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GLOSARIO

Pectinas: Son un tipo de heteropolisacaridos. Una mezcla de polimeros &acidos y
neutros muy ramificados. Constituyen el 30 % del peso seco de la pared celular
primaria de células vegetales. En presencia de agua forman geles, tienen tres
dominios  principales:  homogalacturonanos, ramnogalacturonano | vy
ramnogalacturonano Il.

Hidrdlisis: La palabra se deriva del griego hydro que significa agua, y lysis, que
significa ruptura, por lo tanto, es la separacion de los productos quimicos cuando se
afiaden al agua.

Pifia: Fruta tropical su nombre cientifico es Ananas comosus, es una planta que
pertenece a la familia de las Bromeliaceas, genero Anna, especie Sativa presente
en los tropicos y subtropicos, originaria de Surameérica.

Metoxilo: Quimicamente es un grupo funcional o radical consistente en un grupo
metilo unido a un oxigeno.

Viscosidad: Una propiedad de los fluidos equivalente al concepto de espesor, es
decir, a la resistencia que tienen ciertas sustancias para fluir.

Acido Clorhidrico: Es un acido fuerte que se disocia completamente en disolucién
acuosa, de formula molecular HCI.

Gelificacién: Es el procedimiento mediante el cual se espesan y estabilizan
soluciones liquidas, emulsiones y suspensiones.

13



CAPITULO |

RESUMEN

Con el desarrollo de este proyecto aplicado denominado extraccion vy
caracterizacion de pectina a partir de residuos de cascaras de pifia (Ananas
Comosus) por el método de hidrdlisis acida, se buscdé una alternativa para
aprovechamiento de los residuos de cascara de pifia generados por la venta de este
fruto, aplicando la técnica de extraccién de pectina por hidrdlisis acida.

El trabajo se realiz6 tomando muestras de cascara de pifia del sector las Mercedes
en el corredor vial entre Villavicencio y Acacias en el departamento del Meta, donde
se encontrd un total de 9 puntos de venta ambulantes los cuelas general en
promedio 14.11 Kg de cascara /dia, se empleé un disefio experimental 22 para el
proceso de extraccion de pectina con la combinacion de variables de temperatura y
tiempo donde se encontro que el factor determinante en la extraccion de pectina por
hidrélisis acida es la temperatura dando un mejor rendimiento a 90°C.

Para el proceso de extraccion y caracterizacion de la pectina a partir de cascara de
pifia se empled equipos como balanza analitica Sartorius, agitador magnético
Hetich, pH metro Hanna, Horno convencional Memmert, Bureta digital Brand de 25
ml, refractometro de mano, materiales como vasos de precipitado de diferentes
voliumenes, pipetas de 5 y 10 ml, probetas diferentes volumenes, cuchillo, tabla
plastica, embudo, vidrio de reloj, espatula y reactivos como acido clorhidrico al 37%,
hidréxido de sodio, fenolftaleina, etanol al 96%, agua destilada.

El proceso de extraccion y caracterizacion fisicoquimica de la pectina obtenida a
partir de cascard de pifia se realiz6 en el laboratorio multiproposito 1 de la
Universidad Nacional Abierta y a Distancia Nodo Acacias, donde se obtuvo
resultados como los siguientes: rendimiento de extraccion de 1.15%, grado
esterificacion de 45.324, solidos solubles de 0,366 °Brix, una acidez titulable de
0.0768 gr de acido citrico/100 ml y una viscosidad de 83.324 Cp.

Los resultados se compararon con una muestra de pectina citrica ligera de alto
metoxilo comercial con la cual se pudo concluir que la pectina obtenida a partir de
la cascara de la pifia corresponde a una pectina de bajo metoxilo teniendo en cuenta
la diferencia en el resultado de grado de esterificacion para las dos pectinas.

Palabras claves: Pectina, hidrolisis, pifia, grado de metoxilo, viscosidad.
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ABSTRACT

Development of this applied project called extraction and characterization of pectin
from pineapple peel residues (Ananas Comosus) by the acid hydrolysis method.
Searched an alternative use pineapple peel waste generated when this fruit was
selling, applying the technique of pectin extraction by acid hydrolysis.

