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RESUMEN

Las autoridades suecas reportaron, para el afio 2002, la presencia de acrila-
mida en gran variedad de alimentos y sus efectos cancerigenos en humanos.
Dicho compuesto orgdnico estd presente en alimentos que contienen aztica-
res reductores, asparagina y que a su vez son sometidos a procesos térmicos
que superan los 120°C. El presente estudio tuvo como objetivo evaluar el
efecto de algunos pardmetros de extraccién en el porcentaje de recupera-
cion de acrilamida en muestras de papas fritas. Para tal fin, se emplearon
muestras comerciales, soluciones estdndar para la curva de calibracién y el
dopaje, n-hexano, agua tipo | y solucién Carrez. Adicionalmente, se utiliza-
ron vortex, ultrasonido, centrifuga y HPLC. El método analitico se evalué en
funcién de linealidad, limite de deteccion y cuantificacion. La significacion
estadistica de las variables se probé aplicando la prueba t-Student. Se logra-
ron recuperaciones del analito estudiado hasta del 86%, ademds, se esta-
blecieron los siguientes pardmetros de extraccién: 8 g MgSO,y 1 g NaCl de
solucién Carrez, 0,5 g de muestra, dopaje en el momento de la extraccion.
Los pardmetros evaluados influyen de manera importante en el rendimiento
de las extracciones, excepto el ultrasonido, el cual no presenté un efecto
significativo sobre el porcentaje de extraccion.

ABSTRACT

The Swedish authorities reported, for the year 2002, the presence of acryla-
mide in a wide variety of foods and its carcinogenic effects on humans.
This organic compound is present in foods that contain depleted sugars,
asparagine and which in turn are subjected to thermal processes that ex-
ceed 120°C. The objective of this study was to evaluate the effect of some
extraction parameters on the percentage of acrylamide recovery in potato
chips samples. For this purpose, commercial samples, standard solutions for
the calibration curve and doping, n-hexane, type | water and Carrez solution
were used. Additionally, vortex, ultrasound, centrifuge and HPLC were used.
The analitycal method was assessed according to linearity, limit of detection
and quantification. The statistical significance of the variables was tested by
applying the t-Student test. Recoveries of the studied analyte of up to 86%
were dchieved, in addition, the following extraction parameters were esta-
blished: 8 g MgSO, and 1 g NaCl of Carrez solution, 0,5 g of sample, doping
at the time of extraction. The parameters evaluated have an important in-
fluence on the performance of the extractions, except ultrasound, which was
not the only significant effect on the percentage of acrylamide extraction.

RESUMO

As autoridades suecas relataram para 2002, a presenca de acrilamida em
uma variedade de alimentos e seus efeitos cancerigenos em seres humanos.
O referido composto orgdnico estd presente em alimentos contendo agticares
redutores, asparagina e que por sua vez sdo submetidos a processos térmi-
cos superiores a 120°C. O objetivo do presente estudo foi avaliar o efeito de
alguns pardmetros de extracdo na percentagem de recuperagdo de acrilami-
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da em amostras de batatas fritas. Para este propdsito,
foram utilizadas amostras comerciais, solucées padrdo
para a curva de calibracdo e dopagem, n-hexano, dgua
tipo | e solucdo Carrez. Além disso, vértice, ultrassom,
centrifuga e HPLC foram utilizados. O método analitico
foi avaliado em termos de linearidade, limite de deteccdo
e quantificagdo. A significdncia estatistica das varidveis
foi testada utilizando o teste t de Student. As recupera-
¢bes do analito analisado foram alcancadas até 86%,
além disso, foram estabelecidos os seguintes pardme-
tros de extragdo: 8 g de MgSO e 1 g de NaCl da solucdo
de Carrez, 0,5 g de amostra, dopagem no momento da
extracdo. Os parametros avaliados tém influéncia im-
portante no desempenho das extracées, com excecdo
do ultrassom, que ndo foi o unico efeito significativo na
percentagem de extracdo de acrilamida.

