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Resumen

El presente trabajo tuvo como objetivo la extraccién, caracterizacion y optimizacion del
proceso para obtencién de pectinas asistido por microondas, provenientes de residuos
organicos del flavedo y albedo de la naranja (Citrus sinensis) variedad comun. La fase
experimental desarrolld6 un arreglo factorial no balanceado, ya que los factores
planteados no tienen la misma cantidad de niveles, utlizandose tres factores
denominados estado fenoldgico del fruto denominados amarillo # 1 y verde # 2; potencia
del microondas (50% y 100%) y tiempo de extraccion (2,5 minutos, 5 minutos y 7,5
minutos). El andlisis estadistico se realiz6 mediante el software statgraphics con un
andlisis de varianza ANOVA y la optimizacion se aplicé la metodologia de superficie de
respuesta. En el andlisis estadistico, los valores de p resultaron superiores a 0,05, para
las variables rendimiento y potencia, tiempo de extraccion y estado fenolégico, en todas
sus interacciones, por tanto, se determind la no existencia de diferencias estadisticamente
significativas sobre el rendimiento de pectina. Sin embargo, los resultados obtenidos en la
presente investigacion son superiores a los reportados por la literatura investigada, en
comparacion obtuvimos un promedio de rendimiento de 2, 3 % y en la literatura segun
Duran (2014), reporta un rendimiento de extraccion de 1,25 %, bajo las mismas

condiciones experimentales.

El resultado de la extraccion en estado fenolégico amarillo # 1, potencia 100 % y tiempo
de extraccién 7,5 minutos presenté mayor rendimiento con un valor de 2,3+0,0 % en base
himeda, con mejores niveles para el contenido de metoxilo de 11,3+0,3 % en base
himeda y grado de esterificacion de 76,1+2,0 en base humeda, siendo estos valores
caracteristicos similares a los requeridos en la industria de alimentos.

La pectina obtenida en estado fenolégico escala de color #1, potencia 100 % y tiempo de
extraccion de 7,5 minutos fue la de mejor calidad segun los valores de metoxilacion de

76,1+0,7 % en base humeda y esterificacion de 12,3+0,1 % en base humeda, con
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rendimiento de 2,3 +0,1 % en base humeda, siendo superior a los parametros

establecidos para la calidad de pectinas.

Las muestras obtenidas presentan bandas y picos representativos de las pectinas
comerciales como el grupo carboxilato -COO™, anillos benzoicos, grupo C-O, grupo
carbonilo, grupos &cido carboxilo R-COOH, grupo hidroxilo —OH. De acuerdo con la
metodologia de superficie de respuesta las condiciones éptimas para un método eficaz
de extraccion de pectina son: tiempo de extraccion de 7,5 minutos, con una potencia del
100 %, estado fenolégico de color verde # 2, debido a que posee caracteristicas como
alto grado esterificacion y alto porcentaje de metoxilo, caracteristicas que la hacen apta
para ser destinada a industria de alimentos.

Palabras clave: Residuos, citricos, aditivos alimentarios.
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Abstract

The present work had as objective the extraction, characterization and optimization of the
process for obtaining pectin’s assisted by microwaves, coming from organic residues of
the flavedo and albedo of the orange (Citrus sinensis) common variety. The experimental
phase developed an unbalanced factorial arrangement, since the proposed factors do not
have the same amount of levels, using three factors called phenological state of the fruit
called yellow # 1 and green # 2, microwave power (50% and 100%) and extraction time
(2.5 minutes, 5 minutes and 7.5 minutes). Statistical analysis was performed using
statgraphics software with an ANOVA variance analysis and optimization applied the
response surface methodology. In the statistical analysis for the optimization process, the
values of p were higher than 0.05, for the variables yield and power, extraction time and
phenological state, in all their interactions, therefore, it was determined that there were no
statistically significant differences on the yield of pectin. However, the results obtained in
the present investigation are superior to those reported by the investigated literature, in
comparison we obtained an average yield of 2, 3 % and in the literature according to
Duran (2014), it reports an extraction yield of 1,25 %, under the same experimental

conditions.

The result of the extraction in phenological state yellow # 1, power 100 % and extraction
time 7.5 minutes presented a higher yield with a value of 2.3+0.0 % in wet basis, with
better levels for the methoxyl content of 11.3+0.3 % in wet basis and degree of
esterification of 76.1+2.0 in wet basis, being these characteristic values similar to those
required in the food industry.

The pectin obtained in phenological state, colour scale #1, 100 % power and extraction

time of 7,5 minutes was the best quality according to the methoxylation values of 76,1+0,7
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% in wet base and esterification of 12,3+£0,1 % in wet base, with yield of 2,3 £0,1 % in wet

base, being superior to the parameters established for the quality of pectin’s.

The obtained samples present representative bands and peaks of the commercial pectin’s
such as the carboxylate group -COO—, benzoic rings, C-O group, carbonyl group,
carboxylic acid groups R-COOH, hydroxyl group -OH. According to the response surface
methodology, the optimal conditions for an effective pectin extraction method are:
extraction time of 7.5 minutes, with a power of 100 %, green phenological state # 2, due to
the fact that it has characteristics such as high esterification degree and high methoxyl
percentage, characteristics that make it suitable for use in the food industry.

Keywords: Residues, citrus fruits, food additives.
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Introduccioén

La pectina es un tipo de polisacarido que se encuentra ubicado en las paredes celulares
de las plantas especialmente en las frutas, es utilizado para la elaboracion de productos
gastronémicos y cosméticos, sus principales fuentes de obtencion son las cascaras de
citricos y la pomaza de manzana, sin embargo, se han identificado fuentes alternativas
para su obtencién como lo son la cascara de mango, el nopal y el maracuya, (Rojas &
Stashenko 2009).

La pectina constituye un ingrediente muy importante en la industria de los alimentos a
nivel mundial debido a la alta demanda y numerosas aplicaciones en la industria de los
alimentos gracias a su capacidad para formar geles, actia como agente emulsificante,
espesante y estabilizante por esta razéon se emplea en la fabricacién de gelatinas,
helados, mermeladas y otros alimentos, también en la manufactura de farmacos como
excipiente en diversas formas farmacéuticas para modular la liberacion de moléculas
activas, (Devia , 2013).

Colombia no se destaca en la produccion de pectinas, estas son provenientes de paises
como México, Brasil y Chile, debido a que no existen productores locales que satisfagan
la demanda de este producto. La baja produccién de pectina en el pais se debe a factores
gue afectan la rentabilidad de produccion como lo son el alto costo de los reactivos y el
desconocimiento de métodos adecuados para la extraccion, situacién que genera costos
de fabricacién que no pueden ser cubiertos por el volumen de pectina obtenido (Zegada &
Franco, 2015).
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Debido a estas razones, para esta investigacion fue seleccionado el fruto de naranja,
debido a que en la actualidad es una de las fuentes primarias mas utilizada para
preparacion de jugos y conservas, por consiguiente, es de facil acceso y es muy comun

encontrar sus residuos en la industria alimenticia.

Fue seleccionado el exocarpio (flavedo y el albedo) de la naranja porque es la parte
donde mas se encuentran las sustancias pépticas convirtiéndose en la parte aprovechable
para la obtenciéon de pectinas, y los cuales representan un 46,2 % de los residuos

organicos que llegan intactos a los rellenos sanitarios (Rubiano, 2017).

Para realizar el proceso de extraccién de pectinas a partir de subproductos vegetales
existe diferentes métodos, como la extraccién asistida por microondas la cual ha tenido
gran acogida en la actualidad, debido a las mdultiples ventajas que esta presenta frente a
las técnicas de extraccion tradicional, razon por la cual fue aplicado al proceso de

extraccion de pectina en esta investigacion.
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1. Planteamiento del problema

Cada afio en Colombia se producen 38,200 toneladas de residuos organicos, que en su
mayoria (68.2 %), (Ministerio de ambiente, 2018), son provenientes de las industrias y
fabricas de bebidas y alimentos citricos y su disposicion final vigente consiste en dejarla
en descomposicion en los vertederos o rellenos sanitarios, pero los que existen en la
actualidad no bastan para contener toda la cantidad generada, muchos de estos residuos
organicos no reciben algun tipo de reciclaje o proceso adecuado de descomposicion y
muchos de ellos se transforman en materiales altamente peligrosos debido a que procede
de procesos industriales estos salen con algun tipo de sustancias y compuestos quimicos
adheridos que al ser dispuestos sin el control necesario producen reacciones quimicas y
biol6gicas entre los constituyentes de la materia organica convirtiéndose en lixiviados que
contaminan las fuentes hidricas subterraneas y la calidad del suelo, ocasionando
desastres a la naturaleza irreversibles en la mayoria de los casos, (Minera, Seguridad;
2016).

Al no atender esta situacién de forma adecuada, puede convertirse para el afio 2030 en
un problema de salud publica nacional, lo que hace urgente centrar nuestra atencion en
posibles soluciones que permitan mitigar estos efectos (Rubiano, 2017), por eso, es
imperioso encontrar la manera disminuir la generacién de estos residuos organicos con
miras a impulsar el desvio y procesamiento de estos residuos sometiéndolos a un manejo
gue produzca beneficios en materia de suministro de productos y materias primas de
distribuciéon y consumo.

Muchos materiales que son destinados a la basura pueden resultar Gtiles para otro fin,
por medio de su transformacién de residuo organico en material industrial mediante algin
procesamiento aplicable para generar productos farmacéuticos, cosméticos, domésticos e

industriales o alimenticios, como por ejemplo la pectina citrica, la cual es una materia
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prima muy importante y necesaria en el ambito alimenticio y en gran parte su procedencia
es de origen de pericarpios de frutas citricas que siempre son desechados como residuos,
por esta razdn se motivo a hacer esta investigacion con base al aprovechamiento de los
residuos orgéanicos, centrando el estudio en la extraccion de pectina citrica y optimizar un
proceso de extraccion, debido a que la produccién de pectina en el pais es muy escasay
es obtenida artesanalmente, siendo su produccion y comercializacion un mercado
inexplorado debido a los altos costos de produccion y al precio de los suministros que
requiere la extraccion de la pectina son elevados, por lo que podemos darnos cuenta que
el estudio de la obtencién de pectina ha sido un tema de mucho interés.

De tal forma se pretende mediante esta investigacion, evaluar el posible uso que se le
puede brindar a los residuos organicos citricos, con el fin de generar materias primas para
la obtencién de pectina a partir del flavedo y el albedo (pericarpio) o cascaras de la
naranja (Citrus sinensis) variedad comun (de gran uso industrial) generadas mediante la
extraccion asistida por microondas, Identificando las caracteristicas fisicoquimicas de
rendimiento, pH, grado de esterificacién y porcentaje de metoxilo adecuadas para ser

utilizada en la industria de alimentos.
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2.Justificacion

En Colombia el aprovechamiento de los residuos organicos resolveria muchos problemas
ambientales y generaria empresa, la importancia del aprovechamiento de los residuos
organicos empieza a adquirir una mayor dimensién por el acelerado crecimiento
urbanistico y la necesidad de reutilizar materias primas desechadas, lo que motivé a
hacer una investigacion cuyo tema central es el aprovechamiento de los residuos
organicos.

Por ejemplo, los residuos citricos contienen algunas sustancias de interés que al ser
extraidos crean otros productos de gran utilidad, como lo son los colorantes, edulcorantes,
aceites esenciales y aditivos alimenticios como por ejemplo la pectina citrica.

Dadas las expectativas que se tienen en esta investigacion, el proceso de extraccién o
produccion de pectina seria una posible solucion a la desmesurada generacién de
residuos organicos al brindarles este posible aprovechamiento.

Haciendo énfasis en la producciéon y comercializacién de pectina en Colombia, este
corresponde a una potencial industria que no se ha establecido a causa de los costos de
produccion elevados, debido al precio de los suministros que se requieren para la
extraccioén de la pectina.

En este caso es fundamental generar o buscar nuevas tecnologias para optimizar los
procesos de extraccion de esta sustancia como lo es la técnica de extraccidon asistida
mediante microondas, siendo el procedimiento mas adecuado que permite lograr este
objetivo, debido a que posee mudltiples ventajas frente a los métodos de extraccion
tradicional, entre sus principales ventajas presenta una mejor facilidad en la manipulacion,
un tiempo de procesamiento corto, permitiendo el uso de solventes de méas baja toxicidad

0 ningun solvente en absoluto, menos solvente o ningun solvente significa la reduccion de
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desechos en el proceso, esto también significa que a menores requerimientos de energia
se conservardn mas recursos no renovables y reducen emisiones de gases de
invernadero en general la extraccion de pectina asistida mediante Microondas, contribuye
a la proteccion del medio ambiente en numerosos frentes, (Pua y Vallejo, 2015).

En esta investigacion se propone trabajar el método EAM (Extraccion Asistida por
Microondas), debido a que los tiempos de extraccibn son menores (inferiores a 20
minutos en la hidrélisis) en comparacion con los métodos convencionales que varian entre
30 y 360 minutos, diversos estudios del método EAM han presentado buenos resultados
con tiempos de extraccion totales menores a 15 minutos. Yeoh et al, (2008) obtuvo un
rendimiento constante para tiempos que variaron entre 5 y 15 minutos, afirmando,
ademas, que al aplicar la EAM durante 15 minutos obtuvieron la misma cantidad de
pectina que se logra con una extraccién de 3 horas por el método Soxlet.

