan
/lz 5V05 5V0% 5VTT 5VS+ 5VSS 5V05
NH0

C 5V+6 5VT5 5VT5 5VM5 5V%+ 5V%S
NO+

z 5VMS 5V+0 5V+6 5VTM 5VTM 5V%M
NOM

z 5V0M 5VM+ 5V06 5V0M 5V%T 5V05
SO0

+z 5V+0 5VT% 5VTM 5VT6 5V++ 5V87
PO0

Mz 5V6T 5V%0 5V%0 5V56 5V06 5V%5
NaC 5VT5 5VS0 5VSS 5V8M 5V67 5V+T
KC 5VT7 5V+% 5V+% 5VT8 5V+T 5V++
AMC 5V0T 5VM% MV%5 5VMS 5V+5 5V+7
/a+C 5VT5 5V+6 5VT+ 5VT7 5VT6 5VT5
Mg+C 5VT6 5VSM 5VTS 5VT+ 5VTS 5VT8

/on relación a la asociación de los iones en la Figura 0V que
corresponde a los análisis de rotaciónV se indica que en el factor T las
variables NaCV NH0

C y SO0
+z corresponden estadísticamente a iones

asociados[ similarmente ocurre para las variables AMC y /a+C en el
factor +á Esto podría corresponder a que estas especies provienen de
las mismas fuentes naturales como el aerosol marino y el sueloá Para
el caso de Mg+CV NO+

z y PO0
Mz resultan ser variables estadísticamente

independientesV pudiéndose considerar entoncesV como variables
libres o también con muy poca posibilidad de tener asociaciones con
las variables anterioresá La variable correspondiente a NOM

z resulta
independiente al no presentar asociacionesá

Es decir queV en última instanciaV la acidez libre sale del sistema
por emisión de /O+ a la atmósfera ;29qá

En un estudio efectuado en regiones de la sabana de Venezuela
;30q se observó que entre %5 y 75H del contenido total de /a y Mg
en las partículas suspendidasV se encuentran en la forma insoluble
;probablemente como carbonatos y compuestos orgánicosqV
indicando que los aerosoles de esta región tendrían un buen potencial
para neutralizar ácidos gaseososá

Tabla 4. Exceso de concentración de los iones de las partículas con respecto al agua de mar

Ion Concentración Atmosférica Concentración
Exceso

% exceso

NaC +VM7 z z
KC 5VT+ 5V5S %7VM
/a+C 5V%8 5V07 7TVM
Mg+C 5VM0 5V+% S%V5
SO0

+z 5VM0 5V+8 7%V0

Bsí mismoV la mayoría de los fertilizantes que se aplican en las
prácticas agrícolas son derivados amoniacales y de la ureaá Estos
compuestos son hidrolizados en el sueloV gracias a la intervención de
la enzima ureasaV dando lugar a la formación de carbonato de amonio
;22qá

En ambientes con concentraciones bajas de NH0
C y elevadas de

NaC yúo /a+C es posible obtener también la neutralización del sulfato
según las reacciones descritas en las ecuaciones M y 0 y la
consecuente formación de sulfato sódico y cálcico particulado en
suspensión ;23qá

H+SO0 ;aqq C +Na/l ;sq → Na+SO0 ;sq C +H/l ;gq [M]

H+SO0 ;aqq C /a/OM ;sq → /aSO0 ;sq C H+/OM ;gq [0]
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Msí mismoñ el análisis de conglomerado jerárquicoñ realizado
para agrupar los iones teniendo en cuenta los sitios de estudio
yFigura ESñ indica que las partículas atmosféricas en las zonas de las
poblaciones de Vhancletañ Remediosñ Tablazoñ Papayalñ Sitio Nuevoñ
Vañaveralñ Roche y Vonejo presentan similitud en cuanto al
contenido químico de los ionesñ con variabilidad según la época del
añoB Teniendo en cuenta que estas poblacionesñ al igual que
xarrancasñ Fonseca y San Juanñ hacen parte de los municipios con la
mayor actividad operaria de la zona minera del carbónñ se puede
indicar la responsabilidad de esta actividad antropogénica en la
composición química del material particuladoñ pues durante las
operaciones mineras a cielo abierto se emiten materiales alcalinos
sólidos yprincipalmente carbonatos de calcio y magnesioS
provenientes de suelo y31SB

Figura 5. Dendograma a través de enlace de Ward y matriz de distancia euclidea

La Figura : ilustra mayores concentraciones de iones durante el
período de sequía o verano yalrededor de EóRS que en el periodo de
invierno o de lluviasB 8l aumento en la concentraciones atmosféricas
de los iones solubles en agua durante la temporada seca puede
deberse a varios factoresK LS durante esta épocañ los vientos tienen su
mayor intensidadñ con predominancia en la dirección NN8 yFigura 7Sñ
lo cual favorece la resuspensión de partículas al suelo y el transporte
de aerosoles marinosñ además posibilita el transporte de partículas
suspendidas de la región desértica del norte del territorio de La
Guajira+ 6S las quemas o incendios de material vegetal que se suceden
en la época de sequíañ en las zonas agrícolasñ producen emisiones
primarias de Kv y Va6vñ y emisiones secundarias de NO0

úñ SO%
6ú y

NH%
v por reacción de NOXñ SO6 y NH0ñ así mismoñ se ha señalado

que es posible que ocurran emisiones de Vlúñ Nav y Mg6v y32S y 0S
durante la época de lluviasñ el lavado de las partículas solubles
disminuye su concentración atmosférica total y33SB

Figura 7. Rosa de los vientos. La Guajira. Colombia (12)

8n Volombiañ la norma correspondiente a la calidad del aire y13Sñ
no incluye límites de concentración de partículas atmosféricas para
los iones determinados en este estudioB Ml comparar las
concentraciones de los iones de las partículas en la atmósfera de La
Guajira con otras regiones del mundoñ se observa yTabla :S que las
concentraciones de Vlú son muy bajas yentre Ló y :ó veces menorS al
igual que las de Nav yaproximadamente 6 veces menorSñ comparadas
con las reportadas en zonas de Venezuela muy cercanas de La
Guajira colombianañ como Paraguaipoa y Maracaiboñ cuyas
atmósferas están influenciadas fuertemente por el aerosol marino y34ñ
35SB 8l SO%

6ú también presenta menor concentración que el reportado
para la zona de Valencia yVenezuelaS y33Sñ Mtenas y36Sñ India y
Portugal y37SB

8sta diferencia en cuanto a concentraciones de especies químicas
en las PMLó en La Guajirañ con respecto a otras zonas del mundoñ
podría estar relacionada con la particularidad de eventos
astronómicos y geográficos muy marcados de esta zonañ que generan
ambientes climáticos contrastantesK el movimiento de las corrientes
marinas cálidas en la Vosta norte de Volombiañ la intensidad de los
vientos alisios del noresteñ aunado a la presencia de cadenas
montañosas en la zona sur que detienen los vientosB 8s de considerar
además la ubicación de La Guajira en la pequeña región de calma
ecuatorial que separa los movimientos de las masas de aire en los dos
hemisferiosñ lo que dificulta el intercambio descontaminantes entre
éstosñ causando la existencia de cierta asimetría en cuanto a la
distribución de los contaminantes en ambos hemisferiosB

Lugar Cl- SO4
2- NO3

- Na+ K+ Ca2+ Mg2+ NH4
+

La Guajira
y8ste estudioS

óñL; óñ6E óñóó%G Lñ;G óñóE7 óñ% óñ0L óñó06

Paraguaipoa yVenezuelaS y34S L6ñE Lñ6 óñL %ñL óñ0 óñE óñ;
Maracaibo y35S 6ñG 0ñ6 LñE 6ñE óñ6 :ñ: óñG
Valencia y33S 6ñ6 Lñ7L ;ñ6G
India y36S %ñ0 6ñó Lñ06
Mmazonas yxrasilS y27S óñLó óñ%6 óñ6L óñL0 óñLó 6ñó
Portugal y37S LLñ7 Eñ7L Lñ77
Mtenas y34S L%ñ:% %ñG%
Mlemania yzona ruralS y40S Eñ6ó

Tabla 6. Comparación de concentraciones (µg/m3) de iones solubles en partículas atmosféricas
de La Guajira con otras zonas del mundo

Figura 4. Matriz de factores rotados correspondientes a los iones
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Figura 6. Variación estacional de las concentraciones (µg/m3) de iones en las partículas atmosféricas PM10 La Guajira, Colombia
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ksta situación conlleva a que se observen mayores niveles de
especies químicas y3o contaminantes en el hemisferio norte que en el
sur8 ñdemás se debe tener en cuenta que la proporción del océanoN
que es el principal sumidero de contaminantes atmosféricosN respecto
a la superficie continental es significativamente mayor en el
hemisferio sur que en el norte ú38P8

RevS ColombS QuimS 2016N 45 úOPN SK+OK828

7a atmósfera de 7a –uajira constituye un sistema muy dinámico que
recibe emisiones de contaminantes de partículas y gases
provenientes de fuentes naturales y antrópicasN los cuales son
removidos de la atmósfera mediante los procesos de depositación
húmeda y seca8 7as UFSC se encuentran constituidas químicamente
en su mayoría por Za0 úSNKx μg3m4PN Jl+ úCNSK μg3m4PN _ª5

O+ úCN Oz
μg3m4PN JaO0 úCN5C μg3m4P y FgO0 úCN4S μg3m4P8 7as concentraciones
de los iones analizados presentan un descenso en la época de lluviaN
casi en un zCLN siendo las concentraciones de JaO0 úp T CNCPN FgO0

úp T CNCP y Uª5
4+ úp T CNCP las más marcadas8

kn general úa excepción del Za0P los iones no presentan variación
espacial significativaN ello sugiere una homogeneidad de las fuentesN
y ningún impacto significativo directo de otras fuentes puntuales
úincendios forestalesN quemas en épocas de sequíaN circulación de
vehículosP sobre la composición química de la atmósfera regional8

Fás del zCL del w0N JaO0N FgO0 y _ª5
O+ presente en el área de

estudio es de origen no marinoN indicando una fuente adicional que
puede ser el sueloN debido a los procesos de resuspensión de
partículas influenciado por el viento y las actividades mineras del
carbón a cielo abierto8 Uor su parteN los niveles de amonio son bajosN
lo que indica que esta especie se encuentra neutralizando al ácido
sulfúrico8 7os niveles de fosfato son bajos y se discute su posible
formación a partir de la fosfina gaseosa8 7as concentraciones de los
iones en 7a –uajira resultaron inferiores a los reportados en la
bibliografía para otros estudiosrealizados en zonas muy cercanas
como Venezuela y otras del mundo8

Conclusiones
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Nanostructured MnO2
catalyst in E. crassipes
(water hyacinth) for
indigo carmine
degradation

Catalizador de MnO2
nanoestructurado en
E. crassipes (jacinto de
agua) para la
degradación de índigo
carmín

Catalisador de MnO2
nanoestruturado em
E. crassipes (jacinto da
água) para a
degradação do índigo
carmim

Resumo

Se estudió el uso de la materia seca del jacinto
de agua REichhornia crassipes: como matriz5
soporte para nano5MnO) y su eficiencia en la
eliminación de índigo carmín R8ç:J Se
ensayaron diferentes procesos de
pretratamiento y los resultados indicaron que
un tratamiento previo ácido5alcalino es un
método eficiente para unir las nanopartículas
RNPs: a la matriz celulósicaJ ksí mismo6 las
NPs de MnO) se sintetizaron por reducción
sonoquímica de MnOO

5 utilizando diferentes
métodos Run sistema emisor de ultrasonido6
baño de ultrasonido y reacción convencional
con etanol como medio:J àl material
sintetizado se caracterizó por kTR58R6 kkS6
ãRX6 SàM6 isotermas de adsorción de
nitrógeno6 àãS y p3pzcJ Se exploró la
capacidad de eliminación de 8ç por parte del
material nanoestructurado y la naturaleza
química de los productos de degradación en
muestras acuosasJ Se analizó el efecto de
diversos parámetros tales como temperatura6
p36 concentración inicial de 8ç6 entre otrosJ

The use of water hyacinth’s dried matter
REichhornia crasippes: as a support matrix for
nano5MnO) and its application for the removal
of indigo carmine R8ç: was studiedJ ãifferent
pretreatment processes were tested and results
indicated that an acid5alkali pretreatment is an
efficient method to binding nanoparticles
RNPs: to cellulosic matrixJ 8n adittion6 the
MnO) NPs were synthesized by sonochemical
reduction of MnOO

5 using different methods
Rultrasonic horn system6 ultrasonic bath and
reaction with ethanol:6 where the influence of
the precursor concentration was observedJ The
synthesized material was further characterized
by kTR58R6 kkS6 XRã6 SàM6 nitrogen
isotherms adsorption6 àãS6 and p3pzcJ The 8ç
removal capacity of the nanostructured
material6 the chemical nature of the
degradation products and the effect of various
parameters Rtemperature6 p36 initial 8ç
concentration6 among others: were explored in
water samplesJ

êoi estudada a utilização de matéria seca de
jacinto de água REichhornia crassipes: como
matriz de suporte para nano5MnO) e sua
aplicação para a remoção de índigo carmine
R8ç:J ãiferentes processos de pré5tratamento
foram testados e os resultados indicaram que
o prétratamento ácido5álcali é um método
eficiente para ligar os NPs à matriz celulósicaJ
klém disso6 as NPs de MnO) foram
sintetizados por redução sonoquímica de
MnOO

5 utilizando diferentes métodos Rum
sistema emissor de ultrassom6 banho de
ultrassom e a reacção com o etanol:J O
material sintetizado foi caracterizado por
kTR58R6 kkS6 ãRX6 SàM6 isotermas de
adsorção de nitrogênio6 àãS e p3pzcJ k
facilidade de remoção de 8ç por o material
nanoestruturado e a natureza química da
degradação dos produtos foram explorados
em amostras aquosas6 assim mesmo foi
estudado o efeito de vários parâmetros
Rtemperatura6 p36 concentração inicial de 8ç e
a quantidade de nanocompósito6 entre outros:J

Palabras clave: Eichhornia crassipes6
índigo carmín6 materiales
nanoestructurados6 óxido de manganeso.

Palavras-Chave: Eichhornia crassipes6
índigo carmim6 material nanoestruturado6
óxido de manganêsJ

Keywords: Eichhornia crassipes6 indigo
carmine6 nanostructured material6
manganese oxideJ
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Nanostructured MnO2 catalyst in E. crassipes (water hyacinth) for indigo carmine degradation

Introduction

NowadaysF large amount of several synthetic dyes are used in textileF
pharmaceuticalF cosmeticsF beveragesF and electronic components
industriesW Around 3OP3DC of these dyesF employed by textile
industryF are released into effluentsF polluting both surface and
ground water T1, 2MW

Indigo TINM or 8F8’PbisPindoleF a blue synthetic dyeF is one of the
most consumed dyes in the industryF mainly employed for clothes
dyeingW In order to enhance its solubility and improve the dyeing
processF IN is often transformed into indigo carmine TICM Tindigo
disulphonic DPD’M T3, 4MW HoweverF in spite of its extensive useF IC
has been linked to high toxicity T5MW

The environmental and health concern of these potential
pollutants in water has drawn attention of many researches T6MW In
this regardF the application of metal oxide nanoparticles for treatment
of contaminated effluents by dyes has become another challenging
field in recent yearsW Manganese oxidesF for instanceF exhibit
outstanding structural multiformity as well as special magnetic and
electrochemical propertiesW ThereforeF manganese oxide catalysts
show considerable activity in oxidationPreduction reactions T7-9MW

SimilarlyF nanomaterials have wide applications as catalysts for
dyes degradation T1F 7-11MW The application of metal oxides in nanoP
sizeF howeverF has several engineering limitations that restrict its
largePscale implementationW For exampleF these materials
occasionally cause the leaching of nanoparticles TNPsMF along with
the treated effluentF resulting in even more serious environmental
problemsW Some of these limitations can be prevented by anchoring
the nanoparticles on suitable matrices T9MW

The water hyacinth TWHF Eichhornia crassipesMF which is a
widely prevalent aquatic weed in IndiaF AustraliaF AfricaF and South
AmericaF reproduces itself in five days under favorable conditionsF
obstructs oxygen transfer in water bodies and affects aquatic
ecosystemsW For this reasonF it is considered one of worst invasive
aquatic plants T12, 13MW In spite of thatF WH is an inexpensiveF
readily available biomass resourceF which has been widely
investigated for its high adsorption capacity T2F 14-16MW

For the previous reasonsF in this researchF the use of dried matter
of WH as a support matrix for MnO8 NPs for removing IC from
waste effluents was studiedW
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Potassium permanganateF sodium hydroxideF sulfuric and
hydrochloric acidF indigo carmineF and ethanolF were purchased from
Sigma Aldrich®W All chemicals and reagents used were analytical
grade and used as receivedW

Reagents

Materials and methods

Materials

Fresh WH plants were raised from stolons obtained from Muña Dam
area in ColombiaW The plants were placed in a clean water reservoir
Tñ° ®D’3O’’NF °ñ°37′ O″WM at environmental conditions Tdayqnight
temperatures: 3®P33°Cq3OP7°CMW After the plant has reached an
approximate length of ®D cmF the plants were extractedF washed
several timesF and dried at 7O ºC for 8ñ hW ThenF they were cut into
small pieces TD to ® cm in lengthMF and finally the plants were
grounded with a ball millW

WH pretreatment

The biomass samples were treated at different pretreatment
conditionsW In all casesF the biomass was dried at 7O °C for 8ñ h after
each pretreatment TDiagram 3MW

Diagram 1. Description of methodology
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Acid-alkali pretreatment (PT2)
Prepared biomass was immersed in a E° 5v/v1 =ESOx aqueous
solution for - h at room temperatureD ;fter thaty it was immersed in a
B° 5wgv1 NaO= aqueous solution for - h at BK °’D

Acid pretreatments (PT3 and PT4)
Prepared biomass was immersed in a E° =ESOx 5v/v1 aqueous
solution for - h 5PT-1 and Ex h 5PTx1 at room temperatureD

Acid-thermal pretreatment (PT5)
Prepared biomass was immersed in a E° =ESOx 5v/v1 aqueous
solution for W min at M®W °’D

The bionanocomposite obtained by PTE was synthesized by three
different methods 5Liagram M1D

Ethanol-assisted synthesis (sample 1)
;fter analysis of pretreatment methodsy PTE sample was immersed
in a KMnOx 5MKK mM1 solution for - hD Zthanol was added dropz
wise under constant stirring conditions leading to the formation of a
brownish precipitate of MnOED

Ultrasonic-bath synthesis (sample 2)
Pretreated biomass was immersed in the precursor solution KMnOx
5MKK mM1 and the mixture was irradiated with ultrasound waves 5xW
=zy MKK W1 in a Xranson EWMKLT= 5Xransonic® Sigmaz;ldrich1 for
xW minD

Ultrasonic horn synthesis (sample 3)
Pretreated biomass was submerged in the precursor solution KMnOx
5MKK mM1 and the mixture was irradiated with ultrasound waves
using an ultrasonic horn of a Sonifier® SzEWKL operating at EKK W
for MK minD The formation of MnOE was verified by UVzVis at W-K
and -EK nm for MnOx

z and MnOEy respectivelyD
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Characterization

The moisture content of W= samples was determined using an ;MX
WK Moisture Xalance ;dam ZquipmentD In additiony ;TRzIR spectra
were taken with a Nicolet™ iS™ MK jTzIR Spectrometer 5Thermo
jischer Scientific1 at xKKKzBWK cmzMD The surface area of the samples
was measured using an ;UTOSORX®zM Series 5Quantachrome
Instruments1I XRL analysis was performed on a P;Nalytical X’Pert
PRO MRL diffractometerI SZM analysis was taken on a LZO MWWK
SZMgZLS instrumentD Xefore ZLX analysisy the samples were
coated with - nm platinum and the micrographs were taken at MK kVD
Moreovery a Thermo Zlectron Sx ;; spectrometery equipped with a
manganese hollow cathode lamp and an acetylenezair flamey was
used for the atomic absorption spectroscopy analyses 5;;S1 to
quantify the Mn contenty deposited on the W= 5following the
National Znvironment Protection ’ouncil procedure 51711y and to
determine de Mny leached to the reaction mixture 5171D

I’ degradation products were identified by mass spectrometry
5MS1 using a Xruker Laltonics amaZon Xy ZSIzIon Trap Mass
Spectrometer operating in negative modeD p= at the point of zero
charge 5p=pcz1 was determinate using titration methodologyI xW mL
of KNO- to M° 5v/v1 were adjusted for initial p= in the range of E to
MK by adding =’l KDM M or NaO= KDM My the volume of each
solution was completed up to WK mL by adding KNO- to M° 5v/v1I
KDM g of fique fiber 5rawy pretreated or cationizated1 was added and
kept under constant temperature 5EW °’1 and agitation for Ex h and
then p= values of the supernatants were registeredD