INTRODUCCION

La acrilamida es un compuesto organico de bajo
peso molecular, que se forma en matrices alimen-
tarias a partir de un proceso de deshidratacién que
supera los 120°C [1], principalmente por las reaccio-
nes de pardeamiento quimico no enzimatico como la
reacciéon de Maillard, entre el aminodacido asparagina
y los azlcares reductores [2]. Se ha demostrado la
presencia de acrilamida en una amplia gama de ali-
mentos, como las papas fritas [3], el platano frito [2],
los cereales [4], los frutos secos [5], el café tostado
[6], sustitutos del café [7] y la panela [8].

En abril de 2002, un informe presentado por las
autoridades suecas sobre la presencia de acrilami-
da en una gran variedad de alimentos sometidos a
diferentes tratamientos térmicos atrajo la atencién
mundial, debido a que este compuesto esta clasifi-
cado como una sustancia potencialmente carcino-
génica para los humano [9]. La Comision Europea
establecio el reglamento 2158 el 20 de noviembre
de 2017 en el cual se presentan medidas de miti-
gacion y niveles de referencia para reducir la pre-
sencia de acrilamida en matrices alimentarias [4].
A continuacién, se mencionan de forma general los
productos alimenticios relacionados en dicho regla-
mento: patatas fritas y derivados de la papa, galle-
tas, panes y sucedaneos de pan, cereales, productos
de bolleria, pasteleria, reposteria; biscotes, barritas
de cereales, scones, cucuruchos, barquillos, café y
sucedaneos del café. El nivel de referencia para pa-
pas fritas listas para el consumo es 500 ug kgty
para el café instantaneo es de 850 pg kg?

En los ultimos afnos se han empleado diferentes téc-
nicas analiticas para la cuantificacion de acrilamida
en alimentos; la cromatografia es una de ellas, y es el
método mas utilizado debido a su alta sensibilidad que
depende, en gran medida, de la seleccién de detectores
adecuados [5, 10] mientras esta ausente en productos
alimenticios crudos, su nivel en la comida despierta
gran preocupaciéon. Un método para la extraccion y
determinacion de acrilamida en frutos secos (ciruelas
pasas y pasas), por técnicas de Cromatografia de Gases
(CG) y Cromatografia Liquida de Alta Resolucién (HPLC
por sus siglas en inglés) se utilizan para la deteccion y
cuantificaciéon de acrilamida en alimentos [7].

A continuacién, se presentan diferentes investigacio-
nes que corroboran la efectividad de su uso: Albishri
y El-Hady [11] usaron un sistema simple HPLC/UV
para revelar que la penetracion de acrilamida en la
fase no polar fue mas fuerte que su disolucion en
la fase polar. La presencia de sales de fosfato en la
fase polar redujo la interacciéon de acrilamida con la
fase no polar, Ademas, un ambiente ecoldégico y aco-
plamiento sin costo de HPLC/UV basada en extrac-
cion ultrasoénica asistida con liquido iénico (ILUAE
emplearon Cromatografia Liquida de Alta Resolucién
con detector de Ultravioleta Visible (HPLC-UV por
sus siglas en inglés) para cuantificar la cantidad de di-
cho compuesto en alimentos horneados como panes
y fritos como snacks de papa reportando concentra-
ciones de acrilamida de 150, 870, 330, 336, 66500,
70400 y 95000 pg kg en pan fino, pan blanco, pan
integral, pan baladi, papas crujientes, papas fritas
Lay’s y Doritos, respectivamente, con valores de re-
cuperacion entre el 90,60 y el 109,80 %; asi mismo,
Marconi et al. [12] empleo el método de HPLC-DAD
para la determinacién de acrilamida en papas fritas,
productos fritos a base de harina y shortbread, obte-
niendo valores de concentracién en el rango de 278
png kg'y 326 ug kg para porcentajes de recupe-
racion entre 90,50 y 99,10 %,; de igual forma, en la
investigacién de Saraji y Javadian [13] desarrollaron
un método de microextraccion de gota y emplearon
CG con detector de captura de electrones (DCE) para
analizar el contenido de acrilamida presente en pan,
papas fritas y galletas; la concentracion de acrilamida
encontrada fue de 1700 pg kg?, 1240 pg kg?, 1410
ug kg, respectivamente, con valores de recupera-
cion entre el 98,00 y el 101,00 %.

