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INTRODUCCION

La pectina es una fibra soluble en agua, que proviene como un subproducto
de origen agricola que se localiza principalmente en las cascaras y en las
paredes celulares de las frutas y vegetales denominada albedo, la cual es el
mesocarpio de las frutas, de sabor amargo y de color blanco. La pectina tiene
diversos usos en la industria farmacéutica, cosmética, alimentaria y otros.

La utilizacion como insumo de la pectina, la cual es un subproducto agricola
contenido en elementos organicos a desechar como en cascaras y pieles de
fruta; su obtencidon constituye una actividad altamente productiva, ya que eleva
la calidad de diversos productos alimentarios y de cosmética al aumentar los
volimenes producidos y mejorar su presentacion, minimizar el punto de
ebullicion en la coccion de ciertos alimentos con lo cual tiene una funcion
ahorrativa de la energia; vehiculizar elementos farmacolégicos activos y
colaborar con el manejo de los efluentes industriales.

Es preciso destacar que, con la utilizacion de este desecho organico, puede
elaborarse sustancias para manejar aguas industriales residuales; lo cual es un
doble propdésito de aprovechamiento y proteccion ambiental, al considerar un
producto que minimiza el impacto ambiental de la posible contaminacion de
fuentes hidricas, considerada una de las mas criticas por la afectacion a la vida.
Este fin constituye la relevancia practica del presente trabajo.

La justificacion tedrica se encamina hacia el énfasis en uno de los procesos
de obtencidén de la pectina, este es la de hidrdlisis acida, lo cual da una apertura
a la mejora e incremento del conocimiento relacionada con este procedimiento.

A propoésito que Colombia es productor de frutas, al punto que representa una
actividad econdémica de importancia para sus cuentas nacionales, y que su
tendencia es de crecimiento.; este trabajo plantea la siguiente formulacion de
problema de investigacion: ¢ Como es la obtencidn y caracterizacion de pectina
a partir del albedo de naranja (citrus sinensis) y limén (citrus limon)?. Para dar
respuesta se utilizan las modalidades de investigacién relacionadas una

investigacion mixta, es decir, cualitativa-cuantitativa; un enfoque descriptivo.



1. PLANTEAMIENTO DEL PROBLEMA

1.1 Contextualizacion del problema

La pectina es una fibra soluble en agua, que proviene como un subproducto
de origen agricola que se localiza principalmente en las cascaras y en las
paredes celulares de las frutas y vegetales denominada albedo, la cual es el
mesocarpio de las frutas, de sabor amargo y de color blanco. En relacién a la
definiciébn quimica de la pectina, QuimiNet (2011) argumenta sobre la pectina:
“[...]es un polisacarido cuya principal funcion es ser el elemento enlazante de las
paredes celulares de frutas y vegetales”. La pectina tiene diversos usos en la
industria farmaceéutica, cosmética, alimentaria y otros.

En el caso de la industria farmaceéutica, la pectina es utilizada por sus
extraordinarias propiedades de biocompatibilidad, gelificacion y espesante; por
lo cual es utilizada ampliamente como excipiente, es decir como sustancia que
no influye farmacolégicamente pero que contribuye a la conservacion,
preparacion, o administracion del farmaco, aportando la cualidad de dar forma
farmacéutica como comprimidos, capsulas o soluciones. Segun Mamani Crispin,
Ruiz Caro y Veiga (2012) “La pectina se encuentra inscrita en la FDA como un
aditivo seguro sin limites de consumo diario, por lo que ha sido ampliamente
utilizada como excipiente en la formulacién de comprimidos matriciales, geles,
cubiertas de formas farmacéuticas, etc.”

En relacion a la industria cosmética, en virtud de sus propiedades
estabilizantes y suavizantes, la pectina se utiliza la elaboracion de cremas,
soluciones para el cuero cabelludo, desodorantes, pastas dentales, ungientos,
lociones de bafio y champu. Por otra parte, por sus cualidades para la industria
alimentaria, la pectina tiene una alta demanda por ser altamente esterificada; es
de precisar tal como indica Méndez (2013):

Los ésteres se producen de la reaccion que tiene lugar entre los acidos
carboxilicos y los alcoholes. Los acidos carboxilicos sufren reacciones con los

alcoholes cuando se encuentran en presencia de catalizadores de la reaccion,
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los cuales por lo general son un &cido fuerte, con la finalidad de formar un éster
a través de la eliminacion de una molécula de H20.

Es de destacar la importancia de la pectina como insumo en la industria
alimentaria, enfatizando que tiene como objetivo de proveer alimentos
procesados ante una presion demografica mundial constante explicada por el
crecimiento de la poblacién y la extension de las expectativas de vida. En este
sentido, la industria alimentaria a partir de la adquisicién de productos agricolas,
se encarga de: la gestion de acopio, realiza el procesamiento, modificacion,
preparacién, preservacion y envasado de productos alimenticios.

En este orden de ideas, el sector alimentario, constituye un sector muy
dinamico de la economia de los paises que la desarrollan, ya que alberga un
importante empleo y contribucion a la formacion del Producto Interno Bruto (PIB).
Los productos provenientes de la industria alimentaria, ofrecen cualidades
sostenidas en el tiempo, lo cual caracteriza la oferta de alimentos procesados y
son indicadores de su calidad; lo anterior significa que los productos alimenticios
poseen atributos homogéneos o estandarizados; de tal manera que la textura,
consistencia y sabor de un producto determinado, se mantiene en el tiempo y
sus productos sustitutivos se circunscriben a caracteristicas particulares que
pueden ser obtenidas por agregados de pectina.

Asi explicado de forma practica, la pectina por unirse facilmente a los acidos
de las frutas y ser muy soluble en agua, ofrece afadidos, como: (a) otorga
volumen; (b) es espesante; y (c) reduce en un 50% el punto de ebullicion. De tal
manera que la pectina, es utilizada de forma especial en la elaboracion de
confiteria en la preparacion de una gran variedad de productos como: la jaleas,
mermeladas, rellenos y otros confites. Otros usos de la pectina, se refiere a su
uso en la elaboracion de productos espumantes, plasticos, como elementos
aglutinantes y de clarificacion para la absorcion de desechos industriales
liquidos.

Por lo anteriormente explicado, queda claro que la utilizacién como insumo de
la pectina, la cual es un subproducto agricola contenido en elementos organicos
a desechar como en cascaras y pieles de fruta; su obtencion constituye una

actividad altamente productiva, ya que eleva la calidad de diversos productos
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alimentarios y de cosmética al aumentar los volimenes producidos y mejorar su
presentacion, minimizar el punto de ebullicion en la coccion de ciertos alimentos
con lo cual tiene una funcién ahorrativa de la energia; vehiculizar elementos
farmacolégicos activos y colaborar con el manejo de los efluentes industriales.

A propésito que Colombia es productor de frutas, sefiala la importancia de
este sector de produccion Colprensa (2017), al argumentar:

Segun la Organizacion de las Naciones Unidas para la Alimentacion y la
Agricultura (FAO), Colombia es el tercer pais latinoamericano con mayor nimero
de hectareas cultivadas en frutales. [...] la produccion hortifruticola ha venido
creciendo en los ultimos afios pasando de 5,6 billones de pesos en 2013 a
7,2billones en 2016 y el volumen producido ha subido 45% en el ultimo afio [...]

De lo anterior se desprende que la produccion de frutas en Colombia es una
actividad econdémica de importancia para sus cuentas nacionales, y que su
tendencia es de crecimiento. En relacidon a los tipos de frutas, Vallejo (2018),
indica:

El Instituto de Investigacion de Recursos Bioldgicos Alexander Von Humboldt
resena la existencia de por lo menos 400 frutos o semillas nativas en el pais. [...]
Al explorar mas en este tema de la agricultura del pais, nacen de las regiones un
mercado de frutas propias de climas frios, templados y calientes, montafias y
llanuras; de cultivos endémicos y no tanto, llenas de beneficios para la salud y
que se convierten en ingredientes de platos [...]

De forma especifica, la produccion de naranjas y limones en Colombia, se
localiza en:

1. La regién Orinoquia, localizada al este de la cordillera Oriental, hasta el rio
Orinoco.

2. La region Andina conformada por los tres brazos en los que se divide la
Cordillera de Los Andes.

Se muestra la localizacion de las regiones de Colombia donde se produce en
forma mayoritaria las naranjas y limones, en la Figura 1. En virtud de lo descrito,

se considera la obtencién de la pectina a partir de las mencionadas frutas.
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Figura 1. Division de Colombia por regiones geograficas

Fuente: Tomado de Seo negativo (2018)

1.2 Formulacion del problema de investigacion

Con base a la situacion descrita anteriormente, se plantea la siguiente
formulacion de problema de investigacion: ¢Como es la obtencion y
caracterizacion de pectina a partir del albedo de naranja (citrus sinensis) y limén
(citrus limon)? Para dar respuesta a esta interrogante, se hace la siguiente

sistematizacion de la investigacion:
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¢ Cudles son las caracteristicas de la pectina a partir de su obtencion del
albedo de naranja (citrus sinensis) y limon (citrus limon)?

¢En qué consiste el proceso de hidrdlisis &cida obtenido a partir de la cinética
del &cido galacturénico?

¢, COmo es la cinética de la degradacién del acido galacturénico a partir de la
pectina obtenida proveniente de la naranja y el limon?

¢ Como es la simulacién del proceso de hidrdlisis &cida obtenido a partir de la

cinética del 4cido galacturénico?

1.3 Objetivos de la investigacion

1.3.1 Objetivo general

Analizar el efecto de la liofilizacion en el proceso de hidrolisis acida en la
obtencion y caracterizacion de pectina a partir del albedo de naranja (Citrus

sinensis L. Osbeck) y limén (Citrus limon L. Osbeck).

1.3.2 Objetivos especificos

- Indicar las caracteristicas de la pectina, implementando el proceso de
liofilizacién en su obtencién, a partir del albedo de naranja (Citrus sinensis L.
Osbeck) y limén (Citrus limon L. Osbeck) para determinar cual es el mas
relevante.

- Desarrollar la cinética de la degradacion del acido galacturdnico a partir de
la pectina obtenida.

- Simular el proceso de hidrdlisis acida obtenido a partir de la cinética del acido
galacturonico.

1.4 Justificacion de la investigacion

Este trabajo se justifica en virtud de promover la obtenciéon de un insumo

derivado de los desechos organicos de la fruta, con diversidad de usos como lo
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es la pectina. A propésito que Colombia potencia su actividad agricola, y ha
verificado en los uUltimos afios una tendencia de crecimiento, el aprovechamiento
de la pectina puede complementar los rendimientos econdmicos en virtud que
es una sustancia utilizada en la industria farmacéutica, cosmética, alimentaria y
para otros fines industriales; este es la justificacion social derivada de un
beneficio econémico, relacionado con el tema de la pectina.

Es preciso destacar que, con la utilizacién de este desecho organico, puede
elaborarse sustancias para manejar aguas industriales residuales; lo cual es un
doble propésito de aprovechamiento y proteccion ambiental, al considerar un
producto que minimiza el impacto ambiental de la posible contaminacion de
fuentes hidricas, considerada una de las mas criticas por la afectacion a la vida.
Este fin constituye la relevancia practica del presente trabajo.

La justificacion teorica se encamina hacia el énfasis en uno de los procesos
de obtencion de la pectina, este es la de hidrolisis acida, lo cual da una apertura

a la mejora e incremento del conocimiento relacionada con este procedimiento.
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2. MARCO TEORICO

2.1 Antecedentes de la investigacion

Para realizar esta investigacion, se han considerado diversos trabajos
académicos, relacionados con el tema, en cuanto a los diferentes métodos
utilizados para la obtencion de la pectina a partir de diversas frutas, la
importancia de la pectina como insumo para la industria alimentaria,
farmacéutica, cosmética y otros usos industriales; para ello se discriminaron los
aportes en dos partes, la primera referida a trabajos nacionales, es decir en

Colombia e investigaciones dentro del ambito internacional.

2.1.1 Trabajos académicos a nivel nacional

El primer trabajo a considerar a nivel nacional es el realizado por Urango
Anaya, Ortega Quintana, Vélez Hernandez y Pérez Sierra (2018); titulado:
“Extraccion rapida de pectina a partir de cascara de maracuya (passiflora edulis
flavicarpa) empleando microondas”; argumentan los investigadores que
muestran los resultados de rendimiento del proceso de extraccidon de pectina de
la cascara del fruto de maracuya (Passiflora edulis flavicarpa) asistida por
microondas y el contenido de metoxilo de la pectina obtenida.