MnO2-NP-WH synthesis

Dye degradation experiments and catalyst reuse

The degradation tests were performed in WK mL of I’ solution
5concentration range of EKzUKK ppm1 at MWK rpmy at several p= 5ED-y
xDW and ®DK1 and changing the temperature 5E-y xK and BK º’1D ;
known amount of MnOEzNPzW= 5WKK mg1 catalyst was added to
this solution and the degradation process was followed using the
corresponding absorbance at λ k BKK nm 5UVzVis spectra were
measured in a Thermo Scientific Zvolution -KK UVzVis
spectrophotometer1D ’ontrol experiments were done with nonz
modified W=y pretreated W=y and also activated carbony evaluated
as absorbent solidD Xefore the degradation reaction took placey the
p= of the I’ initial solution was adjusted by adding KDEM =’l or KDM
M NaO= to the reaction mixture in order to evaluate different p=
conditionsD

jinallyy the reuse potential of MnOEzNPzW= catalyst was tested
without previous regenerationy that isy after attaining equilibrium
5according to UVzVis1y the used MnOEzNPW= was carefully
removed from the just degraded solution and immediately immersed
in a new I’ solutiony which was monitored again by UVzVisD To
verify the I’ degradation capacityy several cycles of consecutive
adsorption studies were performedD

Results and discussion

The objective of the biomass pretreatment was the removal of lignin
and hemicellulosey cellulose crystallinity decreasey and the material
porosity improvementy so that MnOE NPs could effectively bind to
the cellulose matrixD ;ccording to Table My the acidzalkali pretreated
W= 5PTE1 exhibited the largest surface area 5BD®x mEgg1y which is six
times the surface area showed by the W= biomass before any
chemical modificationD ;lthough the surface area of W= biomass
reported by others 5MDUKzxDWK mEgg1 514-161 clearly differs from the
value found in this study 5MDEU mEgg1y this could be explained by the
different growth conditions of the W= plants evaluated in each
studyD

Dye degradation experiments and catalyst reuse

Sample Surface area 5mEgg1

W= MDEU
Pretreated W= 5PTE1 BD®x
Pretreated W= 5PT-1 -DWB
Pretreated W= 5PTx1 WDxx
Pretreated W= 5PTW1 BDW®

’omercial ;ctivated ’arbon B-xDE

Table 1. Surface area for pretreated WH
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LigninC hemicelluloseC and cellulose content onto the WH
biomass surface after the pretreatmentC was evaluated by ETR0IRC
and the results suggestedC similarly to previous reported studies in
other lignocellulosic materials –18-20OC that the combined
pretreatment method acid0alkali –PTKO is the best suitable method to
obtain much better activated biomass surface –Figure :O8 The
normalized FT0IRs show that the acid0alkali pretreatment increases
the –OH signal in comparison with the WH untreatedC which suggest
that more –OH groups are exposedC leading to a higher number of
centers for NPs growth8 This is further supported by the increase of
the signals for C0O0C bonds –:33[0::3] cm0:OC assigned in previous
reports to an increase in the cellulose content on the material surface8
In other wordsC PTK has a lower lignin0hemicellulose and greater
cellulose content than any other sample analyzedC including the WH
untreated8
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Es mentioned aboveC for this study the NPs deposition was carried
out by two principal methodsU ethanol and ultrasonic assisted
synthesis –sonochemical reactionO8 In both casesC the pretreated
yellowish WH biomass –obtained after PTKO was immersed in the
KMnO4 precursor solution to replace Na

N for MnO4
0 ions into the

R0CHK0ONa centers formed during the pretreatment8 SubsequentlyC
the MnO4

0 ions over the WH surface were reduced either by the
addition of ethanol or by the ultrasonic waves to finally deposit
MnOK NPs onto the WH8

On the one handC in the ethanol0assisted synthesisC the KMnO4
present in the precursor solution acts as an oxidizing agent in neutral
mediumC water in this case8 The ethanol is oxidized into acetic acid
and permanganate is reducedC leading to the precipitation of MnOK
and to the KOH formation –25O8 On the other handC and regardless
the ultrasonic waves generation method –bath or hornOC the
sonochemical reduction of MnO4

0 proceeds according to the
following reaction [:]C where the HK comes from the sonochemical
dissociation –by radicals formationO in the aqueous solution8

In other wordsC acoustic cavitation from ultrasonic synthesis
produces reactive radicalsC which exhibit extremely high cooling
rates and can effectively reduce metal ions to metallic nanoparticles
or metal oxide nanoparticles –19, 20O8

In this studyC the formation of MnOK was verified by UV0Vis at
+M3 and MK3 nm for MnO4

0 and MnOKC respectivelyV and the pH
values during the synthesis were verified too8 In this regardC the pH
increases from q8M to around ::8K during the reactionsC due to the
production of OH0 ions –[:]O8 En abrupt change of color was
observed after all synthetic methodsC starting from the characteristic
dark purple of aqueous permanganate to a yellowish color at the end
of the reactionC similar to the observations reported in other studies
–20O8

NP synthesis

The positive results for the combined acid0alkali pretreatment
can be explained because the HKSO4 pretreatment can effectively
dissolve the hemicelluloses –xylanO and increase the enzymatic
digestibility of celluloseC achieving high reaction rates in comparison
with the enzymatic processes –21, 22O8 FurthermoreC it is known that
the main effects of NaOH pretreatment on lignocellulosic materialsC
such as the WH biomass areC firstlyC the delignification by breaking
the ester bonds cross0linking lignin and xylanC and secondlyC the
increase of the hemicellulose solubility –19, 23O8

Due to this alkali pretreatmentC a large number of hydroxyl
groups –R0CHK0OHOC contained in the biological tissuesC are
converted in salts –R0CHK0ONaO and incorporated into the biological
templates8 %ecause of the resulting high porosity and ionic
environmentC the MnO4 accesses the hierarchical pore channels and
forms MnOK NPs inside the pores more easily –19O8 EdditionallyC the
NaOH causes the swelling of the biomassC which increases the
internal surface area of the WH and decreases the cellulose
crystallinity –24O8

0

10

20

30

40

50

60

70

80

90

100

100011501300145016001750190020502200235025002650280029503100325034003550

T
rn
as
m
it
ta
n
ce
(%
)

Wavelength(cm-1)

WH dried biomass (untreated) PT2 PT3 PT4 PT5

Figure 1. AT-IR spectra of the pretreated WH samples

KMnO40–aqO N MHK–gO→ KOH0–aqO N KHKO–lO [:]

Characterization

Es mentioned aboveC the EES technic was used to quantify the Mn
content deposited on WHC following the National Environment
Protection Council procedure –17O8 The highest percentage of Mn on
WH surface was found for sample : –MM8M1C w/wOC which could be
explained by the longest contact time of the activated WH biomass
with the KMnO4 solution –:33 mMC MhO8 On the contraryC the
ultrasonic syntheses –sample K and MO were performed during 4+ and
:3 min and the percentages of Mn deposited on each of these
surfaces were K:8q and K[8[1 –w/wOC respectively –Table KO8 The
periods of time for each method were determined according to the
equipment capacity and previous studies reporting successful MnOK
NPs synthesis at the same conditions8 Eccording to the analysis by
electron microscopyC the Mn particles deposited on the WH biomass
have at least one dimension in the order of nanometersC it is possible
to say that most of Mn was deposited as NPs8
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Moreover1 the XRD patterns showed no further visible changes
and no peak corresponding to MnOA1 even for the bionanocomposites
MnOAFNPFWH synthesized under different conditions5 This might be
attributed to the presence of very small crystals1 which are
apparently below the detection limit of XRD or might be due to the
amorphous nature of the MnOA prepared y9z5 The EDX analysis of
bionanocomposite MnOAFNPFWHFsample x yFigure Abz showed the
characteristic signal for Mn at =56A eV5 These XRD and EDX results
coincide with previously reported studies of MnOA NPs synthesized
under similar experimental conditions y1, 20, 27z5 The EDX
spectrum also showed a signal of Pt around A5xV eV1 which
corresponds to the Pt coating used for the analysis5

The scanning electron micrographs of MnOAFNPFWHFsample x
exhibited a surface texture1 porosity1 and cavities of high irregularity
yFigure :az with elongated hollows of xF: μm yFigure :bz1 in which
the deposition of spherical agglomerated MnOA NPs occurred
yFigure :cz5 All these in agreement with previous reports of MnOA
NPs y26z5

Although the percentages of Mn deposited on samples A and :
were both lower in comparison with sample x1 the contact time for
the NPs synthesis related with each method must be taken into
consideration[ sample x needed more than 4 times the contact time
needed by sample : and approximately Ax times the contact time
needed by sample A1 suggesting that the ultrasonic synthesis is more
effective for the case of study5

The synthetized MnOAFNPFWH catalyst1 as well as the untreated
and the acidFalkali pretreated WH yPTAz1 were analyzed by XRD in
order to describe the crystallinity and structural properties before and
after the MnOA NPs formation5 The XRD patterns showed in all
cases a peak around AθCA:° yFigure Aaz1 which has been attributed to
the high intensity yVVAz plane of crystalline cellulose y9, 26z5 At this
Aθ1 WH PTA showed the most intense peak1 confirming that the
cellulose content increases as a consequence of the pretreatment1 in
comparison to the dried WH5

Figure 3. SEM images of MnO2-NP-WH sample 1 at aW 30 µm, bW 1 µm, cW 300 nm

Sample MnO2-NPFWH synthesis
Contact time

yminz

Mn on WH

yP1 w/wz

MnOAFNPFWH
ySample xz

Ethanol assisted xUV ::5:A

MnOAFNPFWH
ySample Az

UltrasonicFbath 4= AU5q4

MnOAFNPFWH
ySample :z

Ultrasonic horn xV Ax5°q

Table 2. Mn content on WH by different NPs synthesis methods

a5

b

Figure 2. aW XRD spectra for: 1. WH dried grounded biomass; 2. PT2; 3. MnO2-NP-WH sample 1;
4. MnO2-NP-WH sample 3; 5. MnO2-NP-WH sample 2. bW EDS analysis of MnO2-NP-WH sample
1 surface

a b

c

Dye degradation experiments and MnO2-NP-WH
catalyst reuse

For each degradation test1 the variation of the dye concentration was
monitored measuring the UVFVis absorbance at λ C °VV nm1 using a
preFestablished calibration curve5 The amount of dye absorbed yqz at
any time t was calculated from equation [A]5

[A]
W

CCVq tO
t

zy
�
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WhereN at equilibrium eN qt > qe and Ct > CeF And CoN Ct and Ce
are the initialN any timeN and equilibrium concentrations of the dye
solutions Mmg4LON respectivelyF V is the solution volume and W is the
mass of adsorbent M28OF The dye removal percentage [ReM:O] was
calculated as follows6

Prior to the degradation experimentsN the catalyst was placed in
a small sealed paper bag Msimilar to a tea bagO in order to prevent the
MnO8HNPHWH catalyst diffusion in the solutionN facilitate the
catalyst withdrawn processN and to slightly approach the
experimental set up to an industrial design MFigure 1aOF
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The first degradation tests were conducted at pH 5 using 0F3 g of
MnO8HNPHWH catalyst in a 83 ppm solution of ICF No change in the
initial dye concentration was observed during these attempts even
after 8 h of contactF HoweverN pH variations M8F7N 1FI and 5F3O in
additional experiments showed that the best results for IC removal
were obtained at pH > 8F7 MFigure 1bHcOF The IC removal efficiency
comparison between the MnO8HNPHWH catalyst synthesized Msample
0N 8 and 7O and the WH samples MFigure ION showed that all
nanobiocomposites had much better IC degradation rate than the
nonHmodified WHN pretreated WHN and also to the activated carbonN
evaluated as absorbent solidF It must be noted that MnO8HNPHWH
sample 8 is the fastest IC degradation catalystN requiring only I min
to achieve the 95FC: dye removalF For the same degradation resultsN
the activated carbon needed more than I3 minF

This removal effectiveness at lower pH conditions is favored by
the presence of HSO7

H groups over the IC structure M27OF As a
consequenceN at acidic conditionsN the MnO8HNPHWH
bionanocomposite surface is protonatedN increasing the electrostatic
interactions with the IC molecules as well as the degradation rateF

Figure 4. a) Paper bag with MnO2-NP-WH inside b) Experimental set-up c) Color change of
the solution before and after the contact with the MnO2-NP-WH catalyst

To support the above hypothesisN the pHpzc of the biocomposite
was determinedF The point of zero charge MpzcO describes the
condition when the electrical charge on a surface is zero and it is
frequently determined in relation to an electrolyte’s pHF In other
wordsN pHpzc is usually the pH value at which a solid submerged in
an electrolyte exhibits zero net electrical charge on the surface M29OF
ThereforeN in NP synthesisN cations adsorption is favored at pH <
pHpzcN while the anions adsorption is favored at pH ’ pHpzc M30OF For
the WH biomass a value of pHpzc > 1FI was obtainedN which means
that WH surface is positive charged at pH ’ 1FIF ThenN there is a
strong electrostatic interaction between the WH surface and the IC
molecules at low pHsN promoting the dye adsorption and
degradationF SimilarlyN other studies reveal the high dependence of
the MnO8 surface on the pH solutionN in those a pHpzc value between
1HI was determined as optimal M20, 31OF

The temperature effect on IC degradation was tested for MnO8H
NPHWH sample 8 at pH > 8F7F The results show that the
bionanocomposite performs better at low temperatures MFigure CON
which is a positive variable in the case of scaling up experimentsF
The physicochemical explanation and implications of these results
are under studying at moment by this groupF

[7]� �
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In order to characterize the IC degradation products9 the solution9
before and after IC color removal process9 was monitored by ESI6
MS in negative ion mode7 Similar to what was reported by
Combariza et al. 42019 the ESI6MS for the initial IC solution
presented a unique and characteristic base peak at mFz NT=9
corresponding to IC in its anionic form 43217 After P min of
degradation9 there was no signal for IC9 instead9 several peaks were
shown at mFz =Ux9 TTW9 TOH9 TPO and TPH7U 4Figure ;17 Among these
signals9 the peak at mFz TTW has been previously assigned to the
oxidative breaking of the initial C:C bond and it have been
identified as isatin sulfonic acid 420, 32-3417

To measure the reuse capacity of the MnOT6NP6WH catalysts9
sachets with x7P g of bionanocomposite were sequentially placed
into seven different IC fresh prepared solutionsj the characteristic
absorption in each solution was followed by UV6Vis after P min
contact 4Figure H17 The results showed that the degradation capacity
for the untreated WH was just Oxq of the initial after seven cycles of
usage7 Meanwhile9 by comparing the last cycle with the initial for
MnOT6NP6WH samples = and O9 the degradation capacity wass
lightly reduced in just P and Oq9 respectively7 Interestingly9 the dye
removal of MnOT6NP6WH sample T decreased abruptly after the
sixth cycle of usage7 The possible reasons for these variations in
reuse capacity areV 4i1 occupation of available adsorption sites within
the WH matrix by IC molecules and 4ii1 leaching of MnOT NPs to
the solution9 reducing the number of active reaction sites on the
bionanocomposite surface7

Figure 7. IC removal 5T= 22°C4 pH = 2h3g after consecutive reuse cyclesh a)WH untreated; b) MnO26NP6WH sample 1; c) MnO26NP6WH sample 2; d) MnO26NP6WH sample 3
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The water hyacinth %Eichhornia crassipes8 has a great potential as
solid matrix for the deposition of Zné6 X+s and as catalyst in the
organic dyes degradationq due to its surface morphology and high
adsorbent capacity= —t is therefore an economic and practical
alternative for the solution of two current environmental issuesj %i8
water contaminationq due to the extensive withdrawal of toxic dyes
such as —zq and %ii8 the invasion of water reservoirs caused by the
WY extremely fast proliferation and growthq which presents serious
environmentalq economicq and navigation challengesq among others=

The X+s synthetic methods studied in this investigationq ethanol
and ultrasonic°assistedq both provided suitable conditions for the
deposition of Zné6 X+s over cellulosic matrices under the described
experimental parameters= —t was found that the ethanol°assisted
synthesis produces the highest deposition of manganese onto the
pretreated WY %FF=FH8 in comparison with the ultrasonic bath
%6D=AH8 and horn°assisted %69=AH8 synthesis= Yoweverq the leaching
of Zné6 particles is considerable lower after the ultrasonic synthesis
and the catalyst reuse produces therefore better results by this
synthetic methodology=

The results showed that the Zné6°X+°WY bionanocomposites
constitute effective catalysts for the —z degradation in aqueous
solution at 6F °zq pY – 6=F and S min contact time= Under these
conditionsq /A=;H of —z can be degraded %percentage as function of
decrease in absorbance at the λmax for —z8= Binallyq the mass
spectrometry analysis evidenced that although some pure absorption
processes by the WY matrix cannot be ruled outq a chemical
degradation of the dye was confirmed=

Rev8 Colomb8 Quim8 2016q G5 %68q FU°FD= 37

Conclusions

References

Sahaq S=4 +alq R= Zicroporous assembly of Zné6 nanosheets for
malachite green degradation= Sep8 and Purif8 Technolgy= 2014q KLGq
6;°F;= áé—j httpj55dx=doi=org59U=9U9;5j=seppur=6U90=UA=U69=
+riyaq ó= S=4 Selvanq += S= Water hyacinth %Eichhornia crassipes8 –
Rn efficient and economic adsorbent for textile effluent treatment°R
review= Arabian J8 Chem8 2014= áé—j httpj55dx=doi=org59U=9U9;5
j=arabjc=6U90=UF=UU6=
Vautierq Z=4 kuillardq z=4 Yerrmannq K= Z= +hotocatalytic
áegradation of áyes in Waterj zase Study of —ndigo and of —ndigo
zarmine= J8 Catal8 2001q UIK %98q 0;°S/= áé—j httpj55
dx=doi=org59U=9UU;5jcat=6UU9=F6F6=
+almaq R= ó4 Zacíasq K=4 konzálezq —=4 Torresq R= R= Tratamiento de
aguas residuales provenientes de la industria textil mediante
oxidación electroquímica= Rev8 Colomb8 Mater= 2013q Gq /F°9UD=
íarkaq X=4 Rssabbaneq R=4 Xounahq R=4 —chouq Y= R= +hotocatalytic
degradation of indigo carmine in aqueous solution by Tié6°coated
non°woven fibres= J8 Hazard8 Mater= 2008q K5U %F8q 9US0°9US/= áé—j
httpj55dx=doi=org59U=9U9;5j=jhazmat=6UUA=UA=UDU=
Raufq Z= R=4 Rshrafq S= S= Radiation induced degradation of dyes—
Rn overview= J8 Hazard8 Mater8 2009q K66 %98q ;°9;= áé—j httpj55
dx=doi=org59U=9U9;5j=jhazmat=6UUD=99=U0F=

