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RESUMEN

En el presente trabajo se realizd la extraccion de pectina por el método de hidrolisis en
medio &cido asistida por microondas (EAM) para la extraccion de pectina de la cascara de
la badea (Passiflora Quadrangularis) teniendo en cuenta las variables de tiempo de
exposicion de microondas, potencia del microondas (W) y concentracion de la solucién
de &cido clorhidrico (HCI). Para el anélisis estadistico se empled un disefio completamente
aleatorizado (CDA) con arreglo factorial 23, con cinco repeticiones en el centro y se
realiz6 un estudio de anélisis de varianza (ANOVA) con un nivel de significancia de 5%.
Se analizaron los datos a través del software estadistico DESING EXPERT version 6
utilizando la metodologia Superficie de Respuesta obteniendo que el mayor tratamiento
se dio a las condiciones mas altas, es decir, para un tiempo de 200 segundos, potencia
1000 W y concentracion de la solucion de HCI 0,36 eg/L. El rendimiento obtenido con el
mejor tratamiento fue del 41,06% de pectina en base hiumeda. El porcentaje del contenido

de metoxilo fue del 6,20% que la clasifica como pectina de bajo metoxilo.

Palabras claves: microondas, extraccion, pectina, metoxilo.



ABSTRACT

In the present work, the pectin extraction was carried out by the microwave-assisted acid
hydrolysis method (MAE) for the extraction of pectin from the shell of the badea
(Passiflora quadrangularis), taking into account the variables of microwave exposure
time, microwave power (W) and concentration of the hydrochloric acid (HCI) solution.
For the statistical analysis, a completely randomized design (CRD) with a 2° factorial
arrangement was used, with five repetitions in the center, and an analysis of variance
(ANOVA) was performed with a significance level of 5%. The data were analyzed
through the statistical package DESING EXPERT version VI and with the Response
Surface methodology, obtaining that the best treatment was a time of 200 seconds, power
1000 Watts and concentration of the HCI solution 0.36 eqg/L. The yield obtained with the
best treatment was 41.06% pectin on wet basis. The percentage of methoxy content was

6.35% which classifies it as low methoxy pectin.

Key words: microwave, extraction, pectin, methoxy.
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INTRODUCCION

La badea (Pasiflora Quadrangularis) es caracterizada por ser un fruto proveniente de
zonas tropicales y subtropicales. Segun el Ministerio de Agricultura, la siembra de badea
es efectuada en un 100% en el departamento de Huila principalmente en los municipios
de Neiva, Gigante, Paicol, Agrado y Pital (MinAgricultura, 2012). Este fruto presenta
altos contenidos de fibra dietaria (FD) con lo cual se convierte en un fruto favorable para

las diferentes industrias alimentarias, farmacéuticas y cosméticas (Willats et al. 2006).

La FD es un conjunto complejo de polisacaridos dentro de las cuales se destacan las
sustancias pécticas que se encuentran distribuidas en las paredes celulares de las plantas
cumpliendo funciones de crecimiento y desarrollo (Willats et al. 2006). Las pectinas son
moléculas complejas formadas por polisacaridos, encontrando unidades de acido
galacturonico esterificados 0 no por grupos metoxilos. Segun la FDA (Administracion de
Medicamentos y Alimentos de los EE.UU) el uso de pectinas en alimentos ha sido
reconocido como seguro, por lo que su aplicacion como agente gelificante, espesante y
estabilizante se ha ampliado en las diferentes industrias como la alimentaria y cosmética;
en el caso de la industria farmacéutica esta aprovecha sus propiedades hidrocoloidales,
terapéuticas y de aumento en la accion de los principios activos, y en la industria del
plastico se utiliza en la fabricacion de productos espumantes, como agentes de
clarificacion y aglutinantes, actualmente se sigue investigando nuevas alternativas de usos
(Barazarte et al. 2008)( Sangoris et al.2014). Por otro lado, las pectinas se encuentran
clasificadas, segun su grado de esterificacion, como de mayor contenido metoxilo y menor
contenido metoxilo. Las pectinas de mayor contenido metoxilo pueden formar geles en
soluciones de sacarosa o sorbitol a concentraciones entre 55 y 57%, y pH entre 2,0 - 3,5

mientras que las de bajo metoxilo gelifican en el rango de pH 2,0-6,0, en ausencia de
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concentraciones altas de sacarosa, pero con la adicion de iones divalentes como el calcio
(Canteri et al. 2012).

La variedad de pasifloraceas ha sido utilizada como fuentes alternativas de extraccion de
sustancias pécticas. La badea debido a su composicion nutricional 100g (sin discriminar
el epicarpio) presenta un 0,08% de grasa total, 0,63% de proteina total, 13,225 de
carbohidratos totales y 7,98% de fibra dietaria total (Carvajal et al. 2014). El epicarpio y
mesocarpio presentan, en este caso, mayor proporcion empledndose para obtencién de
pectina como producto de una aplicacion peculiar, ya que, generalmente, este fruto se usa
para consumo en fresco (Lim, 2012). Asi mismo, debido a los multiples beneficios de la
pectina y sus aplicaciones en la industria (Schieber et al. 2001) recientemente se han
investigado fuentes no tradicionales para su extraccion, siendo una alternativa para
convertir gran material de desecho de la industria alimentaria en un insumo que aporte

alta funcionalidad en otras industrias (Vriesmann et al. 2011).