Otra técnica ampliamente utilizada para deteccién de
analitos es espectrometria de masas (EM), sin embar-
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go, los iones de acrilamida no son especificos debido
a la presencia de coextractivos que producen inter-
ferencias. Hasta la fecha, los métodos analiticos que
verifican el nivel de acrilamida en alimentos procesa-
dos por medio de la MS deben de ir acompaiiados de
un paso cromatografico ya sea por HPLC o CG [12].

El objetivo del presente estudio fue evaluar el efecto
de la cantidad de solucién Carrez, el uso de ultraso-
nido, la cantidad de muestray el tipo de dopaje, en el
rendimiento de la extraccion de acrilamidas en papas
fritas, utilizando la técnica de HPLC.

METODO
Materiales

Los snacks de papa frita empleados para la extrac-
cion, se adquirieron en la cafeteria de la Universi-
dad de Caldas, seleccionando una marca comercial
al azar. Se utilizé estandar de acrilamida al 99% de
pureza (AppliChem Panreac), n- Hexano grado HPLC
al 99,00% de pureza (Merck) y agua ultrapura tipo |
(sistema MilliQ). La solucion Carrez consistio en una
mezcla de sulfato de magnesio MgSO, (Merck) y clo-
ruro de sodio NaCl (Merck).

Instrumentacion

La extraccion y tratamiento de las muestras se rea-
liz6 con ayuda de una centrifuga Eppendorf 5430,
una balanza analitica Ohaus, un vértex Dragon Lab
Mx-S, un bafo de ultrasonido Branson 2510 con una
potencia maxima de salida de 100W. Las muestras
fueron analizadas en un equipo de HPLC-UV Ther-
mo U- Dionex Ultimate 3000, conformado por una
bomba de vacio (Ultimate 3000), un automuestrea-
dor (Ultimate 3000), un compartimento de columna
termostatizado (Ultimate 3000) y un detector ultra-
violeta visible (Ultimate 3000).

Condiciones cromatograficas

Se utilizd una columna Thermo Scientific™ Hypersil™
BDS C18 (150 mm x 4 mm x 5 um tamarfio de particu-
lar x 130 A tamafio de poro); para la fase movil se usé
agua ultrapura tipo | en modo isocratico (sistema Mi-
liQ). El analisis se llevé a cabo usando diferentes velo-
cidades de flujo y longitudes de onda, temperatura del
horno de 30°C y un volumen de inyeccion de 20 uL.

Preparacion de las soluciones estandar

Las soluciones stock fueron preparadas en agua ul-
trapura tipo | a partir de 8,2 mg de acrilamida disuel-
tos hasta completar un volumen de 25 mL, para una
concentracion final de 328 mg L. De la solucién ma-
dre, se obtuvieron diluciones de concentracién 50,
200, 400, 600, 800, 1000, 1200, 1400y 1600 ug L*
con lo cual se obtuvo la curva de calibracién para la
cuantificacion de acrilamida en las muestras.

Determinacion de acrilamida:
método de extraccion

Se empled el método de De Paola [7] modificado. Se
tomo 1 g de muestra previamente triturado, se le adi-
cionaron 10 mL de aguay se llevé a vértex por 2 min.
Posteriormente, se afiadi6 el Carrez (4 g de MgSO, y
0,5 g de NaCl), se agitdé en vortex por 2 min, se lle-
vo a ultrasonido por 10 min a temperatura constante
de 25°C y se centrifugd a 5000 rpm durante 5 min. A
continuacion, se tomé la fase acuosa, se transfirié a un
nuevo tubo falcén que contenia 2 mL de n- Hexano y
se llevd a vortex por 2 min. Posteriormente se realizd
una nueva extraccion, se retird parte de la fase acuosa
y se deposité en otro tubo falcén, seguidamente se
llevé a vortex por 2 min y centrifuga por 3 min a 5000
rpm. Finalmente, se tomaron 2 mL del sobrenadante,
se pasaron por un filtro PVDF de 0,45 pum vy se trasfi-
rieron a un vial para su respectivo andlisis por HPLC.