9=

6=

0=

;=

S=

F=

Rhmedq L= R= Z=4 +engq Y=4 Wuq L=4 Yuangq L= Yydrothermal
preparation of nanostructured manganese oxides %Znéx8 and their
electrochemical and photocatalytic properties= Chem8 Eng8 J8
6Amsterdam) Neth8( 2011q K7U %98q SF9°SF/= áé—j httpj55
dx=doi=org59U=9U9;5j=cej=6U99=US=UAU=
Yuq z=4 Qiq k=4 Weiq Q=4 Banq ñ=4 Shuq ñ=4 Yuq K= z= Babricationq
characterization of β°Zné6 microrod catalysts and their performance
in rapid degradation of dyes of high concentration= Catal8 Today
2014q UUG %U8q 9S0°9;6= áé—j httpj55dx=doi=org59U=9U9;5
j=cattod=6U9F=99=U6/=
Zaliyekkal Shihabudheenq Z=4 Linattukara Qishaq +=4 +radeepq T= R
novel cellulose–manganese oxide hybrid material by in situ soft
chemical synthesis and its application for the removal of +b%——8 from
water= J8 Hazard8 Mater= 2010q K8Kq /D;°//S= áé—j httpj55
dx=doi=org59U=9U9;5j=jhazmat=6U9U=US=996=
Zhangq W=4 Yangq Z=4 Wangq X=4 Zhangq Y=4 Wenq X=4 Yangq S= Qarge°
scale synthesis of β°Zné6 nanorods and their rapid and efficient
catalytic oxidation of methylene blue dye= Catal8 Commun= 2006q 7
%;8q 0UD°096= áé—j httpj55dx=doi=org59U=9U9;5j=catcom=6UUS=96=UUD=
Suiq X=4 áuanq Y=4 Kiaoq X=4 zhenq á= Qarge°Scale +reparation and
zatalytic +roperties of éne°áimensional α5β°Zné6 Xanostructures=
J8 Phys8 Chem C= 2009q KKL %6U8q DS;U°DS;S= áé—j httpj55
dx=doi=org59U=9U695jpD9U0S6k=
—nvasive Species zompendiumq áatasheet Eichhornia crassipes=
httpsj55www=invasivespeciesinfo=gov5aquatics5waterhyacinth=shtml
%accessed Xovember 9st 6U9S8=
Téllezq T= R=4 Qópezq ó= Z= á= R=4 kranadoq k= Q=4 +érezq ó= R=4
Qópezq R= Z=4 kuzmánq K= Z= S= The water hyacinthq Eichhornia
crassipesj an invasive plant in the kuadiana River íasin %Spain8=
Aquatic Invasions 2008q L %98q 06°SF= áé—j httpj55
dx=doi=org59U=FF/95ai=6UUD=F=9=D=
Qinq S=4 Wnagq k=4 Xaq Z=4 Quq á=4 Qiuq Z= Qong°root Eichhornia
crassipes as a biodegradable adsorbent for aqueous Rs %———8 and Rs
%V8= Chem8 Eng8 J8 2012q K8Lq F;S°FA9= áé—j httpj55
dx=doi=org59U=9U9;5j=cej=6U96=U9=U9F=
Lomyq Z= R=4 Rbdelraheemq W= Y=4 —smailq X= íiosorption of zu61 by
Eichhornia crassipesj +hysicochemical characterizationq biosorption
modeling and mechanism= K8 King Saud8 Univ8 Sci8 2013q U5q 0A°S;=
áé—j httpj55dx=doi=org59U=9U9;5j=jksus=6U96=U0=UU6=
Zhengq K= z=4 Bengq Y= Z=4 Qamq Z= Y=W=4 Qamq += L=S= Removal of
zu%——8 in aqueous media by biosorption using water hyacinth roots as
a biosorbent material= J8 Hazard8 Mater= 2009q K7Kq ADU°ADS= áé—j
httpj55dx=doi=org59U=9U9;5j=jhazmat=6UU/=U;=UAD=
Xational ónvironment +rotection zouncil Xó+z Schedule íFj
kuideline on Qaboratory Rnalysis of +otentially zontaminated Soilsq
6U99= httpj55goo=gl5gUuñz0 %accessed áecember 96 6U9S8=
Wangq Y==4 Zhengq Z=4 zhenq K=4 Kiq k=4 zaoq K= Z= Synthesis of Zné6
Zicrofiber with Secondary Xanostructure by zotton Template= J8
Nanotech8 2010q UIKI= áé—j httpj55dx=doi=org59U=99SS56U9U50A/9A6=
Zhuq S=4 Zhangq á=4 Qiq Z=4 Burukawaq Y=4 zhenq Z= +recision
Replication of Yierarchical íiological Structures by Zetal éxides
Using a Sonochemical Zethod= Langmuir 2008q UGq ;6/6°;6//=
áé—j httpj55dx=doi=org59U=9U695laAUFA9SF=
zhacón +atiñoq Z= Q=4 ílanco Tiradoq z=4 Yinestrozaq K= +=4
zombarizaq Z= Y= íiocomposite of nanostructured Zné6 and fique
fibers for efficient dye degradation= Green Chem= 2013q K5q 6/6U–
6/6D= áé—j httpj55dx=doi=org59U=9UF/5zFkz0U/99í=

A=

D=

9U=

96=

99=

/=

9;=

9S=

90=

9F=

6U=

9/=

9A=

9D=



Cuervo-Blanco, T.; Sierra, C. A.; Zea, H. R.

Rev: Colomb: Quim: 2016] 45 U4C] 1/91kp38

áumar] PpI Rarrett] Wp épI Welwiche] ép %pI Stroeve] Pp éethods for
Pretreatment of —ignocellulosic Riomass for ófficient Tydrolysis
and Riofuel Production University of Zaliforniap Division of
Agriculture and Natural Resources [Online]] 4//zp http–::ucanrpedu:
datastoreíiles:41A9F1kkppdf Uaccessed Nugust 45th 4/F6Cp
ósteghlalian] NpI Tashimoto] Np qpI íenske] %p %pI Penner] ép Tp
éodeling and optimization of the dilute9sulfuric9acid pretreatment of
corn stover] poplar and switchgrassp Bioresour: Tech: 1997] 59 U4–1C]
F4z9F15p WOY– http–::dxpdoiporg:F/pF/F5:S/z5/9k64AUzGCkF5/59zp
qanguly] NpI Was] SpI Rhattacharya] NpI Wey] NpI Zhatterjee] Pp áp
ónzymatic hydrolysis of water hyacinth biomass for the production
of ethanolp Optimization of giving parametersp Indian J: Exp: Biol:
2013] 51] 6659655p
Ngbor] Vp RpI Zicek] NpI Sparling] Rp Riomass pretreatment–
íundamentals toward applicatonp Biotechnol: Adv: 2011] 29]
5G695k6p WOY– http–::dxpdoiporg:F/pF/F5:jpbiotechadvp4/FFp/6p//6p
Subramanian] VpI Zhu] TpI Wei] Rp Nlcohol9assisted room
temperature synthesis of different nanostructured manganese oxides
and their pseudocapacitance properties in neutral electrolytep Chem:
Phys: Lett: 2008] 453] 4A494Azp WOY– http–::dxpdoiporg:F/pF/F5:
jpcplettp4//kp/Fp/A4p
Zhacón] ép—p Síntesis in situ y caracterización de nanopartículas de
óxidos de manganeso en fibras de fique y su aplicación en el
tratamiento de agua contaminada con colorantesp éScp Thesis] UYS]
Rucaramanga] 4/FFp
Nl9Wegs] Yp SpI ól9Rarghouthi] ép YpI ól9Sheikh] Np TpI Walker] qp
ép óffect of solution pT] ionic strength] and temperature on
adsorption behavior of reactive dyes on activated carbonp Dyes
Pigm: 2008] 77 UFC] F5941p WOY– http–::dxpdoiporg:F/pF/F5:
jpdyepigp4//Gp/1p//Fp

4Fp

44p

4Ap

45p

46p

41p

4Gp

ólmorsi] Tp] óquilibrium Ysotherms and áinetic Studies of Removal
of éethylene Rlue Wye by Ndsorption onto éiswak —eaves as a
Natural Ndsorbentp J: Environ: Protection 2011] 2] kFG9k4Gp
Singha] SpI Sarkar] UpI éondal] SpI Saha] Sp Transient behavior of a
packed column of óichhornia crassipes stem for the removal of
hexavalent chromiump Desalination 2012] 297 U/C] Ak96kp WOY–
http–::dxpdoiporg:F/pF/F5:jpdesalp4/F4p/Ap/F5p
—akshmi] Up RpI Srivastava] Vp ZpI éall] Yp WpI —ataye] Wp Tp Rice
husk ash as an effective adsorbent– óvaluation of adsorptive
characteristics for Yndigo Zarmine dyep J: Environ: Manage: 2009]
90 U4C] GF/9G4/p WOY– http–::dxpdoiporg:F/pF/F5:
jpjenvmanp4//kp/Fp//4p
qrządka] óp The Ndsorption —ayer in the System–
Zarboxymethylcellulose:Surfactants:NaZl:énO4p J: Surfact: Deterg:
2012] 15 UAC] 6F1964Fp WOY– http–::dxpdoiporg:F/pF//GE
4ísFFGA19/F49F1A/96p
Walmázio] YpI de Urzedo] Np PpI Nlves] TpI Zatharino] Rp RpI óberlin]
ép NpI Nascentes] Zp Zp et al: ólectrospray ionization mass
spectrometry monitoring of indigo carmine degradation by advanced
oxidative processesp J: mass spectrom: 2007] 42 UF/C] F4G19F4Gkp
WOY– http–::dxpdoiporg:F/pF//4:jmspFF6zp
Zoelho épqp I —ima qpépI Nugusti] RpI éaria] WpNpI Nrdisson] %pWp
New materials for photocatalytic degradation of Yndigo Zarmine—
Synthesis] characterization and catalytic experiments of nanometric
tin dioxide9based compositesp Appl: Catal: B: Environ: 2010] 96]
5G9GFp WOY– http–::dxpdoiporg:F/pF/F5:jpapcatbp4/F/p/4p//4p
Zaied] épI Peulon] SpI Rellakhal] NpI Wesmazieres] RpI Zhaussé] Np
Studies of N9demethylation oxidative and degradation of methylene
blue by thin layers of birnessite electrodeposited onto SnO4p Appl:
Catal: B: Environ: 2011] 101 U1C] AAF9A6/p WOY– http–::
dxpdoiporg:F/pF/F5:jpapcatbp4/F/pF/p/FAp

4kp

4zp

1Fp

11p

14p

1/p

1Ap

Article citation:
Zuervo9Rlanco] TpI Sierra] Zp NpI Zea] Tp Rp Nanostructured énO4 catalyst in E: crassipes Uwater hyacinthC for indigo carmine
degradationp Rev: Colomb: Quim: 2016] 45 U4C] 1/91kp WOY– http–::dxpdoiporg:F/pF6AA5:revpcolombpquimpvA6n4p5/1z6p



Rev.Colomb.Quim.2015,44(3),5-10.

Q
uí
m
ic
a
A
pl
ic
ad
a
y
A
na
lít
ic
a

Resumen Abstract Resumo

Rev. Colomb. Quim. 2016í 45 sCaí jyEPRA ;Oêé httpéUUdxAdoiAorgUñNAñFPP@UrevAcolombAquimAvPFnCAFRPMñ 39

Paola M. Figueroa1, Miguel A. Ceballos1, Andrés M. Hurtado2,*

ñ ãrupo de investigación Tecnologías àmergentes en kgroindustria sTàka E Universidad de NariñoA
ziudad Universitaria Torobajoí Pasto E zalle ñM zr FN

C ;irector grupo de investigación Tecnologías àmergentes en kgroindustria E Universidad de Nariñoí çacultad de êngeniería kgroindustrialA
ziudad Universitaria Torobajo E zalle ñM zr FNA

*Autor para correspondencia: ahurtadobBhotmailAcom
Recibidoé ñR de Mayo de CNñ@A kceptadoé ñM de kgosto de CNñ@A

Microencapsulación
mediante secado por
aspersión de aceite de
mora (Rubus glaucus )
extraído con CO2
supercrítico

Microencapsulation
by spray drying of
blackberry (Rubus
glaucus ) oil extracted
with supercritical CO2

Microencapsulação por
secagem por atomização
de óleo de amora (Rubus
glaucus ) extraído com
CO2 supercrítico

àl aceite de mora es un ingrediente natural
con potencial en la industria cosmética y
alimentariaí puede experimentar degradación
oxidativa en condiciones ambientalesA Se
extrajo aceite a partir de semillas de mora
empleando fluidos supercríticosí se
microencapsuló mediante secado por
aspersión y se evaluó la influencia de
diferentes condiciones de operación en el
rendimiento y la eficiencia del procesoA Se
emplearon como materiales encapsulantesé
masterdryí goma arábiga y maltodextrinaA Se
comparó el perfil de ácidos grasos antes y
después de la microencapsulación y se estudió
el tamaño y morfología de las microcápsulasA
àn el proceso de microencapsulación la
temperatura de entrada fue la única variable
estadísticamente significativa usando
masterdry y goma arábigaA La goma arábiga
resultó ser el mejor encapsulante entre los tres
estudiadosA Se obtuvieron microcápsulas con
tamaños entre MíC yñP μmí con superficie
continua en las paredes y ausencia de porosA
Se comprobó que la microencapsulación con
los tres encapsulantes permitió proteger el
aceite y conservar mayoritariamente su perfil
de ácidos grasosA

wlackberry oil is a natural ingredient with
potential in cosmetics and food industryí
howeverí it experiences oxidative degradation
at ambient conditionsA Thereforeí oil was
obtained from blackberry seeds by
supercritical fluid extraction and then was
microcapsulated by spray dryingA The
influence of different operating conditions
during sprayEdrying towards yield and
encapsulation was evaluatedA Masterdryí gum
arabicí and maltodextrin were used as wall
materialsA çatty acid profile was compared
before and after microencapsulationí the size
and morphology of the microcapsules were
also studiedA ênlet temperature was the only
statistically significant variable in process
yield and efficiency when gum arabic and
masterdry were usedA çeed flow rate was
statistically significant only for process yield
and it was influenced negatively when
maltodextrin was usedA ãum arabic was the
best wall material among the three studiedA
Microcapsules with sizes between MAC and ñP
μm were obtainedS continuous wall and no
apparent cracks were observedA êt was also
seen that the fatty acid profile was mostly
conserved after microencapsulation process
carried out with the three wall materialsA

O óleo de amora é um ingrediente natural com
potencial na indústria cosmética e dos
alimentosí é susceptível à degradação por
oxidação em condições ambientaisA O óleo de
sementes de amora foi extraído usando fluidos
supercríticos e foi microencapsulado por
secagem por pulverizaçãoA çoi avaliada a
influência de diferentes condições de
operação sobre o rendimento e eficiência do
processoA çoram utilizados como materiais de
encapsulaçãoé masterdryí maltodextrinaí e
goma arábicaA O perfil dos ácidos graxos foi
comparado antes e depois de
microencapsulaçãoí o tamanho e a morfologia
das microcápsulas foi também estudadaA
;eterminouEse queí no processo de
microencapsulação a temperatura de entrada
era a única variável estatisticamente
significativa usando masterdry e gomaE
arábicaA k gomaEarábica mostrou ser o melhor
encapsulante entre os três estudadosA çoram
obtidas microcápsulas com tamanhos entre MíC
e ñP μmí superfície contínua sobre as paredes
e ausência de porosA VerificouEse que a
microencapsulação permitiu que os três
encapsulantes protegessem o óleo e
retivessem majoritariamente o seu perfil de
ácidos graxosA

Palabras clave:semilla de moraí fluidos
supercríticosí microencapsulacióní
microscopía electrónica de barridoA

Keywords: blackberry seedí supercritical
fluidsí microencapsulationí scanning
electron microscopyA

Palavras-Chave: semente de amoraí fluidos
supercríticosí microencapsulaçãoí
microscopia eletrônica de varreduraA
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Mn Wolombiaj la mora es una fruta muy apetecida para elaboración
de productos como mermeladasj pulpasj conservasj entre otros á1gí
Se estima que en los últimos años la industria ha consumido
aproximadamente D:::: toneladas por añoí Ml procesamiento de
mora está ligado a la generación de cantidades considerables de
residuos que son dispuestos por las empresas como desechos y
producen un impacto negativo al ambiente á2gí Una forma de mitigar
este impacto y dar valor agregado a estos desechos es generar
subproductos que puedan ser usados en la industria cosmética y
alimentariaj como por ejemplo el aceite obtenido de la semillaí

Los aceites pueden ser aislados mediante la tecnología de
extracción con fluidos supercríticos áS/Mg que tiene grandes
ventajas5 es selectivaj requiere menor tiempoj consume menos
energía que otras y es limpia en términos ecológicos á3gí
Oesafortunadamentej una vez extraídosj los aceites experimentan
reacciones que conducen a la degradación oxidativaj por ello es
necesario implementar técnicas que permitan conservar sus
propiedadesí La microencapsulación es una alternativa factible que
permite la protección de compuestos bioactivos y su liberación
controladaj aumentando la vida útil del producto á4gí

Ml secado por aspersión es un método de microencapsulación
ampliamente utilizado en la industria que consiste en la dispersión de
la sustancia a encapsular en el agente encapsulantej seguido de una
atomización de la muestra en una cámara a alta temperatura á5g° el
solvente se evapora instantáneamente y el material activo queda
atrapado dentro de una película de material encapsulante á6gí

Mn varios estudios á7-9g se ha concluido que el secado por
atomización es adecuado para compuestos sensibles a altas
temperaturasj proporciona buena estabilidad del producto finalj
requiere bajos costos de procesamiento y es fácil de implementarí
Por ejemploj en Rendón et alí á10gj se estudió la estabilidad
oxidativa de aceite de linaza microencapsulado y se comprobó que
aplicando esta técnica existe una menor velocidad de degradación de
los lípidosj concordando con los resultados obtenidos por Partanen et
al. á11gí Oe la misma formaj en /rascareli et al. á12g se
microencapsuló aceite de café y se confirmó su eficacia en la
protección contra la oxidación de lípidosj obteniendo resultados
similares a ®ae y Lee á13g con el aceite de aguacateí

Por otra partej algunos autores á14, 15g se han interesado en
microencapsular compuestosj pigmentos o extractos obtenidos a
partir del fruto de la moraj obteniendo resultados favorables en
cuanto a conservación y estabilidadí Sin embargoj dado que hasta el
momento no se ha estudiado la microencapsulación de aceite de
semillas de moraj el objetivo de esta investigación fue desarrollar un
proceso de conservación de aceite de mora áRubus glaucusg
mediante microencapsulación por secado por aspersión y determinar
la influencia de diferentes condiciones de operación en el
rendimiento y la eficiencia del procesoj utilizando diferentes
materiales encapsulantes5 masterdryj goma arábiga y maltodextrinaí
wdicionalmente se evaluó el tamaño y morfología de las
microcápsulas obtenidasí

Materiales y métodos

Las semillas de mora áRubus glaucusg fueron suministradas por la
industria de procesos agroindustriales de Nariño áINPwOMNwgí
Inicialmente se realizó el acondicionamiento de las semillas
retirando el exceso de pulpaí Seguidamente las semillas se secaron a
R: °W por Dz h en un secador de bandejasj se molieron y se
empacaron al vacíoí Womo disolvente para la extracción con fluidos
supercríticos se utilizó dióxido de carbono con una pureza del IIjNx
v/v áWryogas Síwíj Wolombiagí Los materiales encapsulantes fueron
goma arábiga master gum /T DNA;L:D áTecnas SíwíLWolombiagj
maltodextrina DNLzz áTecnas SíwíLWolombiag y masterdry D;B;DL:z
ámezcla de almidones modificados y goma arábiga prehidratada
áTecnas SíwíLWolombiaggí

Los solventes utilizados para determinar la eficiencia del proceso
de microencapsulación fueron5 éter etílico áIIjAx v/vj Panreacj
Mspañagj Éter de Petróleo áP:LB:°W purej Panreacj Mspañagj etanol
áIDx v/vj /isher Scientificj USwgj hexano áIRx v/vj Panreacj
Mspañag y ácido clorhídríco á;Ax p/pj Panreacj Mspañagí Se empleó
como emulgente Tween® z: áPanreacj Mspañagí

Materiales

Extracción con fluidos supercríticos

La extracción de aceite de semillas de mora se realizó en un equipo
S/M R:: áWatersj USwgí Para ello se colocaron zR: g de semillas
molidas de mora en la celda de extracciónj seguidamente se hizo
pasar el WOz empleando una bomba de desplazamiento positivo de
alta presiónj modelo PLR: áTharj USwg hasta alcanzar ;R MPaí La
temperatura dentro del recipiente se elevó y se mantuvo a B: °W con
una camisa de calefacción que envolvió el recipienteí Una vez
alcanzadas las condiciones de operación ápresión y temperaturag en
la columna de extracciónj se inició el proceso ajustando el flujo de
WOz a ;: gFmin por un tiempo de DR: miní /inalmentej se
despresurizó el equipoj el WOz en estado gaseoso circuló hasta el
escape y el aceite extraído se recogió en un vial ámbarí

Preparación de las emulsiones

Se prepararon emulsiones aceite en agua áOFW por sus siglas en
inglésg con ;:x p/p de sólidos de acuerdo al método descrito por
Tuyen et al. á16gj con algunas modificacionesí Para elloj se usaron
masterdryj goma arábiga y maltodextrina como materiales
encapsulantesí Se calentaron ;R g de agua destilada a P: °W y como
emulgente se adicionó :jR mL de Tween® z:í Lentamente se
agregaron DzjR g de goma arábiga o maltodextrina áen cada casog y
luego se incorporaron zjR g de aceite de mora° durante todo el
procedimiento la mezcla se mantuvo en agitación magnéticaí Se
homogenizó durante dos min a ;:::: rpmj empleando un
homogenizador home made tipo ultraturraxj fabricado con un motor
de alta velocidad modelo ;:::NFD: áOremelj USwgí Para realizar la
emulsión con masterdryj se realizó el mismo procedimiento pero con
agua a temperatura de z: °Wí
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Eficiencia de la microencapsulación (EE)

8a eficiencia fue calculada con base en el aceite de mora retenido
dentro de las microcápsulas mediante la ecuación [q]®

Microencapsulación de aceite de mora

8a microencapsulación del aceite de mora se llevó a cabo empleando
un secador spray DF8JKéV777Y YShanghaiC =hinaSC de acuerdo al
método descrito por Tonon et alT YzúST FnicialmenteC se preécalentó la
cámara de secado para garantizar que la temperatura en toda la
cámara fuera uniformeT Se variaron las condiciones de proceso para
cada prueba como se indica en la Tabla zT Se alimentaron las
emulsiones al equipo por medio de una bomba peristáltica y el
caudal de alimentación se controló por la velocidad de rotación de la
bombaT 8as microcápsulas obtenidas se almacenaron a ° °= por tres
meses en viales ámbar para su posterior análisisT

Diseño experimental y análisis estadístico

&ara determinar las diferencias entre tratamientos se realizó el
análisis de varianza YjKJVjS y la prueba de rangos múltiples de
Tukey utilizando el software Statgraphics® =enturion XVF YStat&oint
TechnologiesC FncTC WarrentonC VjC USjST Se utilizó un diseño
experimental factorial q° con cuatro puntos centralesC para un total
de zq experimentos por cada encapsulante YTabla zST 8os ensayos se
realizaron de manera aleatoria y con cuatro réplicas en el punto
centralT

Experimento Temperatura
(°C)

Caudal
emulsión
(mL/min)

Velocidad
del aire
(m/s)

1 zA7 A k

2 q77 A k
3 zA7 zA k
4 q77 zA k
5 zA7 A zz
6 q77 A zz
7 zA7 zA zz
8 q77 zA zz
9 zúA z7 wCA
10 zúA z7 wCA
11 zúA z7 wCA
12 zúA z7 wCA

Tabla 1. Diseño factorial de experimentos 23 para el proceso de secado por aspersión.