The project was carried out taking samples of pineapple peel from Las Mercedes
site on the road between Villavicencio and Acacias in the Meta department, where
were found a total of 9 sale places and which generate an average of 14.11 kg of
peel/day. An experimental design 22 was used for the pectin extraction process with
the combination of temperature and time variables where it was found that the
determining factor in the extraction of pectin by acid hydrolysis and the temperature
which gives a better product is at 90°C.

Equipment for the extraction process and characterization of pectin from pineapple
peel were; Sartorius analytical balance, Hettich magnetic stirrer, Hanna pH meter,
Memmert conventional oven, Brand digital burette 25 ml, hand refractometer,
materials such as beakers of different volumes, 5 and 10 ml pipettes, different
volume specimens, knife, plastic cutting board, funnel, watch glass, spatula and
reagents such as hydrochloric acid 37%, sodium hydroxide, phenolphthalein,
ethanol 96%, distilled water.

The extraction process and physicochemical characterization of pectin obtained
from pineapple peel were carried out in the multipurpose laboratory 1 at the National
Open University and Distance, Acacias Node. Where results such as the following
were obtained: extraction yield 1.15%, esterification grade 45,324, soluble solids
0,366° Brix, a titratable acidity 0.0768gr of citric acid/100ml and a viscosity of
83,324Cp.

Results were compared with a sample of light citrus pectin of high commercial
methoxyl, which it could be concluded that the pectin obtained from the pineapple
peel corresponds to low methoxyl pectin taking into account the difference in the
grade result of esterification for the 2 pectins.

Keywords: Pectin, hydrolysis, pineapple, methoxyl grade, viscosity.
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1 INTRODUCCION

El cultivo de pifia en regiones tropicales como el Meta representa una fuente
importante de alimentos y mataria prima para la poblacion y la industria nacional, la
pifia lleva por nombre cientifico Annas Comosus pertenece al reino vegetal, division
monocotileddneas, familia de las bromeliacea (Orinoquia, 2014).

(Alvarez Bazurto & Ortiz Paredes, 2016) “Esta compuesto principalmente por agua
aproximadamente 85% de su peso, rica en vitaminas A, B, C y E, rica en glucidos
como glucosa sacarosa y levulosa”.

El procesamiento y consumo de pifia tanto en fresco como procesada genera una
alta cantidad de residuos hasta un 65 % entre cascara, corazén y corona son
desechos potencialmente aprovechables la cascara corresponde a un 41% (Alvarez
Bazurto & Ortiz Paredes, 2016). La cascara por su composicibn merece una
atencion especial ya que de ella es posible obtener materiales o sustancias de
interés industrial como la pectina la cual es utilizada en la industria de alimentos y
farmacos debido a su poder gelificante y la propiedad que tiene de absorber una
gran cantidad de agua, los geles de pectina son importantes para crear o modificar
la textura de alimentos como compotas, jaleas, salsas y en la industria de alimentos
lacteos en elaboracion de yogurt de frutas y productos bajos en grasa. (Parichat &
Jurairat, 2017)

Con el uso actual de tecnologias, procesos quimicos y biotecnolégicos es posible
dar un uso productivo a los desechos orgéanicos como las cascaras de los citricos,
es por esto que se hace necesario hoy en dia el estudio y caracterizacién de los
componentes que hacen parte de los residuos y que se pueden aprovechar con
fines industriales, por ejemplo, técnicas como la hidrolisis acida aplicada a las
cascaras de la fruta es util para la extraccion de pectina.

Con base a lo anterior, el objetivo de este trabajo de investigacién es extraer y
caracterizar la pectina a partir de la cascara de pifia (Ananas Comosus) mediante
el método de hidrolisis acida y pruebas fisicoquimicas, como medida de
aprovechamiento de los residuos generados por el consumo y procesamiento de
pifia.
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2 PLANTEAMIENTO DEL PROBLEMA

En el departamento del Meta, especificamente en el pie de monte llanero se observa
una alta produccion de cultivos de pifia por lo que el departamento ocupa el tercer
puesto a nivel nacional con una produccion de 90198.50 Toneladas/afio
(Minagricultura, 2018).