En relacion a los aspectos metodologicos de su trabajo, utilizaron un disefio
completamente aleatorizado con arreglo factorial 33 por triplicado, con los
siguientes factores: tiempo de extraccion, potencia del microondas vy
concentracion de la solucién de HCI. Se realiz6 un andlisis de varianza y un test
de comparacién de medias con un nivel de significancia del 5%.

Como conclusion, sefialan los investigadores que las condiciones que
arrojaron el mayor rendimiento en pectina (68,76%) en base humeda fueron:
tiempo de 100 segundos, potencia de 1000 vatios y concentracion de solucién
de HCI de 0,24 N. Para este tratamiento, el porcentaje del contenido de metoxilo

de la pectina obtenida fue del 6,86% (p/p), clasificando a la pectina como de bajo
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metoxilo. El aporte de este trabajo es la consideracion de un método distinto al
proceso de hidrélisis acida, que trata este trabajo.

Otro trabajo considerado, es el realizado por Flérez Montes y Rojas Gonzalez
(2018), titulado “Aprovechamiento potencial de residuos de la agroindustria
caldense segun su composicion estructural”. Argumentan los autores que
tuvieron como objetivo la identificacion de los principales residuos de la
agroindustria en el Departamento de Caldas, la caracterizacion estructural de
estos y proponer un aprovechamiento potencial.

La caracterizacion estructural se llevé a cabo mediante la determinacion de
los componentes estructurales (celulosa, hemicelulosa y lignina) y no
estructurales (extractivos y cenizas) de cada uno de Ilos residuos
agroindustriales. Teniendo en cuenta estos resultados, se identifican las
aplicaciones potenciales de los residuos estudiados segun sus porcentajes de
celulosa, hemicelulosa, lignina y extractivos.

Los resultados indican que las semillas de naranja y mandarina, el vastago de
tomate de arbol y las cascaras de mango, guanabana, maracuya y platano tienen
un aprovechamiento potencial en la industria del papel, textil, alimenticia y
azucares fermentables, en la fabricacion de biomateriales y en la obtencion de
éter y ésteres de celulosa, debido al porcentaje de celulosa presente en éstos.
Los residuos con porcentajes importantes de hemicelulosa, como las cascaras
de pifiay tomate de arbol y las semillas de tomate de arbol, pueden ser utilizadas
en la industria quimica, alimenticia y farmacéutica.

Las cascaras de mango, guanabana y lulo, y la borra de café presentan altos
contenidos de lignina por lo que representa una fuente potencial de compuestos
como la vainillina y los lignosulfonatos, que tienen aplicaciones en la industria
alimenticia y quimica. Las cascaras de maracuya, pifia y mango tienen
aplicaciones en la industria alimenticia y farmacéutica debido a su contenido de
extractivos. El aporte de este trabajo, consiste en profundizar sobre las
sustancias utilizables de los desechos organicos derivados de la fruta.

Otro trabajo que se tomo en cuenta el trabajo realizado por Ortiz Quintero y
Anzola Velasco (2018), titulado: “Estudio del efecto fisiolégico del consumo de

arepas enriguecidas con pectina extraida de la cascara de curuba (Passiflora

17



tripartita var. mollissima)”; argumentan las investigadoras: que evaluaron el
efecto fisioldégico del consumo de arepas de maiz enriquecidas con 10% (p/p) de
pectina extraida de cascara de curuba sobre los niveles séricos de glucosa y
lipidos en adultos voluntarios. La pectina se extrajo con acido clorhidrico y se
precipito con etanol del 96% (v/v).

En primer lugar, los voluntarios consumieron arepa sin pectina por siete dias;
después, arepa con 10% (p/p) de pectina citrica comercial por 20 dias vy,
finalmente, arepa con 10% de pectina de curuba por 20 dias. Al mismo tiempo,
se realizé un analisis sensorial de aceptacion. Los resultados mostraron que, al
consumir arepa con pectina de curuba, los niveles séricos de glucosa
disminuyeron significativamente (5,88% (p = 0,023)), mientras que el perfil
lipidico no se afecto.

La arepa con pectina de curuba mostré6 mayor porcentaje de fibra dietética
soluble, insoluble y total, asi como menor porcentaje de carbohidratos
disponibles, respecto a las otras arepas analizadas. El panel sensorial dictamino
baja aceptacion en sabor y textura para las arepas con pectina citrica comercial
y con pectina de curuba. Se concluyé que la pectina de curuba puede
aprovecharse para la formulacion de arepas ya que ofrece a los consumidores
un alimento benéfico para reducir los niveles de glucosa en la sangre. El aporte
de este trabajo consiste en la consideracion del uso de la pectina en el area
farmacéutica, asociado con un plato tipico para los paises latinoamericanos:
Colombia y Venezuela.

Los investigadores Garcia Montoya y Penagos Gémez (2011), realizaron el
trabajo titulado: “El entorno comercial de la pectina en la industria alimentaria
antioquefia”; argumentan que los residuos del proceso productivo del café (el
mucilago y la pulpa), se pueden utilizar para extraer pectina; un insumo industrial
gue hasta el momento no se produce en Colombia y tiene que ser importado en
su totalidad. Se realiz6 este proyecto para ayudar a Ambiental Mente a
caracterizar el entorno comercial de la pectina en la industria alimentaria en el
en el departamento de Antioquia.

A partir de investigaciones en fuentes secundarias, trabajo de campo en

supermercados y entrevistas a las empresas que estan directamente
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relacionadas con la pectina y su canal de distribucién se vio una tendencia
positiva a la disposicion de comprar o comercializar por parte de los empresarios
una pectina nacional, con la condicién de que esta cumpla con estandares de
calidad y funcionalidades que el area de I1+D de cada empresa consumidora
exige. El aporte de este trabajo lo constituye la consideracién de una fruta no
citrica, para la obtencion de la pectina.

Finalmente se consider6 el trabajo de Cer6n Salazar y Cardona Alzate
(2010),titulado: “Evaluacion del proceso integral para la obtencién de aceite
esencial y pectina a partir de cadscara de naranja”. En este trabajo se presenté la
extraccion de aceite esencial y pectina a partir dela cascara de naranja (Citrus
sinensis) como un proceso integral.

Los investigadores realizaron el proceso de extraccion utilizando un simulador
comercial adaptandose al proceso real. Se realizaron pruebas experimentales
con un kilogramo de cascara de naranja procesado a las mismas condiciones de
la simulacién con el fin de comparar los rendimientos obtenidos, logrando una
concordancia aceptable. Posteriormente se escal6 el proceso a una tonelada.

Como resultado no solo se demuestran las ventajas del proceso integral, sino
también la posibilidad de su implementacion a nivel industrial. Se concluye
ademas que las técnicas de simulacion son una herramienta poderosa que
permite minimizar tiempo, costos y experimentacion en el disefio de procesos
como los de extraccion de aceite esencial y pectina. El aporte de este trabajo lo

constituye en la consideracion de la pectina a nivel industrial.

2.1.2 Trabajos académicos a nivel internacional

En relacién a los trabajos académicos realizados a nivel internacional, se
revisO el realizado por Mufioz Lopez, Urrea Garcia, Jiménez Fernandez,
Rodriguez Jiménes y Luna Solano (2018), Titulado: “Efecto de las condiciones
de liofilizacion en propiedades fisicoquimicas, contenido de pectina y capacidad
de rehidratacién de rodajas de ciruela ("Spondias purpurea” L.)".

La ciruela mexicana ( “Spondias purpurea” L.) es originaria del sur de México

y América Central, se clasifica como fruto exético y es un alimento con potencial
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de exportacién por su contenido nutricional y sabor. Su comercializacion es
limitada porque se dafia aceleradamente en post-cosecha. La liofilizacion es una
alternativa para industrializar este fruto y prolongar su vida de anaquel; pero, la
calidad de los productos liofilizados depende de las condiciones de operacion.

El objetivo de este estudio fue evaluar las condiciones de liofilizacién en las
propiedades fisicoquimicas, contenido de pectina y rehidratacion de rodajas de
ciruela ecotipo betabel y amarilla. El disefio experimental fue en arreglo factorial
al azar con tres repeticiones. La unidad experimental fue una muestra de ciruela
de cada ecotipo. Las muestras se congelaron a -5y -20 °C (Tc) y se liofilizaron
a 0.05y 0.1 mbar (Pr) en condiciones de laboratorio. Pr tuvo efecto significativo
en el contenido de humedad en ambos ecotipos, con valores menores a 0.02 g
H>O g s s -1 . Tc afect6 significativamente la actividad de agua. La luminosidad
aumento con respecto a la fruta fresca con el decremento de Tc. La liofilizacion
no afecto significativamente el contenido de pectina.

La correlacion entre Tc, Pry rehidratacion de las rodajas de ciruela betabel no
fue significativa. Tc tuvo efecto significativo en las muestras rehidratadas (agua
a 30 °C) en la ciruela amarilla, y debilitd la estructura de la matriz solida. La
liofilizacién es un método fiable para deshidratar ciruela, con calidad alta para
rehidratacion, adecuada para conservar y diversificar su consumo como
bocadillos, agregada a cereales, yogur y productos de panaderia. El aporte de
este trabajo consiste en resaltar las ventajas del proceso de liolizacion, el cual
es un proceso utilizado en la obtencién de la pectina a partir de la naranja 'y limon,
gue aqui se trata.

Se tomé en cuenta el trabajo de los investigadores Rascon Chu, Martinez
Lopez, Carvajal Millan, Martinez Robinson y Campa Mada (2015), en su trabajo
titulado: “Gelificacion idnica de pectina de bajo grado de esterificacién extraida
de manzanas inmaduras de raleo”; indican los autores: El raleo de frutos es una
practica comun en los huertos de manzana (Malus x domestica Borkh.) para
obtener frutos de mayor tamafio y promover el retorno de la floracién.

Esta practica genera manzanas inmaduras y de diametro pequefio (10 a 40
mm) que son utilizadas ocasionalmente como alimento para ganado. La

utilizacion de la manzana de raleo como fuente alternativa de pectina podria
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incrementar la rentabilidad de los huertos y el desarrollo de nuevos procesos de
transformacion. La pectina es un polisacarido localizado en la pared celular de
los tejidos vegetales, que se ha extraido de distintas fuentes y utilizado
exitosamente en la industria alimentaria. Este trabajo de investigacion tuvo como
objetivo extraer la pectina de manzanas de raleo de las variedades Golden
Delicious (GD) y RedChief Delicious (RChD), y determinar las propiedades
gelificantes del polisacarido. La pectina fue extraida mediante hidrdlisis acida
controlada, con un rendimiento de 12 y 11 % (p/p) para GD y RChD,
respectivamente. Las pectinas obtenidas fueron desesterificadas por via alcalina
y presentaron grados de esterificacion de 35 % (GD) y 42 % (RChD).

Ambas pectinas formaron geles i6nicos inducidos por calcio, con una
elasticidad de 147 y 90 Pa para GD y RChD, respectivamente, a una
concentracion de polisacarido de 2 % (p/v). La pectina desesterificada de
manzanas inmaduras de raleo presenta propiedades fisico-quimicas y
gelificantes que podrian ser de interés para las industrias alimentaria,
farmacéutica y cosmeética. El aporte de este trabajo consiste en el conocimiento
de la obtencion de la pectina, en frutas distintas a las citricas.

Otra contribucion es la realizada por Matos Chamorro y Chambilla Mamani
(2010)., con su trabajo: “Importancia de la fibra dietética, sus propiedades
funcionales en la alimentacion humana y en la industria alimentaria”. El objetivo
de esta revision es destacar la importancia de la fibra, sus propiedades
funcionales en la alimentacion humana y en la industria de alimentos. La fibra
dietética es la fraccion de la pared celular de las plantas compuestas por la
lignina y polisacaridos no almidénicos, resistentes a la hidrdlisis de las enzimas
digestivas del ser humano. Se clasifica en base a su solubilidad en agua como
fibra soluble e insoluble. La fibra soluble contiene mayoritariamente pectinas,
gomas y algunas hemicelulosas (Arabinoxilanos y Arabinogalactanos) y la fibra
insoluble contiene celulosa, lignina y algunas hemicelulosas (Arabinoxilanos y
Arabinogalactanos).