Rendimiento de la microencapsulación (EY)

íl rendimiento fue calculado como la relación entre el contenido de
sólidos totales en el polvo resultante y el total de contenido de
sólidos en la mezcla de alimentación expresado como porcentaje Y16,
18SC mediante la ecuación [z]®

5onde® EY U rendimiento de la microencapsulación en porcentaje de
masaC Wm U peso total de microcápsulas obtenido YgS y W0 U sólidos
totales de entrada en la emulsión YgS

𝐸𝑌 (%) =
𝑊𝑚

𝑊0
× 100 [z]

𝐸𝐸(%) =
𝐴𝑇−𝐴𝑆

𝐴𝑇
× 100 [q]

5onde® EE U eficiencia de la microencapsulación en porcentaje en
masaC AT U aceite total presente en las microcápsulas YgS y AS U
aceite superficial presente en las microcápsulas YgST

íl contenido total de aceite se cuantificó utilizando como
referencia el método jJj= wqqT7V Y19SC con algunas modificacionesT
íl método consiste en hidrólisis ácidaC extracción con disolventeC
recuperación del aceite por rotavapor y análisis gravimétricoT

&ara ello se transfirieron q g de microcápsulas a un tubo de A7
m8C se añadieron q m8 de etanol y se mezcló para humedecer todas
las partículasT 8uego se añadieron z7 m8 de una solución de ;=l YqA
m8 de ;=l al °ú N p/p y zz m8 de agua grado ;&8=SC se puso el
tubo en un baño de agua a úA °= y se agitó a intervalos frecuentes
durante P7 minT Se añadieron z7 m8 de etanol y se enfrióT Se
transfirió la mezcla a un embudo de decantaciónC se añadieron qA m8
de éter etílico en tres porciones y se agitó vigorosamente durante z
minT Seguidamente se agregaron qA m8 de éter de petróleo de forma
continua y se agitó durante z minT 8a mezcla de éterégrasa fue
separada y filtrada a través de una compresa de algodónT Se extrajo
nuevamente la solución restante en el embudo dos vecesC cada vez
con z7 m8 de cada éterX luego se secó la mezcla en rotavapor a P7 °=T
HinalmenteC el aceite se secó en horno a una temperatura de z77 º=
hasta obtener peso constante y se dejó enfriar a temperatura ambienteT

íl aceite superficial se determinó siguiendo el método empleado
por Dae y 8ee Y13S con algunas modificacionesT Se pesaron q g de
muestra en un tubo de vidrio con tapón de rosca y se añadieron z° m8
de hexanoT íl tubo se llevó a un agitador de vórtice durante q min
para extraer el aceite libreC la mezcla se decantó y filtró usando papel
filtro marca Gunktell Ygrado °kkC diámetro® zqA mmSX el polvo se
enjuagó tres veces con q7 m8 de hexanoT &or últimoC se recogió el
polvoC se secó a temperatura ambiente para eliminar el solvente
residual y se registró el peso finalT

Estabilidad de los ácidos grasos de aceite de mora
microencapsulado

Se determinó por cromatografía de gases con detector de ionización
de llama Y=%éHF5SC usando un sistema de la versión ° Shimadzu
%=ézúj YShimadzuC MyotoC ºapónSC equipado con una columna 5Dé
WjX Y°7 m x 7CqA mm FT5T y 7CqA μm dfC º6W de jgilent
ScientificC ííTUUTSC un inyector split1splitless y un detector de
ionización de llama YHF5S Yqk7 °=SC siguiendo la metodología de
;urtado et alT Y20ST

&ara este análisis se usó una muestra del aceite extraído con =Jq
supercrítico y se comparó con el aceite obtenido de la determinación
de aceite total presente en las microcápsulas resultantes de los
ensayos en los cuales se obtuvo los mejores valores para rendimiento
y eficiencia de la microencapsulaciónT 8os ácidos grasos se
derivatizaron para obtener sus respectivos ésteres metílicosT



Velocidad
del aire
7m/sF

Caudal
7mL/minF

Temperatura
de entrada
7°CF

Masterdry Goma
arábiga

Maltodextrina

]Y
fé1

]]
fé1

]Y
fé1

]]
fé1

]Y
fé1

]]
fé1

8 5 150 89,1 82,6 ’ábP MVbw ’Rbí AMbP

’ í Pww Rwbí A’b’ ’Rbí A’b™ ’RbP á’bP

’ Ví Víw ’Mbí M’bV ’íbV MRbP ’Abá ARbw

’ Ví Pww Rwbw íwbá ’Rb’ áPbP ’’bí íAbí

11 5 150 ’’bV MíbR 89,9 81,3 ’Rb™ íRb™

11 5 200 RVb’ í™b™ ’RbP AMbM 90,0 70,0

VV Ví Víw ’Rb™ Mwb’ ’íbR M™b’ ’Mbw APb’

VV Ví Pww RVbí Awb’ ’Rb’ APbR ’’bP áRbR

Rbí Vw VMí RwbV í’bw ’íbR Míbí ’RbR áPbV

Rbí Vw VMí RwbM íMb™ ’MbA MábM ’RbR á™b™

Rbí Vw VMí RwbV íMbí ’’bM Mábw ’RbM áwbV

Rbí Vw VMí ’Rb™ íAbM ’MbV MábR ’Rbí áVbá
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qa separación se realizó de acuerdo con la siguiente programación de
temperatura del hornok temperatura inicial áw °=b se mantuvo
durante í min y después se elevó a Píw °= en í °=D minI ]l volumen
de inyección fue de Vbw μl en modo split frelación VkVw1b
manteniendo la temperatura del inyector a Píw °=I Se empleó helio
como gas portador con un caudal de V mqDminI qas velocidades de
flujo de los gases de combustión fú6[1 fueron ™ww mqDmin y ™w mqD
min para el aire y el hidrógenob respectivamenteI

qa recolección y manipulación de datos se llevó a cabo usando
el software Shimadzu =lase VP™ áI™I qa identificación de ácidos
grasos se realizó empleando estándares de ésteres metílicos de ácidos
grasos úNY]’s fRestekb ;ellafonteb ]]IUUI1I qa cuantificación se
llevó a cabo mediante el método de normalización relativa de área
cromatográfica en términos porcentualesI

Morfología y el tamaño de las microcápsulas
mediante Microscopia Electrónica de Barrido 2SEM3

Se examinó la morfología y el tamaño de las microcápsulas con un
microscopio electrónico de barrido V]8N™ S; fT]S=NNb
Republica =heca1I Se realizó un proceso de suspensión de las
microcápsulas empleando hexano como solventeB posteriormenteb se
realizó la fijación de cada muestra en un pin metálicoI qas muestras
fijadas fueron observadas usando S]Yb funcionando a un voltaje de
aceleración de Vwb M y í kVI qas micrografías correspondientes
fueron capturadasI ]l tamaño de partícula se determinó como el
diámetro medio de Sauter fSY[ x Sauter Yean [iameter x D[3,2]1
utilizando la ecuación [™]I

𝐷[3,2] =
∑ 𝑁𝑖𝐷𝑝𝑖

3𝑛
𝑖=1

∑ 𝑁𝑖𝐷𝑝𝑖
2𝑛

𝑖=1

[™]

[onde Dpi es diámetro promedio de las partículasb tomado como la
media aritmética de los diámetros mayor y menor y Ni es el número
de partículas de diámetro DpiI

Resultados y Discusión

Rendimiento de la microencapsulación

]n la Tabla P se presentan los datos de rendimiento del proceso de
microencapsulaciónI Se obtuvieron rendimientos en el rango de ’Mbí
a RVb’ ± wbAé para masterdryb ’ábP a ’RbR ± VbPé para goma arábiga
y ’Abá a Rw ± wbPé para maltodextrinaI qos valores resaltados en
negrilla corresponden a los resultados en los cuales se obtiene mayor
rendimiento y eficienciaI

Yediante el análisis de varianza fp U wbwí1 fTabla ™1b se
encontró queb cuando se emplea masterdry y goma arábigab la
temperatura de entrada del aire tiene un efecto significativo y afecta
de manera positiva el rendimientob como se observa en la úigura VI

Por tantob con el incremento de la temperaturab aumenta el
rendimiento del procesoI ]sto ocurre cuandob en el secado por
atomizaciónb se utilizan altas temperaturas de entradab pues se
produce mayor eficiencia en los procesos de transferencia de calor y
de masa f17, 181I qos resultados obtenidos son similares a los
reportados por =ai et alI f21, 221b quienes trabajaron el secado por
aspersión de betacianinas de Amaranthus y antocianinas de
berenjenab respectivamenteI

Fuente
Valor-P

Yasterdry 8oma arábiga Yaltodextrina

]Y ]] ]Y ]] ]Y ]]

NkTemperatura 0,0031 0,0281 0,0155 0,0297 wbP™P’ wbááM™

;k=audal wbíá™V wbá™A wbíMá™ wbPVí’ 0,0339 wb’MRR

=kVelI aire wbVwM’ wbáAAP wbVíV™ wbPR™’ wbMíáM wbRMRA

N; wb’™Aí wbRíR™ wb™PáM wbVR’á wb™™AV wbAR™V

N= wb™PAM wbMP’á wbVPPA wbíwM’ wbRMPP wbíwíM

;= wbVAá wb™ááV wbPAáM wb’w™™ wbRVAM wbíáPA

Para maltodextrinab el caudal de alimentación de la emulsión afecta
el rendimiento de manera negativab como se observa en la úigura VI
]sto se debe a queb con una mayor tasa de alimentaciónb la
transferencia de calor y masa es más lenta f171I Ndemásb cuando se
empleó alta velocidad de alimentaciónb se observaron
aglomeraciones de microcápsulas en algunos sectores del equipo que
no pueden ser recuperadosb disminuyendo el rendimiento del
procesoI ]n Toneli et al. f231 se estudió el secado por atomización de
la inulina y se encontró queb con la disminución de la velocidad de la
bombab aumenta el rendimientoI

Tabla 2. Condiciones de operación, rendimiento (EY) y eficiencia (EE) de microencapsulación
de aceite de mora con diferentes materiales de pared

Tabla 3. Análisis de varianza para rendimiento (EY) y eficiencia (EE) de los tres encapsulantes
estudiados. Valores estadísticamente significativos resaltados
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Eficiencia de la microencapsulación

Los resultados de la eficiencia de la microencapsulación se muestran
en la Tabla íO Se obtuvieron eficiencias en el rango de hqzé a Díz° ±
qzh± para masterdryz éízí a DEzF ± qz°± para goma arábiga y éDzí a
Cq ± EzF± para maltodextrinaO A partir del análisis de varianza
1ANOVAá que se muestra en la Tabla Fz se observó que sólo la
temperatura tuvo efecto significativo sobre la eficiencia cuando se
utilizaron masterdry y goma arábiga como encapsulantesO En el caso
de la maltodextrinaz ninguna variable fue estadísticamente
significativaO Se encontró que la temperatura de entrada de aire
influye de manera negativa en la eficiencia como se muestra en la
Figura íz es decirz a medida que se incrementa la temperaturaz la
eficiencia disminuyeO Estos resultados son acordes con los obtenidos
por Frascareli et alO 112áz quienes estudiaron el efecto de las
condiciones de proceso en la microencapsulación de aceite de café
mediante secado por aspersiónO

Esta tendencia se presenta también en otros estudios de
microencapsulación mediante secado por atomización 124, 25á donde
se ha demostrado que a temperaturas entre Ehq °C y ECh °Cz se
obtienen altas eficienciasO Esto se relacionaz específicamentez con el
hecho de quez a elevadas temperaturasz se afecta el balance entre la
velocidad de evaporación de agua y la formación de la película del
material de paredz lo que lleva a la ruptura de la membrana formada
126áO Las altas temperaturas del aire de entrada generan encapsulados
con una capa delgada de recubrimiento que favorece la liberación
adelantada y degradación del compuesto encapsuladoz lo que se
traduce en la disminución de la eficiencia de la microencapsulaciónO
Debido a que el rendimiento y la eficiencia de la microencapsulación
se vieron directamente afectados por la temperatura de entrada del
airez se determinó la combinación de los factores experimentales que
simultáneamente maximizan el rendimiento y eficiencia mediante el
análisis estadístico de optimización de múltiples respuestasY los
resultados para cada material encapsulante se muestran resaltados en
negrilla en la Tabla íO

Estudio del efecto de diferentes materiales en la
microencapsulación de aceite de mora

Dado que es importante considerar el efecto de las dos variables en
el producto finalz la comparación de los diferentes materiales
encapsulantes se realizó utilizando el criterio de rendimiento por
eficiencia 1EY x EEáz evaluado en los cuatro puntos centrales
establecidos en el diseño experimentalO

Figura 1. Efecto de las variables de proceso en el rendimiento de la microencapsulación

Figura 2. Efecto de las variables de proceso en la eficiencia de la microencapsulación
usando goma arábiga y masterdry como materiales de pared
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Con este propósitoF se utilizó la prueba de rangos múltiples HSD
de TukeyF basada en las medias de los tratamientos para rendimiento
y eficienciaj Los resultados muestran diferencias estadísticamente
significativas con :0c de nivel de confianzaj En la Figura x se
observa que los mejores resultados se obtuvieron con goma arábigaj
Dichos resultados son similares a los obtenidos en el estudio
realizado por Krishnan et al. v85 para la encapsulación de oleorresina
de cardamomoF donde la goma arábiga también exhibió mejor
protección del material encapsulado que la maltodextrina y el
almidón modificado HiCapKhhj

Los resultados obtenidos con la goma árabiga en este estudio se
deben a su capacidad para formar emulsiones estables con la
mayoría de los aceites en un amplio intervalo de pH y formar una
película viscoelástica visible en la interfase de aceiteáagua v255j G su
vezF sus características estructurales le confieren un carácter
anfifílico lo que le permite adsorber en superficies lipofílicas y
actuar como un coloide protector yF consecuentementeF como un
buen agente formador de cápsulas y películasj

Por otro ladoF el masterdry resultó ser mejor encapsulante que la
maltodextrina en cuanto a efectividad de encapsulaciónj Este
producto es un buen encapsulante debido a que en su composición se
incluye una mezcla de almidones modificados de maíz y goma
arábigaj Por su parteF la maltodextrina exhibe una pobre capacidad
emulsificanteF baja estabilidad de la emulsión y baja retención de
aceite v275F que da como resultado una baja eficiencia de
encapsulaciónj

Análisis y comparación de la composición del aceite
de mora antes y después del proceso de
microencapsulación

El perfil de ácidos grasos del aceite de mora se reporta en la Tabla 1j
Se identificaron cinco ácidos grasos principales a partir del análisis
cromatográfico del aceite de mora antes de ser encapsuladoF entre
ellos tres ácidos insaturados vlinoleicoF linolénico y oleico5 y dos
ácidos grasos saturados vpalmítico y esteárico5F mencionados en
orden de abundanciaj Por otro ladoF en todos los aceites
encapsulados se observó una disminución en la cantidad de ácidos
grasos insaturados y un aumento en los ácidos grasos saturados con
respecto al aceite inicial sin encapsularF resultados acordes con los
obtenidos en otras investigaciones v28-305j

Ácidos
grasos

identificados

Perfil de ácidos grasos del aceite de mora
OPorcentaje de área relativaS CL

Aceite de
mora sin
encapsular

Encapsulado
masterdry

Encapsulado
goma arábiga

Encapsulado
maltodextrina

Palmítico
OCµ6:DL

1F0 /FK AFéx PF/é

Esteárico
OCµ8:DL

éFh1 1FA éF0/ 1Fx:

Oleico
OCµ8:µL

PFKK PFA AFh: /Fé/

Linoleico
OCµ8:2L

0éFPP 0hF0 0KFPP 0xF0K

Linolénico
OCµ8:3L

xéF1A xhFK xKFé1 éAFéé

SFA /F01 KhFP :FA: KxFhK
MUFA PFKK PFA AFh: /Fé/
PUFA P0Fx0 PhF/ PxFKé PhFAx

SFG; ácidos grasos saturadosM MUFG; ácidos grasos monoinsaturadosM PUFG; ácidos

grasos poliinsaturadosj

En Calvo et alj v315 se afirma que el grado de insaturación de
los ácidos grasos afecta de manera negativa la estabilidad de los
aceitesj Por lo anteriorF se puede inferir que el aceite de mora tiende
a degradarse con facilidad en condiciones ambientalesF dado que en
la muestra de aceite sin encapsular los ácidos grasos mayoritarios
fueron los poliinsaturados vP0Fx0c5j Sin embargoF en los aceites
obtenidos a partir de los encapsulados de masterdryF goma arábiga y
maltodextrinaF la degradación es mínimaF considerando que las
microcápsulas se almacenaron por tres mesesM se puede afirmar
entonces que el proceso de microencapsulación fue efectivo
manteniendo el perfil de ácidos grasosj

Entre los aceites encapsuladosF se encontró que el perfil de
ácidos grasos de aceite de mora se conserva mejor cuando se emplea
goma arábiga como material de paredF lo cual puede atribuirse a la
naturaleza del encapsulante y la eficiencia de encapsulación
obtenidaF mencionada anteriormentej

Evaluación del tamaño y la morfología de las
microcápsulas obtenidas

El tamaño de las microcápsulas obtenidas se reporta en la Tabla 0j
En López et alj v305 se afirma que en equipos de secado por
aspersiónF a escala de laboratorioF el intervalo que se reporta para el
diámetro medio de Sauter D[3,2] de las microcápsulas producidas es
de 0 a éh μmj Lo anterior es acorde a los resultados obtenidos en la
presente investigaciónj

Material
Encapsulante

Diámetro medio de
Sauter D[3,2] OµmL

Masterdry PFé ± hFxh

Goma
Grábiga

KKFP ± hFx0

Maltodextr ina K1 ± hFé0

Figura 3. Prueba de rangos multiples de Tukey HSD para rendimiento por eficiencia

Tabla 4. Perfil de ácidos grasos del aceite de mora antes y después del proceso de
microencapsulación con diferentes materiales de pared

Tabla 5. Diámetro medio de Sauter D[3,2] de las microcápsulas
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/n cuanto a la morfologíaP se observa que las microcápsulas
producidas con masterdry LFigura C LaRR presentan una forma
esféricaP sin porosidades y con pared continua; Sin embargoP se
presentan abolladuras superficialesP producto de la contracción de las
microcápsulas que ocurre por la elevada velocidad de evaporaciónP
causada a su vez por la diferencia entre la temperatura de entrada y
salida del spray durante el proceso de secado por atomización L32,
33R; Los almidones modificados son susceptibles a la contracción
durante el secado L34R; Resultados similares obtuvo Loksuwan L34R
con βxcaroteno microencapsulado a través de secado por aspersión
con almidones de tapioca;

