Publicacién de revistas internacionales INFLUEHCE:

INFLUENCIA: Revista Internacional de Revista Cientifica INTEIRATIAAL
Volumen 4, No. 2, 2022 'r!s'nm".aﬂ,:'{r;
https://revistainternacional.net/index.php/influence/index T

Articulo de investigacion

Sintesis de acidos grasos hidroxamicos (FHA) a partir de
aceite de coco usando lipasa como catalizador

Arthur Chello
Universidade Catélica Portuguesa

La correspondencia debe dirigirse a Arthur Chello; arthurS@gmail.com

Editor académico: Nguyen Ngoc Anh

Copyright © 2022 Arthur Chello al. Este es un articulo de acceso abierto distribuido bajo la licencia
Creative Commons Attribution License, que permite el uso, la distribucién y la reproduccion sin
restricciones en cualquier medio, siempre que se cite correctamente el trabajo original.

RESUMEN. La comunicacién social utiliza el lenguaje verbal y no verbal. Examinamos el grado de
confianza y actividad cerebral cuando las expresiones verbales y faciales son incongruentes. Catorce
voluntarios sanos vieron fotografias de 8 personas con expresiones agradables (sonrisa) o desagradables
(disgusto) solas o combinadas con una expresion verbal [positiva/negativa]. Como indice del grado de
confianza, se pidi6 a los sujetos que ofrecieran una donacién cuando se les dijo que la persona de la foto
tenia dificultades financieras. Las emociones positivas y el grado de confianza se evaluaron mediante la
escala analdgica visual (EVA). Los potenciales relacionados con eventos (ERP) se obtuvieron a los 170-240
ms después de ver las fotografias. La actividad cerebral en condiciones incongruentes se localizé mediante
tomografia electromagnética cerebral estandarizada de baja resolucién (SLORETA). Las puntuaciones VAS
para la condicién x sonrisa positiva fueron significativamente mas altas que las de las otras condiciones (<
0,05). La donacion ofrecida fue significativamente menor para la incongruencia entre las expresiones
verbales y faciales, especialmente para la condicion de sonrisa negativa x. EEG mostré mas actividad en el
I6bulo parietal con condiciones incongruentes que con condiciones congruentes. La incongruencia [negativo
x sonrisa] provocé la emocién, el grado de confianza y la cantidad de oferta menos positivos. Nuestros
resultados indican que la informacion sensorial incongruente aumenta la actividad en el 16bulo parietal, lo
que puede ser una base para la mentalizacion.
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A. INTRODUCCION

Los acidos hidroxadmicos, &cidos hidroxamicos, son agentes quelantes derivados de las hidroxilaminas y los
cidos carboxilicos, por lo que los acidos hidroxamicos también se denominan amida N-hidroxicarboxilica con la
formula general R-CO-NHOH. Recientemente, el &cido hidroxamico y sus derivados han recibido una gran atencion
por parte de muchos investigadores debido a sus actividades bioldgicas, como promotores del crecimiento,
antibidticos, antifungicos (Kurzak et al. 1992), inhibidores de enzimas (Anandan et al. 2007), antitumorales ( Holmes
et al. 2001), prevencion de la corrosion del hierro (Deng et al. 2008) y antioxidantes (Liu et al. 2008). EI complejo
entre el &cido hidroxamico y varios iones metalicos se usa ampliamente para fines de analisis quimico, incluso como
reactivo para la determinacién gravimétrica y espectrométrica de metales (Pacco 2008), como sensor quimico en la
determinacion de metales diminutos (Isha et al. 2007) , como colector de elementos de tierras raras (Agrawal & Kaur
1999) y para extraer iones metalicos de la solucién (Suhendra et al. 2005a & 2005b).