Dentro de la extraccién de pectinas se han empleado diversas técnicas que van desde
escala laboratorio hasta métodos industriales; la extraccion asistida por microondas
(EAM) es una tecnologia que ha tenido un gran auge en las diferentes investigaciones
debido a la importancia e interés que presenta en las variables de tiempo de extraccion y
temperaturas las cuales definen el rendimiento y calidad de las pectinas (Seixas et al.
2014). Este método se basa en el uso de la energia de microondas para conseguir que los

compuestos de interés pasen de la muestra a un disolvente adecuado.

En el presente trabajo se utilizé la metodologia de superficie de respuesta con el objetivo
de optimizar el rendimiento y evaluar el efecto de las variables tiempo de exposicion,
potencia del microondas y concentracion de Acido Clorhidrico (HCI) que intervienen en

la EAM para la extraccion de pectina a partir del epicarpio de la badea.
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1. REVISION DE LITERATURA

1.1. ASPECTOS GENERALES DE LA BADEA
1.1.1. Boténica

La badea (Passiflora Quadrangularis) debe el nombre de la especie a su tallo de cuatro
lados o cuadrangula, con excepcién de la base que, con el tiempo se vuelve fistuloso,
posee zarcillos axilares enredados en espiral o envueltos en los soportes que encuentra,
también posee hojas enteras que miden de 10 a 25 cm de largo y de 7 a 15 cm de ancho,
de peciolos largos y limbo ancho, su forma es elipticas u orbiculares con estipulas bien
definidas, flores solitarias de 10 a 12 cm cuando estan abiertas completamente, pétalos
punteados de rojo en el centro y blanco amarillento en el apice, ovarlo de color amarillo
claro o verde palido con pedunculo corto y 3 bracteas (Vanderplanck, 1991; Yoctkteng et
al., 2011).

1.1.2. Taxonomia
Clasificacion taxondmica de la badea (Passiflora quadrangularis L.) en el reino vegetal.

Tabla 1. Clasificacién taxonémica de la badea.
Reino Vegetal

Clase Angiosperma

Subclase | Dicotiledonea

Orden | Parietal

Familia | Passifloracea

Género | Passiflora

Especie | Passiflora quadrangularisL.

Fuente: Feulliet y MacDougal 2003.
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1.1.3. Origeny Localizacién

Es originaria de América tropical y subtropical, especialmente de Colombia, Venezuela,
Per(, Jamaica (Akanime, 1994). En Colombia se determind un area total correspondiente
a 58 hectareas de badea sembrada, obteniendo un rendimiento para ese mismo afio de
15035 toneladas de fruta por cada hectarea (Ordofiez et al., 2009).

La familia de la badea comprende alrededor de unas 400 especies en todo el mundo, siendo
la badea una de las mas interesantes por sus excelentes propiedades como alimento y sus
posibles usos en la medicina. Esta fruta recibe diferentes nombres a nivel nacional como
internacional, de las cuales se destaca como Tumb (Pert), parcha (Venezuela), maracuya
melao (Brasil) y granadilla gigante (USA), (Vanderplanck, 1991 MacDougal & Feuillet,
2004; Yoctkteng et al., 2011)

1.1.4. Composicion Nutricional

En la Tabla 2 se muestra el analisis quimico de la badea en 100 g de parte comestible,
refiriendo solamente la parte interna, formada por el liquido y el arilo. (Sin incluir la pulpa

0 cascara gruesa del fruto).

Tabla 2. Composicion nutricional de la badea.

Componentes 9/100g Otros mg/100
componentes
Agua 87.9 Calcio 10
Proteina 0.90 Fosforo 22
Grasas 0.20 Hierro 0.60
Carbohidratos 10.10 Vitamina A 70 Ul
Cenizas 0.90 Acido Ascérbico 20
Riboflavina 0.11
Niacina 2.7

Fuente: Frutas, Hortalizas y Tubérculos, Perspectivas de Agroindustrializacion, Arrézola,
2004.
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1.1.5. Variedades

Se pueden distinguir facilmente dos variedades: ladel Chocd y la gigante, la primera se distingue
por ser un fruto relativamente pequefio, de 10 a 15 cm de largo y de 7 a 8 cm de didametro, pulpa
delgada de 0,8 a 1,5 cmy follaje escaso. La variedad se llama gigante por su gran desarrollo
y porque tiene las caracteristicas ya descritas anteriormente, pero en términos generales, las
diferencias en tamafio especialmente no determinan barreras comerciales o de preferencia para
una variedad, el mercado nacional los acepta indistintamente, pero es posible que en el exterior
tenga més acogida la del Chocd por su mayor concentracion de azlcar, menos cascara y por

consiguiente alto contenido de Jugo. (Arzeni, 1992).