Por otro ladoP en las micrografías obtenidas para goma arábiga
LFigura C LbRRP se observan superficies externas redondeadasP
arrugadas y cóncavasP sin fisuras evidentes y con pared continua;
/sto se debe a la propiedad viscoelástica y de formación de la pared
propia de la goma arábigaP lo que genera menor permeabilidad a los
gases y es importante para la protección del aceite encapsulado L9,
25R8 la ausencia de poros indica una cobertura completa de la goma
sobre el aceite L12R; Morfología similar fue observada por Iertolini
et al; L35R y Trinidade y Grosso L36RP quienes microencapsularon con
goma arábiga monoterpenos y ácido ascórbicoP respectivamente;
Finalmente en las microcápsulas obtenidas con maltodextrina
LFigura C LcRR se observa una estructura esférica y redondeadaP con
una superficie lisa en su mayoría pero también algunas con pequeñas
abolladuras; /sto concuerda con los resultados observados por
Daparino et al; L37R y /rsus y Yurdagel L38R en sus estudios de
microencapsulación por secado por atomizaciónP empleando
maltodextrina como encapsulante en extractos de mango y
pigmentos de zanahoria negra LDaucus carota LR respectivamente;
Vsí mismoP Olaya et al; L15R reportaron partículas que exhibían
superficie lisa en la microencapsulación con maltodextrina de
antocianinas de mora de castilla LRubus glaucusR y lulo LSolanum
betaceumR;

Conclusiones

Don este estudioP se demuestra la posibilidad de obtener
microcápsulas de aceite de mora utilizando como materiales
encapsulantes masterdryP goma arábiga y maltodextrina mediante la
técnica de secado por aspersión;

/n el proceso de microencapsulaciónP la temperatura de entrada
del aire fue la única variable estadísticamente significativa que
afectó de manera positiva el rendimiento y de forma negativa la
eficienciaP cuando se usaron como encapsulantes masterdry y goma
arábiga; /l caudal de alimentación de emulsión fue estadísticamente
significativo e influenció negativamente el rendimiento del proceso
únicamente cuando se usó maltodextrina como material
encapsulante; La velocidad de entrada del aire no tuvo efecto
significativo sobre el rendimiento y la eficiencia del proceso;

La goma arábiga resultó ser el mejor encapsulante debido a su
conformación estructural que le confiere excelentes propiedades
tanto emulsificantes como formadoras de película; /n cuanto al
tamaño de partículaP se obtuvieron microcápsulas con tamaños de
OPG8 TTPO y TC μmP para masterdryP goma arábiga y maltodextrinaP
respectivamente; /sto concuerda con lo reportado en la literaturaP
donde el intervalo de tamaños para microcápsulas obtenidas en
equipos de secado por aspersión varia de Y a GB μm; Respecto a la
morfologíaP en todos los encapsulados se observó una superficie
continua en las paredes con ausencia de poros o grietasP lo que está
relacionado con las altas eficiencias de microencapsulación;
FinalmenteP el proceso de microencapsulación con los tres
encapsulantes estudiados permitió proteger el aceite de mora y
conservar su perfil de ácidos grasosP en su mayoríaP durante tres
meses;
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Resumo

çor the first timez fT odorpactive volatile
compounds present in commercial rums from
–olombia were identified@ This was
performed through a head spacepsolid phase
microextraction 0HSpSPMã8 methodologyz
coupled to gas chromatography and mass
spectrometry and olfactometry detection 0/–p
MSpO8@ –ompounds included estersz aromatic
compoundsz alcoholsz acetalsz lactones and
furfural@ Of these fT compoundsz nine are
present in all rums studied and others are
brand characteristic@

Se identificaron por primera vez fT
compuestos volátiles olfativamente activos
con actividad aromática significativa
presentes en rones comerciales de –olombia@
Lo anteriorz mediante microextracción en fase
sólida en modo espacio de cabeza 0HSp
SPMã8z acoplada a cromatografía de gases
con detectores de espectrometría de masas y
olfatometría 0/–pMSpO8@ àentro de los
compuestos identificados se encuentran
ésteresz compuestos aromáticosz alcoholesz
acetalesz lactonas y furfural@ àe esos fT
compuestosz nueve están presentes en todos
los rones estudiados y algunos otros son
característicos solo de la marca@

çoram identificados por primeira vez fT
compostos voláteis olfativamente ativos com
atividade aromática significativa presentes nos
runs comerciais da –olômbia@ O anteriorz
mediante o desenvolvimento duma
metodologia Head Space – Solid Phase
Microextraction 0HSpSPMã8 acoplada à
cromatografia gasosa com detectores de
espectrometria de massa e olfatometria 0/–p
MSpO8@ ãntre os compostos identificados
estão ésteresz compostos aromáticosz alcoóisz
acetaisz lactonas e furfural@ àestes fT
compostosz nove estão presentes em todos os
runs estudados e alguns outros são
característicos das marcas@
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identificationz aromaz HSpSPMãz /–pMSpO@
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Caracterización de los compuestos del aroma en rones colombianos por HS-SPME-GC-MS-O
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Los rones empleados en el estudio se compraron en una tienda
especializada de la zonaF Jn total fueron nueve rones colombianos de
tres marcas diferentes y con envejecimiento entre tres y 6B años; con
porcentaje alcohólico de Pg% Rv/vM Rreferencia comercialMF Tichos
rones sonq Ron Medellín éñejo P años; á años y 6B añosú Ron Santa
Oe U años; á años y 6B añosú y Ron Viejo de Galdas P años; g años y
á añosF

Muestras

Materiales y métodos

Reactivos

La mezcla de alcanos Rdesde GQ hasta GBgM fue suministrada por
Supelco R°ellefonte; Pé; USéMF Jl agua de calidad analítica se
obtuvo de un sistema de purificación MilliSQ® de Millipore
R°edford; USéMF

Para la obtención del perfil aromático de las diferentes muestras se
entrenó un panel sensorial olfativo conformado por diez personas
Rcinco hombres y cinco mujeresM; con edades entre los 6á y Pg añosF
Jl entrenamiento se llevó a cabo durante seis meses en sesiones de B
h a la semanaF La metodología utilizada fue la propuesta por
Steinhaus y Schieberle R6MF Los catadores se entrenaron con muestras
de productos con diferentes descriptores sensoriales
olfativosqfrutales; maderas; tostados; dulces; nueces; cítricos; florales
y lácteosF Las muestras fueron puestas en recipientes oscuros
marcados con un código de tres dígitos para evitar el sesgo R9MF

él finalizar el periodo de entrenamiento; los panelistas fueron
sometidos a una evaluación de clasificación; que consistió en
reconocer y clasificar según el olor las diferentes muestrasF Te esta
prueba se seleccionaron seis panelistas que recibieron entrenamiento
en olfatometría con una disolución de prueba preparada en el
laboratorio y que; posteriormente; realizaron los análisisF

Entrenamiento del panel sensorial

Para asegurar la eficiencia en el proceso de extracción; la evaluación
de los parámetros de extracción incluyó el estudio de cinco
parámetros que afectan el proceso de HSSSPMJq la naturaleza
química del recubrimiento de la fibra; tiempo de extracción; volumen
de muestra a extraer; dilución de la muestra y efecto salinoF

Jn el proceso de extracción se evaluaron tres fibras con
diferentes polaridadesq PTMS R6CC μmM; PTMSVTV° RQg μmM y
TV°VPTMSVGéR RgCVPC μmM que fueron suministradas por Supelco
R°ellefonte; Pé; USéMF La inyección se realizó en modo manual
empleando un holder de SPMJ de Supelco R°ellefonte; Pé; USéMF
Se utilizaron las siguientes condiciones de partidaq g mL de una
muestra de Ron Medellín éñejo P éños; diluida al gC% Rv/vM con una
solución Q M de NaGl; en un vial de BC mL para HSSSPMJ con
agitación magnética de 6CCC rpm y un tiempo de exposición de QC
min a Bg °GF Una vez realizada la extracción; la fibra fue llevada al
puerto de inyección del GGSMS a BgC °G durante P min para la
desorción térmica de los analitos extraídosF Jn este estudio se evaluó
la eficiencia de la extracción en función de la cantidad e intensidad
de analitos volátiles extraídosF Todas las fibras fueron
acondicionadas según la recomendación del fabricanteF

Optimización de la HS-SPME

Introducción

Jl ron es una bebida alcohólica procedente del jugo de la caña o de
la melazaF Jsta bebida pasa por un proceso de fermentación corta
Rentre 6B horas y 6B díasM; seguido de una destilación; ya sea en
columnas fraccionadas o en alambiques de cobre y; finalmente; es
envejecido en barricas de roble o tanques de aceroF Sin embargo; el
proceso de fabricación del ron puede cambiar de acuerdo a su lugar
de origen; debido a la variación de las materias primas y a las
diferencias culturales; por tanto; cada ron puede tener características
únicas frente a los demásF Jstas diferencias pueden estar dadas porq
la variedad de la caña; la materia prima utilizada Rmelaza o jugo de
cañaM; fermentación corta o larga; destilación en columna o en
alambique; envejecimiento en barricas o en tanques de acero y el
tiempo de envejecimientoF

éhora bien; una de las propiedades más importantes para definir
la calidad de un ron es su aroma; resultado de su composición
volátilF Se han presentado varios trabajos que han estudiado la
composición volátil de los rones procedentes de Jamaica R1M; Puerto
Rico R2M y Guba R3, 4MF Recientemente; se presentó la caracterización
de los compuestos responsables del aroma de rones fabricados bajo
el sistema de solera; sin indicar la procedencia de los rones
estudiados R5MF é la fecha no se ha reportado ningún estudio sobre los
rones colombianos comerciales y; por tanto; no se tiene información
sobre la composición volátil que los caracterizaF

Los métodos empleados para el análisis de compuestos volátiles
en bebidas alcohólicas como el ron incluyen el fraccionamiento en
columnas empacadas R6M; la extracción líquidoSlíquido R2M;
evaporación del aroma asistida con disolvente RSéOJM R5M y la
microextracción en fase sólida RSPMJM R3Mú todos ellos seguidos de
análisis por cromatografía de gases con detectores de masas y
olfatométricoF La SPMJ presenta ciertas ventajas para análisis de
compuestos volátiles en bebidas alcohólicas debido a su fácil
implementación; además de que no requiere el uso de solventes
orgánicos; evitando la interferencia de los mismos R7, 8MF

Jl objetivo de este estudio fue elaborar un perfil de moléculas
volátiles RodorantesM de los principales rones comerciales
colombianos de diferentes calidades; mediante la optimización de un
método de SPMJ en modo de espacio de cabeza RHSSSPMJM;
seguido de análisis por cromatografía de gases acoplado a
espectrometría de masas y detector olfatométrico RGGSMSSOMF
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Posteriormenteá para optimizar el tiempo de extracción de los
analitos se estudiaron tiempos de extracción de gá ígá Sñ y ®ñ min y
volúmenes de muestra de gk Hág y íáS m:j Xado que el proceso de
extracción también es sensible a factores que modifiquen la matriz
N10Cá se optimizó la dilución de la muestra Nsin diluirá al gñ(á Hg( y
al íHág( v/vC yá adicionalmenteá el efecto salino a concentraciones de
NaBl de íá S y ® Fj 4n todos los casosá solo se modificó el
parámetro en estudioá manteniendo las demás condiciones
constantesj Todos los experimentos se realizaron por duplicadoá
fijando la temperatura a Hg °B en un baño termostáticoj

:a temperatura es un factor crítico en el análisis por üSTSPF4á
puesto que favorece la transferencia de compuestos al espacio de
cabeza N11, 12Cj Sin embargoá en este estudio se optó por fijar la
extracción a Hg °Bá simulando las condiciones de cata de un ron y
evitando que la composición del aroma se viera afectada por el
incremento de la temperaturaj

Todos los análisis se realizaron en un Saturn® Hñññ OB°FS
Varian NWalnut Breeká BJá USJCá detección de espectrometría de
masas con analizador de trampa de iones con un inyector un split°
splittless estándar y un liner para SPF4 de ñáGg mm de diámetro
internoj 4l modo de inyección usado fue splittless a una temperatura
de Hgñ °Bá con un pulso de presión de íSí kPa durante HáV minj
Xurante el análisisá se utilizó helio como gas transportador a un flujo
constante de í m:°minj :a columna cromatográfica utilizada fue una
Jgilent w)W X&TWJXá de Sñ má ñáHg mm de diámetro interno y
ñáHg μm de espesor de películaj

4l horno cromatográfico inicialmente fue puesto a -ñ °B durante
g miná se incrementó a una razón de - °B°min hasta íññ °Bá luego a
una velocidad de ® °B°min hasta HHñ °B y se mantuvo durante Hñ
minj :a temperatura de la trampa de iones se mantuvo a Hññ °B y la
línea de transferencia a HGñ °Bj 4l rango de masas seleccionadoá
como relación masa°cargaá fue de -ñ a Sgñj
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:a temperatura del detector se mantuvo a Hgñ °B y la línea de
transferencia a Hgñ °Bj 4l rango de masas seleccionadoá como
relación masa°cargaá fue de -ñ a -ññj :a temperatura del puerto de
olfacción fue programada a través de una rampa lineal de
calentamiento que inició en /ñ °B y subió hasta Hgñ °B a una
velocidad de - °B°minj

Xurante cada análisisá los jueces evaluaron los olores efluentesj
Bada vez que se reconocía un olorá se registraba el tiempo de
retención y la descripción del olorj Bada inyección fue realizada por
dos jueces entrenadosá cada uno durante un tiempo de Sñ minj :as
muestras de ron fueron evaluadas por seis jueces y cada uno realizó
el análisis completo de cada muestra en dos sesiones diferentesj

:as muestras de ron se diluyeron al gñ( con una solución ® F de
NaBlk de esta solución se tomaron g m: y se llevaron a un vial
estándar de Hñ m: para üSTSPF4j Posteriormenteá la fibra de
PXFS°XV& fue puesta en el espacio de cabeza de la muestra por ®ñ
min a Hg °B con agitación constante Níñññ rpmCj Jl terminar el
proceso de extraccióná se retiró la fibra del vial y fue llevada al
puerto de inyección del OBTFSTO para la desorción térmica de los
analitos a una temperatura de Hgñ °B durante S minj

:os análisis se realizaron en un cromatógrafo de gases Jgilent
G/Vñ NSanta Blaraá BJá USJCá acoplado simultáneamente a un
puerto de olfacción de temperatura programable Oerstel OXP
NFülheim an der Ruhrá JlemaniaCá con sistema de detección
olfatométrico y un detector de espectrometría de masas gVGS
Network con analizador tipo cuádruploj 4l cromatógrafo contó con
un inyector de tipo split°splittless estándar y se utilizó un liner para
SPF4 de ñáGg mm de diámetro internoj 4l modo de inyección usado
fue splittless a una temperatura de Hgñ °Bá con un pulso de presión
de ®H kPa durante í minj Se usó helio Ngrado gáñ analíticoC como gas
portadorá a flujo constante de í m:°min durante todo el análisisj

:a columna cromatográfica utilizada fue una X&TWJX de ®ñ mk
ñáHg mm de diámetro interno y ñáHg μm de espesor de película
NJgilent w)W ScientificCj :a temperatura inicial del horno
cromatográfico fue de gñ °B durante S miná luego se incrementó a
una velocidad de S °B°min hasta í®ñ °Bá finalmente se llevó a Hgñ °
B a una velocidad de Hg °B°min y se mantuvo durante HH min
Ntiempo final de análisis ®ñ minCj

Para realizar el cálculo de los índices de retención experimentalesá se
analizó un estándar que contenía una serie de alcanos lineales desde
B® hasta BHg bajo las mismas condiciones cromatográficas que las
muestras analizadasj Se calculó el :RR a cada compuesto que
presentó una respuesta sensorial N13Cj

Cálculo de los Índices de Retención HLRIE

Análisis de las muestras por GC-MS-O

:a identificación de los compuestos sensorialmente activos se
realizó con tres criteriosW comparación con un espectro de masas de
referencia de la base de datos NRST Fass Spectral :ibrary Hñí-k
comparación con los índices de retención lineales reportados en la
literatura NHT®C en una fase polar y por olfatometríaá comparando la
descripción de la percepción olfativa realizada por los jueces
respecto a la descripción olfativa de referencia de cada compuestoj

4l criterio para aceptar la identificación de un compuesto fue la
correcta correspondencia del espectro de masasá el índice de
retención y la descripción olfativa con los datos de referencia
reportados para cada compuestoj

Identificación de los compuestos

Resultados y discusión

Para seleccionar la fase extractora del proceso üSTSPF4 se evaluó
la cantidad de compuestos volátiles extraídos y la señal
cromatográfica de estos con tres fibras de polaridades diferentes
como se muestra en la 8igura íj :a 8ibra de PXFS tuvo el más bajo
rendimiento en la extraccióná debido a que la extracción de
compuestos polares volátiles presentes en el ron se ve afectada por la
naturaleza apolar de la fasej 4l rendimiento de las fibras de PXFS°
XV& y BJR°XV&°PXFS fue similar en cuanto al número de
compuestos extraídosj Sin embargoá con la fibra de PXFS°XV& se
obtuvo una mayor eficiencia en la extracción de los compuestos
volátiles odorantes yá por tantoá fue la fase seleccionada para el
análisisj 4stos resultados difieren de la fase seleccionada NPXFSC
por Pino N3, 4, 14C para el estudio de compuestos volátiles en rones
cubanosá sin embargoá el autor no presenta resultados que justifiquen
la selección de esa fase extractoraj

Parámetros de optimización de la HS-SPME
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En todos los rones estudiados el contenido de etanol fue de :5í qv/
vSD A esta concentraciónF el alcohol compite con los demás analitos
por el espacio de cabeza y por los sitios activos de la fibraF
disminuyendo la eficiencia del proceso de extracción q3, 10SD AsíF
cuando se diluyó la muestra y el contenido de etanol era del 67F5íF
la extracción de los demás analitos volátiles fue favorableF porque el
etanol se encontraba en menor proporción en el espacio de cabezaD
Sin embargoF cuando el contenido de etanol era del 6Hí y 7F5íF los
analitos también se diluyeron en una proporción considerableF
disminuyendo su concentración en el espacio de cabeza yF
consecuentementeF la extracción de estos se vio afectada qFigura :SD
Estos resultados coinciden con los previamente reportados q3, 15SD
Por lo anteriorF se eligió una dilución de la muestra con contenido de
etanol del 67F5í como parámetro óptimo para los análisisD

Después de elegir el tipo de fibraF se evaluó el efecto del tiempo de
exposición de la fibra de SPME al espacio de cabeza de las muestras
q5F 65F :0 y 60 minS qFigura HSD Se encontró queF al aumentar el
tiempo de extracciónF se aumenta también la cantidad de compuestos
volátiles extraídos qrepresentado por la suma total de las áreas de
todos los picos en el cromatrográmaSD Se evidenció queF a 60 minF el
sistema llegó prácticamente al equilibrio de los analitos en los
procesos de partición líquidoPHS y HSPfibraF por tantoF se eligió
continuar el estudio con un tiempo de extracción de 60 minF que
coincide con el tiempo del análisis cromatográficoD Del mismo modoF se evaluó el efecto del volumen de la muestra en

el proceso de extracciónD Para ilustrar la evaluación de este
parámetro se realizó el seguimiento de tres compuestos presentes en
las muestras de ron: acetato de etiloF HPfeniletanol y lactona de robleF
que eluyen al inicio y al final del análisis cromatográfico qFigura LSD
Al aumentar el volumen de la muestra qdisminución del volumen del
espacio de cabezaSF aumentaron las áreas de los compuestos volátiles
extraídosD Los compuestos más volátilesF como es el caso del acetato
de etiloF tuvieron un mayor aumentoF razón por la cual se decidió
seguir el estudio con 5 mL de muestraD

Se evaluó también el efecto de la dilución de la muestra: en la
mayoría de los licores se presentan problemas para la extracción de
los analitos volátilesF debido al alto contenido de etanolD Este
produce la saturación del espacio de cabeza y de los sitios activos de
la fibra de SPME por la elevada presión de vapor a temperatura
ambienteD

Figura 1. Cromatogramas de la extracción de compuestos volátiles en rones colombianos con
diferentes fibras de SPME

Figura 2. Efecto del tiempo de extracción de la fibra en el proceso HS-SPME de compuestos
volátiles presentes en rones colombianos