Las propiedades funcionales tecnoldgicas que presenta la fibra dietética como
la capacidad de retencion de agua y aceite, tienen efectos benéficos en los

productos alimentarios y efectos fisiolégicos en el organismo del ser humano. Su
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consumo previene distintas enfermedades como el cancer del colon, diabetes,
enfermedades cardiovasculares, ayuda a la disminucion del colesterol, etc. El
contenido de fibra dietética se encuentra mayormente en las frutas y hortalizas
asi como en sus subproductos, como las cascaras y hojas, las cuales pueden
ser aprovechadas mediante procesos tecnolégicos para la obtencion de fibra
dietética. El aporte de este trabajo consiste en la vinculacién del uso de la pectina
en la industria alimentaria al bienestar del individuo que la consume,en términos
de salud.

Otro trabajo de consideracion es el realizado por Chasquibol Silva, Arroyo
Benites y Morales Gomero (2008), en su trabajo titulado: “Extraccion y
caracterizacion de pectinas obtenidas a partir de frutos de la biodiversidad
peruana”; quienes argumentan que se determind el analisis de pectina en varias
especies frutales de la biodiversidad peruana de origen costefio, andino y
amazonico.

La extraccion y caracterizacion de las pectinas se realizé en los frutos del
nispero de la sierra (Nespilus germanica) y de la granadilla (Pasiflora ligularis),
gue destacaron por su alto contenido de acido galacturonico (87,97% y 85,99%),
alto grado de metoxilacion (89,15% y 88,24%), alto grado de esterificacion
(86,24% y 88,79%), comprobado por espectrofotometria FT-IR, y alto peso
molecular (10183,5 y 16366,96), respectivamente. Este proyecto de
investigacion ha sido desarrollado en el laboratorio de docimasia de la Facultad
de Ingenieria Industrial de la Universidad de Lima y cuenta con la aprobacion
oficial del Instituto de Investigacion Cientifica (IDIC). El aporte de este trabajo es
la consideracién de las frutas distintas, objeto de estudio, de este trabajo.

Finalmente, se considerd el trabajo realizado por Yuste Puigvert y Garza
(2003), en su trabaijo titulado: “Los geles de pectina y su aplicacion en la industria
alimentaria”, indican: Las pectinas son polisacaridos complejos de las plantas
superiores. El ablandamiento de algunos frutos durante su maduracion se debe,
en parte, a las enzimas pectinoliticas pectinmetilesterasa y poligalacturonasa. La
corteza de citricos y el bagazo residual de la extraccién del zumo de manzana
son las principales fuentes de pectina comercial, la cual presenta grados muy

diversos de metoxilacion y polimerizacion. Las pectinas dan lugar a geles
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termorreversibles en presencia de sacarosa a pH bajo (pectinas de alto metoxilo)
o0 iones calcio (pectinas de bajo metoxilo).

Por su éptima capacidad de gelificacién, la pectina es uno de los principales
responsables de la textura de los productos vegetales y la viscosidad de sus
zumos, y tiene un gran interés tecnoldgico para el sector de la alimentacion. Se
usa como agente gelificante, espesante, emulgente y estabilizante, en la
elaboracién de mermeladas, jaleas y confituras, frutas en conserva, productos
de panaderia y pasteleria, bebidas y otros alimentos, porque les confiere las
caracteristicas reoldgicas, y también la turbidez, deseadas por el fabricante y el
consumidor. También se utiliza como substitutivo de grasas o azUcares en
productos bajos en calorias. El aporte de este trabajo es el uso de la pectina en

la industria alimentaria como sustitutivo de las grasas.

2.2 Marco conceptual

2.2.1 Concepto de pectina

Como concepto de pectina, se hace alusion a lo argumentado por Torres
Basante (2006):
La pectina es el constituyente mayoritario de la lamina intermedia de los
tejidos de las plantas y también se encuentra en la pared celular primaria.
Incluyen una parte importante del material estructural de los tejidos
blandos como el parénquima de las frutas tiernas. A las pectinas se las
describe como polimeros lineales de acido a-D-poligalacturénico unidos
por enlaces (1->4) con una determinada proporcion de sus grupos de
carboxilo esterificados con metanol como se observa en la figura 2. Sus
pesos moleculares no se conocen con certeza, pero probablemente son

de aproximadamente 100.000. (p. 27).
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Figura 2. Estructura quimica de la pectina

COOCH, H OH COOCH,8 H OH
---0—/H H/OH H\—O0—/H HOH H\—O--
H\OH H H H HNOH H H H
H OH CooH’ H OH COOCH,

Fuente: Tomado de Torres Basante (2006), p. 27

Otro concepto es el emitido por QuimiNet (2011): “Se puede definir a la pectina
como una combinacion de polimeros neutros con polimeros acidos. Ambos tipos

de polimeros tienen la caracteristica de ser muy ramificados”.

2.2.2 Origen de la pectina

Acerca del origen de la pectina, Silvateam (s.f.) aporta: La pectina fue aislada
por primera vez en 1825 por Henri Braconnot, pero su uso en la produccion de
confituras y mermeladas era ya conocido muchos siglos antes. De hecho, para
producir confituras de buena calidad a partir de fruta que tenia un contenido bajo
de pectina, se agregaban otros tipos de frutas en trozos, o extractos de las
mismas, ricos en sustancias pécticas como, por ejemplo, los citricos.

Durante las primeras fases de la industrializacion los productores de frutas
compraban como materia prima para extraer pectina los residuos secos de la
elaboracién de jugos de manzana. Luego, entre 1920 y 1930, los principales
productores europeos pusieron a punto un nuevo proceso para la extraccion de
pectina de la cascara de citricos, previo secado.

Inicialmente la pectina se comercializaba como un extracto en forma liquida,
pero en seguida se pas6 a la versibn en polvo, mas facil de transportar y
almacenar. En los ultimos afos la produccion de pectina se fue reubicando fuera
de Europa, en areas geograficas dedicadas a la produccion de citricos, como

México y Brasil.
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2.2.3 Caracteristicas de las pectinas

Como caracteristicas de las pectinas, en base a lo sefialado por Regnault
(1853), se pueden sefialar las siguientes:

1. Existe naturalmente formada en los frutos maduros, pero se produce en los
verdes cuando se someten a la accién del calor, pues su pectosa se transforma
en pectina bajo la influencia de los &cidos de las sales calcareas que contienen.

2. La pectina se puede obtener cociendo con agua ligeramente acidulada,
pero es mas facilmente extraible en frutos maduros.

3. Las pectinas contienen un pH 6ptimo para gelificar, se puede lograr su
rapida gelificacion a una temperatura de 85°C.

4. Para disolver la pectina en forma de solidos solubles, su contenido no puede
superar los 25°Brix (25 g de solido disuelto por 100 g de disolucion total). Es
preciso sefnalar que el Brix es una unidad de cantidad que sirve para determinar
el cociente total de materia seca disuelta en un liquido.

5. La pectina puede aportar condiciones estabilizantes, gelificantes y
espesantes.

6. En presencia de la pectasa, la cual esta presente en todos los vegetales, la

pectina se transforma en un cuerpo gelatinoso insoluble en agua fria.

Por su parte, Silvateam (s.f.) aporta las siguientes caracteristicas principales:

1. Solubilidad. La pectina tiene que ser disuelta completamente para asegurar
su completa utilizacion y evitar la formacion de un gel heterogéneo. La eventual
formacion de grumos durante la disolucién de la pectina lleva a la pérdida del
poder gelatinizante. El mejor método para preparar tal solucién es premezclar la
pectina con azucar en relacion de 1:3 y dispersarla, con agitacion, en agua
caliente (85-90°C) con un mixer de alta velocidad, manteniendo el contenido de
sélidos solubles debajo del 20%. La pectina, como los otros agentes gelificantes,
no se disuelve en el sistema si existen ya las condiciones de gelatinizacion.

2. Estabilidad. La pectina, para mantener inalteradas sus caracteristicas, se
debe conservar en un lugar fresco y seco. Temperaturas mayores respecto a la

temperatura ambiente determinan una degradacién de la pectina debido a una

25



reduccion del peso molecular. El pH 6ptimo de la pectina esta comprendido entre
28y4,7.

3. Viscosidad. Las soluciones de pectina presentan una viscosidad menor
comparadas con aquella de otros espesantes naturales. La presencia de sales
polivalentes (Ca++ y Mg++) tiende a aumentar la viscosidad. En particular,
elevadas concentraciones de sales pueden gelatinizar las soluciones de pectinas
LM. En las soluciones que no poseen sales polivalentes, la viscosidad baja al

aumentar la acidez.

2.2.4 Propiedades de la pectina

Las propiedades de la pectina, segun QuimiNet (2011), son:

Tiene un peso molecular alto.

- Su grado de polimerizacion alcanza hasta las 800 unidades.

- El grado de esterificacion de sus moléculas determina sus propiedades
funcionales.

- Esté presente en todas las plantas.

- A nivel comercial, la pectina se obtiene de la cascara de frutas citricas.

- Tiene una gran influencia en la estructura de las células vegetales.

- Tiene la capacidad de ser un efectivo estabilizante y gelificante, lo que

permite su aprovechamiento en la industria alimenticia.

2.2.5 Clasificacion de las pectinas

Silvateam (s.f), aporta dos tipos de clasificaciones: (a) en base a su grado de
metoxilacion (DM); y (b) su clasificacion comercial.

a) Clasificacion en base a su grado de metoxilacién (DM), que es la relacion
entre los grupos metoxilados y aquellos &cidos libres presentes en la cadena
molecular de la pectina:

1. Pectina de alto metoxilo (HM). Es la pectina, producida segin un proceso
de extraccién normal, contiene mas del 50% de los grupos metoxilicos. Su

estructura molecular es como se muestra en la figura 3.
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Figura 3. Estructura molecular de la pectina HM

COOH OH COOCH;
0 0] Q. D
OH OH
O O
OH COOCH; OH COOH

Fuente: Tomado de Silcateam (s.f.)

2. Pectina de bajo metoxilo convencional (LMC). Son variaciones en el
proceso productivo o bien un tratamiento acido prolongado que contiene menos
del 50% de los grupos metoxilicos. En la figura 4 se observa la estructura de la

pectina de bajo metoxilo.

Figura 4. Estructura molecular de la pectina LMC

COOCH;

P

COOCH;

Fuente: Tomado de Silcateam (s.f.)
3. Pectina de bajo metoxilo amidada (LMA). Se obtiene bajo una hidrélisis
blanda en ambiente alcalino con amoniaco, ademas de tener menos del 50% de

grupos metoxilicos, contiene entre el 1 y el 25% de grupos amidicos. Su

estructura molecular es como se ve en la figura 5.
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Figura 5. Estructura molecular de la pectina LMA

COOCH;

B

COOCH; COOH

Fuente: Tomado de Silcateam (s.f.)

b) Clasificacién comercial de la pectina

1. Pectina de alto metoxilo (HM). El grado de metoxilacion influencia las
propiedades de la pectina, en particular la solubilidad y las condiciones de
gelatinizacion. Las pectinas HM, de hecho, pueden formar un gel en sistemas
acuosos con elevado contenido de sélidos solubles y bajos valores de pH.

2. Pectina de bajo metoxilo (LM). Las pectinas LM se caracterizan por la
capacidad de formar un gel solo en presencia de una sal polivalente,
normalmente iones Ca++, también en sistemas con valores bajisimos de solidos
solubles y un rango de pH muy amplio.

En la figura 6 se puede apreciar un resumen de la clasificacion de este tipo de

pectina.
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Figura 6. Clasificacion comercial de la pectina

DM level
Extra rapid set

Rapid set
High methoxyl

(HM) pectin Medium rapid set

Slow set

Extra slow set

50%

(LM) pectin

Low methoxyl Conventional (LMC)
Amidated (LMA)

Fuente: Tomado de Silcateam (s.f.)
2.2.6 Identificacion de la pectina en el sistema numeérico internacional de

aditivos alimentarios

Argumenta la FAO (1995):

El Sistema Internacional de Numeracion de Aditivos Alimentarios (SIN) ha
sido elaborado por el Comité del Codex sobre Aditivos Alimentarios y
Contaminantes de los Alimentos (CCFAC) para establecer un sistema
numeérico internacional acordado de identificacion de los aditivos
alimentarios en las listas de ingredientes como alternativa a la declaracion
del nombre especifico, que suele ser largo y de naturaleza quimica
compleja. Se basa en el sistema restringido ya introducido con éxito en la
CEE. (p. 67)

Por su parte, Silvateam (s.f.) realiza una especificacion de la identificacion de
la pectina en el sistema numeérico de aditivos alimentarios, al indicar: “La pectina
se identifica segun el sistema numérico europeo de los aditivos en E440(i) para
las pectinas de alto metoxilo y de bajo metoxilo convencionales y en E440(ii)

para las pectinas de bajo metoxilo amidadas”.
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2.2.7 Rendimiento de extraccion de las pectinas en frutos citricos

Para Silvateam (s.f.) la fruta y la verdura contienen concentraciones de pectina
variables en funcion de la especie vegetal. EIl maximo rendimiento de extraccion
se obtiene un poco antes de la maduracion de la fruta y varia de afio en afio en
base a las diferentes condiciones climaticas y ambientales.