La amplia variedad de usos de los acidos hidroxamicos y los requerimientos de agentes quelantes para las
necesidades de investigacion y docencia en el campo de la quimica analitica son elevados, no acompafiados de una
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disponibilidad suficiente de material. De hecho, la revisidn bibliografica realizada muestra que se han realizado
numerosos estudios para sintetizar acidos hidroxamicos a partir de varios ingredientes basicos, e incluso muchos que
ya estan disponibles en forma de productos comerciales. Sin embargo, hasta el momento no se ha encontrado un
producto comercial con &cidos, hidroksamik de cadena larga.

Para el propdsito de ensefiar quimica analitica, especialmente en la separacion o refinamiento de iones
metalicos, se requieren muchos agentes quelantes. Sin embargo, en los Gltimos tiempos, el precio de los productos
quimicos, especialmente los agentes quelantes, es muy alto, por lo que se debe pensar en buscar agentes quelantes
que sean baratos y puedan prepararse con los ingredientes basicos disponibles. Hay dos formas de separar metales o
extraer metales de soluciones usando un agente quelante, a saber, extraccién con solvente e inmovilizacién del agente
quelante en un soporte polimérico no polar. Para este propdsito, se necesita un agente quelante que tenga propiedades
tanto hidrofébicas como hidrofilicas. Visto desde su grupo funcional, el &cido hidroxamico es polar (hidrofilico), por
lo que los grupos alquilo de cadena media a larga también deben ser hidrofébicos.

El componente principal del aceite vegetal es el triacilglicerol, que es un éster de acidos grasos con glicerol.
La sintesis de acidos hidroxamicos utilizando aceite vegetal como precursor se realiz6 a partir de aceite de soja
(Servat et al. 1990), y aceite de oleina de palma (palm olein) (Suhendra et al. 2005a). El principal componente del
aceite de soya es el &cido linoleico (54%), mientras que el principal componente de la oleina del aceite de palma es
el &cido palmitico que se encuentra en un 37% (Zamora 2005). A juzgar por la longitud de la cadena de acidos grasos,
los componentes principales de ambos aceites son acidos grasos de cadena larga. Efectivamente, para la extraccion
de metales en solucidn, estos dos tipos de aceites ya cumplen los requisitos como ingrediente basico en la sintesis de
acidos hidroxamicos, pero Gltimamente los precios de estas dos materias primas son bastante caros. Por lo tanto, en
este estudio, el aceite de coco se utiliz6 como base para la sintesis del agente quelante acido hidroxamico. Con
consideracion; una materia prima relativamente méas barata, abundante disponibilidad y su principal contenido de
4cido graso es el &cido laurico que es del 47% (Zamora 2005), que es un acido graso de cadena media.

La sintesis de acidos hidroxdmicos puede llevarse a cabo por dos métodos, a saber, quimico y enzimatico.
La primera forma se realiza en una atmdsfera alcalina ya una temperatura suficientemente alta. Para la sintesis de
4cidos hidroxdmicos a partir de aceites vegetales, este método no es adecuado porque hay &cidos grasos
constituyentes del aceite que tienen dobles enlaces. En condiciones alcalinas ya altas temperaturas, los dobles enlaces
pueden oxidarse. La segunda forma es la forma que parece mas adecuada. Esto se debe al funcionamiento de las
enzimas en atmésfera neutra ya bajas temperaturas, ademas de que es amigable con el medio ambiente y las enzimas
utilizadas pueden ser reutilizadas. Esta investigacion se centra en la sintesis de acidos grasos hidroxamicos (FHA) a
partir del aceite de coco que es catalizada por la enzima lipasa.

B. METODO
Hidroxiaminolis

El procedimiento de hidroxilaminolis utilizado se refiere al procedimiento utilizado por Suhendra et al.
(2005a), con una ligera modificacion. La cantidad de aceite de coco disuelta en hexano se hace reaccionar con
clorhidrato de hidroxilamina que se ha neutralizado con NaOH 6 N y varias enzimas de lipasa en un matraz
Erlenmeyer de 100 ml. A continuacién, la mezcla de reaccién se incuba en un agitador de agua por lotes con una
velocidad de choque de 100 rpm. Los acidos grasos hidroxamicos (FHA) formados en la interfase agua-hexano se
separan luego del agua y la lipasa por filtracion. Para obtener FHA sdlidos, la fraccion de hexano se enfria en el
refrigerador (<-50C) durante cinco horas, luego se filtra y se enjuaga con hexano varias veces para eliminar el aceite
restante. Los FHA formados se secan en un desecador al vacio sobre pentéxido de fésforo durante 24 horas.