La badea se caracteriza porque contiene un aroma especial, su pulpa constituida por
semillas provista de un arilo superficial, contiene un sabor agridulce, con un aroma
agradable, se consume en fresco en toda la costa de Colombia y los frutos pertenecientes

a esta familia son utilizados en platos y pasabocas (Arrazola, 2004).

1.1.6. Usosy Mercado

El arilo y el mesocarpio de la badea se usan para bebidas y también para hacer dulces,
jaleas y tortas. Los frutos inmaduros se hierven y se consumen como verdura. De este
fruto tanto el mesocarpio como el epicarpio se encuentran en mayor proporcion y pueden
ser aprovechado para la extraccion de pectina y asi obtener rendimientos y calidad de
pectina comparables con la pectina comercial, dado que se han reportado extracciones de
pectinas pertenecientes al género pasiflora (Ledn, 1987). Es un alimento energético que
aporta minerales, particularmente hierro, calcio, fésforo, niacina y vitaminas Ay C
(Otzoy, et al., 2003).

La Badea (P. Quadrangularis) contiene un gran porcentaje de serotonina que contribuye
al buen funcionamiento del sistema nervioso, también alivia problemas como la ansiedad,
el insomnio, la obesidad y fuertes dolores de cabeza (migrafas). Este fruto contiene

grandes cantidades de vitamina E, esencial para mantener y cuidar la piel y mejorar el
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funcionamiento del aparato digestivo; la gran cantidad de hierro ayuda a combatir
enfermedades como la anemia, asi como la vitamina A ayuda a prevenirla; ideal para que
sea consumida por los nifios, ya que su carne tiene calcio, que protege y fortalece sus
huesos. Su contenido de fésforo contribuye con un buen desarrollo mental, también posee
en menor cantidad la vitamina C, que previene resfriados y gripes (Galarraga, 2013 citado

por Salazar et al. 2015).

1.2.PECTINAS

Las pectinas son un grupo complejo de heteropolisacaridos estructurales que contienen
sobre todo unidades de acido galacturénico. Estos compuestos estan presentes en las
paredes celulares primarias y en la laminilla media de las células parenquimaticas de
muchas plantas, donde estan frecuentemente asociadas con otros componentes de la pared
celular, tales como la celulosa, hemicelulosa y la lignina, y son responsables de la firmeza
de algunos productos. La disolucion de los componentes de dicha pared celular sobre todo
de las pectinas, se ha relacionado con el ablandamiento de diversas especies vegetales
(Zhongdong et al. 2006).

Las pectinas estan formadas fundamentalmente por largas cadenas de unidades de &cido
galacturoénico, que puede encontrarse con el grupo carboxilo libre o bien o con el carboxilo
esterificado por metanol. Las pectinas se obtienen de materiales vegetales que tienen un
alto contenido de éstas, tales como manzanas, frutas citricas, pifia, guayaba dulce, tomate
de arbol, maracuya y remolacha. Los subproductos de la industria de zumos de frutas
bagazo de manzanas y albedos de citricos (limén, limén verde, naranja, toronja)

constituyen basicamente las fuentes industriales de pectinas (Rojas et al., 2008).
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1.2.1. Tipos de Pectina

Las pectinas segun el nimero de grupo carboxilico, grado de esterificacion o contenido
de metoxilo se encuentran distinguidas en dos grupos principales: los acidos pectinicos,
que poseen una pequefia proporcion de acido galacturdnico capaces de formar geles si las
condiciones de solidos solubles y pH son adecuadas (Kertesz, 1951). También se
encuentran los acidos pécticos, los cuales solo presentan moléculas de acido galacturénico
libre de esterificacién o bien grupo carboxilico no esterificado. De este modo las pectinas
son &cidos pectinicos con diferentes grados de esterificacion con la principal caracteristica

de formar geles, y contener de 200 a 1000 unidades de acido galacturénico (Calvo, 2006).

Las pectinas de las frutas, y en general de los materiales vegetales, varian en el contenido
de metoxilo y poder de gelificacion, asi como también en la presencia y las posiciones de
otros grupos quimicos como amidas y metoxilo. El contenido de metoxilo en las pectinas
comerciales se encuentra entre el 8 y el 11% y forman geles con un contenido de 65% de
sélidos solubles (expresados como azdcar). También varian en la longitud de la cadena 'y
los elementos involucrados en su estructura lo cual compromete su capacidad de fluir.
Desde el punto de vista del contenido de metoxilo, es decir, del nimero de grupos
carboxilos esterificados con metanol se distinguen dos tipos: pectinas de alto metoxilo y

pectinas de bajo metoxilo (Ferreira, 2007).

