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RESUMEN

Espectroscopia infrarroja con transformada de Fourier (FT-
IR), es una de las técnicas mas empleadas para caracterizar
los ingredientes alimentarios y detectar posibles
adulterantes. Por lo tanto, el objetivo de esta investigacion
fue la caracterizacion de los grupos funcionales por (FT-IR)
de cuatro muestras de harina: fécula de maiz, almidon de
yuca, harina de trigo con y sin edulcorante. Se obtuvieron
espectros por duplicado, el analisis consistié en colocar una
cantidad adecuada de cada una de las muestras sobre el
cristal de diamante, después todos los espectros de
absorcion obtenidos en este estudio, se registraron en la
region espectral de 600 a 4000 cm™, con una resolucion de 4
cm™ y haciendo un promedio de 8 exploraciones. Los

resultados obtenidos se analizaron en OriginPro version de
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prueba para normalizar los datos y obtener los espectros, se
determin6 que las muestras de harina no estaban
adulteradas, que estdn compuestas por hidratos de carbono
porque los espectros mostraron vibraciones moleculares en
la regi6on de los 4000 a los 500 cm™, sin embargo, en la
longitud de onda de 3281 cm™, se encuentra en comin con
todos los espectros. El pico intenso en la longitud de onda de
1000 cm™ corresponde a una vibraciéon de estiramiento del
enlace C-O consecuencia de la gran cantidad de almidon,
amilosa y amilopectina que contienen las harinas, al dilucidar
la grafica espectral hubo semejanza en la composicion
guimica de la harina de trigo, la fécula de maiz y el almidon

de yuca.
Palabras clave: Espectros, grupos funcionales, harinas.
ABSTRACT

Fourier transform infrared food spectroscopy (FT-IR) is one
of the most widely used techniques to characterize
ingredients and detect possible adulterants. Therefore, the
objective of this research was the characterization of the
functional groups by (FT-IR) of four flour samples: corn
starch, cassava starch, wheat flour with and without
sweetener. Spectra were obtained in duplicate, the analysis
consisted of placing an adequate amount of each of the
samples on the diamond crystal, after all the uptake spectra
obtained in this study, they were recorded in the spectral
region of 600 to 4000 cm- 1, with a resolution of 4 cm-1 and
averaging 8 scans. The results obtained were analyzed in
OriginPro test version to normalize the data and obtain the
spectra, it was determined that the flour samples were not
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adulterated, which are composed of carbohydrates because
the spectra show molecular vibrations in the region of 4000 to
the 500 cm-1, however, at the wavelength of 3281 cm-1, is
found in common with all spectra. The intense peak in the
wavelength of 1000 cm-1 corresponds to a stretching
vibration of the CO bond as a consequence of the large
amount of starch, amylose and amylopectin contained in the
flours, when elucidating the spectral graph there was
similarity in the chemical composition of wheat flour, corn

starch and cassava starch.

Keywords: Spectra, functional groups, flours

INTRODUCCION.

La caracteristica basica de los almidones
nativos de diferentes especies vegetales
consiste en que sus propiedades
fisicoquimicas y funcionales se veran
afectadas por su estructura granular y
molecular (Contreras & Rodriguez, 2019;
Vélez, et al.,, 2018; Umafa y Gallardo,
2013).). Sin embargo, debido a la
complejidad inherente de los alimentos,
existen muchas técnicas instrumentales que
son empleadas para analizar la composicion
de estos, como los métodos
cromatogréficos, sin  embargo, son
costosos, consumen demasiado tiempo y se
necesita alta mano de obra. Por tanto, se
encuentran los métodos analiticos que son

més sencillos y rapidos para evaluar la

composicion de los alimentos, como las
técnicas espectroscopicas, como FT-IR.
(Morrison & Boyd, 1998). Estos métodos se
usan para el analisis de alimentos porque
tienen multiples ventajas requieren poca o
ninguna preparacion de las muestras,
permiten un analisis rapido en linea.
(Resende, et al., 2020).

Una de las técnicas de toma de huellas
dactilares mas empleadas para caracterizar
los ingredientes alimentarios y detectar
posibles adulterantes es la espectroscopia
infrarroja de transformada de Fourier (FT-
IR), esta técnica es rapida, no destructiva y

se considera como un método analitico
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verde. (Pallone, et al., 2018; Anguebes, et
al., 2016).