Dopaje de las muestras

Se tom6 1 g de papa frita, previamente triturada en
un procesador de alimentos y pesada en un tubo fal-
con. Las muestras fueron dopadas, a partir de una
solucién estandar de acrilamida hasta lograr una
concentracion final de 8000 y 12000 pg kg y se
realizé el procedimiento de extraccién segun lo esti-
pulado en la metodologia. Se utilizaron dos tipos de
dopaje en los cuales, en el primero los tubos falcén
se dejaron en refrigeraciéon durante 12 horas para
garantizar que las muestras de papa absorbieran la
solucion adicionada y en el segundo caso se adiciond
el estandar al principio de la extraccién hasta lograr
las concentraciones establecidas.

El porcentaje de recuperacion se determiné a partir
de la cantidad de acrilamida adicionada en compara-
cion con la cantidad encontrada. El valor de la recu-
peracion se estimé utilizando la ecuacion 1.
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C1
% Recuperaciéon = o) * 100 (Ec. 1)

Donde:

C1= Concentracion del analito en la muestra fortificada.
C2= Concentracién del analito agregado a la muestra.
Evaluacién del método

El método analitico se evalud en funcién de parame-
tros como linealidad, limite de deteccién y limite de
cuantificacion.

Evaluacion de la linealidad

Este parametro se calculd sobre la base de la curva de
calibracién. Se prepard una curva de calibracion de 9
puntos y cada punto se analizé por triplicado. Se obtu-
vieron los datos de la concentracion y el area promedio
de las tres réplicas, se graficaron los resultados obteni-
dos y se verificé la linealidad del rango seleccionado a
partir del coeficiente de regresion (r) > 0,99. Se aplica-
ron las pruebas F y t para determinar la existencia de
error sistematico y la correlacion entre los datos.

Limite de deteccion (LOD) y limite de cuantificacion
(LOQ). Se determinaron en funciéon de la pendiente
(S) de la curva de calibracién y la minima desviacién
estdndar obtenida de la respuesta (o), de acuerdo
con las ecuaciones 2y 3.

(o}
LOD = gX B (Ec. 2)

o
LOQ = ¢x 10 (Ec. 3)

Analisis estadistico

Los andlisis estadisticos se realizaron utilizando
STATGRAPHICS (Centurion XVII). La significacion
estadistica de las variables se probé aplicando la
prueba t de Student. La homogeneidad de las varian-
zas se determind con la prueba F de Snedecor. Los
parametros estadisticos fueron evaluados a un nivel
de significancia de p < 0,05.

RESULTADOS

Para optimizar las condiciones de deteccion de acri-
lamida por HPLC-UV diferentes pardmetros fueron
investigados tanto para el método cromatografico
(longitud de onda y flujo) como para el método de
extraccién (cantidad de solucion Carrez, uso de ultra-
sonido, cantidad de muestra y tipo de dopaje).

Optimizacion de las condiciones
cromatograficas

Se evaluaron dos longitudes de onda y 10 velocida-
des de flujo, para determinar cuales valores propor-
cionaban una mejor deteccién de la acrilamida pre-
sente en los snacks de papa.