Caracterizacion del producto

El analisis cualitativo de los grupos de &cido hidroxdmico en FHAS se realiz6 mediante espectroscopia FTIR
(Perkin Elmer FTIR-Spectrum BX, EE. UU.). La composicidn de acidos grasos en los FHA se determind mediante
cromatografia liquida de alta resolucion (HPLC) siguiendo un procedimiento desarrollado por Gutnikov y Streng
(1991), que ha sido modificado. EI HPLC utilizado es un producto de Waters HPLC-USA que esta equipado con
varios dispositivos, a saber, bomba Waters Delta-600, controlador Waters 600, detector de absorbancia Waters-2487
Dual | y horno de columna Shimadzu CTO.
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C. RESULTADO Y DISCUSION
Efecto del tiempo de reaccion

El tiempo de reaccion es un indicador del rendimiento enzimatico. El efecto de este tiempo de reaccion se
utiliza como referencia para obtener el menor tiempo de reaccion con los mejores resultados. La determinacion del
tiempo de reaccion optimo también tiene como objetivo minimizar la expansion excesiva del proceso (Yee et al.
1997). La Figura 1 muestra que el tiempo de reaccion aumenta rapidamente hasta las primeras 30 horas. Durante 30
horas, la reaccion no muestra un aumento significativo, esto probablemente se deba a la formacion de sélidos en la
reaccion, de modo que existe una inhibicién de la transferencia de masa (limitaciones de transferencia de masa). Otra
posibilidad es la realizacion de una reaccién de equilibrio, es decir, la reaccion en la direccidn de la formacion del
producto es la misma que la reaccién de descomposicion del producto de manera que la concentracion del producto
no cambia.

Efecto de la temperatura de reaccion

Los cambios en la temperatura de reaccion pueden afectar la actividad y estabilidad de la enzima y, por
supuesto, también afectar la velocidad de reaccion (Mc Gilvery & Goldstein 1983). La Figura 2 muestra el aumento
en el rendimiento a medida que la temperatura aumenta de 30°C a 40°C. Sin embargo, cuando la temperatura se eleva
a 70°C, la disminuciéon disminuye considerablemente. Esto probablemente se deba a la degradacion
(desnaturalizacion) de la lipasa a temperaturas superiores a 400C.

Aunque la temperatura de reaccién 6ptima en este estudio es de 40 °C, pero a escala, todas las reacciones
tuvieron lugar a temperatura ambiente de 30-34 °C. La eleccién de la temperatura ambiente se debe no solo a evitar
la degradacion de los dobles enlaces del producto a altas temperaturas, sino que el aumento del rendimiento entre las
temperaturas de 30 y 400C no es grande, por lo que la realizacidn de la reaccion a temperatura ambiente puede ahorrar
energia eléctrica.
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Figura 1 Efecto del tiempo de reaccion
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La
temperatura

Figura 2 Efecto de la temperatura de reaccion

Efecto de la concentracion de hidroxilamina

La comparacion optima del sustrato utilizado es una implementacion importante en la industria
(Arcos et al. 1998). La Figura 3 muestra un aumento en la proporcion de FHAS con un aumento en la
concentracién de hidroxilamina. Estos resultados son consistentes con los resultados obtenidos por
Suhendra et al. 2005, sobre la sintesis de FHA a partir de aceite de palma. La figura 3 también muestra
que cuanto mayor es la concentracion de hidroxilamina, menor es el rendimiento. Este fenémeno es
consistente con los resultados mostrados por Vaysse et al. (1997), que muestra la formacion de
inhibidores si la concentracion de hidroxilamina es lo suficientemente alta.