La comercializacién de pifia (Ananas Comosus) se realiza en la gran mayoria en
presentacion de rodajas en fresco, jugo y otras bebidas no alcohdlicas, del total de
un fruto de pifia Unicamente se aprovecha la pulpa equivalente a 33 %,
desperdiciando alrededor de 41% que corresponde a la cascara, un 6 % al corazén
y un 20% a la corona. (Saavedra, 2014).

La industria alimentaria requiere para sus procesos insumos que cumplen funciones
como espesantes, estabilizantes, gelificantes de los cuales depende la calidad del
producto terminado, por lo que las grandes industrias de sectores como conservas
de frutas, lacteos, jugos, helados entre otras adquieren materia prima como la
pectina importada a falta de produccién nacionales.

Con base en lo anterior y teniendo en cuenta que la region del piedemonte llanero
cuanta con la materia prima suficiente como las cascaras de pifia y de otros citricos,
pueden ser un potencial para la extraccion de pectina de alta calidad aplicando
métodos de extraccion de bajo costo como lo es la hidrdlisis &cida. Se plantea como
pregunta de investigacion la siguiente.

¢ Es posible extraer pectina de la cascara de pifia mediante hidrolisis acida con
caracteristicas similares a la comercial?

17



3 JUSTIFICACION

En la actualidad con el desarrollo de las nuevas tecnologias, en especial la
biotecnologia, es posible potencializar el uso y aprovechamiento de los
innumerables residuos generados por la industria de alimentos, aplicando
procedimientos quimicos, bioldgicos, enzimaticos u otros.

En Colombia se dispone de una gran variedad de frutos citricos que ademas de la
pulpa presentan compuestos quimicos de interés industrial en la composicion de la
cascara o pared como los polisacéridos, se ha encontrado que en el tejido
parénquimatico y mesenquimatico de la fruta se forma un polisacarido de alto peso
molecular denominado pectina, el cual es altamente utilizado en la industria de
alimentos, farmacia y cosméticos debido a su poder gelificante (Saavedra, 2014).

Segun el reporte del ministerio de agricultura para el afio 2016 en Colombia se
obtuvo una produccion de 755.970.74 Toneladas de Pifa/afio, los departamentos
en los cuales se concentra el 64,95 % de la produccién nacional son Santander,
Valle del Cauca y Meta este Ultimo con un aporte de 12,34% lo que representa en
gran medida la disponibilidad de materia prima potencialmente aprovechable para
la obtencién de pectina a partir de subproductos y deshechos de las frutas en la
region del pie de monte llanero (Minagricultura, 2018).

Para el caso del Meta es comun la comercializacién de la pifia en diferentes
presentaciones como rodajas frescas, la elaboracion de bebidas no alcoholicas de
tipo artesanal y el procesamiento industrial en la elaboracion de fruta deshidratada,
todos estos métodos de consumo y transformacion de fruta generan una gran
cantidad de residuos como cascaras las cuales son desechadas como residuos
ordinarios. Debido a esto se plantea el trabajo de investigacion que tiene como fin
la extraccién y caracterizacion de pectina a partir de residuos de cascaras de la pifia
(Ananas Comosus) mediante el método de hidrdlisis &cida.

18



4 OBJETIVOS

4.1 Objetivo General

Extraer y caracterizar la pectina a partir de la cascara de pifia (Ananas Comosus)
mediante el método de hidrolisis acida y pruebas fisicoquimicas.

4.2 Objetivos Especificos

1. Evaluar el rendimiento de la extraccion de pectina a partir de residuos de
cascara de pifia mediante la técnica de hidrolisis acida.

2. Caracterizar fisicoquimicamente la pectina extraida de la cascara de la pifia
por medio de pruebas de laboratorio.

3. Comparar los resultados de la caracterizacion fisicoquimica de la pectina
obtenida de la cascara de la pifia frente a una pectina comercial.