Por su parte Fishman et al, (2000), aplicé el método de extraccién por EAM con presion
elevada, utilizando residuos de lima, con un tiempo de extraccion que varid entre 2,5y 15
minutos, obteniendo los mejores rendimientos para el rango de 2,5 a 6 minutos. No
obstante a las ventajas del método EAM, relacionadas al ahorro de energia y tiempo, es
importante mencionar que existen algunos peligros respecto al efecto de las ondas
electromagnéticas en la estructura molecular y las células del material sobre el cual se
aplican, por ejemplo, Zhongdong et al., (2006), realizaron un estudio de imagen a nivel
microscépico, comparando la pectina extraida por los métodos de hidrdlisis convencional
y por la EAM, sus resultados demostraron que a una potencia de 1000 W durante 5
minutos de extraccion, la radiacion microondas tiene un efecto destructivo sobre la
organizacion de la estructura del exocarpio de la naranja; efecto mas intenso que el
ocasionado mediante una extraccion de 18 horas por el método convencional.

Al emplearse el calentamiento por microondas en la extraccién, por el contrario, la
muestra no se expone durante un periodo elevado a temperatura alta ni pH bajo, lo cual,
podria mejorar la calidad de la pectina, (Malajovich, 2015). Por estas razones en la
investigacion se realiz6 la extraccion de pectina mediante hidrélisis asistida por
microondas al pericarpio de naranja (citrus sinensis) variedad coman.

Los resultados obtenidos en el proceso de investigacion fueron interpretados mediante

andlisis estadistico, empleando el software statgraphics mediante andlisis de varianza
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ANOVA, empleando diagramas de superficie de respuesta (MSR) como método de
optimizacion para el proceso de extraccion, el presente estudio adicionalmente busca
incentivar el uso de residuos organicos como potenciales materias primas, aplicar nuevas
tecnologias mas econémicas y con menos efectos adversos al ambiente para la obtencion

de insumos que no se producen a escala industrial en el pais.

De acuerdo con lo anterior, se defini6 la siguiente pregunta de investigacion:

¢.Son los residuos del exocarpio de naranja variedad comun, una fuente promisoria de
materia prima para la obtencién de pectinas mediante el método de extraccion asistido por

microondas?

Ho: Los residuos del exocarpio de naranja variedad comudn, no son una fuente promisoria
de materia prima para obtencién de pectina.
Hi: Los residuos de exocarpio de naranja, si son una fuente promisoria de materia prima

para obtencién de pectina.

Segun los resultados obtenidos en el proceso de extraccion, se determiné el rechazo o
aceptacion de la hip6tesis nula de los factores experimentales sobre las variables de

respuesta, con un nivel de confianza del 95 %.
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3.0bjetivos

3.1 Objetivo general

Identificar las caracteristicas fisicoquimicas de pectinas provenientes de residuos del
exocarpio de naranja (Citrus sinensis) variedad comun, obtenidas mediante la
extraccion asistida por microondas, con el fin de validar su potencial uso como materia

prima en la industria.

3.2 Objetivos especificos

Determinar el rendimiento de extraccion de pectina obtenida a partir de los residuos
provenientes del flavedo y albedo de naranja (Citrus sinensis) variedad comun,

mediante el método de extraccion asistida por microondas.

Identificar el efecto de la combinacién entre niveles de las variables independientes
como potencia, tiempo de extraccion y estado fenolégico, sobre las variables
dependientes de extraccion como: rendimiento, pH, porcentaje de metoxilo y grado de
esterificacion que permitan identificar la mejor combinacién para calidad integral de la

pectina.

Validar los parametros de extraccion como la potencia y tiempo de extraccion para
material vegetal con el fin de aportar parAmetros adecuados para la obtencién de

pectinas citricas por el método de extraccién asistida por microondas.
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4.Fundamentacion conceptual

4.1 Generalidades de la naranja

El naranjo, es un arbol originario del lejano oriente, especificamente de China, En 1565
los espafioles trajeron esta fruta a América, donde plantaron naranjos en las regiones de
Florida y California, que actualmente son las principales regiones productoras del mundo.
El nombre del género botanico, Citrus, deriva del griego Kitros, que era como designaban
a aquel fruto.

Descripcion Y clasificacién botanica de la planta y fruto de la variedad (Citrus sinensis.): El
naranjo es un arbol generalmente pequefio, que oscila entre 6 a 10 metros de altura, con
una copa compacta, Unica, con el tronco de color gris y liso, algunas veces espinoso. Las
hojas son perennes, coriaceas, de un verde intenso y brillante, con forma oval o eliptico-
lanceolada, con la base en forma de copa. Las flores, son de naturaleza hermafrodita, de
tamafio medio, aparecen solitarias 0 en pequefios racimos durante la primavera,
presentan cinco pétalos blancos, carnosos y muy perfumados. La naranja, como fruto es
una baya especial, formada por una piel externa mas o menos rugosa y de color
anaranjado, con abundantes glandulas que contienen aceites esenciales, y una parte
intermedia adherida a la anterior, blanquecina y esponjosa (fibra). Finalmente, posee una
parte mas interna y desarrollada, dividida en una serie de gajos. La piel externa se
denomina Exocarpo o Pericarpio; la capa blanca se llama Mesocarpo, y el interior de la
fruta que constituye la parte comestible es el Endocarpio, formado de siete a doce gajos
carnosos que contienen vejigas rebosantes de zumo.

Clasificacion botanica de la naranja.

Variedad: Citrus sinensis.

Reino: Plantae.

Division: Anthophita.

Subdivision: Angiospermas.
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Clase: Dicotiledénea.
Familia: Rutaceae.
Subfamilia: Aurantiodeae.
Tribu: Citrienae.
Subtribu: Citrinae.
Género: Citrus.
Subgénero: Eucitrus.
Especie: sinensis.

Nombre comun: Valencia, Victoria. (Rodriguez, 2004)

4.2 Aplicaciones de la pectina

A nivel mundial, la pectina constituye un ingrediente muy importante en la industria de los
alimentos gracias a su capacidad para formar geles, actla como agente emulsificante,
espesante y estabilizante, para la fabricacion de gelatinas, helados, mermeladas y otros
alimentos; también en la manufactura de farmacos como excipiente en diversas formas
farmacéuticas para modular la liberacién de moléculas activas, (Stashenko 2009).

En la industria cosmética las pectinas son empleadas como estabilizantes, gelificantes y
espesantes naturales, Utiles para la elaboracion de geles y pastas en cosméticos y en la
elaboracion de plasticos. En resumen, la pectina es indispensable en innumerables

procesos de produccién (Lopez et al, 2011).

4.3 Sitios especificos para localizacion de pectinas
en frutos

La pectina se encuentra en la mayor parte de los tejidos vegetales de los frutos,
especificamente en los tejidos parenquimaticos y meristematicos. En ellos, las zonas mas
ricas en pectina corresponden a la pared primaria de las células y a la lamina media que
las separa cumpliendo la funcion de adherente o cemento intercelular como se observa en
la ilustracion 1.

llustracion 1 Microfotografia electronica de barrido. del albedo de un fruto de naranjo.
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Flavedo (céscara o pied
anaranjsca)

Glandulas
olefferas

Tomado de Atmodjo, Hao y Mohnen, (2013).

La pelicula interior blanca se encuentra en las paredes de segmento mas interior; el
albedo (15-30%) o capa esponjosa blanca, con una red de células parenquimatosas con
numerosos espacios de aire, ricas en pectinas, firmemente adherida a la pared exterior
del segmento y espesor (0,16 a 1,43 cm), rico en glucésidos, flavononas, principios
amargos, y enzimas pépticas. Las células 84 parenquimaticas estan poco especializadas,
y su forma puede ser muy variable (mds o menos isodiamétricas y facetadas, casi
poliédricas o alargadas, lobuladas, entre otras).

En los frutos citricos se presentan tres capas morfolégicamente distintas, el epicarpio que
constituye la porcion coloreada, es decir, la corteza y se le conoce como flavedo, en este
estan las células que contienen los carotenoides, que les da el color caracteristico a los
distintos citricos, por ejemplo, naranja, mandarina, pomelo, limén, etc. Las glandulas, de
aceite también se encuentran en el flavedo formando las estructuras o celdillas més altas
o pronunciadas en la corteza de los citricos que contienen los aceites esenciales de cada
especie, (Osmopharm, 2014).

La capa ubicada por debajo del epicarpio es el mesocarpio o el albedo, se caracteriza por
ser una capa gruesa, de color blanco y de textura esponjosa, esta compuesto por una
gran cantidad de células parenquiméaticas ricas en sustancias pépticas y hemicelulosas,
estas envuelven completamente al endocarpio, que constituye la porcibn comestible de
los citricos. La combinacion de albedo y flavedo es llamado pericarpio, y se lo conoce
como corteza o cascara, (Ceron, 2011).

Las principales fuentes de obtencién de este polimero corresponden a subproductos de la
industria alimentaria, por ejemplo, exocarpio de citricos y la pomaza de manzana. Sin
embargo, se han identificado fuentes alternativas para la obtencién de pectina entre las

gue se encuentran el exocarpio de mango, de nopal y de maracuya, (Rojas, 2009). En el
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entorno comercial, se identifica a nivel mundial como principales productores empresas
como: Herbstreith & Fox KG Pektin-Fabriken, Cargill, y CP Kelco el cual es el productor de
pectina lider en el mundo segun Naturex y Andre Pectin (IPPA International Pectin
Producers Association), la mayoria de estas empresas son de procedencia mexicana y la
extraen de frutas citricas y de la manzana.

Como principales importadores de pectina a nivel nacional se encuentran las empresas
pertenecientes al sector de alimentos como son Postobén, Quimerco, T Vapan 500 y
Alpina, y como principales consumidores de pectina en la industria alimentaria colombiana
se encuentran empresas como es el caso de Alpina y Conservas California, (Garcia et al,
2011).

4.4 Estructura de la pectina

La pectina estd conformada por sustancias pépticas o mezclas complejas de polisacaridos
gue constituyen una tercera parte de la pared celular de las plantas dicotiledoneas y de
algunas monocotiledoneas, el principal constituyente de la pectina o de los polisacaridos
pépticos es el acido o-galacturénico unido en cadenas por medio de enlaces glicosidicos
a-(1-4). Hay monémeros de ramnosa insertados en la cadena principal de residuos de
acido galacturénico, unidos al extremo reductor de los mismos por enlaces (a-1,2), y al
extremo no reductor del siguiente residuo urénico presenta enlaces (1B-4a). La ramnosa
introduce un plegamiento en la que seria una cadena estirada. Otros mondémeros
presentes en las pectinas serian: galactosa, arabinosa, xilosa, acido glucurénico y
fructosa, (Zhongdong, L. Guohua, W., & yunchang, g. 2006), como se puede visualizar en
la ilustracion 2.

llustracion 2. Estructura basica de la pectina.
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Fuente, Tomado de Silva et al, (2008)

4.5 Caracteristicas fisicoquimicas de las pectinas

Las propiedades fisicoquimicas como el pH, afectan las pectinas cuando estan disueltas
en sistemas acuosos; a pH 4 estos compuestos presentan mayor estabilidad, a mayor o
menor pH ocurren procesos de desesterificacion y despolimerizacion,; por su parte la
despolimerizacién a valores bajos de pH ocurre por medio de hidrélisis catalitica acida de
uniones glicosidicas, preferentemente ramnopiranosil y L-arabinofuranosil, la hidrélisis de
estas uniones produce cadenas de galacturonoglicanos con un grado de polimerizaciéon
de alrededor de 25 %, con valores de pH de 5-6, las soluciones de pectina son estables
solamente a temperatura ambiente, con valores de pH superiores a 6, la desesterificacion
y despolimerizaciébn son reacciones rapidas aun a temperatura ambiente, (Valenzuela,
2014).

El grado de esterificacion es una de las caracteristicas quimicas de las pectinas que
influyen en la fuerza del gel, por lo tanto, el grado de esterificacion es un factor clave para
determinar la conformacion y las propiedades reolégicas de las pectinas. El grado de
esterificacion también esta relacionado con la formacién del tipo de gel, a mayor grado de
esterificacion mayor seran las interacciones hidrofobicas, por lo que el gel sera mas
fuerte. Ademas, un alto grado de esterificacion conlleva una mayor temperatura de
gelificacién, por eso se llaman pectinas ultrarrapidas, (Hwang, Kontominas, Kokini, 1992).
La funcién de las pectinas como fibra y como agente espesante en los alimentos, estan
determinados en gran medida por el grado de metoxilacién de los grupos carboxilicos
cuando estan por encima del 50%, pueden ser empleadas en el procesamiento de
mermeladas, confituras y jaleas, debido a la facilidad con la que se gelifican. Los
mecanismos de la gelificacion de las pectinas dependen del grado de metoxilacion, ello
debido a interacciones hidrofébicas y a los puentes de hidrégeno entre las moléculas de la
pectina especialmente a bajo pH (= 3) y con alto contenido de azucar. (Silva, 2008).

Por el contrario, las pectinas de bajo metoxilo forman geles en presencia de calcio u otros
cationes divalentes en un amplio rango de pH con o sin azlcar, la gelacién de las pectinas

de bajo metoxilo ocurre como consecuencia de la interaccién entre los iones de calcio y
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los grupos carboxilos de las cadenas de las pectinas, debido a su bajo contenido de
azucar, las pectinas de bajo metoxilo tienen muchas aplicaciones en alimentos bajos en
calorias y en alimentos dietéticos, estas pectinas son ampliamente usadas en las
industrias alimentaria, cosmética y farmacéutica, como estabilizante y como agente
guelante, son empleadas ademas como agentes estabilizantes en la industria lactea,
donde la principal funcion es actuar como un hidrocoloide protector junto con la caseina a
bajo pH (Chasquibol, 2010).
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4.6 Métodos de extraccion de pectinas

Existen diferentes métodos para realizar la extraccién de pectinas a partir de productos
vegetales, este proceso ha sido objeto de muchos trabajos de investigacion, en donde se
plantean las posibilidades a favor y en contra de utilizar ciertas materias primas y métodos
para la obtencién de pectina. Algunas desventajas tales como que el proceso muchas
veces se considera lento o que las fuentes de extraccién no resultan ser provechosos y
bajos rendimientos de obtencién de pectina. A pesar de estas desventajas, el proceso de
obtencion de pectina, se ve compensado con el alto costo de la misma en el mercado y la
diversidad de usos que se le puede dar. Sin embargo, el estudio de la obtencién de
pectina ha sido un tema de mucho interés para los investigadores debido a su
caracteristica de proyecto sostenible en relacién con el medio ambiente, Araque (2013).