Efecto de la longitud de onda

Se evaluaron las longitudes de onda de 200 y 210
nm en estandares de acrilamida y muestra dopada.
Como se observa en los cromatogramas (figuras 1y
2) los estandares presentaron buena simetriay reso-
lucién de pico en ambas longitudes de onda. A 200
nm los picos tenian una mayor 4rea, sin embargo,
cuando se realizaron las lecturas de los extractos de
snack de papa a esta longitud de onda, se observéd
que el tiempo de retencion de la acrilamida era dife-
rente para el estandar y la muestra, lo cual dificulta
la identificacién del componente de estudio. A 210
nm se presentd un pico mas definido en la muestra
dopada con un tiempo de retencion de 6,87 £ 0,186
min tanto para el estdndar como para la muestra.

En el estudio realizado por Meghavarnam y Janakira-
man [14] emplearon una longitud de onda de 210 nm
para la cuantificacién de acrilamida en muestras de
papa frita y pan, obteniendo buena resolucién en los
picos. Resultados similares fueron reportados por Qi
et al. [15] quienes emplearon una longitud de onda de
205 nm para el andlisis de acrilamida en papas fritas.

Efecto del flujo

Se evaluaron 10 velocidades de flujo en estandares
de acrilamida, a una longitud de onda de 210 nm. En
los cromatogramas obtenidos se evidencié que a un
flujo de 0,1 mL min los picos tenian una mayor area,
pero a su vez un mayor tiempo de retencion, lo cual
hace mas demorado el proceso de cuantificacion de
la acrilamida presente en las muestras de snack de
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papa. El flujo 6ptimo se determiné
a partir de la curva de Van Deem-
ter, la cual se obtuvo empleando
los datos de tiempo de retencion
y ancho del pico del estandar de
acrilamida a flujos desde 0,1 mL
min* hasta 1,0 mL min™.

La curva de Van Deemter repre-
senta la relaciéon entre la velo-
cidad lineal de la fase moévil y la
altura equivalente de plato teori-
co (HETP por sus siglas en inglés).
Las menores HETP se obtuvieron
a velocidades lineales de 0,04 y
0,05 cm s que corresponden a
flujos de 0,3 y 0,4 mL min, res-
pectivamente. A estas condicio-
nes se logra la mejor eficiencia de
la columna, lo cual es ideal en un
analisis cromatografico [16].

Se realizé6 un estudio adicional,
donde se compard la eficiencia
de los flujos 0,3 y 0,4 mL min*
con respecto a la concentracion
de acrilamida encontrada en los
extractos. Ensayos a flujo de 0,3
mL min?! presentaron problemas
de identificacién de pico y bajos
porcentajes de recuperacion a di-
ferencia del flujo de 0,4 mL min™!
para el cual se obtuvo la mayor
concentracion y el mayor porcen-
taje de recuperacion (72,43 %).

A partir de las condiciones es-
tudiadas (flujo de 0,4 mL min?y
longitud de onda de 210 nm), se
analizé la presencia de acrilamida
en muestras de snack de papa,
obteniendo simetria y resolucién
adecuada de los picos, como
se observa en la figura 3. En los
cromatogramas del estandar se
evidencié que no hay interfe-
rencia entre picos, sin embargo,
para confirmar la pureza del pico
correspondiente a acrilamida se
empled la técnica de HPLC-DAD.
Este andlisis mostré una pureza

Figura 1. Cromatogramas del estandar y la muestra enriquecida.
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de pico del 99,90%, lo que confir-
mo la ausencia de interferencias.

La técnica de HPLC para la cuan-
tificacion de acrilamida, ha sido
empleada en diferentes matrices
alimentarias como platano frito
[2], frutos secos (ciruelas, almen-
dras, avellanas, pistachos y pifio-
nes) [5] y papa frita [3, 17, 18].