Figura 3. Efecto de la dilución de la muestra sobre los compuestos volátiles

Figura 4. Efecto del volumen del espacio de cabeza en tres analitos: acetato de etilo,
etil hexanoato y etil docanoato
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LRI Compuesto Olor RM7 RMB RME6 RSP RSB RSE6 RV7 RVG RVB

ghh Acetato de etilo Dulce9 frutal9 alcohol x x x x x x x x x

gPE Etanol Dulce9 alcohol x x x x x x x x x

gGG Metil ciclohexanol Fruta Madura x

gbT Propanoato de etilo Frutal9 fresco9 fresa x x

gTE Propionato de etilo Dulce9 Galleta x

gTb Isobutanoato de etilo Frutal9 fresa x

gBE E9E0Dietoxi060metilpropano Dulce9 frutal x

Eh66 Isobutanoato de etilo Tabaco x x

EhPG Butanoato de etilo Dulce9 frutal x x x x x

EhbE 60metilbutanoato de etilo Frutal9 dulce9 uvas pasas x x x

EhT6 Isovalerato de etilo Dulce9 floral x x x

EhTg E9E0Dietoxi070metilbutano Dulce9 frutal x x x

EhBh 60Metil070butan060ol Dulce9 frutal x

EhB6 Acetato de butilo Frutal9 desagradable x

EhgB Isobutanol Reactivo x

EE6b Isoamil acetato Banano9 dulce x x x x x x x x

EEPb Valerato de etilo Dulce9 frutal x x x x x x x

EEGG p0Xileno No reconoce x x

EEgB Propanoato de 70metilbutilo Dulce9 fresa x x

E6E6 70metil0E0butanol Vinagre9 ácido9 queso x x x x x x x x

E6PE Hexanoato de etilo Frutal9 Dulce x x x x x x x x x

E77T Heptanoato de etilo Dulce9 floral x x x x x x x x x

EPPb Octanoato de etilo Dulce9 láctico x x x x x x x x x

EPgE Furfural Galletas9 frutal9 herbal x x x x x x x x x

EG6b Nonanoato de etilo Láctico9 harina x x x

EGgb Malonato de dietilo Frutal x x

Ebbh Caproato de etilo Suave9 tierra x

EbTg VPEj0P0decenoato de etilo Seco9 verde x

Ebgb Succinato de dietilo No reconoce x x x x

ETh7 Dec0g0enoato de etilo Tierra9 tostado x

ETTG E9E9b0Trimetil0E960dihidronaftaleno Quemado9 ahumado x x

ETBG VEj0Anatole Dulce x x x

ETgg Naftaleno Ahumado x x x x x x

EBhE Salicilato de metilo Floral9 fresco x x x x

EBh7 60feniletanoato de etilo Ahumado x

EBEG 60feniletil acetato Malta9 dulce x x x

EB6g Laurato de etilo Queso9 pies x x x x x x x x x

EB7T 60Metilnaftaleno Floral9 químico x x x x

EBGh 60feniletanol Dulce9 floral x x x x x

EBbE Vtransj0lactona de roble Madera9 tostado9 fenol x x x x x x

EBTh Miristato de isopropilo Fresco9 floral x

EBTP Miristato de etilo Ahumado x x x x

EBTb Tetradecanoato de metilo Dulce9 agrio x

EghP E9b9T0Trimetilnaftaleno Vinagre9 desagradable x

EghT 6979b0Trimetilnaftaleno Vinagre9 maíz9 grano x

6h76 Vainillina Dulce9 floral x x x x x x x x x

Tabla 1. Compuestos odorantes identificados en los rones colombianos estudiados por HS-SPME-GC-MS-O

Los compuestos fueron identificados por la correcta correspondencia entre los espectros de masas9 LRI y olor de cada compuesto con los reportados en la literatura9 excepto el
succinato de dietilo para el cual no se reconoció el olor del compuestoA
RM79 RMB y RME6 corresponden a Ron Medellín 79 B y E6 años respectivamenteN RSP9 RSB y RSE6 a Ron Santa Fe P9 B y E6 años respectivamente y RV79 RVG y RVB a
Ron Viejo de Caldas 79 G y B años respectivamenteA
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Se evaluó también el efecto de la dilución de la muestraI en la
mayoría de los licores se presentan problemas para la extracción de
los analitos volátiles6 debido al alto contenido de etanolD wste
produce la saturación del espacio de cabeza y de los sitios activos de
la fibra de SPMw por la elevada presión de vapor a temperatura
ambienteD

–inalmente6 se estudió el efecto salino6 dado que la adición de
una sal a la muestra puede afectar los coeficientes de partición de los
analitosD Se observó un aumento significativo de la intensidad de los
compuestos volátiles extraídos6 conforme se aumentó la fuerza
iónica qdatos no mostradosgD Por ello6 la dilución de las muestras se
realizó con una solución de Naçl R MD 0l evaluar el efecto salino6
mediante una prueba triangular con el panel sensorial se verificó que
el perfil aromático de las muestras no cambiaría al modificar la
fuerza iónica del sistemaD

wn este estudio se identificaron úR compuestos volátiles
sensorialmente activos presentes en los diferentes rones estudiadosD
Jentro de los compuestos identificados se encuentran LR ésteres6 seis
compuestos aromáticos6 seis alcoholes6 dos acetales6 la transAlactona
de roble6 furfural6 salicilato de metilo6 qEgAanetol6 LAmetilbutanoato
de etilo y vainillina qTabla 1gD Los descriptores odorantes más
representativos fueron frutales6 dulces6 maderas6 vinagres y floralesD

0sí6 el aroma de los rones estudiados está constituido
principalmente por ésteres6 alcoholes e hidrocarburos aromáticos que
son generados en el proceso de fermentación q16gD Los ácidos
también son compuestos característicos en el aroma de rones6 que se
generan por oxidación de lípidos saturados constituyentes de la caña6
cuya producción se incrementa con el tratamiento térmico de la
materia prima q2gD wntre los más abundantes que se han reportado se
encuentran el ácido acético6 ácido hexanoico6 ácido octanoico y
ácido decanoico q17gD Sin embargo6 en las muestras de rones
colombianos estudiados no se encontró ningún ácido6 pero sí los
ésteres derivados de los ácidos enunciados anteriormenteD Se infiere
que estos ácidos pueden ser esterificados probablemente por
condiciones propias del proceso y del añejamientoD

Por su parte6 los hidrocarburos aromáticos son compuestos que
generalmente se producen en un proceso de combustión y que6 a
concentraciones altas6 pueden llegar a tener un impacto negativo en
la calidad olfativaD ws probable que estos se formen en el proceso de
tostado de la barrica6 y posteriormente sean transferidos al ron en el
proceso de envejecimiento q18gD

Je los compuestos volátiles olfativos identificados6 se distinguen
nueve compuestos que están presentes en todos los rones estudiadosI
acetato de etilo6 etanol6 hexanoato de etilo6 heptanoato de etilo6
octanoato de etilo6 furfural6 caproato de etilo6 laureato de etilo y
vainillinaD wstos compuestos podrían hacer parte de la base del
aroma del ron6 puesto que se producen en etapas básicas del proceso6
por lo cual es normal que se encuentren presentes en todas las
muestrasD Por ejemplo6 el etanol se produce en la etapa de
fermentación alcohólica6 los ésteres en el añejamiento y el furfural
en la deshidratación del jugo de cañaD

0demás de lo anterior6 en el Ron Santa –e 1L años se encontró el
pAxileno6 un compuesto que no ha sido reportado en ningún tipo de
ronD La presencia de este compuesto podría deberse al proceso de
añejamiento6 donde posiblemente se formó tras el tostado de la
barrica qdependiendo del tipo de roble empleadog q19gD

Compuestos aromáticos activos identificados
por GC-O

0nalizando los compuestos identificados por marca qRon
Medellín 0ñejo6 Ron Santa –e y Ron Viejo de çaldasg6 se observa
que Ron Medellín 0ñejo presenta un compuesto característicoI el
161AdietoxiAñAmetilbutano6 que tiene un descriptor aromático dulceA
frutalD wste compuesto de la familia de los acetales se forma por
reacción de los aldehídos con etanol q4gD wn Santa –e se identificó el
succinato de dietilo6 con descriptor aromático vinosoAfruta6 este
compuesto se produce por acción de las levaduras en el proceso de
fermentación q4gD Por el contrario6 en el caso de Ron Viejo de çaldas
no se encontró ningún compuesto característicoD

Conclusiones

Se establecieron las condiciones óptimas para realizar el proceso de
extracción por öSASPMw de los compuestos volátiles presentes en el
ron6 evaluando el tipo de fibra6 el tiempo de extracción6 la dilución
de la muestra6 el volumen de la muestra y el efecto salinoD

0plicando el método desarrollado6 se identificaron por primera
vez úR compuestos volátiles odorantes presentes en nueve rones
colombianos comerciales6 resaltando las notas odorantes a madera6
dulce6 floral6 frutales y vinagrosasD 0demás6 se estableció una lista de
compuestos volátiles odorantes que se encuentran presentes en todos
los rones estudiadosD wsta lista de compuestos permitirá realizar
estudios posteriores de cuantificación de los odorantes involucrados
en la formación del aroma6 que6 acompañado de estudios de
reconstitución de aromas6 pueden dar lugar al desarrollo del papel de
cada uno de estos compuestos en el aroma de los rones colombianosD

Agradecimientos

wste trabajo fue financiado por el çomité para el Jesarrollo de la
Wnvestigación qçOJWg6 –ondo de apoyo al primer proyecto qproyecto
WNRjúçwg de la Universidad de 0ntioquiaD

Referencias

Steinhaus6 PDO Schieberle6 PD çharacterization of the key aroma
compounds in soy sauce using approaches of molecular sensory
scienceD J. Agric. Food ChemD 20076 55 q1jg6 RLRLARLRHD JOWI httpIhh
dxDdoiDorgh1TD1TL1hjfTVTHTHLD
de Souza6 MDO Vásquez6 PDO del Mastro6 ND LDO 0cree6TD wDO Lavin6 wD
öD çharacterization of çachaça and Rum 0romaD J. Agric. Food
Chem. 20066 54 qLg6 ú3jAú33D JOWI httpIhhdxDdoiDorgh1TD1TL1h
jfTj111HTD
Pino6 JD 0D çharacterization of rum using solidAphase
microextraction with gas chromatography–mass spectrometryD Food
Chem. 20076 104 q1g6 úL1AúL3D JOWI httpIhhdxDdoiDorgh1TD1T1Rh
jDfoodchemDLTTRDTHDTñ1D
Pino6 JD 0DO Tolle6 SDO Gök6 RDO Winterhalter6 PD çharacterisation of
odourAactive compounds in aged rumD Food ChemD 20126 132 qñg6
1úñRA1úú1D JOWI httpIhhdxDdoiDorgh1TD1T1RhjDfoodchemDLT11D11D1ññD

LD

1D

ñD

úD



Osorio-Monsalve, J.; López, C.; Zapata, J.

Rev. Colomb. Quim. 2016D 45 w13D jTOHjI54

—ranitzaD óIZ XranvoglD MIZ SchieberleD PI éharacterization of the key
aroma compounds in two commercial rums by means of the sensomics
approachI J. Agric. Food ChemI 2016D 64 w03D B0NOBjHI áOíV httpV::
dxIdoiIorg:x/Ix/1x:acsIjafcIHb/Hj1BI
MaarseD QIZ de WrauwD NI MI éI The analysis of volatile components of
jamaica rumI J. Food SciI 1966D 31 wB3D 9HxO9HHI áOíV httpV::
dxIdoiIorg:x/Ixxxx:jIx0BHO1B1xIx9BBItb/01NHIxI
—erreiraD VIZ QerreroD PIZ ZapataD RIZ KscuderoD YI éoping with matrix
effects in headspace solid phase microextraction gas chromatography
using multivariate calibration strategiesI J. Chromatogr. AI 2015D 1407D
0/OjxI áOíV httpV::dxIdoiIorg:x/Ix/xB:jIchromaI1/xHI/BI/HTI
ZapataD RIZ MateoOVivarachoD óIZ éachoD RIZ —erreiraD VI éomparison of
extraction techniques and mass spectrometric ionization modes in the
analysis of wine volatile carbonylsI Anal. Chim. Acta. 2010D 660 wx–13D
x9NO1/HI áOíV httpV::dxIdoiIorg:x/Ix/xB:jIacaI1//9I/9I/jxI
—engD YIZ éaiD YIZ SuD XIZ ZhaoD QIZ WangD éIZ ZhaoD MI Kvaluation of
aroma differences between highOsalt liquidOstate fermentation and lowO
salt solidOstate fermentation soy sauces from éhinaI Food Chem. 2014D
145D x1BOx0jI áOíV httpV::wwwIsciencedirectIcom:science:article:pii:
S/0/TTxjBx0/x//xNI
MestresD MIZ SalaD éIZ Martı́D MI PIZ WustoD OIZ XuaschD RI Qeadspace
solidOphase microextraction of sulphides and disulphides using
éarboxen–polydimethylsiloxane fibers in the analysis of wine aromaI J.
Chromatogr. A. 1999D 835 wx–13D x0NOxjjI áOíV httpV::
dxIdoiIorg:x/Ix/xB:S//1xO9BN0w9T3/x/H/OjI
WoguszD SIZ de Marchi Tavares de MeloD YIZ ZiniD éI YIZ XodoyD QI TI
Optimization of the extraction conditions of the volatile compounds
from chili peppers by headspace solid phase microOextractionI J.
Chromatogr. A. 2011D 1218 w1x3D 00jHO00H/I áOíV httpV::
dxIdoiIorg:x/Ix/xB:jIchromaI1/x/Ix1I/B/I

HI

BI

TI

x/I

9I

NI

xxI

PizarroD éIZ PérezOdelONotarioD NIZ XonzálezOSáizD RI MI Optimisation
of a simple and reliable method based on headspace solidOphase
microextraction for the determination of volatile phenols in beerI J.
Chromatogr. A. 2010D 1217 w093D B/x0OB/1xI áOíV httpV::
dxIdoiIorg:x/Ix/xB:jIchromaI1/x/I/NI/1xI
van áen áoolD QIZ UratzD PI Y generalization of the retention index
system including linear temperature programmed gas—liquid partition
chromatographyI J. Chromatogr. A. 1963D 11D jB0OjNxI áOíV x/Ix/xB:
S//1xO9BN0w/x3T/9jNOXI
QuerisD OIZ PinoD RIZ MartíD PIZ RodríguezD íI Packed bed techniques for
accelerated aging of rumI Revista CENIC Ciencias QuímicaI 2007D 38
w13I 0x9O01jI
PinoD RIZ Martı́D MI PIZ MestresD MIZ PérezD RIZ WustoD OIZ XuaschD RI
Qeadspace solidphase microextraction of higher fatty acid ethyl esters
in white rum aromaI J. Chromatogr. A. 2002D 954 wx–13D HxOHNI áOíV
httpV::dxIdoiIorg:x/Ix/xB:S//1xO9BN0w/13//xBNOXI
SingletonD VI óI Maturation of wines and spiritsV comparisonsD factsD
and hypothesesI Am. J. Enol. Vitic. 1995D 46 wx3D 9TOxxHI
SampaioD OI MIZ RecheD RI VIZ —rancoD áI WI éhemical profile of rums
as a function of their originI the use of chemometric techniques for their
identificationI J. Agric. Food Chem. 2008D 56 wH3D xBBxOxBBTI áOíV
httpV::dxIdoiIorg:x/Ix/1x:jf/N1BTjxI
Maza XomezD SI Rum aroma descriptive analysisI Tesis de MaestriaD
óouisiana State UniversityD 1//xI
RegaladoD KI óIZ TolleD SIZ PinoD RI YIZ WinterhalterD PIZ MenendezD RIZ
MoralesD YI RI et alI ísolation and identification of phenolic compounds
from rum aged in oak barrels by highOspeed countercurrent
chromatography:highOperformance liquid chromatographyOdiode array
detectionOelectrospray ionization mass spectrometry and screening for
antioxidant activityI J. Chromatogr. A. 2011D 1218 wjx3D N0HTON0BjI
áOíV httpV::dxIdoiIorg:x/Ix/xB:jIchromaI1/xxI/TI/BTI

x1I

x0I

xHI

xTI

xBI

xjI

x9I

xNI

Article citation:
OsorioOMonsalveD RIZ óópezD éIZ ZapataD RI éaracterización de los compuestos del aroma en rones colombianos por QSOSPMKXéOMSOOI
Rev. Colomb. Quim. 2016D 45 w13D jTOHjI áOíV httpV::dxIdoiIorg:x/IxHjjB:revIcolombIquimIvjHn1IB/j/BI



55Rev. Colomb. Quim. 2016É 45 ñzRÉ @@Pw_O

Guía para autores Revista
Colombiana
deQuímica

Descripción

Tipos de artículos

Artículos de investigación

Artículos de revisión

Serán solicitados por invitación del 7omité 8ditorialÉ teniendo en
cuenta la experiencia de los autores en un determinado temaO Son
artículos que presentan el estado actual del conocimiento sobre un
temaO 8n este tipo de artículosÉ el autor además de efectuar la
revisiónÉ debe establecer su aporte y criterio propiosO 9ebe presentar
más de @h referenciasÉ preferiblemente de los últimos @ añosO

8n la Revista 7olombiana de Química se toma como código de
conducta ética el propuesto por el 7omité de Ética de Publicaciones
ñ7OP8Rj httpj::publicationethicsOorg: para editores de revistas
científicasO 8n este se sancionan el plagio y la autoría fantasmaÉ la
duplicación de resultados o cualquier otro tipo de modificación
fraudulentaO 9e igual modo se promueve y aplica un sistema de
evaluación por pares donde se garantiza el anonimato de autores y
evaluadoresO

Conflicto de intereses

Envío y esquema de revisión general

Los manuscritos enviados a la Revista 7olombiana de Química para
su posible publicación deben ser inéditos ñno sometidos al mismo
tiempo a ninguna otra revista impresa o digitalRO Los autores son
responsables por las opiniones e ideas declaradas en el manuscritoO
La precisión de la información en los manuscritosÉ incluyendo figuras
y tablasÉ es responsabilidad completa del autor o de los autoresO
Los manuscritos serán recibidos para su evaluación vía correo

electrónico ñrcolquim_fcbogNunalOeduOcoR o a través de la
plataforma en línea de la Revista ñhttpj::wwwOrevistasOunalOeduOco:
indexOphp:rcolquimRO

Requisitos generales de envío

Para los envíos a través del portal en líneaÉ el autor debe estar
registrado en el portalÉ de no ser el caso debe registrarse siguiendo
los pasos necesariosO Wntes de comenzarÉ es importante que
compruebe que su envío cumple escrupulosamente todos los
requisitos solicitados por la revista ñVer sección Preparación para
el envío onlineRO

La versión del documento en línea no debe incluir resumen ni
datos de autoresÉ estos se incluyen en los metadatosÉ es decirÉ en el
formulario de envíoO Por el contrarioÉ si el artículo es enviado por
correo electrónico debe contener todos los datos que se
especifican en la sección UormatoO

Para las dos formas de envío deben adjuntarse una carta de
presentación del artículoÉ donde se incluyan los aspectos más
relevantes del artículoÉ una lista de tres posibles evaluadores con
sus respectivos datos de contacto y firma de todos los autoresO

Las fotosÉ diagramasÉ mapas y gráficas se enumeran como figurasO
Las fotos y mapas deben adjuntarse en un archivo aparteÉ en
formato TYUU o JP8B al tamaño en que van a salirÉ con Lhh dpi de
resoluciónÉ y en escala de grises o en blanco y negroO 8n caso de
que tengan _ o más ítemsÉ se debe cambiar la escala de grises por
diferentes tramasO No se deben insertar en Word ya que pierden la
resoluciónÉ y en el programa de diseño van a salir pixeladasO Si las
gráficas corresponden a archivos trabajados en 8xcel o Word se
deben enviar en dichos programasÉ pero abiertasÉ no como imagen
para que se puedan editarO

/O

zO

_O

Ética

La Revista 7olombiana de Química ñRevO 7olombO QuimOÉ versión
online YSSN zL@APLAF/É versión impresa YSSN h/zhPzVh_R es una
publicación científica arbitradaÉ del 9epartamento de QuímicaÉ
Uacultad de 7iencias de la Universidad Nacional de 7olombia sede
1ogotáO 9esde su lanzamiento en /FA/É y hasta /FVhÉ la Revista
7olombiana de Química publicó un volumen por año y su
periodicidad cambió a uno o dos volúmenes por año desde /FV/ hasta
zhhwO W partir de zhhA y hasta la fecha publica tres volúmenes por
añoO Todos sus volumenes se encuentran disponibles online en el sitio
web httpj::wwwOrevistasOunalOeduOco:indexOphp:rcolquim:indexO
La Revista 7olombiana de Química se encuentra indexada en las

bases de datos S7OPUSÉ PU1LYN98XÉ 9OWJÉ S7Y8LOÉ
LWTYN98X Y R89WLY7O 8sta publicación cuenta con un 7omité
7ientífico y 8ditorial compuesto por investigadores de reconocida
trayectoria en sus áreas de especialidad y acepta contribuciones
relevantes en las diversas áreas de la química tales como química
analíticaÉ bioquímicaÉ orgánicaÉ fisicoquímicaÉ alimentosÉ inorgánicaÉ
ciencias de materialesÉ organometálicaÉ enseñanza de la químicaÉ
entre otrasO 8l público objetivo son profesionales relacionados con
cualquier área de la químicaO