4.6.1 Hidrodlisis acida

El método de extraccion de pectina mas empleado corresponde a hidrélisis acida, en este
método la pectina se extrae a alta temperatura, hidrolizando la pectosa en la pectina a
nivel comercial. Este método esta compuesto por dos pasos: primero la hidrélisis de la
pectosa en la pectina usando acidos y segundo precipitando las pectinas mediante el uso
de etanol. Sin embargo, los tratamientos con acido tienen desventajas como la
introducciéon de cambios no deseables en sus propiedades fisicoquimicas y funcionales
como inestabilidad en la viscosidad y gelificacién, sin mencionar sus altos requerimientos
energéticos, (Charchalac, 2008), debido a esto, se han implementado nuevos métodos
teniendo una gran acogida en la actualidad la extraccién asistida por microondas (Devia,
2013).

El método de extraccibn de pectina mas empleado a nivel mundial corresponde a la
hidrolisis acida, consiste en la hidrélisis de la protopectina (insoluble) y se transforma en
acido pectinico, el cual es soluble. Se concentran los jugos resultantes para luego tratarse
con alcohol para precipitar la pectina purificada. El coagulo formado se lava, se prensa, se
seca al vacio y finalmente se muele hasta obtener un polvo fino. Se espera que el grado

de esterificacion resulte entre 55 y 75% para pectinas de metoxilo alto (HM) y serén
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necesarios procesos adicionales para convertirlas en bajo metoxilo (LM). EI HM se utiliza
para alimentos con alto contenido de carbohidratos para permitir su correcta solubilidad,
pero debido al crecimiento de demanda de productos por ejemplo mermeladas bajas en
azucar, ha crecido la demanda de pectinas LM, Ospina (2004), Sin embargo, los
tratamientos con acido tienen varios inconvenientes como el prolongado tiempo de la
hidrolisis, y la introduccion de cambios no deseables en sus propiedades fisicoquimicas y
funcionales, sin mencionar sus altos requerimientos energéticos y los residuos que se

generan provocan una elevada contaminacion ambiental, Charchalac (2008).

4.6.2 Método de extraccion de pectina mediante intercambio
1I0NICO.

Este método tradicional consiste en hacer reaccionar una suspension acuosa de una fibra
comestible con una solucién de un metal alcalinotérreo y luego separar la suspensiéon
resultante en una fraccién sélida rica en pectina y la fraccion liquida con menor contenido
de ésta, El material obtenido se hace pasar por una columna de intercambio i6nico para
cambiar los iones H+ por los iones metalicos agregados previamente, y proceder a
recuperar la pectina, sin embargo por este método de extraccion tiene la posibilidad de

incrementar una apreciable degradacion de las pectinas extraidas. Devia (2002).

4.6.3 Extraccion asistida por microondas.

Este método de extraccién presenta grandes ventajas en comparacion a los métodos de
extraccién ya descritos, ventajas como por ejemplo: tiempos de procesamiento mas
cortos, bajos requerimientos de energia y menor costo de produccién, que permite
ademas disminuir los efectos adversos que influyen en su calidad, esta tecnologia de
microondas promueve la eficiencia en la recuperacion de pectina, obteniendo altos
rendimientos, de igual manera, las caracteristicas fisicoquimicas de la pectina obtenida

por esta tecnologia son mejores a las obtenidas con la extraccién convencional, Fishman
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(2000), El principio basico de los procesos asistidos por microondas, cuando se utilizan en
la fase liquida, es el hecho de que la energia de microondas se aplica a una muestra que
es sumergida en un solvente que es transparente a las microondas (o relativamente
transparente a las microondas, comparadas con la misma muestra). La matriz es
expuesta a la energia de microondas, se calienta y libera el compuesto objetivo en el
medio del entorno relativamente frio. Esto representa muchas ventajas cuando se
compara con métodos convencionales, utiliza poco solvente o ninguno; requiere
significantemente menos energia y tiempo para llevar a cabo el experimento y produce
rendimientos de extraccibn aumentados, asi como pureza de extraccion. (Garcia Nufez
Jesus A, J.R. Jocelyn Paré, Vol. 2 1 No. Especial, Tomo 2, 2000)

En general, el EAM contribuye a la proteccion del medio ambiente en numerosos frentes.
Permite el uso de solventes de mas baja toxicidad o ningun solvente en absoluto. Menos
solvente o ningun solvente significa la reduccion de desechos en el proceso. Esto también
significa que los menores requisitos de energia conservan recursos no renovables y

reducen emisiones de gases de invernadero, Pla y Vallejo (2015).

4.7 Parametros estandar de las pectinas
comerciales

De acuerdo con los entes de control, disefio e implementacion y produccion de productos
alimenticios como la FDA (Food and Drug Administration), Administracion de
Medicamentos y Alimentos y el sistema internacional de numeracion de aditivos
alimentarios (INS), la pectina es identificada como un aditivo alimentario utilizado como
espesante y gelificante y/o agente de recubrimiento (Pua, 2015). El INS es un sistema de
nombres basado en Europa pero estandarizado a nivel mundial para aditivos alimentarios,
destinado a proporcionar una breve designacion de lo que puede ser un nombre real
extenso y designa a la pectina como pectina E-440, (ANM, 2013). Segun el Instituto
Colombiano de Normas Técnicas y Certificacion, ICONTEC, de acuerdo con la Norma
Técnica Colombiana NTC 1582, referente a industrias alimentarias, emulsificantes,

estabilizantes y espesantes, establece y reglamenta parametros de control, define en esta
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norma a las pectinas como espesante y estabilizante, (ICONTEC, 2001). Las
especificaciones de los procesos de caracterizaciébn de pureza para pectinas con los
niveles limites de trazas y compuestos asociados y parametros que son permitidos de
acuerdo con la FDA y la IPPA se visualizan en la tabla 1.
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Tabla 1. Parametros de pureza pectinas permitidas por la FDA y la IPPA.

Especificacion

Magnitud

Perdida por secado:

No mas de 12.0% (105 ° C, 2 h);

Diéxido de azufre:

No mas de 50 mg / kg;

Ceniza insoluble en &cido.

No méas de 1.0%:;

Materiales insolubles:

No mas de 3.0% en alcali mas secuestrante.

Trazas de Metanol, etanol e

isopropanol libres:

No mas del 1.0% individualmente o en combinacién.

Contenido de nitr6geno:

No mas del 2.5% después del lavado con acido y etanol.

Arsénico No mas de 3 mg / kg
Plomo No més de 5 mg/ kg
Cadmio No més de 1 mg/ kg
Mercurio No més de 1 mg/ kg

Metales pesados (como

plomo)

No més de 20 mg / kg

Acido galacturénico

menos del 65% calculado sobre las bases secas y sin

cenizas

Grado de amidacion

No mas del 25% de los grupos carboxilicos totales de

pectina

Fuente, Autor.
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5.Materiales y métodos

Se emple6 como materia prima el flavedo y albedo de la naranja (Citrus sinensis) variedad
comun, alos residuos recolectados se les realizé un proceso de seleccion del pericarpio
gue cumplia con los dos estados fenoldgicos seleccionados y diferenciados mediante
inspeccion visual por coloracion (amarillo: 1 y verde: 2) segun norma técnica colombiana
NTC 5210, estos residuos organicos fueron obtenidos del mercado local de jugos de
naranja, en la ciudad de Bogota. Este proyecto fue desarrollado en el laboratorio
multipropésito del CEAD José Celestino Mutis de la Universidad Nacional Abierta y a
Distancia (UNAD). La seleccion del pericarpio de naranja se basé en la ilustracion como
se visualiza en la ilustracion 3.

llustracion 3 Clasificacion de la naranja seguin norma técnica colombiana, NTC 5210.

@O OO

& & @ @

Fuente, (Aristizabal, 2009).

El pericarpio de naranja seleccionado fue sometido a un proceso previo a la extraccién, en
el cual se realiz6 limpieza y desinfeccion con hipoclorito al 5 %, mediante varios lavados

segun la metodologia descrita por Torres et al, (2013).
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Para el proceso de extraccion fue seleccionado el método de extraccidn asistida por
microondas (EAM), ya que es una tecnologia nueva la cual aparenta y promete eficacia
para la obtencion de pectina, (Wang et al., 2007), el montaje o adecuacién del sistema de
EAM, se visualiza en la ilustracion 4.

llustracion 4. Montaje para extraccion de pectina asistida por microondas.

Fuente: Autor.

Para evaluar las propiedades fisicas y quimicas de la pectina obtenida como el pH, se
realizaron lecturas de pH a todas las muestras de pectinas obtenidas y a la pectina
comercial, el grado de esterificacion de la pectina obtenida se determind a través de
titulacion con NaOH 0.1M, de acuerdo con la metodologia segun Zouambia & Ettoumi,
(2014), el porcentaje de metoxilo se calcul6 a partir de la ecuacion presentada por
Betancourt & Moreno, (2009).

Se aplicé dicha ecuacién a los resultados arrojados en la técnica de porcentaje de
esterificacion de pectina obtenida, la presencia de azlcares se determiné mediante la
prueba de Fehling, que se utiliza para la determinacion de azlcares reductores, en la

pectina obtenida segun metodologia de Loren, (2015).
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Para la identificacion de la pectina y a establecer las diferencias y similitudes entre las
muestras de pectinas obtenidas versus pectina patron o pectina comercial en esta
investigacion se aplic6 el andlisis de Espectroscopia Infrarroja con Transformada de
Fourier (FTIR) de acuerdo con el procedimiento establecido por Manrique, (2002).

Para el calculo de rendimiento de pectina obtenida se utilizo, la ecuacion (2) de acuerdo
con Li, Jia, Wei & Liu, (2012).

La descripcion completa de estas metodologias para evaluar las propiedades fisicas y
guimicas de la pectina obtenida, se encuentran en el capitulo 6. Disefio experimental en el
item 7.2 variables del ensayo.

5.1 Proceso de extraccion

Se aplicé el protocolo para el proceso de extraccion de pectina que se puede visualizar en
la tabla 2.

5.2 Protocolo del proceso de extraccion de pectina

Tabla 2 Protocolo de proceso de extraccion de pectina citrica.

1 Preparacion de la materia prima
Se recolecto y selecciono la materia prima (flavedo y albedo) de la naranja (Citrus
1.1  sinensis) variedad comun seleccionando las cascaras de la naranja que cumplian
con dos estados fenoldgicos por coloracion (amarillo # 5 y verde # 2).
Se selecciond la corteza de la naranja dejando como materia prima de trabajo el
tid flavedo y albedo.
1.2 Proceso de lavado
Se depositd la muestra seleccionada en un recipiente con agua e hipoclorito al 5
1.2.1 %, y se lavé la muestra con abundante agua (agua pura) repitiendo este proceso

hasta que la muestra estuvo libre de sélidos, color y demas residuos.
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1.2.2

1.2.3

1.3.

131

1.3.2

1.3.3

2.1

3.1

3.2

3.3

Se dejo escurrir la muestra al aire libre hasta que se elimino el exceso de agua.
Se redujo el tamafio de la muestra o flavedo y albedo a 4 - 6 cms?
aproximadamente.

Proceso de inactivacion enzimética y desinfeccion.

Fue depositada la muestra en un recipiente plastico y se adicioné agua acidulada
con HCI comercial marca Merck con concentracion 0.001M en una proporcion de
6:1.

Se calent6 la mezcla anterior a 80°C durante 15 min, con este procedimiento se
impide la accion de la pectinesterasa y la poligalacturonasa y se desinfecta la
muestra.

Se realizaron varios lavados con agua a la fase solida hasta que no se detectaron
solidos solubles y se filtraron las cascaras con un tamiz hasta eliminar el exceso
de agua.

Preparacion equipos de extraccion

Se acondiciond el sistema de extraccion de pectina mediante un horno
microondas comercial convencional de 700 watts de potencia de capacidad de
20 litros al cual se le coloc6 dentro de este un equipo Clevenger modificado que
consta de un baldn de destilacion acoplado a un condensador vertical, este Gltimo
se dispone por fuera del equipo de microondas y se le conectd un sistema de
refrigeracion acondicionado con una mini bomba eléctrica para la recirculaciéon
de agua fria.

Preparacion del solvente.

Se us6 como solvente agua acidificada con HCI 0.001M, pH = 3, HCI comercial
marca Merck con concentracion 0.001M

Datos:

Acido clorhidrico Comercial = 37 % con densidad de 1.14 g/ml.

Peso molecular del HCI = H=1, CI=35.5, 1 +35.5= 36.5 g/mol.

Se realiz6 una sola preparacion de solvente para todas las extracciones.

Célculos del HCI.

Como este acido se disocia completamente en agua, la concentracion de

protones y de cloruro serd igual a 0.001 M es decir 0.001 moles/litro
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4.1

4.2

4.3

5.1

5.2

Entonces pH = - log [H+] = - log (0.001) = 3
Aplicando la férmula de molaridad

Gramos

Molaridad (M) x Volumen (V) =

peso molecular

?
(0,001 M) (3.9L) = o=—0

3.9X10-3 =
36.5 grs

?= cantidad requerida para solvente total del proyecto = 0.14235 ml de HCI 0.001
M.
Se acidificé 9899.8576 ml de agua destilada con 0.14235 ml de HCI.

Proceso de Hidrolisis

Se pesaron 50 g de muestra vegetal y se le agregaron 75 mililitros de agua
acidulada con é&cido clorhidrico (solvente) a un pH 3, se introdujo la mezcla en el
balén de destilacion de 500 mil.