La tipologia y la calidad de la fruta usada, la época en que se realiza la
cosecha y la degradacién enzimatica son algunos de los factores que afectan las
caracteristicas quimico fisicas de la pectina. La siguiente clasificacion se basa
en la cantidad media de pectina contenida en las diversas tipologias de fruta

fresca:

Cuadro 1

Contenido de pectina en frutas citricas

Contenido de pectina Frutas
Contenido de pectina elevado Limas, limén, naranja y manzana
Contenido de pectina medio Damasco y mora
Contenido de pectina bajo Ciruela, durazno y anana

Fuente: Tomado de Tomado de Silcateam (s.f.)

Indica el mencionado autor, que en los citricos (naranja, limén y limas) la
pectina esta contenida en el albedo, el estrato blanco interior de la cascara que
circundan las vesiculas que contienen el jugo y las lamelas. La cascara y el
albedo, residuales de la preparacion de jugos y bebidas a base de jugos, son

usados tal cual, previo lavado, o secados para la extraccion de la pectina.

2.2.8 Fuentes de pectina

Algunas fuentes de pectina son descritas por Pagan i Gilabert (2001), quien

aporta el contenido de pectina asociado a diversos frutas y vegetales:
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Cuadro 2

Contenido en sustancias pécticas en vegetales y tejidos vegetales

Origen Contenido en pectina (%)
Patata 2,5
Zanahoria 10,0
Tomate 3,0
Manzana 5,5
Torta de manzana (residuos) 17,5
Girasol 25,0
Albedo de agrios 32,5
Fibra de algoddn 0,7
Pepitas de limon 6,0
Corteza de limén 32,0
Pulpa de limén 25,0
Melocoton 7,5

Fuente: Tomado de Pagan i Gilabert (2001), p. 15.

2.2.9. Tipos de fruta segun su contenido de pectina

Los tipos de frutas segun su contenido de pectina, segun Clemente (2012)
son:

1. Frutas con gran cantidad de pectina: Principalmente manzanas, pero
también limones, naranjas, mandarinas, arandanos, grosellas, uvas vy
membrillos, entre otros

2. Frutas con cantidad de pectina media: Manzanas muy maduras, moras,
cerezas, pomelo, uvas, higos, peras, pifia y naranjas muy dulces.

3. Frutas con escasa pectina: Melocotones, albaricoques, nectarinas, fresas y
frambuesas, se debe de afadir pectina siempre si queremos una mermelada

espesa.
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2.2.10 Proceso de obtencién de la pectina

El proceso de extraccion y acondicionamiento final de la pectina se realiza en
varias etapas. Se debe utilizar HCI 0.003 N (pH 2.5) como solucion extractiva, en
un sistema bajo reflujo con agitacion constante, hasta alcanzar una temperatura
de 90°C durante 75 minutos. Se filtra en una tela de linillo, se exprime
manualmente y de inmediato se enfria para minimizar la degradacion por el calor.

A la solucién péctica obtenida, se debe agregar etanol al 98% para precipitar
la pectina, dejarla en reposo por una hora. La pectina flotante se filtrada, lavada
con etanol de 95° y secada a 40°C hasta obtener peso constante. A continuacion,

se muestra el flujograma del proceso.
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Figura 7. Flujograma del proceso de obtencién de la pectina

Matena prima +

Seleccion | ——— Fnya no apta

Y
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Despepado  |———— Pgpas
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\
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Agua  HCI
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—

— \apor de agua

Bagazo ‘L
Fitracion p=—————3 Bagazo

Concentracion y
Etanol (98%) =g | precpitacién de |3
pecting

Y

Calor (40 °C) ———> Secado —— \apor de agua

Molienda

Tamizado

Y

Almacenado

Fuente: Tomado de Chasquibol Silva, N.; Arroyo Benites, E. y Morales
Gomero, J. C. (2008), p.187.



Otro proceso de obtencidn de la pectina por el método no convencional, con
base al microondas, indicado por Urango Anaya, Ortega Quintana, Vélez
Hernandez y Pérez Sierra (2018), asi:

[...]la extraccion asistida por microondas es un método recientemente
utilizado con el propdésito de liberar la pectina a partir de diversas materias primas
y con su utilizacion se han encontrado resultados bastante deseables en el
proceso de extraccién de la pectina como la reduccion de los tiempos de
extraccion, altos rendimientos en pectina y buena calidad del producto obtenido.

El mencionado método, se esquematiza de la forma siguiente:

Figura 8. Obtencion de la pectina por el método de microondas

:JLL
—— Agua de enfriamiento
Condensador {
b OOO
g .
Aguade — =!§ Agitador
enfriamiento — /
s
| Equipo
1| microondas
W
0
O

Balon

Fuente: Tomado de Urango Anaya, Ortega Quintana, Vélez Hernandez y
Pérez Sierra (2018).
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2.2.11 Usos de la pectina

Los usos de la pectina, son muy amplios, se consideran sus usos en:
1. La industria alimentaria.

2. Industria farmacéutica

3. Industria cosmética

4. Usos industriales

1. Las aplicaciones en la industria alimentaria, se realiza en la elaboracion de
los siguientes productos:

- Dulces y mermeladas: Da fuerza de gel y baja la sinéresis agua / jugo.

- Caramelos de fruta: El uso de pectinas permite una buena estructura
agradable al paladar.

- Bebidas a base de fruta: Otorga estabilidad en fibra y pulpa.

- Bebidas lacteas acidas: Confiere estabilidad a la proteina.

- Sorbetes: Facilita y favorece la liberacion del sabor y permite el control de
formacion de cristales de agua.

- Preparados de fruta: Viscosidad controlada, tixotropia y efecto de
recuperacion.

- Postres acidos: Mejora su estructura y la resistencia del gel, confiriendo
buena texturay brillo.

La aplicacion de pectinas en la industria alimentaria, se basa en dar
reforzamiento de sabor, gusto y control de cristalizacién de sorbetes. El consumo
de la pectina como aditivo en los alimentos, ha mostrado que influye en la salud,
al reducir los niveles de colesterol en la sangre, funcionando como fibra dietaria
soluble en el intestino grueso y colon. Sus propiedades gelificantes permiten que
la pectina sea aplicada como un efectivo depurador del sistema digestivo. La
pectina también es usada en los complementos alimenticios.

2. Industria farmacéutica. La pectina para afadir viscosidad y estabilizar
emulsiones y suspensiones es utilizada en varias preparaciones liquidas
farmacéuticas. La pectina tiene ademas distintos efectos biologicos valiosos,

siendo el mas famoso el efecto anti — diarreico, las suspensiones, polvos, 0
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pastillas anti - diarrea, contienen a menudo una mezcla de caolin, pectina y un
antibidtico. Ademas se caracteriza por tener efectos benéficos en:

- Tratamiento de heridas, mediante la preparacion de apdésitos y vendajes,
facilitando la cicatrizacion de las heridas.

- Transfusiones sanguineas, como sustituto del plasma sanguineo.

- En la preparacion de insulina.

- En la preparacion de penicilina, para reducir el grado de absorcion.

- Prolonga la accion de la adrenalina, hormonas naturales, estreptomicina,
efedrina, etc.

- Preparacién de unguentos para Ulceras de la piel.

- Tratamientos de choques traumaticos.

- Regulador del tracto intestinal.

- Para el tratamiento intravenoso del shock.

- Buen aglutinante de la sangre, por lo cual es usada en el tratamiento de
hemorragias intestinales; sin embargo, no conviene utilizar la solucion de pectina
en exceso por que se forma en el organismo un compuesto de naturaleza
desconocida.

3. Industria cosmética. La pectina es utilizada en la elaboracion de cosméticos
y productos de aseo; se usa en la preparacion de:

- Pastas dentifricas.

- Absorbentes en jabones.

- Cremas, lociones unguentos.

4. Otros usos de la pectina. Otros usos de la pectina son:

- Endurecimiento del acero u otras aleaciones, puede usarse una solucion de
0.2 a 4%, la pectina es mas ventajosa que los aceites debido a que la operacién
se regula con facilidad cambiando las concentraciones.

- Recubrimiento de laminas de aluminio.

- En la industria de plasticos y fabricacion de productos espumantes como
agentes de clarificacion y aglutinantes.

- Preparacién de fibras.

- Fabricacion de papel celofan y cintas de adorno.

- Para la preparacion de sustancias adhesivas en sustitucion de la dextrina
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- Sustancia clarificantes y aglutinantes en el manejo de las aguas industriales

residuales.

2.2.12 Métodos de extraccion de fibra

Los métodos de extraccion de fibra son explicados por Trejo Marquez, Lira
Vargas y Pascual Bustamante (2016), de la forma siguiente: La utilizacion de los
métodos de la obtencion de la fibra, depende de las fuentes empleadas, por
ejemplo, si se van a tratar (frutas, vegetales, leguminosas o cereales). Ademas
de la determinacion del tipo de materia, influyen otros factores como son: (a) su
estado de madurez; (b) la época de produccion; (c) el lugar de cosecha;y (d)
el procesamiento al que sea sometida. Los meétodos tradicionales para la
obtencion de fibra involucran operaciones como:

1. Trituracion para disminuir el tamafio de las muestras.

2. El lavado para reducir la presencia microbiana y residuos.

3. Filtracién y secado.

4. Molienda y envasado.

También pueden emplearse otros tratamientos como extrusion, autoclavado
e hidrolisis en medios acidos o alcalinos, que se aplican en fuentes con alto
contenido de fibra dietética con el fin de hidrolizar parte de esta fraccion para
obtener una mejor relacion de fibra dietética soluble e insoluble y para inducir a
los residuos de fibra propiedades funcionales deseables para un sistema
alimenticio especifico.

Sin embargo, aunque existan diferentes tratamientos para la extraccion de
fibra es necesario tener en cuenta que un tratamiento eficaz debe ser de bajo
costo y bajo consumo energético, facil recuperacion y reutilizacion, ademas de
ser aplicable a diversos materiales con eficacia y reproducibilidad. En forma
general Castells (2000) citado por Trejo Marquez, Lira Vargas y Pascual
Bustamante (2016), agrupa los tratamientos empleados para la solubilizacion y
separacién de uno o mas de los componentes de los residuos en tres categorias:

fisico, quimico y biolégico.
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1. Tratamientos fisicos Su principal uso es denominado como pretratamiento
de los residuos. No obstante, algunas veces tales técnicas se pueden usar como
complemento al método quimico y biolégico. Algunas operaciones de este
tratamiento son: la absorcién, adsorcion, decantacion, flotacion, centrifugacion,
filtracion, destilacién entre otro. Sin embargo, los tratamientos fisicos pueden
llegar a modificar las propiedades de la fibra, incluso los contenidos de fibra
dietética y fibra insoluble presentes en los residuos de fibra.

2. Tratamientos quimicos. Los tratamientos quimicos consisten en provocar
alteraciones en la naturaleza quimica del mismo, mediante el uso de equipos y
reactivo, se provocan reacciones, para convertirlos en otras sustancias que no
sean perjudiciales para el medio ambiente o bien que permitan su reutilizacion
en algun proceso industrial.

Sin embargo, los tratamientos quimicos han recibido mayor atencion debido a
gue los tratamientos fisicos llegan a ser relativamente ineficientes y los
enzimaticos (biolégicos) muy especificos. Dentro de los tratamientos quimicos
se han utilizado diferentes procesos con diferentes sustancias y condiciones.

Los métodos quimicos contribuyen a una pérdida de 100% de fibra dietética
soluble, el 30-40% hemicelulosas, y 10-20% de celulosa, debido a la interrupcion
de ligamiento glucosidico.