19



5 MARCO REFERENCIAL

Un estudio realizado por Ceron y Cardona (2011) describe la evaluacion del
proceso integral para la obtencion de aceite esencial y pectina, a partir de cascara
de naranja, aplicando un método de extraccién simulado acoplado al real, en este
estudio los autores encontraron que para el caso de la extraccion de pectina a partir
de un kg de cascara de naranja se obtuvo un rendimiento de 49.27% a pH de 2.8
un tiempo de hidrolisis de 60 minutos y una temperatura de 80°C.

En un estudio realizado por Chasquibol et al (2008) relacionado con la extraccion y
caracterizacion de pectina a partir de varios frutos de la biodiversisdad peruana,
encontraron que el nispero de la sierra (Nespilus germanica) y la granadilla
(Pasiflora ligularis) se destacaron por su alto contenido de acido galacturonico
(87,97% y 85,99%), alto grado de metoxilacion (89,15% y 88,24%), alto grado de
esterificacion (86,24% y 88,79%).

Arellano y Hernandez (2013) en su trabajo realizaron un proceso de extraccion de
pectina a partir de pifia y nispero por el método convencional y caracterizacién de
las pectinas obtenidas, encontrando los siguientes resultados; para la pectina
extraida de pifia una Humedad de 54.4%, Cenizas 0.4%, peso equivalente 2857
mg/meq, acidez titulable 6.86%, contenido de metoxilo 3.1%, grado de esterificacion
76.92% y rendimiento 1.6044 %.

En cuanto a la optimizacién de parametros de extraccion de pectinas Baltazar et al
(2013) en su investigacion determinaron las condiciones 6ptimas de extraccion de
pectina a partir de cascara de limén aplicando el método de superficie de repuesta,
como resultado determinaron que los valores éptimos para la extraccion se presentd
a: (T° = 70-80°C, pH = 1-1,5) obteniendo una pectina con un peso molecular de
30666.912 g/mol, el maximo porcentaje de pectina extraida corresponde a una
muestra obtenida a 73°C, pH 1,3 y tiempo de 60 minutos.

Segun estudio realizado por Einhorn-Stoll et al (2018) a cerca de la degradacién
térmica de la pectina citrica en un ambiente de baja humedad, influencia del
tratamiento previo acido y alcalino, encontraron que las pectinas modificadas, asi
como la pectina comercial, se degradaron térmicamente durante cuatro semanas
de almacenamiento a 60°C y 80% de humedad relativa. También concluyen con
este trabajo que las pectinas desmetoxiladas por tratamientos acidos son mas
sensibles a la degradacion térmica que las pectinas desmetoxiladas por un
tratamiento alcalino.

Para el caso de pectina extraida de cascara de pifia no hay mucha informacion por
lo que se tomara como referente estudios similares en frutas citricas como la
cascara de naranja debido a que es un fruto cultivado en las mismas condiciones
ambientales de la pifia. A demas de encontrar antecedentes de extraccion de
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pectina por el método de hidrolisis acida como se describe en estudio realizado por
Devia (2003).

6 MARCO TEORICO

Para el desarrollo de este proyecto aplicado, se revisa teméticas especificas que
seran descritas posteriormente asi como las generalidades del cultivo de pifia a nivel
nacional, sus caracteristicas quimicas, nutricionales, fisicas, factores ambientales
qgue influyen en el cultivo, produccion y productores, de igual forma se aborda el
tema de la pectina como eje principal del trabajo frente a la composicion quimica,
fuentes de extraccion, métodos de extraccion, propiedades, aplicacion a nivel
industrial y parametros fisicoquimicos para la caracterizacion.

6.1 PINA (Ananas Comosus)

6.1.1.1 Definicion

“Pifia o Ananas es un fruto fresco perteneciente a la especie Ananas spp segun la
Norma Técnica Colombiana NTC 792-1, familia de las bromelidceas, compuesta de
46 géneros y 2000 especies aproximadamente” (Saavedra, 2014).

6.1.1.2 Taxonomia y descripcion botéanica

Nombre cientifico Ananas Comosus, botanicamente es una planta herbacea con
una altura alrededor de 1 metro, posee de 30 a 40 hojas (Orinoquia, 2014).