Se coloc6 dentro del equipo microondas, el equipo Clevenger modificado, el cual
consta de un balén de destilacién y acoplado a un condensador vertical, este
ultimo se dispuso por fuera del equipo de microondas, tal como se muestra en la
llustracion de montaje, al cual se le conecto el sistema de refrigeracion

acondicionado con una mini bomba para la recirculacion de agua fria.

Para cada extraccion se fij6 el tiempo de extraccion deseado (segundos) y la
potencia de operacién (%) deseado utilizando el panel de control del equipo y se

inici6 el proceso de calentamiento hidrélisis de la extraccion.
Proceso de filtracion

Una vez terminado este proceso de calentamiento inmediatamente se retird la

muestra del microondas se filtr6 al vacio con la muestra aln caliente.

Independientemente se midié la materia vegetal (material solido) y la solucién
acuosa (extracto pectinico), se conservaron estos datos para el posterior andlisis

caracterizacion.
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6.1

7.1

7.2

8.1

Proceso de precipitacion

Se adicion6 alcohol etilico al 80% al extracto pectinico obtenido, en una
proporcion 2:1, se agité de forma constante de 5 a 10 minutos y se dej6 reposar
por 15 minutos, luego se centrifugd a velocidad media (1500 rpm) por 5 minutos;
se decant6 el liquido sobrenadante y se dispuso en reposo el precipitado hasta
observar un coagulo amarillento blanquecino, obteniéndose un precipitado

voluminoso amarillento (gel pectinico) en la fase liquida.
Proceso de purificacién de pectina (separacion de azucares).

Se filtr6 el precipitado o gel obtenido anteriormente con un pafio de filtracién y se

centrifugd a una velocidad media (1500 rpm) durante 10 minutos
Se lavo el precipitado ya filtrado dos veces con 25 mL de alcohol etilico al 95%.
Proceso de pulverizado y tamizado y empacado de la pectina.

Se colocé el coagulo o gel pectinico en una superficie resistente al calor (cajas de
Petri) y se procedi6é a poner a secar en la estufa a 60° C hasta sequedad total y
se redujo de tamafo el residuo sélido en un mortero y posteriormente se tamizo

hasta el punto o malla deseado.

Fuente: Autor.
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6. Diseno experimental

Se plante6 un disefio experimental con arreglo factorial no balanceado, ya que los
factores planteados no tienen la misma cantidad de niveles, debido a esto se manejaron 3
factores, a saber; Factor 1: estado fisiolégico del material de trabajo con dos niveles
(verde y amarillo); Factor 2: tiempo de extraccion con 3 niveles (2,5 min, 5 min, y 7,5 min)
y factor 3: potencia con dos niveles (potencia al 50 % y 100 %), aclarando que todas las
extracciones se realizaron por triplicado, como se observa en la tabla 3.

Tabla 3. Disefio experimental propuesto para el proyecto.

Variables determinantes para a andlisis
Material Estad Tiempo de Potencia
aterial stado g
Vegetal fisiol6gico extraceion (W:tts) Rendimiento pH % de Grado
(segundos) (%) Metoxilo Esterificaciéon
(p comercial) NA NA 3 3 3 3
50 3 3 3 3
150
Flavedo y 1. Estado de 100 3 3 3 3
albedo de coloracioén # (2) 50 3 3 3 3
naranja verde 80% 300
comun 100 3 3 3 3
(Citrus 50 3 3
sinensis) 450 100 3 3 3 3
2. Estado de 150 S0 3 3 3 3
coloracién # (5) 100 3 3 3 3
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Amarillo

50
300
100
50
450

100
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6.1 Caracterizacidn de pectinas obtenidas

Se aplicaron las siguientes metodologias de caracterizacion a las muestras de pectina
obtenidas evaluando los mejores resultados de rendimiento y propiedades fisicoquimicas
con la finalidad de identificar la presencia de sus grupos funcionales caracteristicos.

6.2 ldentificacion de las pectinas obtenidas

La identificacion o reconocimiento de pectinas se realizé por Espectrometria de Infrarrojo
con Transformada de Fourier (FT-IR) a las muestras de pectina obtenida que presentaron
los mejores resultados de rendimiento para comparar los espectros obtenidos con la
muestra patrén para verificar dicha identificacion y similitud entre las muestras; para
realizar las lecturas infrarrojas se establecié el siguiente procedimiento: se mezclé la
muestra de pectina obtenida pulverizada con KBr en un molde para formar pastillas
translicidas, que luego se colocaron en el espectrofotobmetro (, donde se realizaron 14
barridos a cada una de la muestras con escaneos entre 4000 y 500 cm™ de longitud de
onda y una resolucion de 4 cm™, con la finalidad de identificar la presencia de grupos
funcionales que caracterizan a la pectina, estos resultados fueron analizados vy
comparados con las caracteristicas de una pectina comercial y contrastandolas con los

resultados de investigaciones de literatura consultada.

6.3 Presencia de azlcar en las pectinas obtenidas

Con el fin de determinar presencia de azlcares en la pectina obtenida se aplico el
protocolo de determinacién con el licor de Fehling o reaccion de Fehling; el cual sirve para
demostrar la presencia de glucosa, asi como para detectar derivados de ésta tales como
la sacarosa o la fructosa. Esta reaccién se produce en un medio alcalino fuerte, por lo que
algunos compuestos no reductores como la fructosa que contiene un grupo cetona, puede
enolizarse a formaldehido dando lugar a un falso positivo. Al reaccionar con
monosacaridos se torna verdoso, y si lo hace con disacaridos toma el color del ladrillo,
(Loren, 2015), el cual se debe a la formacion del éxido de cobre; en nuestra investigacion

se realizO este procedimiento de acuerdo con se indica en la tabla 4.
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Tabla 4. Determinacion de presencia de azucares en la pectina obtenida.

Procedimiento Reaccién de Fehling

1. Preparacion de las soluciones

11 Se disolvié en un tubo de ensayo 50 mg de pectina seca en 5 ml de agua hasta su
completa disolucion.
Se mezcl6 en otro tubo de ensayo las soluciones de:

1.2 2 ml de Fehling A (CuSOy)
2 ml de Fehling B (Tartrato/NaOH)

13 Se agitd y calent6 a ebullicion la mezcla de Fehling A y Fehling B, (aproximadamente 1
min), a 60°C en bafio de agua.

2. Reaccién
Se afadieron 2 ml de la disolucién de pectina a la mezcla de Fehling A y Fehling B

2.1 anteriormente preparada y se somete a un calentamiento a 60°C durante un minuto, en
bafio de agua.

Este proceso se realiz6 a todas las muestras de pectinas obtenidas y la muestra

2.2 .

comercial.

Se observaron y registraron los datos de la reaccion. Nota: Si un azlcar reduce el licor
3 de Fehling a éxido de cobre rojo, se dice que es un azlcar reductor. De este ensayo se

espera que no se produzca cambio de coloracion, para descartar la presencia de

azucares reductores.
Fuente: Loren, (2015).

6.4 Variables de ensayo

Para la determinacion del rendimiento de pectina obtenida se utilizé la ecuacién (1) de
acuerdo con Li, Jia, Wei & Liu (2012). Donde se relaciona el peso de la pectina obtenida
aun humeda sobre el peso inicial de la muestra del material vegetal antes de la hidrdlisis
de la extraccién por 100 para deducir el porcentaje de rendimiento de pectina de cada
muestra extraida de acuerdo con la siguiente ecuacion.

Ecuacion 1. Célculo del rendimiento de pectina obtenida, Li, Jia, Wei & Liu (2012).

o Masa pectina en humedo (g)
% Rendimiento = 100

Masa de la muestra (g)
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Dénde:
Masa pectina en humedo (g)= peso de la pectina obtenida aun humeda.

Masa de la muestra (g)= peso de la muestra material pericarpio naranja comun.

6.5 Determinacion de pH:

Para la determinacion del valor de pH de las pectinas obtenidas, se realizaron mediciones
de pH con un potencidbmetro marca TAC, al cual se le realizé un proceso de calibraciéon
con una solucién buffer pH 7.0 y solucién buffer pH 4.0, para todas las muestras de
pectina que fueron medidas. La pectina obtenida se prepar6 con una solucion de pectina
seca de 200 mg hidratada con 200 ml de agua desionizada hasta su completa disolucion
mediante proceso de agitacion magnética (Caceres & Castellon, 2004).

6.6 Grado de esterificacion.

Se determiné a partir de la titulacion, con NaOH 0,1 N vy fenolftaleina como indicador,
donde se empled una solucién preparada con 200 mg pectina seca hidratada con 200 ml
de agua des-ionizada hasta su completa disolucion mediante proceso de agitacién
magnética para cada muestra de pectina obtenida y posteriormente con los resultados
obtenidos se les aplicé la siguiente ecuacion:

Ecuacién 2. Célculo de grado de esterificacion de pectina obtenida segin Zouambia &

Ettoumi, (2014).

FT
IT+FT

% Grado de esterificacion = { * 100}

Dénde:
FT= Valoracién de Titulacion final.

IT= valoracién de Titulacion inicial.

6.7 Contenido de metoxilo.

El contenido de metoxilo se determin6 de acuerdo con el procedimiento de Paredes,
(2015), en base al porciento de &cido galacturdnico y al grado de esterificacion (GE),

asumiendo que el 100% de GE corresponde a 16.32%, mediante la siguiente ecuacion:
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Ecuacion 3. Célculo del contenido de metoxilo en la pectina obtenida segin metodologia

de Paredes, (2015).

. 16.32
% de metoxilo =050 * GE

GE: grado de esterificacion.

16,32: porcentaje de metoxilo en porcentaje de pectina esterificada.

6.8 Analisis estadistico

Para el andlisis estadistico se empled el software statgraphics, en el cual se realizé un
analisis de varianza ANOVA, Adicionalmente se empled el mismo software para realizar el
proceso de optimizacion de las variables mediante la metodologia de superficie de
respuesta con el fin de determinar la mejor combinacion respecto al tratamiento de control

positivo determinado por la pectina comercial.
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7.Resultados y discusion

7.1 Pruebas preliminares

En esta investigacion fue importante realizar pruebas preliminares para visualizar la
posible interaccién entre los factores y sus respectivos niveles con el fin de definir los
mejores pardmetros para el desarrollo del proceso de extraccion, estos resultados se
pueden evidenciar en la tabla 5.

Tabla 5. Resultados de rendimiento pruebas preliminares HAM.

Tiempo de . .
TR - Potencia Rendimiento
Estado fisiolégico extraccion Peso de la
(Watts) En (%)
(segundos) muestra
Material vegetal
vegetal
Flavedo y albedo
de 1. Estadode 50 0,25
. , 2
naranja comun coloracion 30 > (es) 100 0,27
(Citrus sinensis) #(2) verde 80% 50 0,38
50 25 (gs)
100 0,37
50 0,24
30 25 (gs
2 Estado de coloracion # (5) (&s) 100 0,26
Amarillo 80% 50 0,37
50 25 .
(8s) 100 0,35

Fuente, Autor.

Segun la tabla 5, los resultados de rendimiento presentan un rendimiento inferior al
reportado por la literatura consultada, segun Fishman, (2000), quien afirma que un
rendimiento significativo de pectina debe estar por encima de 0,99 % dependiendo la
cantidad de material vegetal y el tiempo para hidrélisis a utilizar. Por tanto, se realizaron
las siguientes modificaciones en el disefio experimental: la cantidad de material vegetal se

aumenté a 50 gramos por cada muestra de extraccion y por consiguiente la cantidad de
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solvente, se aumento el tiempo de extraccion a 2,5 y 5 minutos y se adiciono un nivel mas

del tiempo de extraccion a 7 minutos.

7.2 Rendimiento de extraccion.

Los resultados para la variable rendimiento de extraccion de pectina proveniente de
naranja variedad comun, que reporto un mayor porcentaje de rendimiento (2,2+0,0 %), se
obtuvo mediante el tratamiento A450100 (coloracién amarilla # 1; y 7,5 minutos de
hidrélisis a potencia 100% de microondas equivalente a 700 watts), como se puede

observar en la tabla 6.

Tabla 6. Resultados de rendimiento obtenidos.

TIEMPO
ESTADO FENOLOGICO %
POTENCIA (%) EXTRACCION
(1: AMARILLO; 2: VERDE) ) RENDIMIENTO
(min)
1 50 2,50 1,240,1
1 100 2,50 1,4+0,0
1 50 5,00 1,5+0,0
1 100 5,00 2,1+0,1
1 5 7,50 1,9+0,1
1 10 7,50 2,3+0,0
2 5 2,50 1,4+0,0
2 10 2,50 1,4+0,0
2 5 5,00 1,2+0,0
2 10 5,00 1,4+0,0
2 5 7,50 1,5+0,1
2 10 7,50 1,4+0,1

Fuente, Autor.
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De acuerdo con las valores presentados en la tabla 6, es importante destacar el
comportamiento de los tratamientos EA1005 (coloracion amarillo, 5 minutos de hidrolisis
a potencia 100 % del equipo microondas) que presenté un rendimiento de 2,3+0,1 %; vy el
tratamiento EA507, 5 (coloracion amarillo, 7,5 minutos de hidrolisis a potencia 50% del
equipo microondas) con un rendimiento del 2,0+0,1%. Estos resultados se pueden
visualizar en la llustracion 5.

llustracion 5. Resultados para rendimiento.

Rendimiento de extracion por HAM
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Fuente, Autor.

Segun la tabla 6 y la grafica 5 podemos observar que el mayor rendimiento de la
extraccion de pectina se evidencia en el tratamiento EA1005 con un rendimiento de 2,3 %
en comparacion con la literatura consultada segun Fishman, (2000), quien obtuvo un
rendimiento de 2,5 % siendo superior con una diferencia de 0,2 %, valor superior al
resultado de la pectina obtenida en un 8 %. Sin embargo, los resultados de la pectina
obtenida son superiores a los valores reportados por los estudios realizados por Ramirez

& Acevedo (2011), quienes lograron un rendimiento de 0,98%, inferior con diferencia de
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1,32 % respecto a los datos reportados en la pectina obtenida que logro un aumento de
del 57,49 % en comparacion a los resultados de Ramirez & Acevedo, (2011).