Las pectinas de alto metoxilo son aquellas en las cuales més del 50% de los grupos
carboxilos del acido galacturénico del polimero se encuentra esterificado con metanol. El
grado de esterificacion de las pectinas de alto metoxilo influye mucho sobre sus
propiedades, en particular a mayor grado de esterificacién, mayor es la temperatura de
gelificacion. Estas pectinas son capaces de formar geles en condiciones de pH entre 2.8 'y
3.5 y un contenido de solidos solubles (azucar) entre 60% y 70% (Rankes, 1984). Por su
parte, las pectinas con bajo metoxilo presentan menos del 50% de los grupos hidroxilo
esterificados con metanol. Para la formacion del gel requieren la presencia de cationes
divalente, generalmente se emplea calcio. En éste caso la formacion del gel ocurre por la

formacién de enlaces de dichos cationes con moléculas de pectina, formando una red

21



tridimensional con los grupos carboxilo de ésta. Los geles se obtienen entre pH 1,0 a 7,0;
el pH no afecta la textura del gel ni el intervalo de sé6lidos solubles y puede fluctuar entre
0 y 80% pero la presencia de calcio (40 a 100mg) es el factor predominante en la

formacion del gel (Huiy, 1996).

1.2.2. Usos y Aplicaciones de las pectinas.

En la industria de alimentos las pectinas tienen aplicacion en la fabricacion de compotas
y mermeladas, asi mismo por su capacidad gelificante permite utilizarse en elaboracién
de pudines; por su viscosidad en bebidas y como agente estabilizante en helados,
controlando el tamarfio del cristal. La gelatina ha sido la base tradicional para los postres
de jaleas, estas se formulan con pectinas amidadas de bajo metoxilo que proporciona la
textura y el punto de congelacion adecuados (Jordi, 1996) y en soluciones que permiten
recubrir salchichas y carnes enlatadas (Zhongdong et al. 2006).

En la industria farmaceutica la pectina es utilizada debido a sus propiedades hidrocoloides
y terapéuticas. Sus usos son cada vez mas variados entre estos encuentra su uso astringente
y efectos curativos por medio de preparacion de unglientos, en medicamentos se utiliza
para recubrir capsulas de medicamentos protegiendo la mucosa gastrica (Abzueta et al.
2012).

1.3.EXTRACCION DE PECTINA ASISTIDA POR MICROONDAS

La extraccion asistida por microondas es un método empleado para la obtencion de
pectina, existen reportes de su aplicacion en cascara de naranja (Fishman et al. 2000;
Kratchanova et al. 2004; Liu et al. 2006), pulpa de remolacha azucarera (Fishman et al.
2008) y pomaza de manzana (Wang et al. 2007). La EAM presenta como principio colocar
la materia prima en contacto directo con el disolvente, seguidamente la materia prima es
irradiada por el microondas donde se produce una conversion de energia caldrica que a su

vez genera un aumento de temperatura dentro de la materia prima (Alvarez et al. 2012).
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Este tipo de técnica tiene como principal ventaja la disminucion de tiempo de extraccion
con respecto al método convencional. De esta manera mientras en el método convencional
se invierten tiempos largos de aproximadamente una hora, en la extraccion con
microondas se requieren aproximadamente de tres a diez minutos (Fishman et al., 2000).
Esta reduccion de tiempo también tiene un efecto en la calidad de la pectina ya que a
periodos de extraccién largos se ha observado una degradacién de la molécula de pectina
(Fishman et al. 2000; Fishman et al. 2008).

El rendimiento obtenido por microondas presenta mejoras con respecto al método
convencional (Fishman et al. 2008). Investigadores que han estudiado el efecto del pre-
tratamiento con microondas sobre el rendimiento en la extraccion de pectina, atribuyen
que la mejora se debe a un aumento en la capilaridad (creacion de espacios porosos) y en
consecuencia un aumento en la capacidad de absorcion de agua del material vegetal. Asi
mismo las altas temperaturas involucradas en el pre-tratamiento con microondas inhibe la
actividad de la pectinesterasa, la cual es una enzima que disminuye el grado de
metilesterificacién de la pectina antes de la extraccion (Liu et al. 2006). Todas estas
caracteristicas de la tecnologia de microondas hacen posible mejorar los rendimientos,
masa molar y fuerza de gel de la pectina extraida. Las condiciones del disolvente utilizado,
la temperatura, el tiempo, la potencia utilizada son parametros que afectan en gran medida
la eficacia de la extraccidon. La temperatura aumenta la difusividad de los analitos del
disolvente permitiendo el calentamiento en la materia prima, la cantidad de energia
aplicada puede producir un calentamiento excesivo de la muestra que sumado a tiempo de
extraccion prolongado conduce a la degradacion de compuestos termolébiles (Alvarez et
al.2012).

1.4. METODOLOGIA DE SUPERFICIE DE RESPUESTA

En algunas ocasiones hay experimentos con los que no se obtienen las respuestas
buscadas por lo que es necesario experimentar de manera secuencial hasta encontrar el
nivel de mejoras deseado. En este caso, después de una primera etapa experimental quizé

sea necesario desplazar la region experimental (moverse de lugar) en una direccién
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adecuada, o bien, explorar en forma mas detallada la region experimental inicial. La forma
de realizar ambas cosas es parte de la llamada metodologia de Superficie de Respuesta
(MSR).

