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Comparacion de dos métodos de extraccion de compuestos
volatiles en sandia (Citrullus lanatusT.)

Comparison of two methods for extraction of volatile
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RESUMEN

Considerando que la identificacion de compuestos volatiles también puede depender del método de extraccion empleado, es
importante comparar dos métodos de aislamiento de compuestos volatiles en jugo de sandia, ademas para identificar mayor
cantidad de compuestos. Por esta razdn, el objetivo de este trabajo fue comparar dos métodos de extraccion de compuestos
volatiles del jugo de sandia (Citrullus lanatus T., variedad Alena), con base en la identificacion por cromatografia de gases-
espectrometria de masas (GC-MS). Para ello, del jugo de la pulpa de sandia (cv. Alena) se aislaron los compuestos volatiles
mediante: 1) extraccion liquido-liquido (LLE) y 2) extraccion-destilacion simultanea (SDE); en ambos se utilizd la mezcla
diclorometano-éter (3:1, v/v). Fueron identificados 24 compuestos volatiles con ambos métodos de aislamiento. Hubo dife-
rencia significativa (p<0.05) en las concentraciones de los compuestos extraidos con LLE y SDE. Con base en la concentracion
total mayor de compuestos volatiles en el extracto, se concluyé que SDE es mejor método para la preparacion de la muestra
de sandia, respecto a LLE.

Palabras clave: extraccion-destilacion simultanea, extraccion liquido-liquido, Citrullus lanatus T., compuestos volatiles, aroma.

ABSTRACT

Considering that volatile compound identification can also depend on the method of extraction used, it is important to com-
pare two methods of volatile compound isolation in watermelon juice, in addition to identifying major amount of compounds.
For this reason, the objective of this study was to compare two methods of volatile compound extraction from watermelon
juice (Citrullus lanatus T., Alena variety), based on the identification by Gas Chromatography-Mass Spectrometry (GC-MS). For
this purpose, the volatile compounds of watermelon juice (cv. Alena) were isolated by means of: 1) liquid-liquid extraction
(LLE) and 2) simultaneous distillation extraction (SDE). In both methods, dichloromethane-ether mixture was used (3:1, v/v).
Twenty-four volatile compounds were identified by both methods of isolation. There was a significant difference (p<0.05) in
the concentrations of compounds extracted with LLE and SDE. Based on the higher total concentration of volatile compounds
in the extract, it is concluded that SDE is a better method for the sample preparation of watermelon, compared to LLE.

Key words: simultaneous distillation extraction, liquid-liquid extraction, Citrullus lanatus T., volatile compounds, aroma.

INTRODUCCION la forma de sus frutos, el color de la pulpa y de

la cascara, el peso y el periodo de maduracion

La sandia [Citrullus lanatus (Thunb.)] pertenece
a la familia de las Cucurbitaceas, es una planta
herbacea que produce frutos de gran tamafio y
protegidos con una corteza dura (Nayar y More,
1998). Es originaria de paises de Africa tropi-
cal y su cultivo se ha extendido por numerosas
regiones hasta llegar al continente americano
(Infoagro, 2007). Entre los principales paises
productores de sandia estan Turquia, Grecia,
Italia, Espafia, China, Japon y México (Salaya,
Carrillo, Palacios, Aceves y Juarez, 2002). Se co-
nocen mas de cincuenta variedades de sandia,
gue se clasifican esencialmente en funciéon de
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(Garcia y Mirafuentes, 1993). El fruto es una
baya globosa u oblonga en pepdnide formada
por tres carpelos fusionados con receptaculo
adherido, que dan origen al pericarpo. El peso
oscila entre 2 y 20 kilogramos. La corteza es lisa
con un grosor de 2 a 4 cm, y su color es variable
(verde oscuro, verde claro o amarillo o con fran-
jas de color amarillento, grisaceo o verde claro
sobre fondos de diversas tonalidades verdes).
La pulpa posee diferentes colores: rojo, rosado
o amarillo. Las semillas pueden estar ausentes
(frutos triploides) o mostrar tamafos y colores
variables: negro, marrén o blanco (Hinojosa,
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1983). La sandia es un fruto no climatérico y por
tanto, para conseguir una calidad optima debe
recolectarse cuando esta completamente ma-
duro (Garcia y Mirafuentes, 1993). Las sandias
cultivadas en campo libre florecen entre finales
de primavera y principios de verano, por lo que
los frutos estan en su punto éptimo de sazdn
durante todo el verano y principios del otofio;
aunque también se cultiva en invernadero, por
lo que es facil disponer de ejemplares todo el
afio (Ibarra y Flores, 1997).