En algunos residuos de fibra de cereales y bagazos como los de coco y cafia,
gue poseen un alto contenido de celulosa, hemicelulosa y lignina, debido a que
sus fibras son duras, para su obtencion se aplican tratamientos con acidos, sales
0 peroxidos, para hidrolizar las estructuras de la fibra al destruirse los enlaces
entre polisacaridos, asi como las paredes celulares lignificadas, con la finalidad
de hacer menos duros dichos residuos y poderlos incorporar en alimentos para
humanos.

3. Tratamientos bioldgicos Los tratamientos bioldgicos se aplican para ciertos
productos organicos que pueden ser degradados en productos relativamente
inocuos por la accion biolégica de microorganismos. Los procesos que se usan
en estos tratamientos son: fangos activados, tratamientos por bacterias o
compostaje. Existen también métodos quimicos, enzimaticos y enzimatico-

guimicos, que son algunas técnicas que se utilizan actualmente para extraer fibra
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dietética a partir de diferentes fuentes de alimentos. Las condiciones de
procesamiento en el método, cambian la composicion y microestructura de la
fibra dietética, lo que a su vez, conduce a efectos deseables e indeseables en
sus propiedades fisico-quimicas y funcionales.

Para los métodos enzimaticos, dos o tres enzimas tales como amilasa,
amiloglucosidasa y la proteasa se utilizan en el proceso de extraccion enzimatica
para eliminar el almidon, el azucar soluble y proteinas, que aumentan la
complejidad y coste. El método enzimatico-quimico disminuye el rendimiento de
la fibra dietética, debido a la pérdida de polisacaridos durante la hidrdlisis quimica
y tratamiento previo.

Otro método biolégico para la obtencién de fibra, es por medio de las
fermentaciones. La fermentacion es un proceso en el que se presentan cambios
guimicos y fisicos en un sustrato de naturaleza organica, el cual ocurre como
resultado de la accion de un complejo enzimatico y microorganismo
relacionados. Es también denominado como una respiracion en ausencia de
oxigeno, es un proceso metabdlico en donde los carbohidratos y otros
compuestos relacionados son parcialmente oxidados, con liberacién de energia
en la ausencia de algunos electrones aceptadores externos. Este proceso

anaerobio genera menor energia, que el proceso aerobio.

2.3 Marco legal relacionado con la obtencién de la pectina

El marco legal relacionado con la obtencion de la pectina a nivel general, es
argumentado por Silvateam (s.f.) acerca de la posicion del Comité Conjunto de
Expertos en Aditivos Alimenticios (JECFA) de la Organizacion para la
Alimentacion y la Agricultura (FAO) y de la Organizacion Mundial de la Salud
(OMS) han aprobado la pectina como un aditivo seguro para el uso en el sector
alimenticio y le han asignado una dosis diaria aceptable (DGA) no especificada.

Esto se aplica cada vez que los datos toxicoldgicos, bioquimicos y clinicos
disponibles permiten concluir que la absorcion total de tal substancia, a causa de

su presencia natural y/o de su uso en la alimentacion dentro de las normas de
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buena fabricacion (NBF) a los niveles necesarios para obtener el efecto técnico
deseado, no presenta riesgos para la salud.

En Estados Unidos, la pectina es reconocida como segura (GRAS) por la FDA
y por lo tanto puede ser usada en los alimentos segun la cantidad necesaria para

cada aplicacion especifica.
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3. MARCO METODOLOGICO

El marco metodoldgico, es una parte fundamental de este estudio, en virtud
gue sistematiza la investigacion describiendo el tipo y disefio de investigacion,
poblacion y muestra a utilizar, en la obtencidén y caracterizacion de pectina a
partir del albedo de naranja (citrus sinensis) y limén (citrus limon).

En este Capitulo se define las modalidades de investigacion seleccionadas y
su explicacién relacionada con una investigacion mixta, es decir, cualitativa-

cuantitativa.

3.1 Tipo de investigacion

La investigacion que se llevara a cabo es un analisis del proceso de hidrolisis
acida en la obtencion y caracterizacion de pectina a partir del albedo de naranja
(Citrus sinensis) y limén (Citrus limon). El enfoque utilizado sera de una
investigacion mixta, el cual es definido por Hernandez Sampieri, Fernandez
Collado y Baptista Lucio (2007): “Puede utilizar los dos enfoques, cualitativo y
cuantitativo, para responder distintas preguntas de investigacion de un
planteamiento del problema”. (p.755). En referencia al enfoque cuantitativo, se
trabajara datos medibles y observables en relaciéon a la pectina que se obtenga.
Con relacion al enfoque cualitativo se refiere a la considera través de otros
estudios realizados para la obtencidn de la pectina, con frutas citricas distintas a

la naranja y el limon.

3.2 Método de Investigacion

Se abordara el problema objeto de estudio bajo la investigacién descriptiva,
con la cual se pretendera conocerla pectina obtenida, a través de la medicién de
sus variables independientes. Es preciso destacar que Arias (2006), establece
que la investigacion descriptiva: “Consiste en la caracterizacion de un hecho,

fendmeno o grupo con el fin de establecer su estructura o comportamiento [...]”
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(p. 24). En este sentido, se apoyara en analisis bibliogréfico y estudio de
laboratorio.

En cuanto al analisis bibliografico, Balestrini, (2001), plantea que “los datos se
obtienen a partir de la aplicacién de las técnicas documentales, en los informes
de otras investigaciones donde se recolectaron esos datos, y/o a través de las
diversas fuentes documentales” (p.132).

La investigacion en laboratorio se basara en el manejo de muestras del albedo
de naranja (citrus sinensis) y limén (citrus limon); en tal sentido se obtendran
datos considerados primarios, extraidos directamente de la realidad, ademas se
considerara bibliografica porque se recurrira a fuentes secundarias con la

finalidad de sustentar el estudio.

3.3 Poblacién

La poblacién a estudiar, la constituye los grupos de poblacion estudiados por
algunas de sus caracteristicas previamente determinadas para ser objeto de

estudio. En este trabajo la poblacion estara constituida por los frutos citricos.

3.4 Muestra

El tipo de muestra a utilizar es la muestra no probabilistica, definida por
Hernandez Sampieri, Fernandez Collado y Baptista Lucio (2007) como:
“Subgrupo de la poblacién en la que la eleccion de los elementos no depende de
la probabilidad sino de las caracteristicas de la investigacion”. (p. 241) De tal
forma se material organico proveniente de del albedo de naranja (citrus sinensis)

y limén (citrus limon).

3.5 Escenario de la investigaciéon

El escenario de la presente investigacion esta delimitado espacialmente por

su aplicacion en Colombia; la investigacion se realizo en el Afio 2019.
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3.6 Técnicas e instrumentos de recoleccién de datos

Para efectos de la investigacion, se utilizardn una serie de técnicas para la
recoleccion de datos, lo cual facilitara recabar la informacion; en este orden
Grawitz citado por Balestrini (2001), considera que “estas técnicas son diversas
segun el objeto a que se apliquen y no se excluyen entre si. Todavia es preciso,
por una parte, saber elegir la mas adecuada, y por otra utilizarla
convenientemente” (p. 145). Se utilizaran: la observacion, el analisis bibliografico

o de contenido y el cuestionario.

3.6.1 La observacion

En general, el método de observacion es sumamente util en todo tipo de
investigacion descriptiva, y es a partir de esta técnica y desde su perspectiva

tedrica que orientaremos el presente estudio para captar la realidad estudiada.

3.6.2 Andlisis bibliografico o de contenido

Es la técnica que consiste en la revision de libros, articulos y trabajos
académicos relacionados con el tema; de una forma sistematica y objetiva, para

realizar inferencias relevantes con el tema tratado.

3.7 Técnicas de analisis de informacion

En el analisis y presentacion de los resultados, se procedera a organizar,
evaluar y verificar los resultados debidamente procesado en cuadros
estadisticos simples, para lo cual se utilizaran criterios, instrumentos y
procedimientos estadisticos y matematicos, mediante hojas de calculo de
sistemas computarizados (bajo el software excel); para la posterior tabulacién de

los mismos e interpretacion de los datos, en funcion de los objetivos
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correspondientes, con la finalidad de evidenciar si estos seran alcanzados vy, sSi

las interrogantes de la investigacion se resolvieron.

Una vez obtenidos los resultados, los mismos seran presentados a través de

la representacion gréfica, lo cual servird de base para emitir las conclusiones a

las que se llegara en la investigacion. Para el manejo de la informacion se

considerara el siguiente procesamiento descrito en el siguiente cuadro.

Cuadro 3

Técnicas y Procesamiento de Datos

Técnica Instrumento Procesamiento
" Observacion de los| Toma de Notas Registro
albedos de las frutas citricas
estudiadas
Listas de Cotejo Clasificacion
Guias de Tabulacion
Observacion
" Andlisis bibliograficoode| Computadora Andlisis-Sintesis
contenido

Fuente: Estimaciones propias. (2019).

3.8 Sistemas de Variables

3.8.1 Definicion conceptual de variable

La definiciébn conceptual de la variable es la expresion del significado que el

investigador le atribuye y con ese sentido debe entenderse durante todo el

trabajo, por lo que a continuacion se presenta un cuadro donde se identifican y

se definen conceptualmente.
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Hernandez Sampieri, Ferndndez Collado y Baptista Lucio (2007) argumentan:
“‘Una variable es una propiedad que puede fluctuar y cuya variacién es
susceptible de medirse u observase.” (p.123).

Segun Arias (2006): “Variable es una caracteristica o cualidad; magnitud o
cantidad, que puede sufrir cambios, y que es objeto de analisis, medicidn,
manipulacion o control en una investigacion.” (p.57). Es decir, una variable es un
aspecto o dimensién de un objeto, o una propiedad de los mismos que adquieren
distintos valores.

3.8.2 Operacionalizacion de Variables
Una variable es comprendida como parte de las caracteristicas que
intervienen en los objetivos especificos planteados en la investigacion, la

naturaleza del estudio, obliga a definir las variables atribuidas en funcion de los

objetivos especificos formulados.
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Cuadro 4. Operacionalizacién de las variables

Objetivos Especificos Variables TIF_)O de Definicion Conceptual Dimensiones Indicadores
Variables
Indicar las caracteristicas | Caracteristicas Trata de propiedades | 1. Propiedades | - Ceniza
de la pectina a partir de | de la pectina fisicoquimicas fisicoquimicas de | - Humedad
su obtencion del albedo Cualitativa identificativas de la | las naranjas. -Acido
de naranja (citrus pectina obtenida 2. Propiedades | anhidrogalactu
sinensis) y limén (citrus fisicoquimicas de | rGnico
limon) para determinar los limones. - Contenido de
cual es el mas relevante. metoxil ester
- Grado de
esterificacion
Desarrollar la cinética de | Cinética de la Mecanismo por el cual | 1. Concentracion | Metodologia
la degradacion del acido | degradacion del | cuantitativa se conoce | 2. Tiempo experimental

galacturénico a partir de

la pectina obtenida.

acido

galacturoénico

matematicamente el
comportamiento de un
producto al trascurrir el

tiempo.
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Simular el proceso de
hidrélisis acida obtenido
a partir de la cinética del

acido galacturoénico.

Simulacién
proceso
hidrélisis acida

del

de

Cuantitativa

Mecanismo con el cal se
puede  visualizar un
proceso sin que esté
ocurriendo en un plano
real permitiendo

modificar

1.

Imagen de

simulacion

Metodologia

computacional

Fuente: Datos Propios. Afio 2019.
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4. DESARROLLO

4.1 Equipos comunmente utilizados en la extraccion

4.1.1 Equipo extractor |: agitacion mecénica

Segun Umafa Zamora (2016), se puede llevar a cabo la extraccién con
agitacion mecénica, con un agitador convencional de tipo (RZR 2021, Heidolph,
Alemania) dotado con una hélice de cuatro alabes que describian un circulo de
50 mm de didmetro a una velocidad de giro de 82 rpm y un vaso encamisado
con una capacidad de 250 ml conectado a un bafio termostatico (Thermomix
1441, Braun, Alemania) para mantener una temperatura constante (T= 25+2°C)
durante el proceso de extraccion. El agitador se sitta en el eje central del vaso y

en el centro del volumen de liquido.

Figura 9. Equipo de extraccion con agitacion mecanica

Control de la Agitacion mecanica
temperatura de .
extraccion ey /
Vaso encamisado
CPN

Disolvente de extraccion

Fuente: Tomado de Umafia Zamora (2016), p.18.