La MSR es la estrategia experimental y de analisis que permite resolver el problema de
encontrar las condiciones de operacién dptimas de un proceso, es decir, aquellas que dan
por resultado “valores 6ptimos” de una o varias caracteristicas de calidad del producto
(Gutiérrez y De la vara, 2008).

Normalmente la metodologia de superficie de respuesta se representa como se muestra en
la Figura 1, en donde se relaciona la variable dependiente con los diferentes niveles (X1,

X2, X3.,Xn).
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Figura 1. Disefio de la Metodologia de Superficie de respuesta.

En la MSR Una vez que se tiene el modelo debidamente ajustado y validado se procede a
explorar la superficie descrita por el modelo para encontrar la combinacion de niveles en
los factores que dan por resultado un valor 6ptimo de la respuesta, o bien, para determinar
la direccion 6ptima de movimiento en la que se debe experimentar en el futuro. Si el
modelo no explica un minimo de 70% del comportamiento de la respuesta, en términos
del R? no se recomienda utilizarlo para fines de optimizacion porque su calidad de
prediccion es mala. En adelante supondremos niveles codificados para los factores (-1,
+1), lo cual facilita las interpretaciones y los célculos. Por lo que siempre que se

encuentren las condiciones dptimas o la direccion de experimentacion futura, primero se
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hara en condiciones codificadas y después eso se debe traducir a condiciones o niveles

reales. Aunque el uso de un software puede evitar el uso de codigos.

La técnica de optimizacién a utilizar depende del tipo de modelo ajustado y existen
basicamente tres métodos, que son:

1. Escalamiento ascendente (o descendente).

2. Analisis canonico.

3. Anélisis de cordillera.

El escalamiento ascendente es para el modelo de primer orden y las otras dos técnicas son

para el modelo de segundo orden.
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2.  MATERIALES Y METODOS

2.1. LOCALIZACION DEL PROYECTO

La investigacion se llevo a cabo en el laboratorio de Analisis de Alimentos y el laboratorio
de Ingenieria Aplicada de la Universidad de Cdrdoba sede Berastegui, ubicada en el
municipio de Ciénaga de Oro del departamento de Cérdoba, Colombia, con una

temperatura promedio de 36°C, humedad relativa de 80% y 20 m.s.n.m.

2.2. UNIVERSO DE ESTUDIO

Para la investigacion se utiliz6 como materia prima la badea en estado pinton obtenida en

el mercado publico de Cereté (Cérdoba).

2.3. MATERIALES Y EQUIPOS

Para la investigacion fue necesario el uso de los siguientes materiales: Acido clorhidrico
(HCI) 6N, etanol al 99%, papel filtro, tela filtrante, montaje del equipo de extraccion por
microondas (Martinez et al. 2016) (Anexo A), medidor de pH, estufa eléctrica, balanza
analitica digital, agitador manual, tabla para cortar, cuchillas para los cortes, recipientes

plasticos, beaker de 500 y 100, 50 ml, probeta de 100 ml y caja de Petri.
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2.4 VARIABLES

2.4.1. Variables independientes.

En la Tabla 3 se muestran los factores y niveles utilizados en el experimento.

Tabla 3. Factores y niveles del experimento.

Factores Niveles
Tiempo de extraccion Bajo Alto
(Segundos). 150 200
Concentracion de la solucion de | Bajo Alto
HCI (eq/L) 0,29 0,36
Potencia del microondas (W) Bajo Alto
800 1000
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2.5. PROCEDIMIENTO

2.5.1. Acondicionamiento de la materia prima y extraccion por microondas

A continuacion, se muestra un diagrama que indica los pasos que se realizaron para

extraer la pectina de la badea.

Pulpa de la Fruta 4—(Adecuaci6n de muestra

Seleccion de frutos
(Badea)

v

85+5)°C
(5_]0 n)lin Escaldado

Agua > P A

@ 1 Técnica de extraccion

asistida por microondas Vapor de Agua
30g de muestra

A
[Extracto de pectinaj

Agua Residual

Potencia(w)
Tiempo(s)

A
Etanol ,;Ecipitacién
95%

Pectina

Escurrido

Pesado

Almacenamiento

Fig. 2. Diagrama de la extraccion de pectina.
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2.5.2. Determinacion del rendimiento de la pectina y contenido de Metoxilo

Para determinar el calculo el porcentaje de rendimiento de la pectina extraida de la c&scara

de badea se aplica la ecuacion 1.

Pectina pura himeda (g)

* 100 Ecuacién 1

%Rendimiento = - —
Peso de cascara de badea utilizada(g)

El contenido de metoxilo se determiné utilizando un peso de pectina de 2g (% en Base
himeda), al cual se agregd hidroxido de Sodio (NaOH) 0.1N y fenolftaleina como
indicador para continuar con el proceso de titulacion tomando como base hidroxido de
Sodio al 0,1N. A partir de lo anterior se calcula el porcentaje de metoxilo con la ecuacion
2.

meq NaOH+PM de Metoxilo
mg de pectina

x100 Ecuacion 2

% Metoxilo =

2.6. DISENO EXPERIMENTAL

Utilizando un disefio de experimentos tipo factorial a través de la metodologia de
superficie de respuesta se evaluaron los efectos de las variables independientes con
respecto a la variable de respuesta. Los datos fueron analizados a través del software

Design Expert version 6.