La sandia es un fruto con gran contenido de
agua (93%) y su valor caldrico es muy bajo,
contiene un promedio de 20 calorias por cada
100 gramos de pulpa (Infoagro, 2007). Aunque
los niveles de vitaminas y sales minerales son
poco relevantes, en comparacion con otras fru-
tas, el potasio y el magnesio son los que mas
destacan (Nayar y More, 1998).

La pulpa de la sandia tiene una textura acuo-
sa, porosa y muy jugosa. La sandia, como el
jitomate (Lycopersicum esculentum M.), con-
tiene licopeno, el cual es un carotenoide con
propiedades antioxidantes y se relaciona con el
color rojo. De igual manera, la mayoria de los
compuestos volatiles derivados del licopeno se
relacionan con el aroma y sabor de las frutas
(Sisido, Kondo, Nozaki, Tuda y Udo, 1960).

La sandia tiene un sabor dulce que es generado
por compuestos no volatiles y volatiles (Hinojosa,
1983). Entre los compuestos no volatiles de esta
fruta, estan algunos azlcares (sacarosa, glucosa y
fructosa) y algunos acidos como el malico, citrico,
citromalico, oxalico y ascdrbico (Garcia y Mirafuen-
tes, 1993). Entre los principales compuestos vo-
latiles que contribuyen en el aroma y sabor de la
sandia se encuentran aldehidos, alcoholes, ésteres,
lactosas, terpenoides y compuestos sulfurados.
Los compuestos volatiles dentro de una especie
pueden variar principalmente de una variedad a
otra, esto también depende de factores tales como
la region de cultivo, condiciones ambientales, eta-
pa de madurez, condiciones de almacenamiento
del fruto postcosecha, asi como de las condiciones
de andlisis y métodos de extraccién que se usen
(Sisido et al., 1960; Yajima, Sakakibara, Ide, Yanai,
y Hayashi, 1985; Shahidi, Rubin, D'Souza, Teranis-
hi, y Buttery, 1986; Salaya et al., 2002; Beaulieu y
Lea, 2006; Marin y Céspedes, 2007). Consideran-
do lo anterior, con el presente estudio se espera
contribuir en la comparacion de dos métodos de
extraccion de compuestos volatiles en sandia (Ci-
trullus lanatus T., variedad Alena).

| Cis¥istaog

Para la determinacién de compuestos volatiles
en sandia es Util usar cromatografia de gases-
espectrometria de masas (GC-MS) (Mussinan,
1993; Reineccius, 1989; Ortiz, Dorantes, Ga-
lindez, y Guzman, 2003). Sin embargo, previa-
mente es necesario realizar la preparacion de la
muestra mediante algin método de aislamiento,
con el fin de obtener una muestra analitica con-
centrada y libre de sustancias que interfieran en
el analisis (Maga, 1990; Mor, 1990; Chen, Huang,
Ho y Tsai, 1998; Gonzalez, Estarron, Gomez y An-
drade, 2009). Debido a que la identificacion de
compuestos volatiles también puede variar con
base en el método de extraccidn empleado, se
considerd conveniente comparar dos métodos
de aislamiento de compuestos volatiles de jugo
de sandia, ademas para identificar un mayor na-
mero de compuestos (MacLeod y Panchasara,
1983; Buttery, 1993; Lawless y Lee, 1993; Piti-
pong y Sittiwat, 2003). La extraccion liquido-li-
quido (LLE) y la extraccion-destilacion simultanea
(SDE) son métodos de extraccion de compuestos
volatiles cominmente empleados para el anali-
sis de alimentos (Schultz, Flath, Mon, Eggling y
Teranishi, 1977; Gerhardt, 1990; Jirovetz, Jager,
Remberg, Espinosa-Gonzalez, Morales, Woidich y
Nikiforov, 1992). Por lo anterior, el objetivo del
trabajo fue comparar dos métodos de extraccion
de compuestos volatiles del jugo de sandia (Ci-
trullus lanatus T., variedad Alena), con base en la
identificacion por cromatografia de gases-espec-
trometria de masas (GC-MS).