Efecto de la cantidad
de soluciéon Carrez

Para conocer la influencia de la
cantidad de Carrez en la recu-
peracion, se realizaron 3 extrac-
ciones en muestras de snack
de papa previamente dopadas
con 12.000 pg kg?! del estan-
dar de acrilamida, empleando
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cantidades diferentes de Carrez: 1) sin adicion, 2)
adicionando 4 g MgSO, y 0,5 g NaCl y 3) adicio-
nando 8 g MgSO, y 1 g NaCl. Cuando se realiz6 el
proceso de extraccion sin la adicion del Carrez no
fue posible filtrar, debido a que la solucién acuosa
era muy viscosa, mientras que en los casos 2y 3 se
obtuvieron porcentajes de recuperacién de 35,19 +
0,92% vy 41,54 + 2,37%, respectivamente. Senyuva
y Gokmen [19] informaron que el uso de agua como
solvente para la extraccion de acrilamida da una
suspension espesa, debido a que los alimentos de-
rivados de la papa estdn compuestos de altas can-
tidades de coloides y grasas que deben separarse
durante la extraccion, por lo cual se hace necesario
el empleo de la solucién Carrez y el uso de una re-
lacion de muestra disolvente 1:10 g de muestra/mL
de agua para obtener un extracto mas limpio y en
cantidad suficiente debido a la gelatinizacion del al-
midén, que experimenta un poder de hinchamiento
producto del tratamiento térmico del producto [20].

Durante la extraccién se evidencié que con la pre-
sencia de solucion Carrez en la suspension, se ob-
tenia una fase acuosa mas limpia y de facil filtrado,
debido a la presencia de las sales, que por su acciéon
clarificante, precipitan los coloides [20]. Ademas, se
observé que el rendimiento de la extraccién aumen-
t6 al adicionar mayor cantidad de solucién Carrez. Al
aplicar los estadisticos de prueba se encontré que p
< 0,05, lo que indica que existen diferencias estadis-
ticamente significativas entre las dos cantidades de
Carrez empleadas en la extracciéon. Se seleccioné 8
g MgSO, y 1 g NaCl de Carrez ya que esta cantidad
proporciond un mejor rendimiento.

Efecto de la aplicacion de ultrasonido
en el proceso de extraccidn

Se aplico el método de extraccion a dos muestras pre-
viamente dopadas con 12.000 ug kg* del estandar
de acrilamida, sometiendo a ultrasonido sélo una de
ellas. Los porcentajes de recuperacion obtenidos fue-
ron similares, siendo 35,19 + 0,92% para la extraccion
con ultrasonido y 36,94 + 2,20% para la extraccién
sin ultrasonido. De acuerdo con los valores obtenidos
para las pruebas estadisticas, se puede afirmar que la
aplicacion del ultrasonido no afecté el contenido de
acrilamida obtenido en la extraccion, dado que no se
encontraron diferencias estadisticamente significati-
vas (p > 0,05) ni para las desviaciones estandar ni para
las medias de las dos muestras analizadas.

Segln investigaciones realizadas, para obtener cam-
bios significativos en el rendimiento de la extraccién
con la aplicacién de ultrasonido se deben someter las
muestras a sonicacion de 5 a 20 min con potencias de
130y 250 W [14] un sistema simple HPLC/UV para re-
velar que la penetracién de acrilamida en la fase no po-
lar fue mas fuerte que su disolucion en la fase polar. La
presencia de sales de fosfatos en la fase polar redujo la
interaccion de acrilamida con la fase no polar. Ademas,
un acoplamiento respetuoso con el medio ambiente y
sin costo de HPLC/UV con liquido idnico a base de
extraccion asistida por ultrasonido (ILUAE). En la in-
vestigacion realizada por Norouzi et al. [10] reportaron
porcentajes de recuperacion del 98,00% aplicando una
potencia de ultrasonido de 138 W durante 5 min.

Efecto de la cantidad de muestra

Dos muestras de papa de diferente peso, previamente
trituradas y enriquecidas con 12.000 ug kg del es-
tandar de acrilamida, fueron sometidas a extraccion.
Ambas fueron dopadas con el mismo estandar de acri-
lamida y para la obtencién de sus extractos se empled
la misma cantidad de Carrez (4 g MgSO, y 0,5 g NaCl).
Los porcentajes de recuperacion obtenidos para las
muestras de 1y 0,5 g fueron 35,19 £ 0,92% y 41,68 +
1,40%, respectivamente. Al comparar los rendimien-
tos de extraccién de ambas muestras se evidencié un
mayor valor para la muestra de 0,5 g, lo cual puede
estar asociado con la cantidad de Carrez adicionada,
ya que de acuerdo con lo mencionado anteriormente,
influyé en el porcentaje de recuperacion.