De acuerdo con la revision de literatura realizada para la investigacion se encontro
estudios donde establecen las condiciones del mejor tratamiento del proceso de extraccion
de pectina asistida por microondas a partir de cascara de maracuya (Martinez et al. 2016)
indicando que las variables tiempo de exposicion, potencia de microondas y concentracion
de la solucion son las que principalmente influyen en la obtencion de mayores
rendimientos de pectina. Por lo anterior, no fue necesario hacer el paso de cribado en el

experimento.
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Inicialmente se utilizo un disefio completamente al azar (DCA) con arreglo factorial 23
con cinco repeticiones en el centro, recomendado por la literatura (Gutiérrez y De la vara,
2008). Se evaluaron los factores en dos niveles: Factor de tiempo, 150 y 200 segundos;
Factor de concentracion de HCI, 0.29, 0.36 eq/L; Factor potencia del microondas, 800 y
1000 W. Se obtuvo un disefio de primer orden con 13 unidades experimentales que
permitid identificar de forma preliminar el comportamiento de la superficie y detectar la
presencia de curvatura o detectar el cambio de tendencia por medio de la técnica de
escalamiento ascendente. La curva de la tendencia fue atil para determinar el

comportamiento de cada tratamiento a través del tiempo y estimar “valores Optimos”.

El analisis de varianza (ANOVA) de la MSR permitié evaluar si el modelo describe
adecuadamente la superficie de respuesta real y ademas, si la ecuacion polinémica
sugerida es significativa, es decir, se determind si hubo diferencias en el valor promedio
de los tratamientos o bien que los factores causaron efectos apreciables en las respuestas.
Se realizd un ajuste al modelo, y ya con el modelo ajustado se determinaron las

condiciones éptimas de operacion.

La eficiencia del modelo propuesto se evalud teniendo en cuenta el coeficiente de
determinacion ajustada R%gj, que mide la proporcion de la variacion total alrededor de la
media que puede ser explicada por el modelo, o de otro modo compara la variabilidad
explicada por el modelo frente a la variacion total, cuantificada a través de la suma de
cuadrados (SC).
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3. RESULTADOS Y DISCUSION

3.1. EXTRACCION DE PECTINA

De acuerdo con el analisis de varianza (ANOVA) se evalud el efecto de cada uno de los
factores (Potencia de microondas, tiempo de hidrolisis y concentracion de acido

clorhidrico sobre el rendimiento de la pectina (%p/p B.H).

En la Tabla 4 (ver Anexos) se muestra el analisis de varianza de los efectos principales y
sus interacciones. El analisis de varianza indica que los términos del modelo son
significativos con p<0.05. En este caso, las variables y sus respectivas combinaciones A,
B, C, A%, AB, AC, BC indican el mayor relevancia, es decir que tienen efecto significativo
con un nivel de confianza de 95% (Montgomery, 1991).

Al analizar cada uno de los factores que influyen sobre el comportamiento del rendimiento
de la pectina se obtiene: i) Potencia del microondas: Cuanto mayor potencia mayor
rendimiento de extraccidn, ya que al transferir rapidamente la energia electromagnética se
aumenta la penetracion del disolvente de extraccion en la matriz, produciendo una mayor
lixiviacion de pectina, ademas acelera la ruptura celular por el aumento repentino de
temperatura 'y de la presion interna (Joye, y Luzio, 2000). ii) Tiempo de hidrolisis: cuanto
mayor tiempo de hiddlisis hay una mayor liberacidén de pectina, pero también se debe
considerar que un tiempo prolongado conduce a la degradacion de las moléculas de la
cadena péctica, cambiando sus caracteristicas fisicoquimicas y funcionales, vy
disminuyendo su produccién (Maran et al. 2015). iii) Concentracion de HCI: Cuando se
utilizan medios acidos se presentan altos rendimientos de pectina, siendo este uno de los
factores mas importantes al avaluar el rendimiento, lo cual coincide con ensayos ya
realizados por Zegada (2015) donde la relacion entre la concentracion de la solucion

acidulada va directamente ligada con el rendimiento, obteniéndose un mayor rendimiento
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cuando se utilizan medios acidos, esto se debe a la disminucion del peso molecular y la
hidrélisis de las sustancias pécticas insolubles que ocurre a valores de pH acido, lo que
facilita la solubilidad; varios investigadores reportan que el pH 6ptimo para la extraccién
de pectina en otras matrices se encuentra en 1,0 y 2,0. Lo cual esta de acuerdo con los

resultados de rendimiento obtenidos en esta investigacion.