MATERIALES Y METODOS

La presente investigacion se realizd en el Labo-
ratorio de Cromatografia del Instituto Tecnold-
gico Superior de La Huerta (ITSH). El ITSH se
encuentra ubicado en el municipio de La Huerta,
Jalisco.

Muestras de sandia

Las sandias utilizadas para este trabajo fueron
del cv. Alena y se obtuvieron directamente de
un campo de produccion de Tomatlan, Jalisco,
México. Se emplearon dos sandias en punto de
maduracién de consumo y de 2.5 kg cada una.
Las sandias se lavaron con agua destilada, se
descascararon y se eliminaron las semillas. La
pulpa se secciond en segmentos de tamafios
homogéneos con un cuchillo. Después, se ex-
primié la pulpa en un exprimidor manual para



la obtencion del jugo, el cual se filtré a través
de una coladera, se juntaron los extractos de las
dos sandias y conservd en refrigeracion a 4 °C
durante 2 horas (en lo que se preparaban los
equipos para los analisis). Los compuestos vola-
tiles del jugo de sandia fueron extraidos con los
métodos LLE y SDE. En ambos métodos se uso
una mezcla de diclorometano-éter (3:1) como
disolventes, los cuales se adquirieron de Merck
& Co., Inc. (USA).

Extraccion liquido-liquido (LLE)

Una alicuota de jugo de sandia de 50 mL se
deposité en un embudo de separacién de com-
puestos de 250 mL y se adicionaron 10 mL de
una mezcla de diclorometano-éter (3:1, v/v). El
embudo se agitdé manualmente durante 5 min,
se abri6 su llave de paso en direccién superior
para liberar la presion de los gases, se selld y
se dejo en reposo durante 2 h. La fase organica
con los compuestos volatiles se mantuvo en un
frasco de vidrio color ambar y se conservd en
refrigeracion a 4 °C durante 4 horas (Pitipong y
Sittiwat, 2003). El proceso se realizd por triplica-
do con el mismo jugo de sandia y en las mismas
condiciones en LLE.

Extraccion-destilacion simultanea (SDE)

Se depositaron 50 mL de jugo de sandia en un
matraz redondo de 250 mL, el cual se sujetd en
el primer tubo lateral de un extractor-destilador
simultaneo “Likens-Nickerson”. En otro matraz
redondo de 250 mL, se depositaron 50 mL de
la mezcla de diclorometano-éter (3:1, v/v), y
se sujeto en el segundo tubo lateral del mismo
equipo. Ambos matraces se calentaron a 50 °C.
En el tubo “U” del equipo se agregaron 10 mL de
agua destilada y 10 mL de la mezcla disolvente
utilizada en la extraccion, en este caso se uso
para ayudar a lograr la interfase. Los vapores
de la muestra y de la mezcla del disolvente se
movieron por tubos separados hasta unirse en el
espacio de cabeza del equipo donde se conden-
saron por efecto del refrigerante (-5 °C). El liqui-
do se recolectd en el tubo “U” durante 1 hora. La
fase organica asi obtenida, con los compuestos
volatiles de la sandia, se mantuvo en un frasco
de vidrio color ambar y se conservo en refrige-
racion a 4 °C durante 4 horas. El proceso se rea-
lizé por triplicado con el mismo jugo de sandia y
en las mismas condiciones en SDE.