Los datos reportados en la gréafica 5 también son comparables con los reportados por
Duran, (2014), quien logré un rendimiento de extraccién cercano al 1,25 % valor inferior
con diferencia de 0,95 % frente a nuestros resultados obtenidos lo que significa que en
nuestra extraccion logramos un incremento de rendimiento de 43.1 % comparado con el
resultado de (Duran, 2014).

Segun la grafica anterior se observa que el factor que mas influyente sobre el porcentaje
de rendimiento es la potencia del microondas, a mayor potencia mayor es el porcentaje
de rendimiento, este fendmeno podria explicarse en que a mayor potencia de radiacion de
microondas se aumenta la energia en el sistema de extracciébn, promoviendo la
acumulacion térmica de la solucion del solvente de extraccion conduciendo a la completa
disolucion de la estructura molecular y las células del material vegetal liberando de esta
forma una mayor cantidad de pectina en la solucion. Sin embargo, de acuerdo con
(Xianzhe, Fangping, Chenghai, & Xiangwen, 2011), la excesiva exposicion de tiempo en el
campo de microondas puede causar la degradacion de la pectina. También el factor de
estado fenoldgico, (coloracién amarillo), tiene influencia sobre el porcentaje de
rendimiento, ya que presenta mayores resultados que el estado fenoldgico verde, esto es
debido a que en este estado de maduracién la degradacion de azlcares y sustancias
pépticas avanza rapidamente y acelera el estado de madurez haciendo que las
protopectinas se rompan por hidrélisis o por la accion de enzimas pectinoliticas

produciendo que las pectinas sean completamente solubles,(Mendoza, 2017).

7.3 PH de la pectina obtenida.

Los resultados en la determinacion de pH final de la pectina obtenida son importantes
para confirmar que esta pectina se encuentra en el nivel adecuado de acido (entre pH 3y
3,5), siendo estos los limites permitidos de pH para pectinas comerciales, segun las
normas técnicas establecidas en el FOOD CHEMICAL CODEX 2a. Edicion 1972, segun la
(FDA, 1977), Se garantiza que el pH no proviene del medio en que se llevo a cabo la

hidrélisis, Independiente del secado asi queden sales de la solucién acida, debido a que
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los datos de los resultados son muy variantes y alejados al nivel de pH del solvente

utilizado en la hidrolisis, los resultados de pH obtenidos se visualizan en la tabla 7.

Tabla 7. Resultados de la determinacién de pH de pectina obtenida.

ESTADO
TRATAMIENT | O-OC1O  oorencia | TEMPO
o (1 % EXTRACCION pH
AMARILLO; (min)
2: VERDE)
EA502,5 1 5 2,5 3,8+0,0
EA1002,5 1 10 2,5 4,1+0,0
EA505 1 5 5 4,3+0,0
EA1005 1 10 5 4,3+0,0
EA507,5 1 5 7.5 3,7+0,0
EA1007,5 1 10 7.5 3,5+0,0
EV502,5 2 5 2,5 4,6+0,1
EV1002,5 2 10 2,5 3,6+0,0
EV505 2 5 5 3,9+0,0
EV1005 2 10 5 3,90,0
EV507,5 2 5 7.5 3,620,0
EV1007,5 2 10 7.5 3,5+0,0
COMERCIAL 0 0 0 3,5+0,0

Fuente, Autor.

Segun los resultados de la tabla anterior los mejores resultados para la variable pH
adecuado (3,5), se obtuvieron con los tratamientos: EV1007, 5 (coloracion verde, 7,5
minutos de hidrolisis a potencia 100% del equipo microondas), con un valor de 3,5; y el
tratamiento EA1007, 5 (coloracién amarilla, 7,5 minutos de hidrolisis a potencia 100 del
equipo microondas) con un valor de 3,5; siendo niveles similares con el pH reportado en

la pectina comercial como se puede observar la llustracion 6.

llustracion 6. Resultados de la determinacion de pH de pectina obtenida.



Capitulo 10 53
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Fuente, Autor.

De acuerdo con la grafica anterior y la literatura consulta se puede inferir que las pectinas
obtenidas se encuentran dentro del nivel de pH adecuado industrialmente.

Los valores obtenidos son similares a los valores reportados por estudios segun Krall,
(1998) donde obtuvo valores de pH final de 3,6, quien afirma que en este rango de la
pectina es estable y aumenta sus propiedades para gelificar lo cual hace que se pueda
utilizar a nivel industrial, de acuerdo con Mohamed,(2016), quien obtuvo en su estudio un
nivel de pH final de 3.5 en la pectina obtenida bajo similares condiciones, afirma que en
este nivel de pH se evita el crecimiento de microorganismos en la pectina, por lo que le
asigna mérito para ser utilizada a nivel industrial, el factor que mas influye en el pH de las
pectinas obtenidas, corresponde al tiempo de hidrolisis, que corresponde a la muestra
extraida con el mayor tiempo de hidrolisis, de acuerdo con los datos obtenidos se
identific6 que los valores del pH adecuados se generan con las extracciones que
presentan un mayor tiempo de hidrolisis; situacion que puede estar asociada con la
naturaleza del solvente de extraccion, que al entrar en contacto directo con la pectina
insoluble puede favorecer la hidrélisis de los componentes de pectina insolubles en
pectina soluble como los grupos carboxilo esterificados con grupos etoxilos o amidas, los

cuales disminuyen el valor del pH de acuerdo con lo reportado por Garza, (1999).
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Se define como el porcentaje de grupos carboxil urénicos que se esterifican con alcohol.
La determinacion de este porcentaje requiere la medida del contenido de metoxil éster y
del &cido urdnico, permite determinar la capacidad de gelificacion de la pectina, (Lascola 'y

7.4 Grado de esterificacion

otros, 2016), como se presentan en la tabla 8.

Tabla 8. Resultados grado de esterificacion de pectina obtenida.

Fuente,

Se puede apreciar que los mejores resultados, se obtuvieron mediante la aplicacion del
tratamiento EV1007,5 (coloracion verde, 7,30 minutos de hidrdlisis a potencia 100% del
equipo microondas), reportando un valor de GE 76,19 %, seguido del tratamiento EV507,5

(coloracion, amarillo,7,5 minutos de hidrolisis a potencia 100 de microondas) con un GE

ESTADO
FENOLOGICO | POTENCIA TIEMPO
TRATAMIENTO (L (5: 50%; |EXTRACCION |ESTERIFICACION
AMARILLO; | 10:100%) | EN MINUTOS
2: VERDE)
EA502,5 1 5 2,5 60,6+0,6
EA1002,5 1 10 2,5 52,9+2,2
EA505 1 5 5 62,0£2,5
EA1005 1 10 5 72,0£1,6
EA507,5 1 5 7,5 69,7+1,5
EA1007,5 1 10 7,5 70,1+2,0
EV502,5 2 5 2,5 51,2+0,0
EV1002,5 2 10 2,5 60,3+0,2
EV505 2 5 5 71,8+£1,6
EV1005 2 10 5 60,5+0,3
EV507,5 2 5 7,5 74,3+0,5
EV1007,5 2 10 7,5 76,1£0,7
COMERCIAL 0 0 0 62,1+£3,0
Autor.
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de 74,39 % y el tratamiento EA1005 (coloracién verde, 2,5 minutos de hidrolisis a potencia
100 de microondas) que presento un valor de GE de 72,01 %. De acuerdo con Rinaldo
(1996) el grado de esterificacion adecuado para las pectinas comerciales es de 76%, y se
clasifican segun su nivel, alto grado de esterificacion (GE> 50 %) y bajo grado de
esterificacion (GE< 50 %).

llustracion 7. Resultados de la determinacion de grado de esterificacion.

Fuente, Autor.

Es importante destacar de la llustracién anterior el tratamiento EV1007,5 (coloracién
verde, 7,30 minutos de hidrolisis a potencia 100 del equipo microondas), en el cual
produjo un valor de GE de 76,19 %, este valor al ser comparado con estudios realizados
con similares condiciones de extraccion, segun Morris, (2000) quien logro un 75 % GE, y
Benyahia, (2017), quien alcanz6 un GE de 75% y Fidalgo (2017) donde obtuvo un valor
de GE de 74 %; se identifica que los resultados obtenidos son mayores a los reportes
consultados.

Se determind que los resultados para la variable de grado de esterificacion obtenidos en
el presente estudio son superiores a los valores reportados para las pectinas comerciales
y también fue superior al grado de esterificacion de la pectina patrén, situacion que

permite clasificar la pectina extraida como una pectina de alto grado de esterificacion.
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Esta situacion se puede explicar debido a que en el estado fenolégico verde en los frutos
citricos, predomina la presencia de protopectina con alto grado de esterificacion, aunque
esta se convierte en pectina soluble por accion del proceso metabdlico del fruto y de
segregacion de pectinasas en su periodo de maduracién, ocasionando una
desesterificacion progresiva a medida que el material vegetal madura, razon por la cual la
muestra de coloracién amarillo (madura) no alcanzo un grado de esterificacion adecuado
(Prakash, Sivakumara & Thirugnanasambandham, 2013).

En cuanto a la relacion del grado de esterificacion con el pH final de la pectina obtenida
podemos decir que a pesar de que las comparaciones que se realizaron son evidentes
gue las pectinas obtenidas muestran un comportamiento alternante a cada valor de pH
obtenido, esto puede ser debido a que el desarrollo de la extraccion bajo estas
condiciones de pH inferiores favorecié la hidrélisis de los compuestos de pectina con
aumento de los grupos carboxilos, como también pudo deberse a la fragmentacién que
sufren las cadenas de &cido poli galacturénico con el uso de soluciones acidas;

reduciendo su pH y aumentando el grado de esterificasion.

7.5 Grado metoxilo.

En la determinacion del contenido de metoxilo para pectinas comerciales se deben
presentar valores que oscilen de 8 a 12%, e acuerdo con Silva, (2008), para pectinas
comerciales, los resultados obtenidos para la variable grado de metoxilo se reportan en la
tabla 9.

Tabla 9. Resultados de metoxilo de pectina obtenida.

ESTADO
POTENCIA TIEMPO
FENOLOGICO
TRATAMIENTO (5: 50%; EXTRACCION METOXILO
(1: AMARILLO;
10:100%) EN MINUTOS
2: VERDE)
EA502,5 1 5 2,5 9,5+0,5
EA1002,5 1 10 25 8,6+0,3
EA505 1 5 5 10,0+0,4
EA1005 1 10 5 11,4+0,0
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EA507,5 1 5 7,5 11,3+0,2
EA1007,5 1 10 7,5 11,3+0,3
EV502,5 2 5 2,5 8,3+0,0
EV1002,5 2 10 2,5 9,8+0,04
EV505 2 5 5 11,6+0,2
EV1005 2 10 5 9,5+0,4
EV507,5 2 5 7,5 12,0+0,0
EV1007,5 2 10 7,5 12,3+0,1
COMERCIAL 0 0 0 10,1+0,4

Fuente, Autor.

de acuerdo con la tabla anterior los mejores resultados se obtuvieron mediante los

tratamientos: EV1007,5 (coloracién verde, 7,30 minutos de hidrolisis a potencia 100% de

microondas) con un valor de 12,3+0,1 %, seguido del tratamiento EV507,5 (coloracion

amarillo,7,5 minutos de hidrolisis a potencia 50 % del equipo microondas) con un valor de

12,040,0; también en el tratamiento EV1005 (coloracion verde, 2,5 minutos de hidrolisis a

potencia 100 de microondas) con un valor de 11,6£0,2 % apreciando que todos los

resultados obtenidos son superiores a los valores identificados para la pectina comercial.

El comportamiento de la variable GM se pueden visualizar en la llustracion 8.

llustracion 8. Resultados determinacién de metoxilo de pectina obtenida.
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Fuente, Autor.

De la gréfica anterior se puede identificar que el porcentaje de metoxilo alcanzado es
similar al grado de metoxilo de las pectinas comerciales y superior al porcentaje de
metoxilo de la pectina utilizada como patrén. Los valores obtenidos en el presente estudio
son comparables con los reportados por Zegada, (2015), quien obtuvo valores de 7,1%
grado metoxilo, y Soler, (2016), quien obtuvo valores de 8,2 %, todas las muestras de
pectinas obtenidas se encuentran en el rango de pectinas de alto metoxilo, por lo que
podemos clasificar a la pectina extraida como una pectina de alto metoxilo.

De acuerdo con el analisis estadistico se identifico que los factores de potencia y tiempo
de extracciébn no presentan efecto significativo sobre el porcentaje de metoxilo. Sin
embargo, el factor de estado fenologico influy6 significativamente debido al bajo contenido
de pectinesterasas naturales en los frutos con estado fenolégico asociados a coloracion

amarilla, y a la abundante presencia del radical metoxilo de la cadena de &cido
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galacturonico, responsable del nivel de metoxilacion de la pectina, el nivel de pH se
relaciona con el grado de metoxilo en la calificacion de metoxilacion cuando su pH es
bajo la pectina se califica como pectina de alto metoxilo y viceversa, (Wei , Zhongdong, &
Kennedy, 2006).

En cuanto a la relacion del porcentaje de metoxilo con el pH final de la pectina obtenida
podemos decir que la tendencia de esta variable fue directamente proporcional al valor del
pH de extraccion, ya que los resultados del ge de la pectina obtenida aumentan a medida
que los resultados de pH disminuyen ya que segun la gréfica se identificé un incremento
del contenido de metoxilo conforme el pH de extraccion descendio, lo cual pudo deberse a
gue en un medio de extraccion acidificado se favorece este tipo comportamiento debido al
aumento de la hidrélisis de los ésteres en los grupos carboxilos metoxilados. y la

metoxilacion de algunos grupos de la cadena de acido galacturénico.