Efecto de la cantidad de enzimas

Para fines industriales, la cantidad de enzimas utilizadas en la reaccion debe ser lo més baja
posible para lograr tantos resultados como sea posible. Por lo tanto, la cantidad de enzimas es muy
importante para reducir los costos de produccion. Los resultados de este estudio (Figura 4) muestran que
altas cantidades de enzimas (proporcién de enzimas: sustratos superior a 30) no contribuyeron al
rendimiento de FHA.
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Figura 3 Efecto de la concentracion de hidroxilamina
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Figura 4 Efecto de la cantidad de enzimas.

Caracterizacion de FHA. espectros FTIR

El espectro FTIR del sustrato (aceite de coco) y el producto (FHA) se muestra en la Figura 5. En el
espectro del aceite de coco, los picos fuertes en 2848 cm-1y 2916 cm-1 muestran la presencia de grupos
alquilo CH estirables. grupos Este pico esta respaldado por un pico en 1452 cm-1 que es el pico del grupo
CH de vibraciones de flexion (Skoog et al. 1998). Otro pico esta a 1740 cm-1, que es el pico tipico del
grupo de estiramiento C = O. La presencia de grupos OH y NH en el producto indica la formacion de FHAS.
El espectro FHAS se parece al espectro del sustrato, pero la diferencia es claramente visible, es decir, la
presencia de grupos OH marcados con picos en 3426 cm-1 que son areas tipicas para el estiramiento de OH
y la presencia de grupos NH marcados con picos en 3264 cm-1 que son picos de estiramiento tipicos de
NH. Estos picos estan respaldados por picos a 1662 cm-1 que son picos tipicos para amidas secundarias
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Figura 5 Espectro FTIR de aceite de coco y FHAS

Asam Laury! Hidrohsamik
s

noee

331


https://internationaljournal.net/index.php/influence/index

Publicacién de revistas internacionales INFLUEHCE:

INFLUENCIA: Revista Internacional de Revista Cientifica INTEIRATIAAL
Volumen 4, No. 2, 2022 'r!s'nm".aﬂ,:'{r;
https://revistainternacional.net/index.php/influence/index T

Figura 6 Cromatograma HPLC de productos FHAS

HPLC

La HPLC es un método de separacién ampliamente utilizado en la actualidad. El amplio uso debido
a este método se puede utilizar para el analisis cualitativo y cuantitativo al mismo tiempo. Cada compuesto
en la mezcla, bajo las condiciones deseadas, tiene su propio tiempo de retencion (analisis cualitativo) y
tiene una region de sefial relacionada con la cantidad de sustancia (andlisis cuantitativo) (Meyer 1994).

El tiempo de retencion (tR) de un compuesto es tipico para ese compuesto (Snyder & Kirkland
1979). Por lo tanto, si se conoce el valor tR de un compuesto desconocido de acuerdo con el valor tR de un
compuesto estdndar medido en las mismas condiciones, es seguro que el compuesto es el mismo. La
composicion de acidos grasos hidroxamicos del aceite de coco se muestra en la Figura 6. En la foto, la
composicion de FHAS se compar6 con cromatogramas estandar, a saber, acido laurilico hidroxamico (67,5
%), acido miristico hidroxilo (20,9 %), acido palmitilo hidroxamico. (9,3%) y acido estearilhidroxamico
(2,3%).
\

D. CONCLUSION

Esta investigacion sintetizd con éxito FHA a partir de aceite de coco con un catalizador comercial
de lipasa (lipozima). Las condiciones dptimas para la sintesis de FHA a partir de aceite de coco son tiempo
de reaccion de 30 horas, temperatura de reaccion = temperatura ambiente (300C), relacion Lipozima (mg):
Sustrato (g) = 29.5, y el Hidroclaminato (mmol): Sustrato (g ) la relacién es 6.
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