Concentracion de compuestos volatiles

Se recuper? el disolvente residual de las muestras
mediante un sistema Kuderna-Danish acoplado
a una columna vigreux. El equipo se calento a
48 °C en un termobafio. El volumen final de la
muestra fue de 0.5 mL. Después, se depositd
cada muestra en un vial HP de 2 mL, provisto
de un inserto de 100 pL. El vial se sellé con tapa
de aluminio de septa interior y se conservd en
congelacién a -20 °C para su andlisis posterior
en GC-MS (Mussinan, 1993).

Cromatografia de gases-espectrometria de
masas (GC-MS)

Las muestras de sandia preparadas con los mé-
todos anteriores se analizaron en un cromatd-
grafo de gases, acoplado a un detector selectivo
de masas, HP6890/5973 GC-MS (Agilent Tech-
nologies Wilmington, DE; formerly Hewlett-Pac-
kard, Palo Alto, CA). Se us6 una columna DB-5
30 m x 0.25 mm de ID x 1 pm de espesor de pe-
licula (J, & Scientific, Folsom, CA.). La ionizacion
se realizd por impacto electrénico a 70 eV. Se
utilizé un volumen de inyeccion de 0.5 pL, una
temperatura inicial del horno de 50 °C durante
5 min, con incrementos de 20 °C por minuto
hasta llegar a una temperatura final de 250 °C;
una temperatura del inyector de 220 °C y una
temperatura del detector de 260 °C. Se empled
helio grado cromatografico con un flujo de 0.8
mL/min, como gas acarreador (INFRA, S.A.).

Identificacion y cuantificacion de compuestos
volatiles

La identificacion de los compuestos volatiles de
las muestras se realizd por comparacion espec-
tral de los picos del cromatograma de iones to-
tales con los compuestos de referencia de una
biblioteca wiley 275L de GC-MS vy su cuantifica-
cion con base en el porcentaje del area propor-
cionado por el GC-MS correspondiente al pico
de cada compuesto identificado en el cromato-
grama. Previo al andlisis de las muestras en el
cromatografo se analizaron “blancos”. Es decir,
se uso el programa del equipo en las mismas
condiciones, sin analizar ninguna muestra. Esto
se realizd para comprobar que los compuestos
identificados después en las muestras, realmen-
te correspondieran a la sandia (Pitipong y Sit-
tiwat, 2003; Gonzalez et al., 2009).
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Analisis estadistico

Los dos métodos de extraccidn se compara-
ron mediante una prueba de “t de Student”
(p<0.05). La comparacion fue con base en la
mayor concentracién de compuestos volatiles de
sandia. Se consideraron los datos de concentra-
cion obtenidos mediante las tres repeticiones en
cada método (LLE y SDE).

RESULTADOS Y DISCUSION

En el presente estudio se identificaron y cuanti-
ficaron 24 compuestos volatiles de sandias (Ci-
trullus lanatus T.), procedentes de un campo de
produccion de Tomatlan, Jalisco, México. El éster
acetato de isoamilo fue el compuesto mas abun-
dante en la sandia cv. Alena, con ambos métodos
de extraccion (Cuadro 1). Existieron diferencias
significativas (p<0.05) entre las dos técnicas de
extraccion (LLE y SDE). Con base en la concen-
tracion total mayor de los compuestos volatiles la
técnica SDE resultd la mas adecuada para extraer
los compuestos del jugo de sandia.

Mediante LLE y GC-MS se identificaron y
cuantificaron 21 compuestos volatiles de la
sandia. Los compuestos identificados en los ex-
tractos con el método LLE coincidieron con los
del método SDE. Sin embargo, con este Ultimo
y GC-MS fueron cuantificadas concentraciones
mayores de esos compuestos. Ademas, también
con el método SDE y GC-MS fueron detectados
y cuantificados tres compuestos ausentes en los
extractos del método LLE, por lo que el total de
compuestos identificados fue 24.