6.1.1.3 Sistema Radicular

El sistema radicular es superficial segun Saavedra (2014) “puede crecer hasta 2
metros, extenderse hasta 15 cm del suelo y algunas pueden llegar a los 30 cm de
profundidad”.

6.1.1.4 Tallo

“Es una estructura anclada al suelo por el sistema radicular y puede medir hasta 30
cm de largo, 6.5 cm de base y 3.5 cm de centro” (Saavedra, 2014).

6.1.1.5 Hojas

segun Saavedra (2014). “Las hojas poseen venas paralelas y tienen espinas en la
punta, tienen forma variable segun su posicién en la planta, grado de crecimiento y
madurez”.

6.1.1.6 Fruto
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El fruto de la pifia es de forma ovalada o cilindrica se sitia sobre el pedunculo y
presenta un rango de color de verde hasta anaranjado de acuerdo a su estado de
madurez, presenta pulpa jugosa y sabor dulce, ligeramente acido, su peso alcanza
hasta las 8 libras para pifias grandes (Alvarez & Ortiz, 2016).

“La parte comestible consiste en los ovarios, base de los sépalos, bracteas y la
corteza del eje. La cascara esta formada por los sépalos y bracteas de la flor. Es un
fruto no climatérico” (Morazan, 2010).

Figura 1. Partes de la planta de pifia (Ananas Comosus)

=== Pedinculo

Fuente. (Cerrato lliana, 2013)

6.1.2 Composicion Nutricional

Segun Catafieda (2003), “La Pifia es una fruta rica en carbohidratos como glucosa,
sacarosa y levulosa, vitaminas del grupo A, B, C y E, minerales. Contiene Bromelina
como ingrediente activo, mezcla de 5 enzimas proteoliticas”. Tiene propiedades
nutritivas, porque tiene un alto contenido de agua, destaca por su aporte de
carbohidratos y bromelina, enzima que ayuda a la digestion de las proteinas. A
pesar de su sabor dulce, su valor calérico es moderado respecto a otros nutrientes,
en la tabla 1 se muestra la composicion en 100 g de pifia madura. (Contreras y
Tamani. 2016)
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Tabla 1 Composicion en 100 g de Pifia madura.

Componente Unidad Cantidad
Energia Kcal 50
Carbohidratos G 13.12
Azucares G 9.85
Fibra Alimentaria G 14
Grasas G 0.12
Proteinas G 0.54
Tiamina (Vit. B1) Mg 0.079
Riboflavina (Vit. B2) mg 0.032
Niacina (Vit. B3) mg 0.5
Acido Pantoténico (B5) | mg 0.213
Vitamina B6 mg 0.112
Acido Folico (Vit. B9) | ug 18
Acido Ascorbico (Vit C) | mg 47.8
Calcio mg 13
Hierro mg 0.29
Magnesio mg 12
Manganeso mg 0.927
Fosforo mg 8
Potasio mg 109
Sodio mg 1
Zinc mg 0.12

Fuente. (Alvarez & Ortiz, 2016)

6.1.3 Clasificacion y variedades
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En Colombia se cultiva tres variedades de pifia tales como: Perolera, Cayela lisa 'y
Manzana.

6.1.3.1 Variedad Perolera:

Se considera un clon de cayena, posee hojas sin espinas el fruto maduro presenta
un color amarillo — anaranjado y ojos profundos. Es la variedad mas sembrada en
Colombia y apetecida por su sabor y calidad. (Rivera & Salgado, 2017)

6.1.3.2 Variedad Cayena Lisa:

Es la variedad mas sembrada en el mundo, es una fruta excelente para la
agroindustria, las hojas solo presentan espinas en la parte superior y algunas en la
base. Tiene un alto contenido de jugo y poco de fibra; la cascara es lisa y el color
de la pulpa es blanco-amarillenta. (Rivera & Salgado, 2017).

6.1.3.3 Variedad Gold Md2:

Es una variedad doble propdsito: proceso y mercado fresco y de mayor aceptacion
a nivel mundial. La fruta posee forma simétrica y uniforme, con un color amarillo
atractivo. Contiene mayor cantidad de azucares y vitamina C, con muy buen sabor
y aroma (Rivera & Salgado, 2017).