Las unidades estructurales, incluidos los
grupos funcionales, vibran de modos
caracteristicos, y esta sensibilidad a las
vibraciones de grupos es la base de la
espectroscopia IR. Entre las formas de
respuesta de una molécula a la absorcién
de energia, estdn los movimientos
vibraciones como estiramiento y
acortamiento de los enlaces y apertura y
cierre (flexion) de los angulos de enlace

(Carey & Giuliano, 2014).

La figura 1 muestra resumidamente
respecto a donde se puede encontrar
absorciones IR para diversas unidades
estructurales. Usualmente se pone énfasis
en las sefales que se encuentran en el
intervalo de 4000 — 1600 cm™, porque esta
es la regibn donde se encuentran las
vibraciones caracteristicas de grupos
funcionales especificados. La region de
1500 — 500 cm™ se conoce como la region
de las huellas digitales, ya que, es aqui
donde el patrén de sefales varia mas entre
compuesto y compuesto (Carey & Giuliano,
2014).

Estiramicnto de Estiramicnto Estiramicnto de Estiramicnto y flexion

enlace sencillo de de enlace triple enlace doble de enlace sencillo CC,CN y CO
OH.NHyCH CCyCN CC.CNy CO flexion de CH

3600-2850cm~!  2300-2100cm~! 1850-1 620 cm™! 1 500-500 cm !

Grupos funcionales Region de huellas digitales
—= — l I |
4 000 3 000 2 000 1 500 1 000 500
Nimero de ondas (cm ')

Figura 1. Esquema resumido de las regiones y los grupos funcionales que se pueden encontrar

en el espectro IR. (Carey & Giuliano, 2014).

La técnica de espectroscopia infrarroja de
Transformada de Fourier, es una

herramienta que permite evidenciar la

presencia o ausencia de grupos funcionales

en una muestra especifica. El

espectrofotémetro consiste en la emision de
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una luz infrarroja  que se hace pasar a absorbe una longitud de onda diferente
través de una muestra, la cual va adsorber (Rodriguez, 2011). El objetivo general de
algunas longitudes de onda y va permitir esta investigacion se centra en el analisis
gue las demas pasen y sean leidas por el espectral de tres muestras diferentes de
detector. A las ondas recibidas se les aplica harina por espectroscopia de infrarrojo con
la transformada de Fourier obteniendo un transformada de Fourier, para obtener una
espectro de resultados, de tal forma que los vision general y cualitativa de la
grupos funcionales son identificados composicion quimica a través de los grupos
facimente ya que cada uno de ellos funcionales presentes en estos alimentos.

METODOLOGIA.

Inicialmente se encendidé el espectrometro contra el cristal, cuidando de no agrietarlo.
FT-IR marca Shimadzu, modelo Prestige-21 Entre cada analisis realizado, el accesorio
del laboratorio de investigacion en alimentos ATR fue limpiado con varias porciones de
de la Universidad de Pamplona, se etanol y posteriormente se sec6 con papel
obtuvieron espectros por duplicado de cada absorbente para reducir las interferencias
muestra usando el micro muestreador ATR. espectrales en cada medicién. Finalmente,
El andlisis consistid en colocar una cantidad todos los espectros de absorcién obtenidos
adecuada de cada una de las muestras de en este estudio, se registraron en la region
harinas (fécula de maiz, almidon de trigo, espectral de 600 a 4000 cm™, con una
harina de trigo con y sin edulcorante) sobre resolucion de 4 cm™ y haciendo un
el cristal de diamante para cubrir promedio de 8 exploraciones. Los
completamente la superficie de este y resultados obtenidos fueron recopilados, y
luego, se bajé suavemente la perilla de se analizaron en OriginPro version de
aplicacion de presion sobre la sustancia prueba para normalizar los datos y obtener
depositada hasta que estuviese apretado los espectros.

RESULTADOS Y DISCUSION.

Se obtuvieron los espectros de infrarrojo por transformada de Fourier de 8 muestras de harina
de diferente materia prima, harina de trigo con y sin edulcorante, fécula de maiz y almidén de

yuca, como se observa en las figuras 2 a la figura 9.
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Figura 3. Espectro IR de la muestra 2 de
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Figura 5. Espectro IR de la muestra de

harina de trigo con edulcorante 2.
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Figura 7. Espectro IR de la muestra de
fécula de maiz 2.
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Figura 8. Espectro IR de la muestra de
almidén de yuca 1.