Estadisticamente se encontré que p < 0,05, lo que
indica que existen diferencias estadisticamente sig-
nificativas entre las cantidades de muestra emplea-
das. Teniendo en cuenta que el mayor porcentaje de
recuperacion se obtuvo empleando 0,5 g de snack de
papa en la extraccion, se seleccioné dicha cantidad.

Galani et al. [4] en su investigacion evalud los nive-
les de acrilamida presentes en matrices alimentarias
como cereales, leguminosas, raices y tubérculos ob-
teniendo buenos rendimientos de extraccion al em-
plear 0,5 g como tamafno de muestra.

Efecto del tipo de dopaje
Con el fin de conocer la influencia del dopaje en el por-

centaje de recuperacion se evaluaron dos muestras, cada
una enriquecida de forma diferente, |la primera dopada
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12 horas antes y la segunda dopada en el momento de
la extraccion. Se encontré que la adicion del estandar
al inicio de la extraccion favorece el porcentaje de re-
cuperacion, ademas, se evidencio que el rendimiento
de la extraccion se ve afectado por el tiempo que per-
manece dopada la muestra, a mayor tiempo menor es
el rendimiento, esto debido a que la acrilamida es un
compuesto muy sensible a la luzy de facil degradacion,
razon por la cual se ve afectada la concentracion del
analito en las muestras dopadas durante 12 h.

En el andlisis estadistico se encontré que p < 0,05
para las medias, lo que indica que existen diferen-
cias estadisticamente significativas entre los tipos de
dopaje empleados. Se selecciond el dopaje al inicio
de la extraccion porque proporciond un mayor rendi-
miento de la extraccion.

Aunque Gokmen [20] en su investigacion expreso
que al adicionar un estandar interno a una muestra
de alimento es necesario permitir un periodo de in-
corporaciéon antes de realizar la extraccion. En este
caso se vio afectado gravemente el porcentaje de
recuperacion obtenido para las muestras analizadas.

Una vez analizados los parametros, tanto para la
extraccion como para la lectura de las muestras, se
verificd la eficiencia de éstos en el rendimiento de
la extraccion. Dichos parametros fueron: cantidad de
Carrez (8 g MgSO, y 1 g NaCl), sin aplicacién de ul-
trasonido, cantidad de muestra 0,5 g y realizando el
dopaje en el momento de la extraccién, se usé una
longitud de onda de 210 nm y un flujo de 0,4 mL
min-1. Se corroboré la eficiencia de los pardametros
al obtener porcentajes de recuperacién superiores al
64,00% como se muestra en el cuadro 1.

A pesar de los esfuerzos por aumentar el rendimien-
to en la extraccion, los valores de recuperacién no
alcanzaron el 100 %. La alternativa para solucionar
dicha situacién es cambiar el solvente de extraccion.
Rosén y Hellen&s [21] en su investigacion reportaron
que la selectividad de extraccién es bastante baja
cuando se usa agua, por lo cual se requiere limpieza
de la muestra, separacion analitica eficiente y detec-
cion altamente selectiva.

Evaluacion del método

Determinacion de linealidad y sensibilidad. La li-
nealidad entre el area de pico y la concentracion

se analizd mediante una curva de calibracién ob-
tenida con soluciones estandar de acrilamida en
9 concentraciones (50, 200, 400, 600, 800, 2000,
1200, 1.400y 1.600 ug L?) leidas por triplicado. La
ecuacion lineal obtenida por el método de minimos
cuadrados para acrilamida fue:

y = 0,0052x — 0,1459 (Ec. 4)

La linealidad del método en el intervalo de 50 a 1.600
ug L, presentd un coeficiente de determinacion (r?)
de 0,995. Las pruebas estadisticas corroboraron la
linealidad de la curva, rechazandose la hipoétesis nula
(la no correlacién entre X y Y), por lo que la correla-
cion lineal es significativa. Adicionalmente, mostra-
ron que no se encontro error sistematico.