7.6 Analisis de espectro infrarrojo (FT-IR)

Se realizé analisis de espectroscopia de infrarrojo a las muestras de pectina obtenida con
la finalidad de confirmar la presencia de grupos funcionales caracteristicos de la pectina,
los cuales fueron analizados y comparados con las caracteristicas de una pectina
comercial, y la informacién brindada por la literatura consultada.

Los resultados de los espectros obtenidos a partir del flavedo y albedo de naranja
variedad comun (citrus sinensis), obtenidas mediante extraccion asistida por microondas
demuestran presencia de pectina, siendo similares a los picos reportados en el espectro
de la pectina comercial, Los resultados obtenidos en el analisis de IR de coloracion azul
pertenecen a la muestra patron o pectina comercial, y el espectro de coloracion rojo

pertenece a la muestra de pectina obtenida como se presentan a continuacion:
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llustracion 9. Espectro infrarrojo tratamiento EV150P5, (estado fenoldgico 2, tiempo de
extraccién 2,5 minuto, potencia del 50 %)
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Fuente, Higuera, L. (2019). Lecturas de espectroscopia de infrarrojo. Bogotda, Laboratorios
Bussie S.A.

llustracion 10 Espectro infrarrojo tratamiento EV150P10, (estado fenolégico 2, tiempo de
extraccién 2,5 minuto, potencia 100 %).
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Fuente, Higuera, L. (2019). Lecturas de espectroscopia de infrarrojo. Bogotda, Laboratorios
Bussie S.A.

llustracion 11 Espectro infrarrojo tratamiento EV300P5, (estado fenoldgico 2, tiempo de
extraccién 5 minuto, potencia 50 %).
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Fuente, Higuera, L. (2019). Lecturas de espectroscopia de infrarrojo. Bogota, Laboratorios
Bussie S.A.

llustracion 12. Espectro infrarrojo tratamiento EV300P10, (estado fenolégico 2, tiempo
de extraccion 5 minuto, potencia 100 %).



62

Caracterizacion fisicoquimica de pectinas provenientes de residuos de naranja

(Citrus sinensis) variedad comun, generadas mediante extraccion asistida por

microondas.

BLANCO .
- FJ .%
|
_ -~
g 15 P - gl =2
E ______—H-f'__ \l‘- i = =
5 10] _— =T = =
o -
= | - 5 T
= 5] \\\_ I - - faa
-+ g
ol =
451EVI00P10 - —
407 Paas [..C'-
L) \ L
E 25 - -\I__, l‘r\_‘ =
m [ (=]
E 304 $ o
= =1 =
253 -
= N
20 ™
153
3000 2000 1000
MNUumero de Ondas (cm=1)

Fuente, Higuera, L. (2019). Lecturas de espectroscopia de infrarrojo. Bogota, Laboratorios

Bussie S.A.

llustracion 13. Espectro infrarrojo tratamiento EV450P5, (estado fenoldgico 2, tiempo de

extraccion 7,5 minutos, potencia 50 %).
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Fuente, Higuera, L. (2019). Lecturas de espectroscopia de infrarrojo. Bogota, Laboratorios

Bussie S.A.

llustracion 14 .Espectro infrarrojo tratamiento EV7, 5P10, (estado fenoldgico 2, tiempo de

extraccion 7,5 minutos, potencia 100 %).
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llustracion 15 Espectro infrarrojo tratamiento EA150P5, (estado fenoldgico 1, tiempo de

extraccién 2,5 minutos, potencia 50 %).
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Bogoté, Laboratorios

llustracion 16. Espectro infrarrojo tratamiento EA150P10, (estado fenolégico 1, tiempo

de extraccion 2,5 minutos, potencia 100 %).
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llustracion 17 Espectro infrarrojo tratamiento EA300P5, (estado fenoldgico 1, tiempo de
extraccion 5 minutos, potencia 50 %).
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llustracion 18 Espectro infrarrojo tratamiento EA300P10, (estado fenoldgico 1, tiempo de
extraccion 5 minutos, potencia 100 %).
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llustracion 19 Espectro infrarrojo tratamiento EA450 P5, (estado fenoldgico 1, tiempo de
extraccion 7,5 minutos, potencia 50 %).
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Fuente, Higuera, L. (2019). Lecturas de espectroscopia de infrarrojo. Bogota, Laboratorios
Bussie S.A

llustracion 20 Espectro infrarrojo tratamiento EA7, 5 P10, (estado fenoldgico 1, tiempo
de extraccién 7,5 minutos, potencia 100 %).
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Fuente, Higuera, L. (2019). Lecturas de espectroscopia de infrarrojo. Bogotda, Laboratorios
Bussie S.A.

De acuerdo con las ilustraciones anteriores en todas las muestras de pectina obtenida
aparecen sefiales en la bandas 1637.32 cm™,1633.66 cm™,1654.79 c¢cm™,1508,23 cm’
11654.55 cm™, 1526,13 cm®, 1615,3cm™,1666,1 cm®, 11654.56 cm™,1631.77 cm’
11654.78 cm*,1508.35 cm™,1654.96 cm™, 1654.56 cm™,que al comparar estas sefales
con el espectro de la pectina comercial que presenta sefiales en los picos 1637.32 cm’
! y1654.55 cm™, son bandas muy cercanas y caracteristicas de las pectinas, que segin
estudios realizados por Garcia & Guzman, (2013), quien realiz6 trabajos de extraccion de
pectinas con albedos de naranjas variedad tangelo, reportando la presencia de grupos
funcionales en la banda perteneciente al grupo C=0 de-COOH grupos carboxilos libres
esterificados en el pico 1637.52 cm™ ,En estudios realizados por Igbal, (2010), donde se
realizaron trabajos de identificacién de pectina mediante espectrofotometria infrarrojo, se
reporta la presencia de grupos funcionales en la banda 1637cm-1 Banda perteneciente a
C=0 de-COOH grupos carboxilos libres y esterificados, También en los resultados de los
estudios realizados por Torre, (2005), se reporta la presencia de grupos funcionales en la

banda 1626 cm-1 que se debe a la banda de vibracién C=0 del ester, todas estas
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sefales son similares y cercanas a la pectina obtenida lo que nos hace concluir que la
pectina obtenida es de alto porcentaje de metoxilo.

En todas las muestras de pectina obtenida analizadas aparece la sefal en el pico
1700.0 cm™, siendo una sefial similar con la sefial reportada en la pectina comercial en la
banda 1700.0 cm™, sefiales similares y caracteristicas delas pectinas comerciales, segun
estudio de Kazemi, & Saeid, (2019), quien afirma que la banda 1700 cm™ es
perteneciente al grupo carbonilo de éster, También en estudios realizados por Betancourt
& Moreno, (2009), reporta la presencia de sefiales en la banda 1700.0 cm™ haciendo
referencia al carbonilo de éster C=0, también en estudios realizados por Lin Su et al.,
(2019) donde se presenta la sefial en la banda 1700 cm™ que se atribuye al estiramiento
del al carbonilo de éster C=0, datos muy cercanos y caracteristicos de la pectinas,
presentando caracteristicas similares los cuales hacen referencia a los principales grupos
guimicos en los polisacaridos pertenecientes a la pectina, confirmando que el extracto
obtenido es una auténtica pectina de alto grado de esterificacion

En las muestras pectina obtenida aparecen sefiales en la bandas 1000.59 cm™, 1055.17
cm™, 1141.62 cm™, 1124.30 cm™, 1117.49 cm™, 1123,63 cm™, ,1162,71 cm™, 1124.03 cm’
1 1126.75 cm™, 1123.63 cm™, 1023,63 cm™, 1123.63 cm™ y en la pectina comercial
aparecen sefiales cercanas en la bandas 1000.59 cm-* |, 1055.17 cm-' y 1141.62 cm-!
bandas pertenecientes al grupo C-O, siendo bandas similares a las reportadas en la
investigacion realizada por por Tamaki, Konishi, Fukuta & Tak, (2008), quienes realizaron
trabajos de extraccién e identificacién de pectina mediante espectrofotometria infrarrojo,
reportando la presencia de grupos funcionales en la banda 1123,63 cm™, siendo
vibraciones de traccion simétricas del enlace C-O, Tambien en estudios realizados por
Zouambia & Ettoumi, (2014), reporta la presencia de la banda en el pico 1141.62 cm™
sefial muy cercana con la sefial reportada en la pectina obtenida y expone que esta sefial
pertenece al grupo C-O ,confirmando caracteristicas pectinicas de la pectina obtenida, de
acuerdo con Pasandide et al, (2017), quien realiz6 estudios de extraccion y
caracterizacion de pectinas citricas expone que bandas entre 1000 a 1200 cm * se
atribuyen al grupo carbonilo C-O, igualmente sefial muy cercana con la sefial reportada en

la pectina obtenida.
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También en todas las muestras de la pectina obtenida aparecen sefiales en los
picos1349.72 cm™,1458.57 cm™, 1458.53 cm™, 1350.77 cm™, 1350.77cm™,1350.80cm™,
1350,16 cm™,1349.99 cm™, 1350.77 cm™, 1350.77 cm™,  1458.92 cm™, 1458.92cm’

11350,16 cm™,1350.77 cm™,1458.92cm*,1458.92 cm™,1350.77 cm™, 1350.77cm™,1458.92
cm™,1458.24 cm™, 1458.24cm™,1458.92cm™,1458.92 cm™,1349.72 cm™, al comparar
estas sefiales con el espectro de la pectina comercial la cual presenta sefial en el pico
1458.57 cm™, son sefiales similares con estudios realizados por Shekhar, (2015) Donde
se realizaron trabajos de identificacion de pectina mediante espectrofotometria infrarrojo,
reportando la presencia de este grupo funcional en la banda 1444 cm™.quien las califica
como bandas pertenecientes a la vibracion de flexion O-H, caracteristico de compuestos
pectinicos, También en estudios realizados por Lajolo, (2002), quien realizo trabajos de
extraccion de pectinas e identificacién de la misma mediante espectrofotometria infrarrojo
reporta sefiales en las bandas 1340 y 1360 cm™, atribuyéndolas a la vibracion de flexion
O-H, sefial muy cercana con la sefial reportada en la pectina obtenida, en trabajos
realizados por Xian, (2013) se realizaron trabajos de extraccién de pectinas con analisis
caracterisiticos de pectina mediante espectrofotometria infrarrojo en donde reporta
sefiales en las bandas 1340 y 1360 cm™ atribuyéndolas a la vibracién de flexion O-H

igualmente sefiales muy cercanas con la sefial reportada en la pectina obtenida.

los espectros mostrados por la pectina obtenida en las sefiales de los picos 688.54 cm’
1669.04 cm™, 669.27 cm™, 745.06 cm™, 745.10 cm™, 765,11cm™,897,65cm
1669.15cm™,679.05cm", 669.81 cm™, 745.63 cm™, 765.11cm™,689,03cm™
669.04cm-'y 688.54 cm-' , son sefiales similares cercanas a los espectros mostrados por
la pectina comercial en la sefial en el pico 688.54 cm™ , y similares a las presentadas en
estudios realizados por Chasquibol, (2010),y Pua (2015), donde exponen que las
sefiales entre los picos 600 y 900 cm™,son sefiales correspondientes a la los anillos
benzoicos, y los denominan colectivamente como la region de "huella digital" que es
exclusiva de un compuesto pectinico, por lo tanto su interpretacion puede ser una
cuestion dificil, también en estudios realizados por Chen et al, (2014) realizo trabajos de

extraccion de pectinas en residuos de naranja e identificacion de pectina mediante
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espectrofotometria infrarrojo, en su estudio expone la misma versién anterior para esta
sefial.

En la pectina obtenida también aparecen sefiales en los picos 2360.23 cm™ y 2342.45
cm™ los cuales no son picos caracteristicos de grupos funcionales de la pectinas, lo que
indica que la pectina obtenida contiene algun tipo de impureza o presencia de azucares
debido a que se presentan en el estado fenoldgico 1 (amarillo), y suele deberse al
avanzado estado de maduracion del material vegetal.

De acuerdo con los anteriores resultados y la informacién suministrada por la literatura
consultada se puede concluir que todas las muestras presentan pectina y se puede
calificar como pectina de alto porcentaje de metoxilo y alto grado de esterificacion
indicando que el flavedo y albedo de naranja variedad comun (citrus sinensis), es fuente
promisoria de materia prima para la produccion de pectina apta para la industria

alimenticia.
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8.0Optimizacion del proceso de
extraccion

Para optimizar los efectos de los parametros de procesamiento de la extraccion sobre el
rendimiento de pectina, se utilizé la metodologia de superficie de respuesta (MSR) segun,
Mufioz, (2011), ya que su principal ventaja es el numero reducido de ensayos
experimentales necesarios para evaluar multiples parametros y sus interacciones. Por lo
tanto, es un procedimiento practico que requiere menor tiempo que otros enfoques
necesarios para optimizar un proceso (Bogdanoff, 2015).

Para el analisis estadistico se empled el software statgraphics mediante andlisis de
varianza ANOVA, debido a que en este anadlisis todas las variables sus datos
experimentales en los valores p son superiores a 0,05, en todas sus interacciones no
tuvieron efecto estadisticamente significativo, a pesar de que no se identificaron
diferencias significativas con el conjunto de tratamientos empleados los resultados
obtenidos son superiores a los reportados por la literatura, no fue necesario realizar la
prueba de comparacién LSD de Fisher, a cambio se aplic6 la metodologia de superficie
de respuesta para la optimizacion de los parametros establecidos en el disefio
experimental, identificando la mejor combinacion de variables respecto al tratamiento

control determinado por la pectina obtenida

8.1 Optimizacion variable rendimiento

Para realizar el proceso de optimizacion de nuestra investigacion se aplicd un analisis
estadistico mediante el software statgraphics en el cual se desarroll6 un andlisis de
varianza ANOVA con el fin de determinar la mejor combinacion respecto al tratamiento de
control positivo determinado por la pectina comercial para los datos experimentales de
rendimiento de pectina obtenida del albedo y flavedo de la cascara naranja (citrus
sinensis) variedad comin, como podemos visualizar en la tabla 10.