Las diferencias encontradas en la composi-
cién y cuantificacion de los compuestos volatiles
del jugo de sandia, entre los métodos de prepa-
racion de la muestra evaluados, se deben a que
los compuestos volatiles se aislan e identifican
por afinidad quimica entre los disolventes em-
pleados, las condiciones de extraccion y tipo de
materiales estudiados. La LLE se basa principal-
mente en la solubilidad de los compuestos de la
muestra en el solvente empleado. Por su parte,
la SDE extrae los compuestos volatiles con base
en la volatilidad y la solubilidad en el solvente de
extraccion usado.

Los ésteres detectados en este estudio son simi-
lares en concentracion a los obtenidos por Sisido et
al. (1960). También se coincidid con Yajima et al.,
1985, en la presencia de geranil acetona, nona-
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nal, hexanal, (E)-2-octenal, dodecenol y feniletil
alcohol. Los resultados de este estudio coinci-
dieron también con los obtenidos por Beaulieu
& Lea, (2006), en la presencia de 3,7-dimethyl-
2,6-octadienal, (E)-geranil acetona, hexanal,
(E)-2-octenal y (E)-2-nonenal. Sin embargo, los
demas compuestos volatiles de la sandia que se
presentan en el Cuadro 1, difieren con las inves-
tigaciones de Sisido et al. (1960), Yajima et al.
(1985), y Beaulieu & Lea (2006), lo cual puede
deberse a que se utilizaron diferentes varieda-
des de sandia, se emplearon frutas proceden-
tes de diferentes cultivos y se usaron diferentes
métodos de extraccién y cuantificacion en cada
caso. Comunmente estos autores usaron mi-
croextraccion en fase sélida (SPME) y cromato-
grafia de gases, pero lo mas relevante es que las

Cuadro 1. Compuestos volatiles identificados en sandia me-
diante dos métodos de aislamiento y GC-MS (n=3)

Area (%)
No. Nombre del compuesto —_ " = LLE T _apE SDE
1. B-Cariofileno 0.50 1.02
2. Etil y-oxosenecionato 0.45 1.60
3. a-Cadineno -- 0.80
4.  3,7-dimethyl-2,6-octadienal 0.32 1.35
5. (E)-Geranil acetona 1.14 2.00
6. Acetato de isoamilo 2.00 7.00
7. Acetato de hexilo 1.00 3.10
8.  Acetato de etilo 0.95 2.93
9.  Acetato de octilo 1.16 2.40
10. Acetato de bencilo 1.57 3.00
11.  2-metilbutirato de etilo 1.40 2.61
12. Miristato de etilo 1.70 2.09
13.  Cinamato de metilo 0.30 1.50
14.  Benzoato de etilo 0.90 1.32
15. Hexanoato de etilo -- 2.00
16.  Nonanal 1.00 1.84
17.  Hexanal 0.85 1.58
18. Decanal 0.54 1.38
19. (E)-2-Octenal -- 1.23
20. (E)-2-nonenal 0.75 1.80
21. Decanol 0.25 4.00
22. Dodecenol 1.33 3.15
23.  Fenilpropil alcohol 1.40 3.80
24.  Feniletil alcohol 1.00 3.59
Total de compuestos: 21 24

LLE = extraccion liquido-liquido; SDE = extraccion-destilacion simultanea.



condiciones de los analisis son diferentes a las
empleadas en este trabajo, asi como las frutas
de sandia.

CONCLUSIONES

Los métodos de extraccion LLE y SDE difieren en
la eficiencia de aislamiento, por lo tanto el nime-
ro y la concentracion de los compuestos volatiles
relacionados con el aroma de jugo de sandia de
Tomatlan, Jalisco, son diferentes entre los dos
métodos. Las diferencias encontradas en la iden-
tificacion y cuantificacion de compuestos volatiles,
entre estos métodos de extraccion, posiblemente
se deben a la volatilidad de los compuestos o a la
liberacién y transformaciones quimicas causadas
por el tratamiento térmico durante la destilacion.
Con base en el nimero de compuestos identifica-
dos y su concentracion, el método de extraccion
SDE es el mas adecuado para caracterizar el jugo
de sandia.
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