4.1.2 Equipo extractor Il: ultrasonidos de potencia

En relacion a la extraccién, Umafia Zamora (2016), indica que puede llevarse
a cabo con un procesador de ultrasonidos UP400S (Hielscher Ultrasound
Technology, Alemania) con una frecuencia de 24 kHz al cual se le acoplaron

sondas o sonotrodos de diferentes diametros (14 mmy 40 mm de didmetro y una
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longitud de 100 mm) , que permite trabajar con potencias diferentes; utlizando
un vaso encamisado de 250 ml de capacidad conectado a un bafio termostatico
(Selecta, Tectron Bio, Espaia) (T = 25£2°C). La sonda se puede colocar en el

eje central del vaso siempre en la misma posicion.

Figura 10. Equipo de extraccion con ultrasonidos de potencia

Control de la Sonda de ultrasonidos
temperatura de de potencia

extraccion "\ /

r Vaso encamisado
CPN ~Jdl*{ l e Disolvente de extraccion
e .
... LR
®e a0

Fuente: Tomado de Umafa Zamora (2016), p.18.

En cuanto a los procesadores de ultrasonidos, se tiene:
A. El procesador de ultrasonido de potencia UP400S.
B. Sonda de 14 mm de diametro.

C. Sonda de 40 mm de diametro.

Figura 11. Procesadores de ultrasonidos

A B C

Fuente: Tomado de Umafia Zamora (2016), p.18.
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4.2 Caracterizacion de los insumos experimentales

4.2.1 Subproducto de la naranja

A juicio de Umaifia Zamora (2016) los subproductos del procesado de naranja
desde el punto de vista de su comercializacion, las naranjas son el citrico mas
importante. Segun la base estadistica de la Organizacion de la Alimentacion y la
Agricultura (FAOSTAT, 2016), la produccién mundial de naranjas en el 2013 fue
de 71,445,352 t; de las cuales aproximadamente el 70% se destiné a la
manufactura de productos tales como zumos y mermeladas. Los subproductos
resultantes del procesado de los citricos representan cerca del 50% del peso de
los mismos y estan compuestos principalmente por la piel, la pulpa y las semillas

Debido a la gran demanda quimica y biolégica de oxigeno, el
almacenamiento, transformacion y/o eliminacion de tal cantidad de
subproductos/residuos constituye un serio problema en términos ecolégicos y
economicos. Durante décadas los residuos de las industrias elaboradoras de
zumos han sido utilizados como alimento animal o como abono organico para
suelos.

Recientemente se ha demostrado el efecto fitotdxico y antimicrobiano de
algunos polifenoles durante el proceso de compostaje, ocasionando la inhibicion
de la germinaciéon (Heerden et al., 2002; Bustamante et al., 2010). Asi pues, de
forma previa a su uso como fertilizante ya que los residuos de citricos contienen
compuestos fendlicos, es necesario realizar un pretratamiento de los residuos
con el correspondiente coste que ello supone.

También indica Umafia Zamora (2016) que los compuestos bioactivos de los
subproductos de naranja constituyen una fuente de diversos nutrientes y
compuestos de alto valor comercial. La piel y las semillas de la naranja, son ricos
en compuestos fendlicos; segun la variedad, su contenido varia entre 0.67 a
19.62 g/100 g de Introduccién 4 materia (base seca). De dichos subproductos se
obtienen también aceites esenciales, principalmente compuestos por limoneno,
linalol, a-pineno, B-pineno y noctanal, que se utilizan como aromatizantes y

saborizantes; asi como también pigmentos carotenoides que tienen un
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Importante efecto beneficioso en la salud, por ser precursores de la vitamina Ay

también por su capacidad antioxidante.

4.2.1. Subproducto del limén

Teradn Montalvan (2015), indica que la cascara deshidratada de limoén, es un
producto 100% natural, obtenido a partir de la fruta de limén sutil, Citrus
arauntifolia, en condiciones Optimas de conservacion y madurez. La
deshidratacion de la cascara de limon proviene de una de las formas mas
antiguas de procesar alimentos, la cual consiste en eliminar la humedad de los
alimentos para que no se malogren. Los alimentos deshidratados mantienen
gran proporcion de su valor nutritivo original si el proceso se realiza en forma
adecuada.

La cascara fresca, procedente de la extraccion del jugo de limon para la
produccion de jugos y aceites esenciales, es sometida a una desintegracion para
luego pasar por etapas de lavado. Enseguida se desarrollan las etapas de
prensado y secado, continuando por un enfriado previo al llenado y pesado en
sacos de polipropileno.

En relacion a las partes constitutivas del limén, Teran Montalvan (2015) indica
gue el flavedo es una capa delgada que posee los pigmentos que cambian de
color durante la maduracion de verde a amarillo. El albedo es la parte blanca que
contiene pectinas que le confieren firmeza a la corteza. El endocarpio esta
formado por la pulpa que contiene las vesiculas con el jugo.

El proceso de deshidratacion del limon consiste en secarlo de forma directa,
natural y completamente al sol, sin el uso de ningun tipo de elemento artificial ni

agregados quimicos, pero cumpliendo las mas estrictas normas de calidad.
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4. 3 Procedimiento experimental

4.3.1 Obtencidon de la materia primay pre-tratamiento

La materia prima obtenida de las fruterias de Pamplona-Norte de Santander
ubicadas en el mercado principal, fueron lavadas manualmente con agua y
desinfectadas con hipoclorito de sodio. Posteriormente se pelo el mesocarpio y
se retird el albedo, material del cual se extrajo la pectina utilizando de éste 100g
aproximadamente para cada muestra como lo indica el Cuadro 5.

Las muestras (albedo de naranja y limén) previamente pesadas se sometieron
a inactivacion enzimatica, sumergiéndolas en agua en su punto de ebullicion
durante 15 min. Después de este tiempo se filtraron para continuar con el secado
a fin de retirar la humedad presente, resultado del proceso de inactivacion lo cual
se refleja en el Cuadro 6. El proceso de secado se llevo a cabo utilizando el
equipo de liofilizacion marca Labconco modelo 74000, el cual operé como se

muestra en el Cuadro 7.

Cuadro 5
Cantidad de albedo pesado
Peso del albedo tratado
# Muestra L (g9) N(9)
1 100,0001 | 100,0001
2 100,0001 | 100,0009
3 100,0002 | 100,0004

Fuente: Calculos propios
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Cuadro 6

Cantidad de albedo humedo

Peso del albedo Himedo

# Muestra

L (9)

N(g)

1 160,874

185,57

2

168,254

173,9091

3

168,315

166,2134

Fuente: Calculos propios

Cuadro 7
Modo de operacién del equipo de liofilizacion
Tiempo de
#Etapa Temperatura °C Rampa (°C/min)
congelamiento(h)
1 -40 1,2 4
2 -30 1,2 4
3 -20 1,2 4
4 -10 1,2 4
5 0 1,2 4

Fuente:

Célculos propios
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4.3.2 Hidrélisis acida

Esta etapa del proceso se realiz6 siguiendo la metodologia explicada por el
qguimico Salomoén Ferreira Ardila, en su monografia titulada Pectinas: Aislamiento
caracterizacion y produccion.

Para ello se prepararon soluciones &cidas a diferentes pH (ver Cuadro 8),
utilizando acido clorhidrico concentrado al 37% en 500 mL de agua destilada, en
los cuales se introdujo los 100g aproximadamente de albedo de las respectivas
muestras.

Para iniciar el proceso de hidrélisis se calenté la solucién hasta 92°C durante
30 min. Terminado el proceso se filtré usando un filtro de tela con el fin de obtener
la mayor cantidad de solucion posible, la cual se dejo reposar para someter a la
posterior etapa.

Cuadro 8

Hidrolisis acida

Hidrélisis Acida Convencional

# Muestra Limon (pH) Naranja (pH) t (min) T(°C)

1 2 2 30 92
2 1,8 1,8 30 92
3 1,2 1,2 30 92

Fuente: Calculos propios

4.3.3 Precipitacion

Para provocar la separacion de la pectina se adiciono como solvente alcohol
isopropilico concentrado al 96%, el cual al ser adicionado en la mezcla
inmediatamente reacciono, observandose la formacién de coagulos los cuales

después de 1h fueron filtrados para su posterior tratamiento.
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Cuadro 9

Cantidad de solvente empleado para la precipitacion

Precipitacion
# Muestra Limén (pH) Naranja (pH) Alcohol(mL) t (min)
1 2 2 400 60
2 1,8 1,8 400 60
3 1,2 1,2 400 60

Fuente: Calculos propios

4.3.4 Filtracién y secado

Terminada la etapa de precipitacion la pectina obtenida se filtr6, se trasladé

en cajas de Petri y se continuo con la etapa de secado a una temperatura de

45°C hasta peso constante. Finalmente se homogenizaron las muestras utilizado

un molino de mano, con el propésito de tener un producto atractivo a la vista.

4.3.5 Obtencidon de pectina implementando la sonicacion

Se realiz6 la extraccion haciendo uso del ultrasonido marca elmasonic tipo E

30H observado en la figura 12, operando bajo las condiciones que se observan

en el Cuadro 10, con el fin de comparar el rendimiento que se tendria al aplicar

la extraccion utilizando este método asistido en el cual se tomé menos tiempo

comparado con el método convencional.

Cuadro 10

Extraccion por ultrasonido

Muestras Temperatura (°C) Tiempo (min) Rango pH
L1 80 30 1-2
L2 80 45 1-2
L3 80 60 1-2
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Muestras Temperatura (°C) Tiempo (min) Rango pH
N1 80 30 1-2
N2 80 45 1-2
N3 80 60 1-2

Fuente: Calculos propios

Figura 12. Ultrasonicacion

Fuente: Tomado del proceso llevado a cabo.

4.3.6 Caracterizaciéon de la pectina

- Determinacion de humedad

El proceso que se llevé a cabo para determinar esta variable fue realizado
segun la norma AOAC por lo que se tomé 1gr de cada muestra, se pesé en un

crisol de porcelana previamente secado y tarado, se ingresaron a la mufla marca

Vulcan a una temperatura de 60°C por 24h.
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Mh — Ms
%Humedad = —Mh x 100

Donde:
Mh: masa de la muestra hUmeda

Ms: masa de la muestra seca
- Determinacién de ceniza

Se pesé 1gr de las respectivas muestras, introduciéndolas en una mufla
durante 4h a una temperatura de 600°C a fin de calcular el contenido de ceniza

mediante la diferencia de peso.

) MB
%Ceniza = WA x 100

MA: masa de la muestra inicial (sin calcinar)

MB: Masa de la muestra final (calcinada)
- Determinacion del peso equivalente y acidez libre

Se utilizaron los siguientes reactivos:

Hidroxido de sodio 0,25N

Hidroxido de sodio 0,1N

Acido clorhidrico 0,25N

Cloruro de sodio

Agua destilada

Se pesaron 0,5 gr de pectina y 1gr de cloruro de sodio haciendo uso de la
balanza analitica maraca OHAUS, estos reactivos se adicionaron en 100 mL de
agua destilada, dentro de un Erlenmeyer de 250 mL con ayuda de alcohol
isopropilico al 96% para ser mezclados. A esta mezcla se le agregaron 6 gotas
de indicador rojo de fenol con la finalidad de titular la solucion, para ello se utilizd
hidroxido de sodio 0,1N hasta notar la presencia del color caracteristico de esta
titulacién. Esta soluciéon se guardd para continuar con la determinacion del

contenido de metoxilo.
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Mediante la férmula (1) y (2) se determind el peso equivalente y la acidez libre

respectivamente a partir de los datos obtenidos de la titulacion.

Formula (1)
) mg.pectina
P.E =—
quivalente meq NaOH
Formula (2)
] ] N X Vol de soda (mL)
Acidez Libre = (4)

peso de la muestra (g)

- Determinacion del indice de metoxilo

El indice de metoxilo se determiné empleando la formula (3), para obtener los
datos se continud titulando la solucion con la cual se determinGd el peso
equivalente y la acidez libre procediendo de la siguiente manera:

Se agreg6 25mL de NaOH 0,25N agitando perfectamente, se tap6 y dejo en
reposo durante 30min a temperatura ambiente. Pasado este tiempo se adiciono
suficiente HCI 0,25N para neutralizar la soda agitando perfectamente.
Finalmente, esta solucion se titul6 nuevamente con NaOH 0,1N hasta observar

el color caracteristico.