Tabla 10 Resultados analisis ANOVA de rendimiento.

DF Mean Square Value

Sum of Squares Value
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ESTADO FENOLOGICO (1:

AMARILLO; 2: VERDE) 2 -1,42109E-13 -7,10543E-14 0 1
POTENCIA (5: 50%; 10:100%) 2 -1,42109E-13 -7,10543E-14 0 1
TIEMPO EXTRACCION EN
MINUTOS 3 -1,7053E-13 -5,68434E-14 0 1
ESTADO FENOLOGICO (1:
AMARILLO; 2: VERDE) * 4 -9,9476E-14 -2,4869E-14 0 1

POTENCIA (5: 50%; 10:100%)
ESTADO FENOLOGICO (1:
AMARILLO; 2: VERDE) * TIEMPO 6 -8,52651E-14 -1,42109E-14 0 1
EXTRACCION ENMINUTOS
POTENCIA (5: 50%; 10:100%) *
TIEMPO EXTRACCION EN 6 -8,52651E-14 -1,42109E-14 0 1
MINUTOS

ESTADO FENOLOGICO (1:
AMARILLO; 2: VERDE) *

Potencia (5: 50%; 10:100%) * 12 0,04784 0,00399 0 1
Tiempo extraccion en

Minutos

Model 35 4,20476 0,12014 0 1
Error 0 0,2666 -- 0 0
Corrected Total 35 4,47136 0 0 0

Fuente: Software Statgraphics.

Segun los resultados del anterior andlisis de varianza (ANOVA) que se presenta en la
tabla anterior, para los datos experimentales de rendimiento de pectina obtenida del
albedo y flavedo de la cascara naranja (citrus sinensis) variedad comun, todos los valores
de p son superiores a 0,05, tanto para la variable rendimiento frente a potencia, tiempo de
extraccion y estado fenolédgico, en todas sus interacciones, no presentaron diferencias
estadisticamente significativas.

Para realizar el proceso de optimizacion de la variable de rendimiento en estado
fenoldgico 1 (amarillo) se realiz6 mediante la metodologia de superficie de respuesta,

como se visualiza en la llustraciéon 21.

llustracion 21 Diagrama de superficie: Rendimiento coloracién amarillo.

Ecuacién 4: Rendimiento = 3,59595 - 0,29803*Potencia - 0,334304*Tempo de extraccion
+ 0,01192*Potencia”2 +0,0285359*Potencia*Tempo de extraccion + 0,00641247*Tempo
de extraccion”™2
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Tabla 11 Optimizacién variable Rendimiento coloracion (amarillo)

Factor Bajo Alto Optimo
POTENCIA 5,0 10,0 10,0
TIEMPO DE EXTRACCION |2,5 7,5 7,5

Fuente: Software Statgraphics.

En la llustracion 21, se puede identificar el mayor valor de rendimiento obtenido en el
tratamiento correspondiente al estado fenolégico 1 (coloracion amarillo), se presenta en
la regién de color rojo la cual pertenece a la condicién de potencia 100 % con tiempo de
hidrélisis: 7,5 minutos, con un rendimiento de 2.3 %, resultados similares con los
resultados obtenidos en la parte experimental, donde se observa que los factores que
influyen sobre el porcentaje de rendimiento son la temperatura (potencia del microondas),

concluyendo que a mas alta temperatura de hidrolisis se logré obtener mayor rendimiento.
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Respecto al proceso de optimizacion de la variable de rendimiento en estado fenoldgico 2

(verde) se realiz6 la metodologia de superficie de respuesta, como se visualiza en la
llustracion 22.

llustracion 22 Diagrama de superficie: Rendimiento coloracion verde.

Ecuacion 5: Rendimiento = 3,79993 - 0,0566667*Potencia - 0,110667*Tempo de

extraccion + 0,09000793*Potencia™2 +0,0114667*Potencia*Tempo de extraccion +
0,0165333*Tempo de extraccion”2
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Tabla 12 Optimizacion variable Rendimiento coloracion (verde)

Factor Bajo Alto Optimo
POTENCIA 5,0 10,0 50,0
TIEMPO DE EXTRACCION 2,5 7,5 7,5

Fuente: Software Statgraphics.
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En la llustracion 22, se puede identificar que el mayor rendimiento en la variable de
estado fenoldgico 2 (coloracion verde), se presenta en la region de color rojo, la cual
pertenece a la condicién de potencia 50 % y tiempo de hidrélisis: 7,5 minutos con un
rendimiento de 1.6 %, valor similar al obtenido experimentalmente.

El rendimiento de la extraccion de pectina proveniente de residuos organicos de naranja
(citrus sinensis), variedad comdn en comparacion con los dos estados fenoldgicos fue
superior en estado fenoldgico 1 (coloracién amarilla) presentando mayor valor de 2.3%
con extraccién a potencia 100 % y tiempo de hidrolisis en 7,5 minutos, los demas datos,
aunque muy cercanos existen diferencias. Estos resultados obtenidos en la presente
investigacion son coincidentes con los valores reportados en la parte experimental y
también por los estudios realizados por Maldonado et al.,, (2010), quien logré un
rendimiento de 0.978%, que en comparacion a los resultados obtenidos es inferior en 1.32
%, por lo que los resultados obtenidos se logré un aumento de rendimiento de 57.39 %,
frente a los resultados reportados por esta literatura consultada.

En estudios realizados por Ricardo, (2017), logré un rendimiento de 0.978% que es
inferior en 1.31 % que en contraste a los resultados obtenidos se logré un aumento de
rendimiento de 57.47 %, frente a los resultados reportados por esta literatura consultada.
Concluyendo que la mejor combinacion de variables para un Optimo proceso de
extraccion corresponde al estado fenolégico 1 amarillo a potencia 100 % y tiempo de

hidrolisis de 7,5 minutos.

8.2 Optimizacion variable pH

Los niveles de estudio de los factores seleccionados para investigar y optimizar las
condiciones de extraccion de pectina por microondas con relacion al PH son: (F1: Estado
fenoldgico; F2: Tiempo de extraccion; F3: potencia, se pueden observar en la Tabla 13.
Tabla 13 Resultados anélisis ANOVA de pH.

FACTOR DF s Mean Square F Value P Value
um of Squares
ESTADO FENOLOGICO (1:
AMARILLO; 2: VERDE) 2 -3,41061E-13 -1,7053E-13 | -4,51404E-12 1
POTENCIA (5: 50%; 10:100%) 2 1,13687E-13 5,68434E- 1,50468E-12 1
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14
HinUras TRACCIONEN 3 4,54747E-13 1'51f§2E 4,01248E-12 1
ESTADO FENOLOGICO (L. > 84217E.
AMARILLO; 2: VERDE) * 4 1,13687E-13 R 7,52339E-13 1
POTENCIA (5: 50%: 10:100%)
ESTADO FENOLOGICO (L. = 68434E.
AMARILLO; 2: VERDE) * TIEMPO 6 3,41061E-13 ' 1,50468E-12 1
EXTRACCION ENMINUTOS 14
POTENCIA (5: 50%; 10:100%) * = 68434E.
TIEMPO EXTRACCION EN 6 3,41061E-13 ' 1,50468E-12 1
MINUTOS 14
ESTADO FENOLOGICO (L.
AMARILLO; 2: VERDE) * 0.9042
Potencia (5: 50%; 10:100%) * 12 0,17056 0,01421 0,37623 '
Tiempo extraccion en 2
Minutos
Model 35 3,06256 0,0875 231622 0'25’84
Error 3 0,11333 0,03778 0 0
Corrected Total 38 3,1759 0 0 0

Fuente: Software Statgraphic.

Segun el andlisis de varianza (ANOVA) que se presenta en la tabla 13, para los datos
experimentales de PH de pectina obtenida del albedo y flavedo de la cascara naranja
(citrus sinensis) variedad comun, debido a que todos los valores p son superiores a 0,05,
en la variable rendimiento se determiné que la potencia, el tiempo de extraccion y el
estado fenolégico, en todas sus interacciones no tuvieron efecto estadisticamente
significativo sobre el pH (pH 3.5) adecuado para pectinas comerciales.

Para realizar el proceso de optimizacién de la variable de pH en estado fenoldgico 1
(amarillo) se realiz6 mediante la metodologia de superficie de respuesta, como se
visualiza en la llustracion 23.

llustracion 23 Diagrama de superficie: PH, coloracién amarilla.

Ecuacién 6: PH = 1,42 + 0,0566667*Potencia - 0,110667*Tempo de extraccion +

0,0*Potencia™2 0,0114667*Potencia*Tempo de extraccion + 0,0165333*Tempo de
extraccion”™2
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Tabla 14 Optimizacion variable PH coloracion (amarillo)

Factor Bajo Alto Optimo
POTENCIA 5,0 10,0 10,0
TIEMPO DE EXTRACCION 2,5 7,5 7,5

Fuente: Software Statgraphics.

En la llustracién 23, se puede observar que el mejor valor de pH se presenta en la regiéon
de color violeta, la cual pertenece al estado fenoldgico 1 (coloracién amarilla) con la
condicion de potencia con 100 % y tiempo de hidrdlisis: 7,5 minutos, con un valor de PH
adecuado de (3,5). Segun la anterior grafica los valores de pH reportados en el presente
estudio se encuentran en los limites indicados para pectinas comerciales.

Para realizar el proceso de optimizacion de la variable de pH en estado fenolégico 2
(Verde) se realizé mediante la metodologia de superficie de respuesta, como se visualiza
en la llustracién 24.

llustracion 24 Diagrama de superficie: pH, coloracion verde.
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Ecuacién 7: PH = 3,42174 + 0,0727565*Potencia - 0,0325346*Tiempo de extraccion +
0,00236016*Potencia™2 - 0,0106*Potencia*Tiempo de extracciéon + 0,00904003*Tiempo
de extraccion”™2

—— PH

4,100
4,040
3,980
3,920
3,860
3,800
3.740
3,680
3,620
3,560

3,500

Tabla 15 Optimizacion variable PH coloracion (verde).

Factor Bajo Alto Optimo
POTENCIA 5,0 10,0 10,0
TIEMPO DE

2,5 10,0 7,5
EXTRACCION

Fuente: Software Statgraphics.

En la llustracién 24, se puede observar que el mejor valor de pH se presenta en la regiéon
de color violeta la cual pertenece al estado fenolégico 2 (coloracién verde) con la
condicion de potencia con 100 % y tiempo de hidrdlisis: 7,5 minutos con un valor pH de
3,5.

En comparacion de los resultados de valor de PH de la pectina obtenida versus el valor
arrojado por la pectina de control vemos que en el ensayo (EV1007,5) (estado fenolégico
verde extraccion a potencia 100 % y con tiempo de hidrolisis de 7,5 minutos) y el ensayo

(EA100,75) estado fenoldgico 1 coloracién amarillo con la condicion de potencia con 100
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% y tiempo de hidrélisis: 7,5 minutos, arrojan como resultados valor de PH de 3,5,
deduciendo que existe similitud de valores entre estas pectinas estando entre el rango de
pH adecuado de pectinas comerciales vigentes, estos resultados son comparables con los
valores reportados por los estudios realizados por Lu, Li, & Huang, (2019) Y Krall, (1998),
donde se obtuvieron valores de 3,5; de pH final, valor similar respecto a los datos
obtenidos, concluyendo que la mejor combinacién de variables para un éptimo proceso de
extraccion corresponde a potencia 100 % y tiempo de hidrolisis de 7,5 minutos con ambos
estados fenoldgicos.

8.3 Optimizacion variable grado de esterificacion

Los niveles de estudio de los factores seleccionados para investigar y optimizar las
condiciones de extraccion de pectina por microondas con relacion al grado de
esterificacion son: (F1: Estado fenologico; F2: Tiempo de extraccion; F3: potencia, se
pueden observar en la Tabla 16.

Tabla 16 Resultados analisis ANOVA de grado de esterificacion.

FACTOR DF Mean Square F Value P Value
Sum of Squares

ESTADO FENOLOGICO (1: -2 91038E-
AMARILLO; 2: VERDE) 2 -5,82077E-11 ! 11 -1,27873E-12 1
POTENCIA (5: 50%; 10:100%) 2 0 0 0 1
TIEMPO EXTRACCION EN
MINUTOS 1,74623E-10 5,82077E-11 2,55746E-12 1
ESTADO FENOLOGICO (1:
AMARILLO; 2: VERDE) * 4 5,82077E-11 1,45519E-11 6,39366E-13 1
POTENCIA (5: 50%; 10:100%)
ESTADO FENOLOGICO (1: 2 42532E-
AMARILLO; 2: VERDE) * TIEMPO 6 1,45519E-10 ! 11 1,06561E-12 1
EXTRACCION ENMINUTOS
POTENCIA (5: 50%; 10:100%) * 9 70128E-
TIEMPO EXTRACCION EN 6 5,82077E-11 ! 4,26244E-13 1
MINUTOS 12
ESTADO FENOLOGICO (1:
AMARILLO; 2: VERDE) * 0.3086
Potencia (5: 50%; 10:100%) * 12 549,86607 45,82217 2,01328 ’ 1
Tiempo extraccion en
Minutos
Model 35 2310,4803 66,01372 2,90044 0,2069
Error 3 68,27973 22,75991 0 0
Corrected Total 38 2378,76003 0 0 0

Fuente: Software Statgraphics.
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Segun el andlisis de varianza (ANOVA) que se presenta en la tabla anterior, para los
datos experimentales de Grado de esterificacién de pectina obtenida del albedo y flavedo
de la cdscara naranja (citrus sinensis) variedad comun, debido a que todos los valores p
son superiores a 0,05, en la variable Grado de esterificacion se determiné que la potencia,
el tiempo de extraccion y el estado fenoldgico, en todas sus interacciones no tuvieron
efecto estadisticamente significativo, debido a esto para realizar el proceso de
optimizacion de la variable de grado de esterificacion en estado fenolégico 1 (amarillo)
se realiz6 mediante la metodologia de superficie de respuesta, como se visualiza en la
llustracion 25.

llustracion 25 Diagrama de superficie: Grado de esterificacion, coloracion amarilla.