La sensibilidad del método se determind con el limite
de deteccion (LOD)y el limite de cuantificacion (LOQ)
que se calcularon mediante la curva de calibracién.

Los limites de deteccion y de cuantificacion mostra-
ron valores de 6,38 y 19,32 ug kg?, respectivamente,
encontrandose por debajo de la concentracion mas
baja de la curva de calibracién. Aunque el equipo de-
tectd la concentracién de 6,38 ug kg, no es confia-
ble cuantificarla desde este nivel. Estadisticamente
existe mayor confianza en cuantificarla con valores
por encima de 19,32 ug kg'. Mesias et al. [18] Los
operadores de empresas agroalimentarias han imple-

Cuadro 1. Porcentaje de recuperacion de acrilamida,
obtenido para los extractos.

C2 C1 %R %R prom cv

4890,00 61,13

8000 62,25 + 256
5070,58 63,38 1,60
5518,65 68,98

8000 75,09 £ 11,50
6495,58 81,20 8,64
8104,23 67,54

12000 74,61 1341
9802,69 81,69 10,01
11580,80 96,15

12000 86,91 + 15,04
9319,81 77,67 13,07

C1: Cantidad de acrilamida encontrada [pug kg™]

C2: Cantidad de acrilamida adicionada [pg kg]

%R: Porcentaje de recuperaciéon

%R prom: Porcentaje de recuperacién promedio

CV: Coeficiente de Variacién [%]

* Extractos analizados a una longitud de onda de 210 nm y un
flujo de 0,4 mL min!
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mentado estrategias de mitigacion para la reduccion
del contenido de acrilamida en papas fritas. Treinta
establecimientos de servicios de alimentos de diez de
los restaurantes de comida de marca mas relevantes
fueron reclutados. Papas congeladas/fritas, papas fri-
tas y aceite de fritura se recogieron en dos diferentes
momentos del dia (almuerzo y cena), en su estudio
establecieron como limite de deteccién de acrilamida
para alimentos a base de papa un valor de 20 ug kg*.

Cantidad de acrilamida presente
en las muestras analizadas

Segun la Resolucién 2158 de 2017 del Reglamento
expedido por la Unién Europea [1] se establece que
los niveles de acrilamida presente en papas fritas de-
ben ser iguales o menores a 500 pg kg. Segun esto,
se puede afirmar que el contenido de acrilamida pre-
sente en las muestras de snacks de papa de la marca
comercial analizadas fue de 442,95 ug kg, valor que
esta por debajo de los niveles de referencia. Sin em-
bargo, los “valores indicativos” presentados en el Re-
glamento 2017/2158 no son umbrales de seguridad,
sino que solo pretenden indicar cuando los valores
sean superados, la necesidad de realizar una inves-
tigacién y, generar medidas de control y mitigacion.

CONCLUSIONES

Los parametros evaluados influyen de manera impor-
tante en el rendimiento de las extracciones, excepto
el ultrasonido, que fue el Unico que no presentd un
efecto significativo sobre el porcentaje de extraccién
de la acrilamida.

Las condiciones de extraccion que permitieron obte-
ner un mejor rendimiento fueron: cantidad de Carrez
(8 gMgSO, y 1 g NaCl), cantidad de muestrade 0,5 g
y dopaje en el momento de la extraccion, flujo de 0,4
mL min?y longitud de onda de 210 nm.

El contenido de acrilamida encontrado en los snacks
de papa estudiados esta por debajo del valor de refe-
rencia establecido en el reglamento de la Unién Euro-
pea, siendo éste el referente para Colombia, debido a
la inexistencia de regulacion de la acrilamida en el pais.
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