La revista define un conflicto de interés como cualquier asunto que
interfiera enj la presentación completa y objetivaÉ la revisión por
paresÉ la toma de decisiones editorialesÉ o la publicación de artículos
de investigación presentados a la revistaO 8l conflicto de intereses
puede ser de naturaleza financiera y no financieraÉ profesional o
personalÉ y puede surgir en relación a una organización u otra
personaO

Son artículos que presentan resultados de investigación que no han
sido publicados previamenteO Los autores deben resaltar la
contribución de su trabajo al conocimientoO Se sugiere un máximo de
_h referenciasO
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Formato

Autor(es) y filiación

Esquema de revisión

o Aceptado con cambios mínimosJ Los autores deben
enviar una nueva versión a la revistay Una vez el editor
verifica que los cambios fueron realizados /los autores deben
enviar una lista detallada con los cambios realizados o el
porqué de los cambios no realizadoswñ el artículo es aceptadoy

o Cambios mayoresJ Los autores deben enviar una nueva
versión a la revistañ la cual será sometida a evaluación corta
/los autores deben enviar una lista detallada con los cambios
realizados o el porqué de los cambios no realizadoswy

o RechazadoJ Los autores deciden si someten una nueva
versión a la revistañ la cual será tratada como un artículo
nuevoy

Si el artículo es aceptado aparecerá inicialmente en formato preC
impresión en la página Web de la revista /httpJEE
wwwyrevistasyunalyeduycoEindexyphpErcolquimEindexwy Posteriormente
se reemplazará por la versión diagramaday

Los manuscritos se aceptan en españolñ inglés o portuguésñ sin
embargoñ siempre el títuloY resumen y palabras claves deben
presentarse en los tres idiomasy Nomo estrategia para aumentar la
difusión y visibilidad de los resultados se sugiere presentar los
manuscritos en inglésy

Página inicial

Título

Tl título debe ir en minúsculañ a menos que la mayúscula sea
mandatoriay ºebe ser conciso pero informativo y no debe exceder
D2ú caracteres incluyendo los espaciosy ºebe aparecer siempre en
españolñ inglés y portuguésy Por ejemploJ

•

•

•

•

•

•

•

•

•

•

•

Tn los datos de filiación se debe conservar el orden categóricoJ
Laboratorioñ institutoñ universidadñ ciudadñ estadoñ paísñ eCmaily Nada
filiación debe ser enlistada con números en superíndice y
referenciada a cada autory Tl autor de correspondencia debe ir
denotado con asteriscoy Por ejemploJ

Mauricio 7celasDñ Tlizabeth Ril2ñ Markus ºoerr0ñ Martha ºaza0ñ Úuan
Manuel UrbinaDx

DLaboratorio de Química Orgánica y 8iomolecular C LQO8ioñ
@acultad de Nienciasñ Universidad ãndustrial de Santanderñ Niudad
Universitariañ 77 AGkñ 8ucaramangañ Nolombiay

2@acultad de Nienciasñ Pontificia Universidad Úaverianañ Narrera G Nº
j0Ck2ñ 8ogotá ºyNyñ Nolombiay

0Rrupo de 8ioquímica Teórica C R8QTñ @acultad de Nienciasñ
Universidad ãndustrial de Santanderñ Niudad Universitariañ 77 AGkñ
8ucaramangañ Nolombiay

x7utor para correspondenciaJ jurbinaIuisyeduyco

Cuerpo del artículo

Todo el texto debe venir justificado /alineado a izquierda y derechawñ
con las páginas y líneas numeradas continuamentey Todos los títulos y
subtítulos primaros y secundarios deben ir justificados a la izquierday
Los títulos /RESUMENY PALABRAS CLAVEY
INTRODUCCIÓNY MATERIALES Y MÉTODOSY
RESULTADOS Y DISCUSIÓNY AGRADECIMIENTOSY
CONCLUSIONES y REFERENCIASw deben ir con mayúscula
sostenida y negrillay Los subtítulos primarios en minúsculas
sostenida y en negrillay Los subtítulos secundarios con minúscula
sostenida y en cursivay Siempre se deben definir los términos
estadísticosñ abreviaturas y los símbolos la primera vez que se usan
en el artículoy Para las unidades de medida se debe usar el sistema
métrico internacionaly

Idioma

ºespués de recibir el artículo y verificar que cumpla con el
formato establecido en esta guíañ se envía a revisión por pares según
el tema tratadoy

ºespués de recibir las evaluacionesñ se envía la decisión del
Nomité Tditorial al autor de correspondenciaJ

Tl documento se debe presentar en archivo Word ydoc o ydocxñ
tamaño cartañ interlineado 2ñúñ con márgenes superior e inferior de
2ñM cm y 0ñú cm en los ladosñ con letra Times New Roman D2ñ
páginas numeradas de inicio a finy Se deben usar los títulosJ
RESUMENY ABSTRACTY RESUMOY INTRODUCCIÓNY
MATERIALES Y MÉTODOSY RESULTADOS Y DISCUSIÓNY
CONCLUSIONESY AGRADECIMIENTOS y REFERENCIASy

Oxidación catalítica de tolueno y 2Cpropanol sobre óxidos mixtos
de Mn y No obtenidos por coprecipitacióny

Natalytic oxidation of toluene and 2Cpropanol over Mn and No
mixed oxides obtained by coprecipitation methody

7 oxidação catalítica de tolueno e 2Cpropanol em óxidos mistos
de Mn e de Noñ obtidos por coprecipitaçãoy

Nombres y apellidos completosy

Último título profesionaly

ãnstitución en la cual trabajay

País y ciudad de residenciay

Norreo electrónico /de cada autorwy
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Cuando no van seguidos de unidadesx los números enteros hasta
diez se escriben con la palabra Eunox dosx diezñ y mayores de diez con
números ETTx TRx TARñ: Cuando se utilicen númerosx estos deben ir
seguidos de sus unidades y se mantendrá un espacio entre uno y otro
ETAA mx qA mLñ: Si se trata de porcentaje no deje espacio entre el
número y la unidad E“Ajñ: En manuscritos escritos en español las
cifras decimales irán separadas por coma Exñ y en inglés por punto E:ñ:
Cite cada figura y tabla en el texto de acuerdo al orden de aparición y
en el siguiente formatoI Figura T o Figuras T y R o Figuras T;óTF o
Tabla T:

Resumen

Resumen de máximo RAA palabras: Se sugiere poner una frase
introductoria: Deben mencionarse los propósitos de la investigaciónx
los resultados relevantes Eproporcionando datos específicos yx de ser
posiblex su significación estadísticañx y las conclusiones principales
sin incluir citas bibliográficas: Se debe hacer énfasis en los aspectos
nuevos e importantes del estudio: Debe evitar presentarse un resumen
descriptivo Eaquel donde no se presentan datosñx en cambiox debe
presentarse un resumen analítico Eaquel en donde se presentan los
datos relevantes obtenidos en la investigaciónñ: Debe aparecer
siempre en españolx inglés y portugués:

Palabras clave

Introducción

Deben presentarse los fundamentos lógicos para la realización del
trabajo: Solo se dan las referencias estrictamente oportunas y no se
deben incluir datos o conclusiones del trabajo que se está publicando:
;l final de la introducciónx debe presentarse el objetivo del trabajo:

Materiales y métodos

Resultados y discusión

Los resultados deben presentarse en un orden lógico y concordante
con el orden de los métodos: Se deben destacar los resultados que
contribuyen a la generación de nuevo conocimiento: La información
contenida en tablas no debe repetirse en figuras y viceversa:

Deben listarse de D a 3 palabras claves: No se deben emplear las
palabras ya usadas en el título del manuscrito: Deben aparecer
siempre en españolx inglés y portugués:

En una subsección deben listarse los reactivos utilizadosx la marca y
el país: Se deben usar subtítulos en los procedimientos utilizados: Los
procedimientos deben tener el detalle suficiente para permitir a otros
profesionales reproducir la investigación: Se deben incluir los
equipos empleadosx incluyendo nombre del fabricante y paísx además
de las referencias de la metodología y métodos estadísticos: Deben
describirse los métodos nuevos o los que han sido sustancialmente
modificadosx sustentando las razones para utilizarlos y evaluando sus
limitaciones:
Los autores que envíen artículos de revisiónx deberán describir los
métodos empleados para localizarx seleccionarx extraer y sintetizar la
información: Siempre que se hagan pruebas estadísticasx debe usarse
un subtítulo “;nálisis estadístico” para su descripción:

En la discusión deben destacarse los aspectos nuevos y relevantes
del estudiox y evitar repetir información ya facilitada en las sección
INTRODUCCIÓN: Se recomienda evaluar posibles relaciones entre
los resultados obtenidosx juzgar los resultados en relación con los
obtenidos por otros autoresx y proponer hipótesis que expliquen los
datos obtenidos: En esta sección debe haber una extensión mínima de
tres páginas a doble espacio:

Conclusiones

Debe aparecer mínimo un párrafo con las conclusionesx vinculado a
los objetivos del estudiox evitando enumerarlas o presentarlas como
frases sueltas: Se deben realizar afirmaciones plenamente respaldadas
por los datos:

Agradecimientos

Deben mencionarse las fuentes de financiación de los proyectos de
investigación yFo apoyos recibidos para la realización del estudio
Ebecasx equiposx reactivosx entre otrosñ: Pueden nombrarse a aquellas
personas que hayan prestado su ayuda intelectual al trabajox pero
cuyas contribuciones no justifiquen la autoríax describiendo la
contribución llevada a cabox por ejemplox áapoyo técnicoáx árevisión
crítica del escritoáx “recolección de muestras”:

Referencias

El formato está basado en la guía de estilos de la ;merican Chemical
Society E;CSñ:

Referencias en texto: Todas las citas que aparecen en el texto deben
coincidir con las presentadas en la sección REFERENCI;Sx y
viceversa:
Debe evitarse citar como bibliografíaI

Los resúmenes presentados en congresos u otras reuniones:
Comunicaciones personales:
Datos no publicados: La citación de un artículo “en prensa”
supone que el artículo ya fue aceptado para publicación:

•
•
•

Las citas deben realizarse con números itálicos en paréntesis en la
línea del textox y dentro de la puntuación: Por ejemploI

ó Las condiciones de extracción se encuentran reportadas en otros
estudios E1ñ:

Si hay varias citas se separan con coma Exñ sin espacios entre los
númerosO si son citas consecutivasx se separan con guión Eóñ: Por
ejemploI

ó Los resultados obtenidos fueron similares a los reportados por otros
autores E8, 26-30ñ:

Las citas se deben escribir con números naturales acorde a su orden
de aparición: Si dentro de la redacción del texto se debe mencionar el
autorx entonces la citación debe serI

Un autorI Duque E2ñ
Dos autoresI Duque y Palomeque E3ñ
Más de dos autoresI Duque et al: E4ñ

•
•
•
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Revistas

Fasta seis autoresw se incluyen todos los autores0

za Silva/ R03 _issim/ ‘03 írosnan/ q03 írosnan/ +0 Vreatine
synthesisw Fepatic metabolism of guanidinoacetate and
creatine in the rat in vitro and in vivo0 Am. J. Physiol.
Endocrinol. Metab. 2009/ 296/ 8LAx8A70 z@‘w httpwjj
dx0doi0orgj79077L8jajpendo0T9LóK0899P0

qás de seis autoresw incluir hasta los seis primeros autores y a
continuación escribir et al0

•

•

Libros y otras monografías
ñibros sin editores
x Stout/ +03 Wntonio/ +03 ”alman/ z0 Essentials of creatine in
sports and health0 Fumana éress ‘nc0w Totowa/ _+/ 899P3 pp
á9xó90 z@‘w httpwjjdx0doi0orgj790799KjTKPx7xLTKóLxLKáx80

x íudavari/ S03 @’_eil/ q0 +03 Smith/ W03 Feckelman/ é0 U03
@benchain/ +0 R0/ +r03 ]allipeau/ +0 W0 R03 z’Wrecea/ q0 W0 The
merck index, an encyclopedia of chemicals, drugs, and
biologicals/ 7áth ed0 qerck p Vo0/ ‘nc0w Whitehouse Station/
_+/ 89973 pp 7KAPx7KAT0

ñibros con editores
xRowe/ R0 V03 Sheskey/ é0 +03 @wen/ S0 V0 feds0g0 Handbook of
pharmaceutical excipients/ Lth ed0 éharmaceutical éress and
Wmerican éharmacists Wssociationw ]rayslake/ ‘ñ/ 899A3 pp
KTPxKTT0

Vapítulo en libro editado
qcírien/ q0 Selecting the Vorrect pF Value for FéñV0 ‘n
HPLC made to measure: A practical handbook for
optimization3 ”romidas/ S0/ Ud03 WileyxVVFw Weinheim/
]ermany/ 899A3 pp PTx79á0

‘mpreso
”ing/ ”0 +0 zevelopment of a pressurized system for oxidation
studies of volatile fluids0 q0S0 Thesis/ The éennsylvania State
University/ State Vollege/ éW/ qarzo 7TPá0

Ulectrónico
Wbrams/ _0 q0 Ufficiency enhancement in dyexsensitized solar
cells through light manipulation0 éh0z0 zissertation [@nline]/
The éennsylvania State University/ University éark/ éW/
zecember 899L0 httpwjjetda0libraries0psu0edujthesesjapprovedj
WorldWide‘ndexjUTzx79A7jindex0html fconsultado el 8 de
abril de 897óg0

•

•

•

•

•

Libros y otras monografías

éenn State zepartment of Vhemistry0 httpwjj
www0chem0psu0eduj fconsultado el K de junio de 897óg0

qallet Vhemistry ñibrary/ University of Texas ñibraries0
Thermozex home pagew Wn index of selected thermodynamic
and physical property resources0 httpwjjwww0lib0utexas0eduj
thermodexj fconsultado el 7T de marzo de 897óg0

Sitios Web

En prensa
qartínez/ [03 +ouyban/ W03 Wcree/ W0 U0/ +r0 Vomments on
‘‘Solubility and thermodynamic function of a new anticancer
drug ibrutinib in 8xf8xethoxyethoxygethanol O water mixtures
at different temperatures”0 J. Chem. Thermodyn0 20150 ‘n
press0 z@‘w httpwjjdx0doi0orgj790797Ajj0jct0897L07709á7

Tablas y figuras

ñas fotos/ diagramas/ mapas y gráficas se clasifican como figuras0
zeben usarse figuras como alternativa a las tablas3 evite redundancia
entre tablas/ figuras y texto0
ñas figuras con sus leyendas deben enviarse individualmente en

formato 0T‘[[/ de excelente calidad/ con una resolución mínima de
á99 dpi y con uno de dos tamaños fT cm de ancho/ que es una
columna/ o 89 cm que cubre las dos columnasg0 ña impresión a color
no genera costos adicionales para los autores/ sin embargo/ representa
un mayor costo para la revista0 Teniendo esto en cuenta/ se debe
utilizar escala de grises o tramas siempre que sea posible0 zeben
usarse colores cuando sea estrictamente necesario0 [iguras que hayan
sido creadas en Uxcel o Word deben ser enviadas en esos programas0
ñas tablas deben estar en el cuerpo del artículo al final del
documento0 Tanto las tablas como las figuras deben ser
autocontenidas fpoder interpretarse sin necesidad de recurrir al
cuerpo del artículog0 Un la leyenda de la figura/ o en el título o pie de
la tabla/ deben describirse las claves/ abreviaturas y demás
explicaciones0 Se recomienda proporcionar además de los promedios/
las desviaciones estándar y demás información estadística relevante a
los datos0
ña rotulación de cada tabla debe ir a la cabeza de la misma/

mientras que en las figuras debe presentarse al pie0 Uvite figuras
pequeñas aisladasw agrupe figuras con información relacionada en
figuras compuestas rotuladas con letras f[igura 7a/ [igura áb/ etc0g0
Si un artículo contiene tablas o figuras reproducidas fasí sean del
mismo autorg/ es obligación declarar el origen y presentar permiso
para utilizarlas0 Us responsabilidad de los autores conseguir el
correspondiente permiso0 Si tiene dudas al respecto/ por favor
comunicarse con la revista vía correo electrónico
frcolquim_fcbog&unal0edu0cog o por teléfono fOLK7 á7AL999 Uxt0
7óóLPg0

Preparación para el envío online

Wntes de realizar el envío de su manuscrito ya sea por el éortal o por
correo electrónico/ verifique que cumple con las siguientes
condicionesw
éresenta un título en los á idiomas solicitados0
éroporciona nombres y apellidos completos de los autores fe

indica quién es el autor de correspondenciag/ y de cada autor se
mencionaw

•
•

Formato de referencias: ñas referencias deben ser organizadas en el
mismo orden numérico en el que fueron presentadas a lo largo del
texto0

Se debe anotar el apellido y las iniciales del nombre de todos los
autores0 Wpellidos se separan de las iniciales del nombre con coma0
ñas iniciales de los nombres de autores se acompañan con punto0 ños
autores se separan con punto y coma0 ñuego se escribe el título0 Ul
nombre abreviado de la revista en cursiva/ de acuerdo al Vhemical
Wbstracts Service Source ‘ndex fVWSS‘/ httpwjjcassi0cas0orgj
search0jspg0 Ul año en negrilla/ el volumen en itálica y las páginas
fseparadas por guióng0 ze igual manera/ si el artículo cuenta con z@‘
es necesario incluirlo al final de la referencia0

o Último título profesional0
o ‘nstitución en la cual trabaja0
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Costo de la publicación

La publicación de un artículoA con una extensión no mayor a j
páginas de la revistaA tendrá un costo de PjTDTTT pesos colombianosD
Las páginas adicionales tendrán un costo de PWTDTTT pesos
colombianos cada unaD

o País y ciudad de reisdenciaD
o Correo electrónicoD

Presenta un resumen analíticoA de máximo WTT palabrasA en los j
idiomas solicitadosD
Presenta palabras claveA en los j idiomas solicitadosD
El cuerpo del artículo se encuentra en el formato solicitadoD
Las referencias citadas en el cuerpo del artículo aparecen en la
sección REFERENCIASA y viceversaD
El formato de las referencias sigue las indicaciones estipuladas en
esta guíaD
En las referencias se menciona el DOI de los artículosA si es el
casoD
Las figuras están en formato DTIFF con resolución mayor a jTT dpi
en archivos diferentes al cuerpo del documentoD Si las figuras
fueron creadas en Word o Excel entonces se envían en ese formatoD
Las tablas van al final del documentoD
Adjunta la carta de presentación del artículo en el formato
dispuesto para tal finD

•

•
•
•

•

•

•

•

Manuscrito aceptado para publicación

Si el Editor le ha notificado que su manuscrito podría ser aceptado
para publicación en caso de tener en cuenta las modificaciones
sugeridas por los revisoresA envíe la nueva versión del artículo
acompañada de una carta donde detalle cada uno de los comentarios
de los revisoresA y justifique en caso de que no tenga en cuenta alguna
de las sugerenciasD Trabaje la nueva versión del artículo con control
de cambios o resalte los cambios en esta nueva versiónA para que el
Editor pueda identificarlos con facilidadD

La nueva versión del documento en donde se trabaje con control
de cambios o se resalten las modificaciones trabajadasD
Una carta en la que se detallen cada uno de los comentarios de los
revisoresA justificando aquellos casos en los que no se siguió una
determinada indicación o sugerenciaD
Las imágenes que se hayan modificado en virtud de los
comentarios de los revisores y las necesidades de la nueva
versiónD Las imágenes deben estar en formato DTIFF con una
resolución mayor a jTT dpiD

•

•

•

Una vez haya finalizado el proceso de revisión por paresA el Editor
enviará un correo electrónico alRosF autorResF del manuscrito
manifestando la decisión del Comité EditorialD Si el manuscrito ha
sido aceptado para publicaciónA se adjuntarán al correo las
sugerenciasA indicaciones y comentarios que cada evaluador efectuó
sobre los aspectos de fondo y de forma del artículoD Para continuar
con el proceso de publicación elRlosF autorResF deben enviar los
siguientes archivos al correo de la revista
Rrcolquim_fcbog@unalDeduDcoF@