La prueba de falta de ajuste (Lack of Fit) en este caso resulto no significativa, por lo tanto,
se intuye que el modelo propuesto se ajusta adecuadamente a los datos, esta condicién
define el proceso de optimizacion de las respuestas. Los términos de p>0.05 indican los

términos del modelo que son no significativos.

El coeficiente de determinacion ajustado (R%qj), fue de 0.969 (mayor a 0.7), lo cual
garantiza que el modelo es bueno para fines de optimizacion (Gutiérrez y De la Vara
2008).

La capacidad predictiva (la Figura 3) en este caso es satisfactoria, ya que muestra la
correlacion de los valores experimentales y los predichos. En este caso se observa que los
puntos cercanos alrededor de la diagonal indican el 6ptimo del modelo. Los valores altos
en rendimiento (%) de pectina se presentaron de acuerdo a las condiciones de tiempo de
hidrolisis de 200 segundos, concentracion de la solucién HCL 0,36 eg/L y una potencia
de microondas de 1000 W, sefialando que mientras aumentan el tiempo de hidrdlisis, la
concentracion de HCl y la potencia del microondas se obtienen mayores rendimientos (%)
de pectina (anexo C). Estos resultados concuerdan con los reportados por Anaya y
Martinez, 2016 al realizar la investigacion de extraccion de pectina a partir de cascara de

maracuya utilizando la técnica de extraccién asistida por microondas.
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DESIGN-EXPERT Plot
rendim iento

Predicted vs. Actual

19,353

Actual
Figura 3. Datos del modelo predictivo con respecto a datos experimentales.

3.2. RENDIMIENTO DE LA PECTINA

Al mirar el rendimiento de pectina obtenida en este estudio (41,06%) se puede inferir que
el disefio planteado fue acorde a lo esperado, ya que al observar los porcentajes de
rendimiento obtenidos en otras pasifloras, se encuentra que este varia entre un 40% y un
60%. Liew et al. (2014) midieron la influencia del pH y tiempos de extraccion sobre el
rendimiento de pectina en maracuya, este oscil6 entre 41.67 % a 67.31 %, dependiendo
de las condiciones de extraccién. Martinez y Urango (2016) encontraron que el
rendimiento de pectina extraida a partir de céscara de maracuya fue de 68,73%, este
rendimiento lo obtuvieron a las condiciones de tiempo 100 segundos, concentracion de
la solucion de HCI 0,24 eq./L y potencia 1000 vatios. Cuesta & Mufioz (2010) obtuvieron

un rendimiento de 62% utilizando un medio acido con un pH de 3.

Con los resultados obtenidos en la tabla Anova se tiene una perspectiva clara de la relacion
entre las respuestas y los factores (A: Potencia, B: Tiempo y C: Concentracién y sus

combinaciones, A%, AB, AC, BC ) para detectar un cambio de tendencia y acercarse a la
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region optima (Figura 4), se evidencia mayores rendimientos con los maximos valores de
estas variables y sus combinaciones, pero no es posible seguir buscando la presencia o
region de curvatura ya que las condiciones de proceso que se utilizaron estuvieron en su
maximo limite. La presencia de A? sefiala en este caso que la potencia es uno de los
factores principales con la que se puede hallar la region de curvatura, pero debido a que
la potencia del equipo utilizado trabajo a la méxima capacidad de potencia de microondas
(1000 W) no fue posible aumentar la potencia del equipo. Zhongdong et al. 2006 reportan
que la potencia de 1000 W durante un periodo de 5 minutos ocasiona dafios a nivel celular,
razon por la cual no se siguié aumentando el tiempo de extraccion, ya que el tiempo de
exposicion a las ondas electromagnéticas produce dafios estructurales a los enlaces de la
pectina, afectando su calidad. Con respecto a la concentracion de HCI utilizado se puede
observar que esta variable se encuentra en la mayoria de las combinaciones estudiadas,
esto ultimo es muy similar a lo encontrado por Fishman et al. 2000, cuando utilizaron
valores de pH entre 1 y 3 en extraccion de pectina a partir de cascara de limon por EAM
(extraccidn asistida por microondas), confirmando que el incremento del rendimiento de
pectina se obtiene con los descensos de pH. En la presente investigacién no fue posible
seguir aumentando la concentracién de HCI debido a que esta se encuentra en el limite
inferior o valor mas bajo (pH=1), al revisar los estudios de Zegada (2015) se establece
que la combinacion de pH demasiado bajo con temperaturas y tiempos elevados, dan lugar
a la degradacién de la pectina reduciendo el tamafio de las moléculas afectando de esta
manera su viscosidad, en el caso opuesto, pH alto, temperatura baja y tiempo corto, se

logra hidrolizar un porcentaje muy bajo de pectina, obteniéndose un bajo rendimiento.

