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TAREA 1. Eleccion de la técnica instrumental

Analitos: omega 3, 4cido graso insaturado del salmon correspodiente a nuestra tapa.

Proceso de extraccion: Extraccion por fluidos supercriticos (SFE), ya que es la
técnica mas rapida y que mayor pureza nos dara (aunque sea la mas costosa).

Otros métodos de extraccion serian: por el método convencional (mediante prensado
himedo o por solventes) y por ensilaje.

Proceso de analisis: Cromatografia de liquidos: técnica con la que se obtendran
elementos de mayor pureza.

Otros métodos para la extraccion serian: por hibernacion (cristalizacion parcial del
aceite mediante enfriamiento controlado, seguido de filtracion) y fraccionamiento por
metodos supercriticos (poco efectivo, posiblemente debido a la compleja estructura del
aceite de pescado).

Una técnica alternativa no instrumental para determinar el contenido en omega 3
del salmon seria llevando a cabo una valoracion alcalina. Este método se realizaria
en varios pasos. En primer lugar, los acidos grasos se oxidaran gracias al KMn04
usando H2504 como catalizador. En segundo lugar, el acido propanoico como
resultado de la oxidacién se separara por destilacion. Por ultimo, seria necesario
titular este acido propanoico destilado. Aunque este método es muy barato su gran
desventaja es que tiene un 45% de error.
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TAREA 2. Descripcion del fundamento de la técnica

1. Extraccion: Utilizamos una técnica basada en el prensado himedo del
pescado para poder obtener el aceite de este. Este prensado humedo se
lleva a cabo primero con una coccién del pescado para seguidamente
proceder al prensado. A continuacion, se decanta para finalmente concluir
este prensado humedo con la centrifugacion por fluidos supercriticos.

2. Refinacion, que consiste en la eliminacién de purezas.

3. Concentracion: para separar los distintos componentes del aceite del
pescado y poder asi, cuantificar el omega 3 se utiliza una cromatografia de
liquidos en fase reversa.

TAREA 3. Esquema del equipo instrumental empleado

La extraccién se realiza por métodos convencionales. La extraccion de aceite de
pescado mediante prensado himedo es el método mas utilizado para la produccion a
escala industrial y se realiza basicamente en 4 etapas:
1. Coccidn del pescado
2. Prensado
3. Decantacion
4. Centrifugacion por fluidos supercriticos (FSC: cualquier sustancia que se
encuentre en condiciones de presion y temperatura superiores a su punto critico,
lo que hace que se comporte como un hibrido entre un liquido y un gas, es decir,
puede difundir como un gas (efusion), y disolver sustancias como un liquido)
Meétodo de extraccion por solvente: extraccion por fluidos supercriticos (EFSC),
es una tecnologia emergente debido a ventajas como el uso de temperatura
moderada, ambiente libre de oxigeno y extraccion de lipidos de baja polaridad,
lo cual evita la extraccion de impurezas. Al tener una viscosidad mas baja
mejora la transferencia de masa y reduce el tiempo necesario para la extraccion.
La mayor desventaja es el alto costo de la aplicacion. El fluido més empleado es
el CO2, usado como solvente inerte y seguro para la extraccion de aceite. Su
principal ventaja es que no permanece en el producto ya que se evapora.

La refinacion: una vez extraidos los aceites de pescado requiere un proceso de
purificaciéon. Las impurezas en el aceite reducen su calidad y deben ser eliminadas
manteniendo la mayoria de los compuestos deseables como el omega 3.
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La concentracion acidos grasos poliinsaturados en aceite de pescado:

e Fraccionamiento por métodos cromatograficos:
Los métodos cromatograficos son usados para la concentraciéon de acidos grasos
poliinsaturados, e incluyen cromatografia liquida (HPLC), argentométrica y de fluidos
supercriticos, para la obtencion de productos de alta pureza.
Para la cromatografia de fase reversa se utiliza un sistema de elucién compuesto por
una mezcla acetonitrilo/éter etilitico en distintas proporciones.