En los espectros de infrarrojo
correspondientes a las figuras 2 - 9, se
muestran vibraciones moleculares en la
region de los 4000 a los 500 cm™, estas son

las vibraciones moleculares encontradas:

En la longitud de onda de 3281 cm™, se
observa en comun con todos los espectros,
la vibracion de estiramiento del enlace -O-H
caracteristico de los puentes de hidrogeno
del agua; en los 2928 cm™, estan las
vibraciones de estiramiento asimétrico del
enlace C-H de las cadenas hidrocarbonadas
de lipidos, carbohidratos y quizads los
radicales proteicos; en la region de 1740-
1744 cm™ se evidencia una vibracion
minascula de estiramiento del enlace
carbonilo C=0, presente en el grupo acido

de las proteinas (glutenina) y los lipidos en

|[—— Almidén de yuca 2|

Abs

. . . . . T )
500 1000 1500 2000 2500 3000 3500 4000
longitud de onda (cm™)

Figura 9. Espectro IR de la muestra de
almidon de yuca 2.

la harina de trigo (figura 2 al 5), El
comportamiento observado en los
espectros, es consistente con la
identificacion molecular del almidon nativo
propuesta por (Salcedo et al., 2016), que
analizé cualitativa y cuantitativamente los
almidones de diferentes variedades de
batata, y mostré los picos mas relevantes
entre 3900 y 1087 cm'l, indicando que la
presencia de grupos OH, CH y CO se
mantiene igual que en la yuca y el fiame. La
similitud de la harina esta presente en el
rango de longitud de onda entre 500 cm™ y
4000 cm™, y los picos caracteristicos estan
entre 3000-3900 cml1 y 1087 cm1l

(Figueroa et al., 2016; Salcedo et al., 2016).

Las figuras 6 al 9 correspondientes a los

espectros de las muestras de fécula de
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maiz y almidén de yuca, no presentan esta
absorcion, dado que, en su mayoria son
mezclas de carbohidratos; la absorcion de
1641-1645 cm™ refleja un pico intenso y
ancho del estiramiento H-O-H particular del
agua presente.  Este pico disminuyo en
intensidad en las figuras 6 al 9, dado que
poseen un menor porcentaje de agua en su
estructura; el pico en la longitud de onda de
1543 cm™ esta asociado con las vibraciones
de bandeo del enlace N-H (60%) vy
estiramiento del enlace C-N (40%)
perteneciente a los grupos proteicos como
la glutenina en el trigo, cosa que no aparece
en las figuras 6 a la 9, ya que, estos
almidones no poseen una cantidad de
proteina significativa; en cuanto a la regiéon
de la huella dactilar espectral, donde
encontramos las vibraciones de flexion de
los enlaces C-H y C-C de las cadenas
hidrocarbonadas de los lipidos,
carbohidratos y proteinas como globulina,
prolamina, la glutenina, entre otras, en la
region de absorcion de 1408-1455 cm™; la
region de 1200-1337 cm™ est4 asociada a
los movimientos vibracionales de
alargamiento o estiramiento del enlace C-O
de ésteres (lipidos). En esta region también
pueden presentarse solapadas las flexiones
del -CH3 y la vibracién de tijera del metileno