•
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Guide for authors Revista
Colombiana
deQuímica

Revista Golombiana de Química wRevF GolombF QuimF Online
version ISSN áq:xyqxJgD printed version ISSN BgáByáPBAf is a peery
reviewed scientific journal from the Wepartment of GhemistryD
Faculty of Sciences of Universidad Nacional de GolombiaD ’ogotáF
Since its launch in gJxg and until gJPB Revista Golombiana de
Química published a volume per yearD and its frequency changed to
one or two volumes per year from gJPg to áBB/F From áBBx until the
presentD this journal has published three volumes per yearF @ll of its
volumes are available online at the websiteE httpEUU
wwwFrevistasFunalFeduFcoUindexFphpUrcolquimUindexF
Revista Golombiana de Química is indexed in databases such as

ScopusD PublindexD WO@JD SciELOD LatindexD and RedalycF This
publication has a Scientific and Editorial ’oard composed of
renowned researchers in each subjectD and accepts relevant
contributions to the different areas of chemistry such as analytical
chemistryD biochemistryD organic and physical chemistryD food
chemistryD inorganic chemistryD material sciencesD organometallic
chemistryD and chemistry teachingD among othersF The target audience
are professionals of any area of chemistryF

Description

Types of manuscripts

Research articles

They are articles that present results of investigation that have not
been published previouslyF The authors should highlight the
contribution of their work to novel knowledgeF It is suggested a
maximum of AB referencesF

Reviews

They will be requested by invitation of the Publishing ’oardD
considering the experience of the authors in a specific subjectF They
are articles that present the current state of the knowledge on a
subjectF @dditionallyD in this type of articlesD the authors should
clearly establish their contribution and own criterionF It has to present
more than :B referencesD preferably of the last : yearsF

Revista Golombiana de Química follows the ethics policy proposed
by GOPEE httpEUUpublicationethicsForgU intended for peeryreviewed
scientific journalsF Please be aware that plagiarismD ghost writingD and
duplication of results are considered to go against our ethics policyF
This journal uses an evaluation system in which authors and referees
are unknown to each otherF

The journal defines a conflict of interest as any subject that interfere
inE the complete and objective presentationD the review by pairsD the
taking of publishing decisionsD or the publication of investigation
articles presented to the journalF The conflict of interests can be of
financial and no financial natureD professional or personalD and can
come up in relation to an organization or another personF

Conflicts of interest

Submitting and outline for the general
review

General requirements for submitting

qF

Ethics

gF

AF

Manuscripts submitted to the Revista Golombiana de Química for
their possible publication have to be unpublished wno subjected at
the same time to any other journal, either printed or digitalfF The
authors are responsible for their opinions and ideas declared in the
manuscriptF The precision of the information in a manuscriptD
including figures and tablesD is complete responsibility of the author
wsfF
Manuscripts can be submitted for their evaluation via email

wrcolquim_fcbog_unalFeduFcof or through the platform onyline of the
journal whttpEUUwwwFrevistasFunalFeduFcoUindexFphpUrcolquimfF

Sending through the portal online are possible if the author is
registeredF If notD the author should register following the
necessary stepsF ’efore beginningD it is important to check that the
sending meets all the requirements requested by the journal wSee
section Preparation for onyline sendingfF

Neither abstract nor authors’ data should be included in the ony
line version of the documentF These information should be
included in the metadataD that is to sayD in the submission formF
On the contraryD if the article is sent by eymail it has to contain all
the data that is specify in the Format sectionF

In both casesD onyline submitting or via eymailD a letter presenting
the article must be submittedF This letter should include the most
relevant aspects of the manuscriptD a list of three possible
reviewersD with their respective contact dataF The letter should be
sign by all the authorsF

PhotosD diagramsD mapsD and figures should be named as figuresF
Photos and maps should be attached in a separated fileD in a TIFF
or JPEG formatF They should have the size at which they have to
be publishedD with a resolution of qBB dpiD and in a grey scale in
black and whiteF If a grey scale is not good enough then different
trams should be usedF Photos and maps should not be copied in
Word because they lose resolutionD and therefore there will be
problems during the formattingF If the graphic corresponds to
archives developed in Excel or WordD then authors should send it
in the original programF

áF
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Preparation

Author(s) and their filiations

Reviewing flow

o Accepted with minor changesç *uthors should send a new
version to the journalN When the editor verifies that the
changes were made xthe authors have to send a detailed list
with the changes made or the reason why they do not made
the changesq0 the article is acceptedN

o Major changesç *uthors should send a new version to the
journal0 which will be subjected to a fast evaluation xthe
authors have to send a detailed list with the changes made or
the reason why they do not made the changesqN

o Rejectedç The authors decide if they subject a new version
to the journal0 which will be treated as a new articleN

First page

Title

•

•

•

•

•

•

•

•

•

•

•

Body of the manuscript

Language

*fter receiving the manuscript and verifying that it fulfils with the
format established in this guide0 it is sent to peer3reviewersN

*fter receiving the evaluations0 the decision of the 8ditorial Qoard
is sent to the correspondence authorç

If the article is accepted0 it will appear initially in a pre3print
format
in the web page of the journal xhttpçRRwwwNrevistasNunalNeduNcoR
indexNphpRrcolquimRindexqN Later on it will be replaced by the
diagramed versionN

The document has to be presented in a Word Ndoc or Ndocx file0 size
letter0 PNM line spacing0 with top and bottom margins of PNF cm and
HNM cm in right and left margins0 font Times New Roman0 pages
consecutively numberedN The titlesç ABSTRACTy RESUMENy
RESUMOy INTRODUCTIONy MATERIALS AND METHODSy
RESULTS AND DISCUSSIONy CONCLUSIONSy
ACKNOWLEDGEMENTS0 and REFERENCES should to be
usedN

Manuscripts are accepted in Spanish0 8nglish or PortugueseN
However0 the titley abstracty and key words should be written in
the three languagesN *s a strategy to increase the diffusion and
visibility of the manuscript0 the journal encourage to the authors to
present the manuscript in 8nglishN

The title has to be in small letter0 unless the capital is compulsoryN It
has to be concise but informative and does not have to exceed SPM
characters including spacesN The title has to appear always in
Spanish0 8nglish0 and PortugueseN ºor exampleç

áatalytic oxidation of toluene and P3propanol over Mn and áo
mixed oxides obtained by coprecipitation methodN

Oxidación catalítica de tolueno y P3propanol sobre óxidos mixtos
de Mn y áo obtenidos por coprecipitaciónN

* oxidação catalítica de tolueno e P3propanol em óxidos mistos de
Mn e de áo0 obtidos por coprecipitaçãoN

ºull namesN

Last professional titleN

Working institutionN

áountry and city of residenceN

83mail xfor each authorqN

ºiliation data should keep a categorical order as followsç laboratory0
institute0 university0 city0 state0 country0 e3mailN 8ach filiation should
be listed with numbers in superscript and referenced to each authorN
The author of correspondence has to be denoted with an asteriskN ºor
exampleç

Mauricio *celasS0 8lizabeth @ilP0 Markus 7oerrH0 Martha 7azaH0 Juan
Manuel UrbinaSL

SLaboratorio de Química Orgánica y Qiomolecular 3 LQOQio0
ºacultad de áiencias0 Universidad Industrial de Santander0 áiudad
Universitaria0 ** COó0 Qucaramanga0 áolombiaN

Pºacultad de áiencias0 Pontificia Universidad Javeriana0 áarrera O Nº
1H3óP0 Qogotá 7NáN0 áolombiaN

H@rupo de Qioquímica Teórica 3 @QQT0 ºacultad de áiencias0
Universidad Industrial de Santander0 áiudad Universitaria0 ** COó0
Qucaramanga0 áolombiaN

L*uthor of correspondenceç jurbinaUuisNeduNco

The manuscript should be justified xaligned to both left and rightq0
with the pages and lines numbered continuouslyN *ll titles and
primary and secondary subtitles should be justified to the leftN The
titles xABSTRACTy INTRODUCTIONy MATERIAL AND
METHODSy RESULTS AND DISCUSSIONy CONCLUSIONSy
ACKNOWLEDGEMENTS0 and REFERENCESq have to go with
capital letter and bold typeN The primary subtitles have to go with
small letter sustained and bold typeN The secondary subtitles have to
go in italicN *lways the statistics terms0 abbreviations0 and symbols
have to be defined the first time they are used in the manuscriptN ºor
the measurement units0 the International Metric System should be
usedN
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When not followed by units numbers are written up to ten with the
word EoneF twoF threeF etcTx and higher than ten with numbers EPPF PBF
PzBxT Numbers with units should be followed by the units keeping a
space between one and another EPzz mF Dz mLxT If the number
represents a percentage then there should not be any space between
the number and the unit ERz8xT In manuscripts written in Spanish
decimals are separated by comma EFx and in English by point ETxT Each
figure and table in the text must be quoted according to the order of
apparition and in the following formatH Figure P or Figures P and B or
Figures PAAPF or Table PT

Abstract

Abstract should have a maximum of Bzz wordsT To write an
introductory sentence is suggestedT The authors have to mention the
aim of the investigationF the notable results Eproviding specific data
andF if possibleF its statistical significancexF and the main conclusions
without bibliographic referencesT Authors should emphasize towards
the new and important aspects of the studyT A descriptive abstract
should be avoided Ewhere no data is shownxF insteadF an analytical
abstract Ewhere notable data obtained in the investigation is shownx
should be presentedT The abstract has to appear always in SpanishF
EnglishF and PortugueseT

Key words

Between three to six words have to be listedT The words used in the
title of the manuscript should not be used in this sectionT Key words
have to appear always in SpanishF EnglishF and PortugueseT

Introduction

The logical foundations for the realization of the work have to be
presentedT Only strictly timely references should be givenT Data or
conclusions of the manuscript should not be included in this sectionT
At the end of the introductionF the aim of the work have to be shownT

Materials and methods

In a subsectionF the reagents usedF tradeF and the country have to be
listedT The methods used should be listed by subtitlesT The procedures
have to have the sufficient detail to allow other professionals to
reproduce the experimentsT This section must include the equipmentF
including name of the manufacturer and countryF in additionF the
references of the methodology and statistical methods should be
providedT Authors should describe the new methods or those that
have been substantially modifiedF supporting the reasons to use them
and evaluating their limitationsT
Authors submitting reviews should describe the methods employed

to locateF selectF extractF and synthesize the informationT If statistical
tests are doneF then a subtitle “Statistical analysis” should be included
for their descriptionT

Results and discussion

Results should be presented in a logical order and in accordance to
the order presented in the MATERIALS AND METHODS sectionT
Authors should highlight the results that contribute to the generation
of new knowledgeT The information contained in tables does must not
be repeated in figuresF and vice versaT

Conclusions

Acknowledgements

References

•
•
•

The references should appear with italic numbers in parentheses in
the line of the textF and inside the punctuationT For exampleH

A The conditions of extraction are reported in other studies E1xT

If there is more than one reference there must be separated by comma
EFx without spaces between numbersT If they are consecutive
references they are separated by hyphenT For exampleH

A The results obtained were similar to those reported by other
authors E8, 26-30xT

The references should be written with natural numbers in
accordance to their order of apparitionT If within the text the authorEsx
are to be mentionedF then the citation has to be asH

An authorH Duque E2x
Two authorsH Duque y Palomeque E3x
More than two authorsH Duque et alT E4x

•
•
•

New and outstanding outcomes of the study should be highlightedT
Information presented in the sections INTRODUCTION should not
be shown again in this sectionT It is advised to evaluate possible
relations between the obtained resultsF to judge the results in relation
with the ones obtained by other authorsF and to propose hypotheses to
explain the obtained dataT The sections should have a minimum
extension of three pages written in double spaceT

Minimum one paragraph should be presented as conclusion EsxT
Conclusions should be in accordance to the aim of the studyF avoiding
to enumerate them or to present them as loose sentencesT Author
should present the conclusions well supported by the dataT

Funding sources should be mentioned in this sectionT Support
received for the realization of the study EeTgTF scholarshipsF
equipmentF reagentsx should also be includedT Autors can appoint
those people that contributed to the workF but whose contributions do
not justify the authorshipF describing the contribution carried outF for
exampleF “technical support”F “critical review of the writing”F
“collecting samples”T

The format is based in the guide of styles of the American Chemical
Society EACSxT
References in textH All the appointments that appear in the text have
to coincide with those presented in the section REFERENCESF and
vice versaT

Authors must avoid referencing as bibliographyH

The summaries presented in congresses or other meetingsT
Personal communicationsT
Unpublished dataT The citation of a manuscript as “in press”
supposes that it was already accepted for publicationT
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Format of referencesP The references have to be organized in the
same numerical order in which they were presented along the textN

Journals
The surname and the initials of the name of all the authors have to be
includedN Surnames should be separated of the initials of the name by
commaN The initials of the names of authors should be accompanied
with pointN Luthors should be separated with semicolonN Lfter the
authors information the title should be writtenN The name abbreviated
of the journal in italicR according to the [hemical Lbstracts Service
Source ”ndex /[LSS”R httpPBBcassiNcasNorgBsearchNjspDN The year in
bold typeR the volume with italic type and the pages /separated with
hyphenDN ”f available the ]O” should be includedN

Up to six authorsP all the authors should be includedN

]a SilvaR RN3 NissimR ”N3 VrosnanR MN3 VrosnanR qN [reatine
synthesisP +epatic metabolism of guanidinoacetate and
creatine in the rat in vitro and in vivoN Am. J. Physiol.
Endocrinol. Metab. 2009R 296R H97;H7JN ]O”P httpPBB
dxNdoiNorgBJMNJJ9HBajpendoNKM908NHMMkN

More than six authorsP include until the sixth author and then
write et alN

•

•

Books and other monographs
•

•

•

•

•

Doctoral Thesis (or similar)

Vooks without editors
; StoutR qN3 LntonioR qN3 _almanR ]N Essentials of creatine in
sports and healthN +umana Press ”ncNP TotowaR NqR HMMk3 pp
1M;0MN ]O”P httpPBBdxNdoiNorgBJMNJMM8BK8k;J;9K809;981;HN

; VudavariR SN3 O’NeilR MN qN3 SmithR LN3 +eckelmanR PN íN3
ObenchainR qN RNR qrN3 ‘allipeauR qN LN RN3 ]’LreceaR MN LN The
merck index, an encyclopedia of chemicals, drugs, and
biologicalsR J1th edN Merck C [oNR ”ncNP Whitehouse StationR
NqR HMMJ3 pp J87k;J87KN

Vooks with editors
;RoweR RN [N3 SheskeyR PN qN3 OwenR SN [N /edsNDN Handbook of
pharmaceutical excipientsR 9th edN Pharmaceutical Press and
Lmerican Pharmacists LssociationP ‘rayslakeR ”@R HMM73 pp
8Kk;8KKN

[hapter in edited book
McVrienR MN Selecting the [orrect p+ Value for +P@[N ”n
HPLC made to measure: A practical handbook for
optimization3 _romidasR SNR ídN3 Wiley;V[+P WeinheimR
‘ermanyR HMM73 pp kK;JM1N

Printed
_ingR _N qN ]evelopment of a pressurized system for oxidation
studies of volatile fluidsN MNSN ThesisR The Pennsylvania State
UniversityR State [ollegeR PLR March JKk1N

Online
LbramsR NN MN ífficiency enhancement in dye;sensitized solar
cells through light manipulationN PhN]N ]issertation [Online]R
The Pennsylvania State UniversityR University ParkR PLR
]ecember HMM9N httpPBBetdaNlibrariesNpsuNeduBthesesBapprovedB
WorldWide”ndexBíT];JM7JBindexNhtml /consulted on the Hnd
Lpril HMJ0DN

Penn State ]epartment of [hemistryN httpPBB
wwwNchemNpsuNeduB /consulted on the 8th june HMJ0DN

Mallet [hemistry @ibraryR University of Texas @ibrariesN
Thermo]ex home pageP Ln index of selected thermodynamic
and physical property resourcesN httpPBBwwwNlibNutexasNeduB
thermodexB /consultado el JK de marzo de HMJ0DN

Web sites

In press
MartínezR FN3 qouybanR LN3 LcreeR WN íNR qrN [omments on
‘‘Solubility and thermodynamic function of a new anticancer
drug ibrutinib in H;/H;ethoxyethoxyDethanol U water mixtures
at different temperatures”N J. Chem. ThermodynN 2015N ”n
pressN ]O”P httpPBBdxNdoiNorgBJMNJMJ7BjNjctNHMJ9NJJNM1J

Tables and figures

Preparation for on-line submiting

•
•

PhotosR diagramsR mapsR and graphics should be mentioned as
figuresN We encourage authors to present data in figures instead to
tablesN ”n any caseR redundancy among tablesR figuresR and text should
be avoidedN
Figures with legends have to be sent individually in format NT”FFR

of excellent qualityR with a minimum resolution of 1MM dpi and with
one of two sizes /K cm of widthR that is a columnR or HM cm that
covers the two columnsDN The color impression does not generate
additional costs for the authorsR howeverR it represents a greater cost
for the journalN With this in mindR a scale of grey or trams should be
used whenever possibleN The use of color might be considered when
it is strictly necessaryN Figures originally created in Microsoft Word
or íxcel should be sent in that programN
Tables should be included in the body of the manuscript at the end

of the documentN Voth tables and figures have to be self;contained
/They should be interpreted without needing information from the
body of the manuscriptDN _eys and abbreviations should be described
in the legend of the figure and in the title or foot of the tableN ”t is
advised to provide in addition to the averageR the standard deviationR
and other notable statistical informationN
The labels of each table have to be at the top of itR whereas in

figures the labels have to be presented at their footN Small figures
should be avoidedP group figures with information related in
compound figures entitled with letters /Figure JaR Figure 1bR etcNDN ”f
a manuscript contains tables or figures reproduced /even if they are
from the author /sD submitting the manuscriptD it is compulsory to the
authors to declare the origin and to present permission to use themN ”t
is responsibility of the authors to achieve the corresponding
permissionN ”n case of any doubt in this regardR please contact the
journal via e;mail /rcolquim_fcbogWunalNeduNcoD or by telephone
/U98J 1J79MMM íxtN J009kDN

Vefore sending your manuscriptR by the Portal or by emailR verify that
it fulfils with the following conditionsP

”t has a title in the 1 languages requestedN
”t provides full names of the authorsR and for each one it is

mentionedP
o @ast professional titleN
o ”nstitution in which the author worksN
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Cost of the publication

The publication of a manuscript with an extension up to three pages
of the journal will have a cost A/OFOOO Colombian pesosS Additional
pages will cost of A:OFOOO Colombian pesos each oneS

o Country and city of residenceS
o ENmailS

It presents an analytical abstractF of maximum :OO wordsF in the
three languages requestedS
It presents keywordsF in the / languages requestedS
The body of the article follows the format requestedS
The cited references in the body of the article appear in the section
REFERENCES and vice versaS
The format of the references follows the indications stipulated in
this guideS
In the references the DOI of the articles are presentedF if it is the
caseS
The figures are in format STIFF with resolution greater than /OO
dpiS Iin separated filesqS If a figure was created in Word or Excel
then sent it in that formatS
The tables are placed at the end of the documentS
A letter presenting the manuscript in a format as suggested above
is includedS Available in http:DDwwwSrevistasSunalSeduScoDindexSphpD
rcolquim

•

•
•
•

•

•

•

•

Manuscript accepted for publication

If the Editor has notified the correspondence author that his Iherq
manuscript could be accepted for publication in case the
modifications suggested by the referees are taken into accountF the
author should send the new version of the manuscript accompanied of
a letter detailing the response to each one of the commentsS In the
case a comment is not taken into account the author should justify the
reasonS The new version of the manuscript should be created with the
“track changes” option or highlighting in yellow the changesF so that
the Editor can identify them easilyS

The new version of the manuscript in which the author uses the
option “track changes” or highlight in yellow the modifications
performedS
A letter detailing the response to each one of the commentsS In the
case a comment is not taken into account the author should justify
the reasonS
In the case that a reviewer suggest that a figure should be
modifiedF then be aware that it should be in format STIFF with a
resolution greater than /OO dpiS

•

•

•

Once the process of reviewing is completedF the Editor will send an
email to the correspondence author manifesting the decision of the
Editorial BoardS If the manuscript is accepted for publicationF an eN
mail attaching the suggestionsF indicationsF and comments of each
reviewer will be sent to the correspondence authorS To continue with
the process of publicationF the author should send the following
archives to the email of the journal Ircolquim_fcbog@unalSeduScoq:

•