-Fase movil: El acetronitrilo es el mas idoneo para ser utilizado como disolvente
principal puesto que con este se alcanza la mejor separacion de pares criticos.
Para mejorar la solubilidad se afiade un disolvente secundario denominado
modificador orgénico. Esto proporciona cambios en su polaridad y por lo tanto
en la selectividad de los picos cromatograficos: un aumento en la polaridad de la
fase movil se refleja invariablemente en un incremento del tiempo de retencion y
mejora la resolucion de picos incluyendo los pares criticos.

-Fase estacionaria: las fases estacionarias y de fase reversa o inversa, estan
compuestas por particulas de octadecilsilano, la mayoria con forma esférica y
soportada en empaquetamientos de silice, han demostrado proporcionar la mejor
selectividad para acidos grasos.

-Detectores: El detector evaporativo de baja temperatura por dispersion de
luz (LT-ELSD) es un instrumento de alta capacidad, ideal para la deteccion de
compuestos que no tienen grupos cromodforos, ya que no se basa en la absorcion
de radiacion. La respuesta del detector es directamente proporcional a la masa
del compuesto eluido. Este sistema de deteccion consta de varios procesos,
siendo el primero de ellos la nebulizacion del eluyente y la seleccion de gotas
pequefias. El eluyente de la columna se mezcla con un gas inerte y pasa por un
estrecho orificio de un nebulizador para generar una neblina homogénea,
compuesta de gotas de fase movil que contienen el compuesto de interés
(omega-3). La tecnologia SEDEX LT permite la seleccion de gotas en funcion
de su tamafio para evitar que las mas grandes entren en el tubo de evaporacion,
ya que las gotas mas grandes requieren temperaturas mas altas para su secado y
son las responsables del incremento de ruido de fondo. El siguiente paso
consistiria en la evaporacion a baja temperatura. El eluyente nebulizado pasa por
un tubo de derivacion calefactado para evaporar la fase mévil. Este detector ha
sido disefiado para evaporar las fases modviles de alto punto de ebullicion a baja
temperatura, lo cual minimiza la posible pérdida por descomposicion térmica y
hace que esta tecnologia sea la mas fiable en la deteccion de cualquier
compuesto presente en la muestra. Por ultimo, las moléculas de soluto de la
niebla, ayudadas por una Focalizacion Asistida con Gas (GSF) pasan por un
cabezal Optico disefiado para medir la intensidad de luz dispersada. GSF con gas
(nitrégeno) permite focalizar las particulas solidas en el cabezal y aumentar la
sensibilidad y la seguridad.
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Esquema para la extraccion:

SALMON == HERVIR - UNIDAD DE PRESION
DECANTACION
JASEEEN
CENTRIFUGACION SECADO
V V
PLANTA DE EVAPORACION ENFRIAMIENTO
Y MOLIDO

v v

ACEITE DE SALMON HARINA DE PESCADO
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(El proceso que hemos seguido para la extraccion es el indicado en el esquema
anterior marcado con color azul)

Para la cromatografia de liquidos:
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TAREA 4. Descripcion tedrica de la realizacion del analisis cuantitativo

Después de realizar la extraccion y el refinado, pasamos a realizar la cromatografia.
Hemos obtenido previamente el aceite del pescado el cual contiene el Omega 3 que
queremos determinar.
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El procedimiento a seguir sera el siguiente: Vamos a trabajar con un equipo de HPLC
en fase reversa con acetronitrilo y el modificador organico mencionado anteriormente.
Este proporciona un caudal constante que permite el paso de la fase movil a través del
sistema. Colocamos nuestra muestra en un vial dentro del sistema. Realizamos la
inyeccion, dando lugar al paso del acetronitrilo y la muestra por el interior de la
columna cromatografica, donde se encuentra la fase estacionaria. Al pasar la muestra
por la columna, se va a producir un equilibrio de distribucion del analito entre la fase
movil y la estacionaria. Los distintos componentes de la misma irdn pasando segun la
afinidad con la fase estacionaria. Posteriormente pasara por un detector de difusion de
luz evaporativo, escogido en base a las propiedades fisicas del Omega 3. Cuando la
muestra ha pasado a través del detector, un fotosensor a 120° de la fuente de luz mide la
intensidad de la luz dispersada, obteniendo un valor nimero que nos sirve para
determinar posteriormente la concentracion de este acido graso.
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