-CH2 de las moléculas lipidicas; la region
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entre la longitud de onda de 857-1148 cm™
se asocia a una combinacion de vibraciones
de los enlaces C-O (estiramiento), C-H
(balanceo) y C-O-C (estiramiento vy
balanceo) correspondientes a las
biomoléculas lipidicas y carbohidratadas,
principalmente cuando se encuentran en
polvo como las muestras de harina en
cuestion; el pico intenso en la longitud de
onda de 1000 cm™ corresponde a una
vibracion de estiramiento del enlace C-O,
consecuencia de la gran cantidad de
almidén, amilosa y amilopectina que
contienen las harinas; a los 759 cm™
encontramos la absorbancia asociada a las
vibraciones de balanceo del enlace C-H.
Por otra parte el almidon nativo de malanga
se observaron sefiales a nimeros de onda
en la region espectral de 1159, 1082, 1014
cm™, que son atribuidas a los estiramientos
de los enlaces C-O, también se reporta las
vibraciones de los enlaces C-H de los
grupos de metilo que corresponde a la sefial
observada a 2923 cm™ y la banda amplia
que aparece a 3421 cm™ es consecuencia
de los estiramientos que presentan los
enlaces H-O de los grupos hidroxilos
presentes en la molécula de almidon
(Torres et., al 2015).
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Sin embargo, el espectro FT-IR de la harina
de maiz cruda exhibi6 una banda ancha
entre 3400 y 3650 cm ! que se atribuy6 a
la vibracion de estiramiento O-H del  agua
unida a hidroxilo. La banda ancha a 1745
cm ' se atribuye comdnmente al
estiramiento de C - O (Santiago-Ramos et
al. 2018; Santiago-Ramos et al., 2017). La
region entre 600 y 1200 cm * se considera
la region de huellas dactilares, y hubo varias
absorbancias discernibles a 705, 856, 933,
1079 y 1152 cm *, que estan relacionadas
con el almidon nativo y atribuidasa C - Hy
C - 0O, caracteristico del anillo de
anhidroglucosa (Cornejo-Villegas, Rincén-
Londofio, Del Real-Lépez y Rodriguez-
Garcia, 2018).

Por dltimo, se observa la vibracién de
flexion del enlace N-H de los grupos amina
y amida de las proteinas, picos no muy
intensos dado la poca cantidad de esta en
las harinas. A si mismo se encontré una
sefial en el intervalo de 1240-990 cm™ que

son caracteristicas del estiramiento C-O del
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grupo éster en la estructura C-O-C y en C-
OH del anillo glicosidico de los granulos de
almidon presentes en la harina de avena,
identificando las vibraciones tipicas de los
hidratos de carbono (Flores et al., 2014).
También en la harina y almidén de quinua,
se realiz6 un analisis Vvibracional por
espectroscopia FTIR, se encontraron los
grupos caracteristicos de los
polimeros; compuesto principalmente por:
grupos —CH-, -CH2—, C-OH y —-OH se
identificaron en la regién espectral de 2915,
2850, 998 y 855 cm !, de igual manera,
mostraron una banda de sefial a 1237
cm ! (modos vibracionales de C — N),
asociada a los aminoacidos (Contreras-
Jiménez, et al., 2019).

Asi mismo, en la figura 10, se logra dilucidar
la grafica espectral de todas las muestras
de harina  relacionadas en esta
investigacion, donde se puede ver de forma
general y cualitativa, la semejanza en la
composicion quimica de la harina de trigo,

la fécula de maiz y el almidén de yuca.
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Figura 10. Espectro IR acumulado de todas las muestras en cuestion.

CONCLUSIONES.

Se implemento6 la espectroscopia infrarroja
como una técnica viable y rapida para
identificar los grupos funcionales presentes
en las muestras de harina. Los resultados
obtenidos afirman que existe cierta
semejanza en la composicién quimica de la
harina de trigo, la fécula de maiz y el
almidén de yuca, asi mismo se observé que
el pico intenso en la longitud de onda de
1000 cm™ corresponde a una vibracién de
estiramiento del enlace C-O, consecuencia
de la gran cantidad de almidon, amilosa y
amilopectina que contienen las harinas; por
altimo, se puede ver que la vibracion de
flexion del enlace N-H de los grupos amina
y amida de las proteinas, picos no muy
intensos dado a la pequefia cantidad que

estas poseen en las harinas.

Por otra parte, las muestras de trigo que
tenian edulcorante, no mostraban diferencia
alguna en el espectro, dado que el
edulcorante era agua y un carbohidrato,
cosa que se veia presente en todas las
muestras. Con el pico ancho en la regién de
3281 cm™ y el pico intenso agudo en la

region de 1000 cm™.

El analisis de las muestras de estas harinas

por FT-IR, permiti6 también identificar
diferencias en las bandas de absorcion,
debido a que en la region de 1740-1744 cm’
! se observé una vibracion mindscula de
estiramiento del enlace carbonilo, presente
en el grupo acido de las proteinas y los
lipidos en la harina de trigo. Caso contrario

sucede con los espectros de las muestras
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de fécula de maiz y almidén de yuca, ya
gque estos, no presentan la absorcion, dado
que, en su mayoria son mezclas de
carbohidratos; la absorcion de 1641-1645
cm™ refleja un pico intenso y ancho del
estiramiento H-O-H, particular del agua
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