Férmula (3)
meqNaOH X 31 X 100
peso de la muestra (g)

%Metoxilo =

- Determinacion del grado de esterificacion

Esta caracteristica no es mas que la relacion entre los mili-equivalentes de
NaOH consumidos en la determinacion del contenido de metoxilo y la suma entre
esta Ultima y los mili-equivalentes de NaOH gastados en la determinacion de

acidez libre como se expresa en la formula (4).
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Foérmula (4).
meqNaOH (B)
meqNaOH (B) + meqNaOH(A)

%Esterificacion =

Donde (A) hace referencia a la cantidad de NaOH empleados en la titulacion
para determinar la acidez libre (férmula 2) y (B) a la cantidad de NaOH

empleados en la titulacion para determinar el indice de metoxilo (férmula 3).

- Determinacion del contenido de acido galacturdnico

Se emplearon los siguientes reactivos para llevar a cabo la determinacion de

esta variable.

Etanol purificado

Carbazol 0,15%

Acido sulfurico concentrado
Acido acético glacial

EDTA

Hidroxido de sodio 0,1N

Acido galacturénico R/A

Para realizar la curva patron de absorbancia vs concentracion se procedio de
la siguiente manera siguiendo la metodologia propuesta por McComb y descrita

por salomén Ferreira en su monografia.

-Preparacién de la solucion patron

Se preparo una solucion de acido galacturénico monohidratado a partir de 40
mg de ésta en un balon aforado de 100mL, tomando de esta solucién 10mL para
aforarla en un balén de 100mL y asi obtener una concentracion final de
0,004%pl/v de solucién. De esta ultima solucién se tomaron alicuotas como se

registra en el Cuadro 11 y se completd con agua destilada hasta obtener 2mL de
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solucion. Con cada una de estas alicuotas se desarrollé el método colorimétrico

propuesto por McComb.

Cuadro 11

Preparaciéon de la solucién patron de AG
mL de AG al Agua mcg AG/2

0,004% mL mL

0,25 1,75 10

0,5 15 20

0,75 1,25 30

1 1 40

1,25 0,75 50

1,5 0,5 60

Fuente: Calculos propios

- Preparacion de las muestras problema

Para realizar la lectura en el equipo de espectrofotometria uv—vis y determinar
el contenido de acido galacturonico en las muestras de pectina, obtenidas de los
diferentes albedos, se procedi6 a preparar una solucion con 1gr de pectinay 250
mL de EDTA ,dicha solucion se agito durante 15 min en una plancha de
calentamiento con agitacibn magnética, se ajusté el pH a 11,5 utlizando
hidroxido de sodio al 0,1N; seguidamente se sumergio la solucion en un bafo
de agua a una temperatura de 25°C durante 30min.

Después de este tiempo se ajusté nuevamente el pH utilizando &cido acético
glacial hasta llevarlo a un rango entre 5 y 5,5. A esta solucién se le realizo el
correspondiente tratamiento para desarrollar el color y determinar el parametro

en el equipo.
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- Tratamiento para desarrollar el color

Con una pipeta aforada se tomaron 2mL de la dltima disolucion del
desesterificado en medio acético y se adicionaron en tubos de ensayo con el
propésito de enfriarse utilizando hielo picado a 3°C el cual estaba contenido en
una cava. Después de tener la alicuota lo suficientemente fria se le adiciono a
cada tubo 12mL de H>SOs concentrado, se agitaron y se introdujeron
nuevamente en la cava donde se encontraba el hielo para ser enfriados. El
proceso continuo al retirar los tubos de la cava para someterlos a calentamiento
en un bafo de agua a temperatura de ebullicion durante 10min, seguido de esto
se enfriaron hasta 20°C.

A los tubos de ensayo previamente enfriados se les agrego 1ml de carbazol
al 0,15% p/v preparado con anterioridad, se mezcl6 y durante 25+5min se dejé
a la temperatura ambiente, contabilizados a partir de cuando se termind de
adicionar el carbazol.

Finalmente se leyo la absorbancia de cada muestra en el espectrofotometro a
una longitud de anda de 520nm. El blanco utilizado fue preparado a las mismas
condiciones (2mL de agua destilada,12mL de H>SO4y 1mL de carbazol).

Para determinar la concentracion de las muestras problemas se realiz6 una
grafica absorbancias vs concentracion donde la concentracion correspondia al
acido galacturénico comercial en solucién; preparado segun el proceso realizado

por Ferreira.
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5. ANALISIS DE RESULTADOS

En relacién con el andlisis de resultados, se obtuvieron los datos que se

tabulan a continuacion.

Cuadro 12
Peso del albedo liofilizado

Peso del albedo liofilizado
# Muestra L (g) N(9)
1 78,5255 90,8415
2 81,6206 108,4669
3 83,1198 84,9227

Fuente: Calculos propios.

Esta tabla contiene el peso que tenia cada muestra de las respectivas frutas
al sacarse del equipo de liofilizacion lo que permitié determinar los datos que se

muestran en la siguiente tabla.

Cuadro 13
Perdida de humedad en cada muestra
# Muestra L (9) N(g)
1 82,3485 94,7285
2 86,6332 65,4422
3 85,1949 81,2907

Fuente: Calculos propios.




Cuadro 14

Cantidad de pectina obtenida en base hiumeday en base seca

Pectina Himeda Pectina Seca
# L (9) N(9) L (9) N (9)
Muestra
1 31,7202 22,2861 2,6114 1,0293
2 50,8243 1,4136 1,3907 |  ---—---
3 8,9774 40,1156 0,5754 2,2756

Fuente: Calculos propios.

Los resultados sobre la cantidad de pectina obtenida en base humeda y en
base seca permiten deducir que este producto tiene una alta afinidad con el
grupo hidroxilo puesto que el resultado del mismo en base seca es muy bajo.

La muestra numero 2 de la pectina seca, obtenida de la naranja, no refleja
resultado debido a que durante el proceso de hidrdlisis acida la solucion tuvo un
exceso de evaporacion, precipitando de esta manera el albedo, lo cual redujo la
cantidad obtenida de pectina de manera significativa a tal punto de no ser

medida.

Cuadro 15
Albedo liofilizado

%Rendimiento
# L (9) N(g)
Muestra
1 48,8118 48,9526
2 48,5104 62,3698
3 49,3835 51,0925

Fuente: Calculos propios.



Rendimiento del albedo que se liofilizo con respecto al albedo que someti6 a

inactivacién enzimatica.

Cuadro 16
Pectina obtenida

%Rendimiento
# Muestra L (g) N(9)
1 3,3255 1,1330
2 1,7038
3 0,6922 2,6796

Fuente: Calculos propios.

Los datos obtenidos no estan por debajo de los encontrados en la literatura
teniendo en cuenta que este es el rendimiento obtenido con respecto a la fruta
en base humeda.

Figura 13. Color de la pectina extraida

Fuente: Andlisis propio.

El color que se observa en la figura 13 es un color caracteristico de la pectina
extraida del limén Tahiti especificamente por lo que es muy favorable el
tratamiento con este citrico ya que proporciona buenas propiedades
organolépticas al producto final una de las caracteristicas que buscan obtener

en los estudios que se han realizado con otro tipo de frutos.

64



Cuadro 17

Resultado de los parametros determinados en las muestras de limén

# Muestra 1 2 3
L (mg) 500,6 500,1 500,9
meq 0,23 0,17 0,19
Peso
] 2176,52174 2941,76471 2636,31579
equivalente
Acidez libre 0,45944866 0,33993201 0,37931723
%Metoxilo 14,8621654 15,3109378 15,9672589
Grado de
- . 91,2547529 93,5606061 93,1407942
Esterificacion

Cuadro 18

Fuente: Calculos propios.

Resultado de los parametros determinados en las muestras de naranja

# Muestra 1 2 3
N(mg) 500,70 500,20 500,00
meq 0,27 0,23 0,23
Peso
, 1854,44 2174,78 2173,91
equivalente
Acidez libre 0,54 0,46 0,46
%Metoxilo 13,62 0 11,78
Grado de
o » 89,07 0 89,20
Esterificacion

Fuente: Calculos propios.

En las Cuadros 17 y 18 se encuentran los resultados obtenidos de determinar
las variables que permiten identificar si la pectina esta altamente esterificada o
por el contrario su grado es bajo, asi como también el indice de metoxilo el cual
da razoén del tipo de aplicacion que se le podria dar a la pectina extraida de este

tipo de fruta. Las muestras de limon contienen un mayor grado de esterificacion

65



gue las muestras de naranja lo cual permite deducir que si se tuviera que elegir
entre estas muestras se escogerian las de limén a pesar de que la diferencia
entre estas es relativamente mediana, puesto que en general ambas muestras
contienen un grado de esterificacion alto considerando el rango en el que se
encuentra ya que como se mencioné antes si el grado es mayor al 50% se
considera como una pectina altamente esterificada.

El porcentaje de metoxilo aumenta de acuerdo a la cantidad de titulante
empleada, en este caso se trabajé con NaOH observando que a mayor cantidad
de este el grado de metoxilo aumenta lo cual quiere decir que se requiere una
pectina con alto contenido de grupo hidroxilos libres.

La grafica de la curva patron que a continuacion se refleja, fue realizada
usando la herramienta de Excel, gracias a los datos obtenidos al pasar las
muestras con concentraciones conocidas por el espectrofotdmetro, para asi
determinar la concentracion de las muestras problema; lo que conduce a
determinar el contenido de pectinas presente en cada muestra. Para ello se
desarrollo el proceso por colorimetria, la técnica consistio en preparar soluciones
a diferentes concentraciones entre 10-70ug de acido galacturonico en 2 mL de

solucion, utilizando carbazol y acido sulfurico para desarrollar el color.
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Figura 14. Graficacion de la curva patrén

0,3
y = 0,0061x - 0,0355
0.25 R? = 0,9981
0,2
<
O
P
=
g 0,15
A - CURVA PATRON
<<
0,1
0,05
0
0 10 20 30 40 50 60

CONCENTRACION ppm

Fuente: Calculos propios.

La medicion realizada en el equipo de espectrofotometria UV-visible arrojo los
datos reflejados en el cuadro 19 los cuales se emplearon para determinar por
medio de la ecuacidén de la recta la concentracion que tendria las muestras
empleadas para caracterizar la pectina. Como se observa las muestras tienen
una concentracion de pectina.

Cuadro 19

Lectura del espectrofotometro ultravioleta visible

Absorbancia del acido galacturénico

Muestras 1 2 3 4 5 Promedio | Concentracion (ppm)
L1 0,142 | 0,127 | 0,128 0 0 0,1323 27,5136612
L3 0,105 | 0,207 | 0,110,084 | 0,094 0,1 22,21311475
N1 0,02 | 0,019| 0,030,036 | 0,026 0,0307 10,84699454
N3 0,034 | 0,054 | 0,077 | 0,112 0 0,0692 17,17213115

Fuente: Calculos propios.
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Cuadro 20
Resultados obtenidos del ANOVA

Resumen
Grupos Cuenta Suma Promedio Varianza
%Metoxilo (L) 3 46,1403 15,3801 0,3088
Grado de
Esterificacion(L) 3 277,9561 92,6520 1,5083
Tiempo
Liofilizacion 3 72 24 0

Fuente: Calculos propios.
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Cuadro 21

Andlisis de Varianza de la muestra de limén

Analisis de varianza
Origen Grados | Promedio Valor
Suma de
de las de de los F Probabilidad | critico
cuadrados
variaciones libertad | cuadrados para F
Entre
grupos
10758,3576 2 5379,1788 | 8880,0016 | 3,85198E-11 | 5,1432
Dentro
de los
grupos 3,6345 6 0,6057
Total 10761,9922 8

Fuente: Calculos propios.
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Cuadro 22

Resultados de la muestra de naranja

Resumen
Grupos Cuenta Suma Promedio Varianza
%Metoxilo( N) 3 40,2777 13,4259 3,2264
Grado de
Esterificacion (N) 3 251,9491 83,9830 73,0332
Tiempo de
Liofilizacion 3 72 24 0

Fuente: Calculos propios.
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Cuadro 23

Analisis de la varianza para la muestra de naranja

Anélisis de varianza

Origen Grados Promedio Valor
Suma de Probab o
de las de de los F . critico para
o cuadrados . ilidad
variaciones libertad cuadrados F

Entre 5,1349E-

grupos 8688,0871 2 4344,0435 | 170,8914 06 5,1432
Dentro

de los

grupos 152,51942 6 25,4199

Total 8840,6065 8

Fuente: Calculos propios.
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Cuadro 24