3.3. CONTENIDO DE METOXILO

Para determinar el contenido de metoxilo se selecciond la pectina con mayor porcentaje
de rendimiento la cual tuvo un porcentaje de metoxilo del 6.20 %, es decir, menos del
7.0%, por esta razon es una pectina de bajo metoxilo. Este valor bajo de contenido de
metoxilo es causado por la descomposicion de la estructura de la pectina causada por el
acido. Se ha encontrado en literatura que la concentracion de cido clorhidrico (HCI) de
la solucidn para la extraccion de pectinas con valores de pH alrededor de 2,0 se obtiene

mayor rendimiento en comparacion con valores de pH mayores a 4, la pectina obtenida
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con menor rendimiento se define de mejor calidad (Cuestay mufioz 2010), con contenidos
de metoxilos mayores del 13% lo cual coincide con lo reportado por Martinez et al.2016.
Cuyo rendimiento de pectina extraida a partir de cascara de maracuya fue alto, pero al

analizar el contenido de metoxilo el grado de metoxilo fue menor del 7.0%.

Las pectinas de bajo metoxilo requieren de la presencia de iones de calcio y de pH, entre
2,8y 6,5 para poder formar interacciones Utiles para la industria alimentaria de productos
bajos en azucar (light) o con edulcorantes, que sustituyen la sacarosa con destino a

personas con problemas de diabetes (Ceron y Cardona, 2011).
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4. CONCLUSIONES

En el proceso de extraccion de pectina asistida por microondas se observd que el
rendimiento de la extraccion aumento cuando aumentaron las condiciones acido
clorhidrico HCI, tiempo de extraccion y potencia del microondas.

El rendimiento de pectina s mas alto se obtuvo bajo las condiciones: tiempo de 200
segundos, potencia de 1000 W y concentracion de la solucién acidulada (HCI) de 0,36
eg/L. El porcentaje de pectina en base hiUmeda obtenida a estas condiciones fue del 41,06
%.

La pectina extraida de la badea por EAM tuvo un 6,2% de contenido de metoxilos, lo que

la clasifica como pectina de bajo metoxilo.

36



5. RECOMENDACIONES

Evaluar la influencia del estado de madurez en el rendimiento de la pectina por el método
de extraccion asistido por microondas.

Determinar la estructura quimica de la pectina extraida.

Comparar la pectina extraida de la cascara de la badea por el método asistido por
microondas con la pectina comercial evaluandola en diferentes productos alimenticios.
Realizar futuras investigaciones que permitan la industrializacion y posicionamiento de la

badea como fruto para extraer pectina.
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ANEXOS

Anexo A. Esquema del equipo utilizado para la extraccion de pectina (Adaptado de

Wang et al., 2007).
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Anexo B. Tabla 4. Andlisis de Varianza ANOVA

ANOVA for Response Surface Quadratic Model (Aliased)
Response: Rendimiento de pectina
Analysis of variance table [Partial sum of squares]
Sum of Mean F
Source Squares DF Square Value Prob > F
Model 43188 7 61.70 54.63 0.0002  significant
A 29258 1 292.58 259.06 <0.0001
B 4696 1 46.96 41.58 0.0013
C 12388 1 123.88 109.69 0.0001
A2 33.03 1 33.03 29.24 0.0029
B2 0.000 0
Cc2 0.000 0
AB 3326 1 33.26 29.45 0.0029
AC 3326 1 33.26 29.45 0.0029
BC 3326 1 33.26 29.45 0.0029
Residual 565 5 1.13
Lack of Fit 055 1 0.55 0.43 0.5466 not
significant
Pure Error 5.10 4 1.27
Cor Total 43753 12

Anexo C. Tabla 5. Variables de mayor influencia en el rendimiento de pectina

Solutions

100.00
99.97
99.63

100.00
99.24
97.23
95.88

NI g~ IwWwIN -

Number potencia

tiempo concentracion rendimiento Desirability
200.00 0.36 41.0674 0.997Selected
200.00 0.36 40.8127 0.989
200.00 0.36 40.7353 0.989
200.00 0.36 40.7977 0.988
200.00 0.36 40.38 0.979
200.00 0.36 38.6004 0.932
200.00 0.36 37.4264 0.899
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Anexo D. Efecto de las variables sobre el rendimiento de la pectina.

80.00 100.00 150.00 200.00
potencia = 100.00 tiempo = 200.00
0.29 0.36 19.33 41.33
concentracion = 0.36 rendimiento = 41.0674

Desirability = 0.997

Anexo E. Extracto de pectina a partir de badea.
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Anexo F. Figura 4. Grafico de contorno de la variable Rendimiento.

DESIGN-EXPERT Plot rendimiegection41.067
200.00 @ 0
rendimiento
X= A potencia
Y =B: tiempo
® Design Points
187.50
Actual Factor
C: concentracion = 0.36
g 27.8675
.S 175.00 | 31.1675| |34.4675
m 24.5675
162.50
150.00- i i i ]
80.00 85.00 90.00 95.00 100.00

A: potencia

Anexo G. Tabla 6. Resumen estadistico del modelo para la variable respuesta

Rendimiento
Datos estadisticos del modelo
Std. Dev. 1.06 R-Squared 0.9871
Mean 27.72 Adj R-Squared 0.9690
C.V. 3.83 Pred R-Square 0.9012
PRESS 43.24 Adeq Precision 25.760
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