Ecuacién 8: Grado de esterificacion = 68,9501 - 2,54421*Potencia + 4,30592*Tiempo de
extraccion + 0,0963929*Potencia®2 + 0,216*Potencia*Tiempo de extracciéon
0,722806*Tiempo de extraccion”2
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Tabla 17 Optimizacion variable grado de esterificacion coloracién (amarillo).

Factor Bajo Alto Optimo
POTENCIA 50 10,0 10,0
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[TIEMPO DE EXTRACCION |25 |75 5,0 |

Fuente: Software Statgraphics.

En la llustraciéon 25, se puede observar que el mayor grado de esterificacion para el
estado fenoldgico 1 (amarillo) se presenta en la regién de color rojo en la condicion de
potencia con 100 % y tiempo de hidrdlisis de 5 minutos con un valor de 72. %, Siendo
valores superiores a los reportados por la pectina patron comercial patrén con valor de
grado de esterificacion de 62 %, para realizar el proceso de optimizacion de la variable de
grado de esterificasion en estado fenolégico 2 (Verde) se realiz6 mediante la metodologia
de superficie de respuesta, como se visualiza en la llustracion 26.

llustracién 26 Diagrama de superficie: Grado de esterificacion, coloracion verde.

Ecuacién 9: Grado de esterificacion = 81,9721 - 1,36237*Potencia - 0,0858565*Tiempo

de extraccibn - 0,0599993*Potencia®2 + 0,6*Potencia*Tiempo de extraccion
0,612001*Tiempo de extraccion”2
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Tabla 18 Optimizacion variable grado de esterificacion coloracion (verde).

Factor Bajo Alto Optimo
POTENCIA 5,0 10,0 10,0
TIEMPO DE EXTRACCION 2,5 7,5 7,5

Fuente: Software Statgraphics.

En la llustracién 26, se puede observar que el mayor grado de esterificacion del estado
fenoldgico 2 (coloracion verde) se presenta en la regién de color rojo, la cual pertenece a
la condicién de potencia de 100 % y tiempo de hidrdlisis: 7,5 minutos con un valor alto de
76.8 %, grado de esterificacion. Siendo valores superiores a los reportados por la pectina
patrén comercial patrén con valores de esterificacion de 62 %, Estos resultados son
comparables con los valores reportados por los estudios realizados por Nan Ren, Yuan
Hou, Fan Lu, & Pan, (2019) donde se obtuvieron valores de 74 % grado de esterificacion,
como también estudios realizados por Morris (2000) quien obtuvo valores de 75. % grado
de esterificacion, los cuales son valores inferiores respecto a los resultados obtenidos.

Al comparar los resultados de las llustraciones 24 y 25 de la pectina obtenida podemos
concluir que las mejores condiciones para extraccion de pectina por este método son a

temperatura 100% tiempo de hidrolisis de 7,5 minutos con estado fenolégico verde (2).

8.4 Optimizacion variable porcentaje de metoxilo.

Los niveles de estudio de los factores seleccionados para investigar y optimizar las
condiciones de extraccion de pectina por microondas con relacién al porcentaje de
metoxilo son: (F1: Estado fenoldgico; F2: Tiempo de extraccion; F3: potencia, se pueden
observar en la Tabla 19.

Tabla 19 Resultados andlisis ANOVA de porcentaje de metoxilo.

FACTOR DF Mean Square F Value P Value
Sum of Squares
ESTADO FENOLOGICO (1: -1.81899E-
AMARILLO; 2: VERDE) 2 -3,63798E-12 "o -2,29355E-12 1
POTENCIA (5: 50%; 10:100% - -

OTENCIA (5: 50%; 10:100%) 2 -2,72848E-12 1'3614224E -1,72016E-12 1
TIEMPO EXTRACCION EN MINUTOS 3 2,72848E-12 9,09495E-13 1,14678E-12 1
ESTADO FENOLOGICO (1: 4 0 0 0 1
AMARILLO; 2: VERDE) *
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POTENCIA (5: 50%; 10:100%)
ESTADO FENOLOGICO (1:
AMARILLO; 2: VERDE) * TIEMPO 6 0 0 0 1
EXTRACCION ENMINUTOS
POTENCIA (5: 50%; 10:100%) * 6 0 0 0 1
TIEMPO EXTRACCION EN MINUTOS
ESTADO FENOLOGICO (1:
AMARILLO; 2: VERDE) * 0,4434
Potencia (5: 50%; 10:100%) * 12 13,13352 8
Tiempo extracciéon en Minutos
Model

35 61,18516 1,74815 2,20423 02836
Error 3 2,37927 0,79309 0 0
Corrected Total 38 63,56443 0 0 0

Fuente: Software Statgraphics.

Segun el andlisis de varianza (ANOVA) que se presenta en la tabla 19, para los datos
experimentales de porcentaje de metoxilo de pectina obtenida del albedo y flavedo de la
cascara naranja (citrus sinensis) variedad comun, debido a que todos los valores p son
superiores a 0,05, en la variable de porcentaje de metoxilo se determind que la potencia,
el tiempo de extraccion y el estado fenoldgico, en todas sus interacciones no tuvieron
efecto estadisticamente significativo. Para realizar el proceso de optimizacién de la
variable de porcentaje de metoxilo en estado fenoldgico 1 (amarillo) se realizé mediante la

metodologia de superficie de respuesta, como se visualiza en la llustracién 27.

llustracion 27 Diagrama de superficie: porcentaje de metoxilo, coloracion amarilla.

Ecuacién 10: Metoxilo = 2,22092 + 1,52513*Potencia + 1,09222*Tiempo de extraccion -
0,0740984*Potencia™2 - 0,0608*Potencia*Tiempo de extraccion - 0,0688988*Tiempo de
extraccion”2




Capitulo 10

83

METOXILO

11,70
11,36
11,02
10,69
10,35
10,01
9,672
9,334
8,996
8,658

8,320

Tabla 20 Optimizacion variable grado de esterificacion coloracion (amarillo).

Factor Bajo Alto Optimo
POTENCIA 50 10,0 10,0
TIEMPO DE EXTRACCION 2,5 7,5 7,5

Fuente: Software Statgraphics.

En la llustracion 27 se puede observar que el mayor porcentaje de metoxilo del estado

fenoldgico 1 (coloraciéon amarillo), se presenta en la regién de color rojo la cual pertenece

a la condicién de potencia 100 % y tiempo de hidrélisis: 7,5 minutos con un valor de 11.7.

% resultados similares con los resultados obtenidos en la parte experimental.

Para realizar el proceso de optimizacién de la variable de pH en estado fenologico 2

(Verde) se realizé mediante la metodologia de superficie de respuesta, como se visualiza

en la llustracion 28

llustracion 28 Diagrama de superficie: Porcentaje de metoxilo, coloracion verde.
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Ecuacion 11: Metoxilo = -2,44987 + 2,72127*Potencia + 1,23933*Tiempo de extraccion -
0,155401*Potencia™2 - 0,0312*Potencia*Tiempo de extraccién - 0,0921996*Tiempo de
extraccion”2

= METOXILO
— 12,50
| 12,08

[
12 ( 11,66

‘ 11,24
10,82
10,40
s.980

9,560

EL

9,140
8,720

8,300

Tabla 21 Optimizacion variable grado de esterificacion coloracién (verde).

Factor Bajo Alto Optimo
POTENCIA 5,0 10,0 10,0
TIEMPO DE EXTRACCION 2,5 7,5 7,5

Fuente: Software Statgraphics.

En la llustracion 28, se puede observar que el mayor porcentaje de metoxilo del estado
fenoldgico 2 (coloracion verde) se presenta en la region de color rojo la cual pertenece a
la condicién de potencia de 100 % y tiempo de hidrélisis: 7,5 minutos con un valor de
12.50 %.

En comparacion con los resultados obtenidos en la parte experimental se observan
valores similares con los valores mediante el ajuste de MRS, siendo valores superiores
con los reportados por los estudios realizados por Wang, (2005) donde se obtuvieron
valores de 8,2 % de metoxilo, por lo tanto en esta investigacion se observa un aumento en

el porcentaje de metoxilo de un 34.4 %, frente a esta literatura consultada.
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En estudios realizados por Zegada, (2015), obtuvo valores de 7,1 %, que en
comparacion con los resultados obtenidos en esta investigacion se observa un aumento
en el porcentaje de metoxilo de un 43.2 %, frente a esta literatura consultada.

Al comparar los resultados podemos concluir que las mejores condiciones para extraccion
de pectina por este método para un adecuado porcentaje de metoxilo se obtienen a
temperatura 100% tiempo de hidrolisis de 7,5 minutos y con el estado fenoldgico verde.

9.Conclusiones
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» Los resultados de esta investigacion lograron demostrar que la metodologia de

extraccion de pectina proveniente de residuos de la naranja (Citrus sinensis) variedad
comun; asistida por microondas es una herramienta eficaz para la obtencion de pectina,
debido a que se logré extraer pectina de buena calidad debido a su buen rendimiento
alcanzado del 2,3 % y excelentes propiedades fisicoquimicas como pH adecuado de
3,5; alto grado de esterificacion de 76,1 % y alto porcentaje de metoxilo de 12.3 %
empleando menor tiempo de proceso de hidrélisis entre 2,5 y 7,5 minutos
respectivamente, con excelentes y mayores resultados que la pectina comercial y las
fuentes de informacion investigados; lo que hace que la pectina obtenida sea apta para el

uso en la industrial.

La optimizacién de las variables del proceso de extraccion de pectinas se realizd
mediante el software statgraphics aplicando el procedimiento de metodologia de
superficie de respuesta logrando visualizar las mejores combinaciones de variables para
lograr un eficiente proceso de extraccion, en donde se muestra que para la variable de
rendimiento la mejor combinacién de variables corresponde al estado fenolégico 1
amarillo a potencia 100 % y tiempo de hidrolisis de 7,5 minutos; para pH adecuado la
mejor combinacién de variables corresponde a potencia 100 % y tiempo de hidrolisis de
7,5 minutos con ambos estados fenoldgicos; para grado de esterificacion las mejores
condiciones para extraccién de pectina son a temperatura 100% (700 Watts) y tiempo de
hidrolisis de 7,5 minutos, con el estado fenoldgico verde y para porcentaje de metoxilos
las mejores condiciones para extraccién de pectina se obtienen a temperatura 100% y
tiempo de hidrolisis de 7,5 minutos con estado fenoldgico verde, en el andlisis de varianza
(ANOVA) todos los valores de p resultaron superiores a 0,05, , en todas sus interacciones
determinando que los resultados no presentaron diferencias estadisticamente

significativas

Se logré identificar y confirmar en todas las muestras obtenidas la presencia de pectina

mediante espectroscopia de infrarrojo detallando la presencia de grupos funcionales que
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la caracterizan, como el grupo carboxilato -COO—, anillos benzoicos, grupo C-O, grupo
carbonilo, grupos acido carboxilo R-COOH, grupo hidroxilo —OH, analizando y
comparandolos con las caracteristicas de una pectina comercial y la informacion brindada
por la literatura consultada, los cuales fueron Utiles para determinar el alto grado de
esterificacion y porcentaje alto metoxilo.

De acuerdo con los resultados obtenidos y comparados con fuentes de informacion y los
resultados de caracterizacion de la pectina comercial, los residuos de naranja son una
fuente promisoria de materia prima para la obtencién de pectinas mediante el método
EAM, generando una posible alternativa que puede contribuir significativamente con la

disminucion de la contaminacién ambiental.

10. Recomendaciones
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Se recomienda realizar la extraccion de pectina en residuos de la naranja de otras
variedades como la valencia y tangelo, puesto que estas variedades se han
consolidado como las principales materias primas en las industrias de productos

citricos.

En cuanto a la coloracion de la pectina extraida se deben realizar tratamientos de
mayor limpieza y desinfeccién a los residuos de la naranja o materia prima de
extraccion, con el fin de lograr una coloracion més tipica de la pectina comercial,
puesto que la coloracion clara es una caracteristica importante que influye en su

comercializacion.

Para disminuir los costos de produccion se recomienda acondicionar el proceso de
precipitacibn de la pectina; realizando estudios que permitan optimizar la

concentracion y la cantidad de etanol empleado.

En cuanto al proceso de filtracion se recomienda optimizar la precipitacion y el
lavado de la pectina extraida mediante filtracion con bomba de vacio, pafos de
filtracibn mas densos y proponer solventes amigables como el etanol y solventes

organicos con el medio ambiente.
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11. Anexos

Anexo 1. Resultados analisis ANOVA de rendimiento con relacién a: (F1:
Estado fenoldgico; F2: Tiempo de extraccion; F3: potencia, obtenidos en la
extraccion de pectina proveniente de residuos organicos de naranja (citrus
sinensis), variedad comun.
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Anexo 2 Resultados anélisis ANOVA de pH con relacién a: (F1: Estado

fenologico; F2: Tiempo de extraccion; F3: potencia, obtenidos para la extraccion
de pectina proveniente de residuos organicos de naranja (citrus sinensis), variedad

comun.
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Anexo 3 Resultados analisis ANOVA de grado de esterificacion con relacion a:

(F1: Estado fenoldgico; F2: Tiempo de extraccion; F3: potencia, obtenidos para la

extraccion de pectina proveniente de residuos organicos de naranja (citrus

sinensis), variedad comun
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