Resultados de la muestra de limén

Resumen
Grupos Cuenta Suma Promedio Varianza
Acidez Libre
(L) 1,1786 0,3928 0,0037
%Metoxilo (L) 46,1403 15,3801 0,3088
Grado de
Esterificacion (L) 3 277,9561 92,6520 1,5083
Fuente: Calculos propios.
Cuadro 25
Andlisis de la varianza para la muestra de limon
Analisis de varianza
Origen de Grados Promedio Prob Valor
Sumade
las de de los F abilida critico
cuadrados
variaciones libertad cuadrados d para F
1211
Entre
14707,31 4,765 | 1,517 | 5,14325
grupos
91 2 7353,6595 6 4E-11 285
Dentro
de los
grupos 3,6419 6 0,6069
14710,96
Total
11 8

Fuente: Calculos propios.
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Cuadro 26
Resultados de la muestra de naranja

Resumen
Grupos Cuenta Suma Promedio Varianza
Acidez Libre (N) 3 1,4590 0,4863 0,0020
%Metoxilo( N) 3 40,2777 13,4259 3,2264
Grado de
Esterificacion (N) 3 251,9491 83,9830 73,0332

Fuente: Calculos propios.
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Cuadro 27

Analisis de varianza para la muestra de naranja

Anélisis de varianza

Origen Grados Promedio Valor
Suma de
de las de de los F Probabilidad | critico
cuadrados
variaciones libertad cuadrados para F
Entre 12117,439 2 6058,7195 238,338 1,9208E-06 5,1432
grupos 2 9 5285
Dentro de 152,5236 6 25,4206
los grupos
Total 12269,962 8
8

Fuente: Calculos propios.
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Cuadro 28

Resumen de contrastes de hipotesis

mismas.

avarianza de
dos factores por
rangos

Hipotesis nula Prueba Sig. Decision
Prueba de
Las distribuciones de fﬂrfedsrt”rgg pard
IndiceMetoxilacion, S Eaf s Rechace |a
1 GradoEsterificacion and e 002 hipdtesis
TiempaoLiofilizacion son las F - nula.

Fuente: Calculos propios.

Mediante la implementacion del programa IBM SPSS statistics 23 se obtuvo

el cuadro 28 con el que se relacionan las variables visualizadas: indice de

metoxilo, grado de esterificacion y tiempo de liofilizacion observandose que la

hipétesis nula es rechazada de acuerdo al valor obtenido de significancia ya que

este es menor que 0,005.
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Cuadro 29
Resumen ANOVA

ANOVA
Suma de al Media F Sig.
cuadrados cuadratica
Grado de Entre 24,563 1 24,563 ,248 , 706
Esterificacion grupos
Dentro 99,123 1 99,123
de grupos
Total 123,686 2
indice de Entre 6,891 1 6,891 374 ,651
Metoxilacion grupos
Dentro 18,422 1 18,422
de grupos
Total 25,313 2

Fuente: Calculos propios.
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Del cuadro 29 se pude inferir que no existe diferencia significativa del grado
de esterificacion entre las frutas puesto que en este se tuvo en cuenta los
resultados de las dos frutas tratadas naranja (Citrus sinensis) y limon (Citrus
limon) de igual manera el porcentaje de metoxilo con respecto a las dos frutas
procesadas resolvié que no tenia significancia por lo que se opta por decidir que
ambas variables (grado de esterificacion e indice de metoxilacion) son
relevantes lo cual tiene mucho sentido conociendo que una depende de la otra.

El propdsito de introducir la técnica de liofilizacién en principio fue para
analizar si al tratar la materia prima por este medio de secado, las caracteristicas
propias de la pectina tendrian alguna variacion en cuanto a los resultados e
incluso se consider¢ la posibilidad de que el rendimiento de esta aumentara, sin
embargo analizando los resultados se encuentra que este variante en el proceso
no tuvo un efecto significativo como se esperaba, no obstante se puede
considerar las ventajas que trajo consigo el utilizar la técnica teniendo en cuenta
gue no se contaba con el tiempo y los reactivos requeridos para los tratamientos
posteriores al secado. Fue muy ventajoso aplicar la liofilizacion a dichas
muestras ya que permitio mantenerlas depositadas herméticamente durante un
periodo de tiempo sin sufrir alteraciones a la vista.

Siguiendo lo planteado para el cumplimiento de los objetivos se conocieron
los valores para determinar la cinética de las muestras mas representativas de
acuerdo a esto se realizo el cuadro 30 con los valores encontrados para ny Kk,
los cuales definen el orden de reaccidn y el coeficiente cinético respectivamente.

Cuadro 30

Ecuacioén cinética

Muestra Cinética
Pectina comercial dCA/dt = 1,817CA*1,617
N1 dCA/dt = 1,247CA"0,757
L1 dCA/dt = 1,684CA"0,857
L3 dCA/dt = 0,243CA"1,032

Fuente: Calculos propios.
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6. SIMULACION DEL PROCESO DE HIDROLISIS ACIDA

Figura 15. Imagen de la simulacion del proceso de hidroélisis acida
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Cuadro 31. Resultados de composicion
Compositions
Producto | Agua Acido Clorhidrico | Solucién acida | Protopectina | W
Comp Mole Frac (H20) 0,7306 | 1,0000 0,0000 0,9917 0,0000 | 0,9846
Comp Mole Frac (AGA®) 0,2694 | 0,0000 0,0000 0,0000 0,0000 | 0,0004
Comp Mole Frac (HCI) 0,0000 | 0,0000 1,0000 0,0079 0,0000 | 0,0151
Comp Mole Frac (Protopectina™) 0,0000 | 0,0000 0,0000 0,0004 1,0000 | 0,0000
Cuadro32. Resultados de variables en cada corriente
Material Streams
Producto Agua Acido Clorhidrico | Solucién dcida | Protopectina | W
Vapour Fraction 0,0000 0,0000 1,0000 0,0078 0,0000 1,0000
Temperature C 91,51 19,00 19,00 18,97 56,00 91,51
Pressure kPa 7439 74,30 74,39 74,30 7439 74,39
Molar Flow kgmole/h | 2,868e-007 0,2991 2,387e-003 0,3016 1,153e-004 0,3037
Mass Flow kg/h 0,1489 5,389 8§,703e-002 5,576 0,1000 5,576
Liquid Volume Flow | m3/h 1,000e-004 | 5,400e-003 1,000e-004 5,559e-003 | 5,882e-005 | 5,603e-003
Heat Flow kJdin -709,5 | -8,581e+004 -221,0 -8,622e+004 -189.2 | -7.211e+004

Mediante los pardmetros reportados en el articulo de Nannoolal Yash et al fue
AGA (acido

galacturoénico) y la Protopectina ya que el banco de componente del simulador

posible determinar las propiedades termodinamicas del

Aspen Hysys v8.4-aspen ONE no cuenta con éste. Se utilizé la ecuacién descrita

por el autor, la cual fue muy util ya que se logré determinar las propiedades
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termodinamicas exigidas por el simulador para crear un componente hipotético,

y asi poder llevar a cabo la simulacion representada en la figura 15. El siguiente

recuadro encierra

los valores determinados,

teniendo en cuenta cada

contribucion de los grupos funcionales que conforman la molécula del principal

componente de la pectina.

Cuadro 33. Variables utilizadas para crear componente hipotético

Grupo OH O COOH | Resultados
Tb (K) 2,567 1,0245 5,1108 |622,560156
Tc(K) 5,2188 2,7409 14,6038 | 842,486073
Pc (bar) -0,005401 | -0,000387 | 0,009885 | 6,09257453
Vc(cm3/mol) 30,61 17,69 90,66 230,79
H(kJ/mol) -178,36 | -137,353 | -389,931 | -1235,175
G(kJ/mol) | -144,051 | -114,062 | -337,09 | -1062,323

Fuente: Calculos propios.

Figura 16. Variables para determinar

propiedades

Table 1
Selected function for each property

Property (X)

Left-hand side of Eq. (1)
(function f{X))

Right-hand side of Eq. (1)
(group-contribution terms)

Normal melting point (T )
Normal boiling point (T},)
Critical temperature (7;)
Critical pressure (P.)
Critical volume (V)

exp(Tm/Tmo)
exp(Ty/Tio)
exp(T./Tw)

(Pe — P — P,
Vu - Va}

3NiTmi + 3 ;M T + 3, O T
SN T + ZJ M T +3,0: T
D2UNiTei + 22 ;M; Ty + 32, 0T
DN Pey + 30, M Py + 32,04 Py
2N Ve + 30, M Ve + 37, Ok Vs

Standard Gibbs energy at 298 K (Gy) G — G NG + 3, MG + 3,00 G
Standard enthalpy of formation at 298 K (Hr) Hy — Hp 3 NiH; + 3 ,M;Hpj + 3, O Hese
Standard enthalpy of vaporization at 298 K (H,) H, — Hy > NHyy + Z,; M;H,,;

Standard enthalpy of fusion (Hy,) Hiys — Hiso > N Hpygi + EJ..M_,- Hiyeo; + 32, Op Hyyenp
Values of the additional adjustable parameters

Adjustable parameter (universal constants) Value

Tmo 147.450K

T 222.543K

T. 231.239K

Per 5.9827 bar

P2 0.108998 bar "~

Veo 7.95 cm’*/mol

G —34.967 kJ/mol

Hio 5.549 kJ/mol

o 11.733 kJ/mol

H ruso —2.806 kJ/mol

Fuente: Tomado de Nannoolal Yash (2001) p.190

termodinamicas

El modelo termodinamico SRK se eligié basandose en las propiedades del

componente hipotético (Acido galacturénico) debido a que este tiene las
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propiedades de un polimero; el reactor simulado es el idoneo para este proceso
ya que la obtencién de la pecina requiere de una agitacién constante ademas de
gue la condicion de operacion fue en fase liquida.
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CONCLUSIONES

En general se puede concluir que el proceso de obtencién de pectina
desarrollado no se ve afectado por la liofilizacion; sin embargo, contribuy6 en el
proceso alargando el tiempo para llevar a cabo la etapa posterior a este, pues
se pudo almacenar sin haber dafios en las muestras hasta que se realiz6 la
hidrélisis &cida; hecho que no hubiera podido darse ya que al estar las muestras
himedas por un determinado periodo de tiempo estas hubieran sido dafiadas a
causa de moho.

La pectina extraida a partir de estas frutas si tiene las caracteristicas deseadas
para ser obtenida y comercializada, por lo que seria una forma viable de
aprovechar esa materia prima. Los procesos tratados con el albedo tanto de la
naranja, como el del limén, constituyen el insumo mas adecuado, para la etapa
de concentracion del extracto pectinico en la tecnologia de obtencion de pectina,
a partir de cortezas de limon. Esta alternativa elimina la necesidad de agentes
precipitantes de pectina utilizados en el proceso convencional.

Las condiciones del albedo, resulté adecuada para el proceso ya que se
retuvo como concentrado la totalidad de las sustancias pécticas. Ademas, un
adecuado programa de limpieza permite restablecer la permeabilidad del albedo,
caida como consecuencia de la resistencia debido a la capa de polarizacion que
aparece en cada experiencia.

Se compararon los resultados fisicoquimicos con los reportados por Salomon
Ferrreira y se encontré semejanza entre estos.

Los resultados muestran que la fibra obtenida presenta excelentes
propiedades gelificante, se plantea la necesidad aplicar los medios para
optimizar la etapa de secado una vez obtenida la fibra.

Realizar estudios sobre este tipo de productos llena de motivacién en cuanto
a los beneficios que proporcionay el conocimiento que se adquiere en la medida
gue se estudia y se realizan los respectivos ensayos que se requieren para
realizar la investigacion.

Para determinar las propiedades termodinamicas de moléculas poliméricas es
suficiente con conocer su estructura molecular ya que esta permite mediante

parametros conocidos determinar sus variables.
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RECOMENDACIONES

Desarrollar la etapa de hidrdlisis acida, con un alto control del vapor generado
en el proceso, para evitar perdida del material tratado, ademas de la inhalacion
del mismo.

A pesar de trabajar a escala laboratorio el residuo de alcohol es demasiado
alto, por lo que seria 0til trabajar un proceso simultaneo en el que se aproveche
este reactivo.

Para trabajos posteriores se recomienda trabajar con el albedo, debido a que
esto garantiza obtener una pectina de color blanco.

Tener en cuenta el tamafio del albedo, debido a que influye en el rendimiento
ya que grandes tamafos se precipitan y pequefios tamafos, forman

aglomerados dificultando la filtracion.
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