6.1.4 Factores climaticos para cultivo

6.1.4.1 Clima

Segun Saavedra, (2014). “El cultivo de pifia se desarrolla en 6ptimas condiciones a
una altura que va desde los 100 hasta los 600 msnm, la temperatura 6ptima para el
cultivar oscila entre 25 a 27 °C”.

6.1.4.2 Luminosidad

“La pifia requiere altos niveles de luminosidad para sus procesos fisioldgicos, una
luminosidad 6ptima favorece la produccion de frutas brillantes y atractivas a la vista
de los consumidores” (Saavedra, 2014).

6.1.4.3 Suelo

“Se desarrollo en suelos con textura liviana, bien drenados, y franco o franco
arcilloso. La acidez debe estar entre 4.5 a 6 de pH con niveles muy bajos de
elementos toxicos como el aluminio” (Saavedra, 2014).

6.1.5 Cosechay recoleccion
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Los frutos parcialmente maduros se recolectan de forma manual, la fruta se toma
de la corona y se inclina hacia un lado para que el peddnculo se quiebre, o con
algun objeto filoso se corta el pedunculo del mismo con el fin de dejar una pequefa
parte que sirva de tapon natural y evite penetracion de patégenos (Garzon Cerrato,
2016).

Recoleccion: la fruta debe manipularse con delicadeza durante la cosecha y
transporte evitando magulladuras o golpes; también se debe recoger lo mas pronto
posible del lote cosechado, debido a que la exposicion prolongada a altas
temperaturas acelera el proceso de maduracion. Del cuidado que se le dé en este
proceso de poscosecha dependerd el tiempo de perdurabilidad que tenga el fruto
en vitrina (Garzén Cerrato, 2016).

6.1.6 Industrializacion

La pifia a nivel nacional se comercializa en diversas formas, la mas comun es en
fresco como rodajas, pero también gran parte es destinada a procesos industriales
donde se transforma, conserva y comercializa con un valor agregado, los principales
productos a base de Pifia son los siguientes: pifia envasada, pifia deshidratada,
néctar, pulpa, jugo concentrado, jalea, mermeladas, bocadillos, vinagre entre otros
segun (Saavedra, 2014).

En el departamento del Meta es comun observar la comercializacion de pifia en
fresco, bien sea en rodajas o en jugo y en forma de pifia deshidratada
principalmente.

6.2 PECTINA
6.2.1 Historiay Origen

La pectina fue descubierta en 1790 cuando Vauquelin encontré una sustancia
soluble en zumo de las frutas. En 1825 el cientifico francés Braconnot encontré una
sustancia ampliamente disponible en los tejidos vegetales, la cual adquiria
propiedades gelificantes cuando se le afladia acido a su solucion, La llamd “pectina
acida”, del griego “pectos” que significa sélido denso coagulado (Gamboa, 2009).

Segun los reportes de (Gamboa, 2009) “las mayores concentraciones de pectina se
han encontrado en la lamina media de la pared celular, disminuyendo gradualmente
su contenido hacia la membrana plasmatica. Constituyen, una tercera parte de la
pared celular de las plantas dicotiledoneas y algunas monocotiledoneas. Las
pectinas cumplen una funcién lubricante y cementante en la pared celular de las
plantas superiores; estan implicadas en la textura y maduracion de los frutos y en el
crecimiento de los vegetales. Ademas, se encuentran asociadas con una parte
sustancial de las materias estructurales de los tejidos blandos (parénquima de las
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frutas, celulosa y de las raices carnosas) y le otorgan a la pared celular la habilidad
de absorber grandes cantidades de agua”.

6.2.2 Estructura

Las sustancias pécticas comprenden un extenso grupo de heteropolisacaridos
vegetales cuya estructura basica esta integrada por moléculas de acido D-
galacturonico, unidas por enlaces glucosidicos a-D-(1,4), en la cual algunos de los
carboxilos pueden estar esterificados con metilos o en forma de sal (Badui Dergal,
2006).

Se pueden distinguir dos clases principales de sustancias pécticas: los acidos
pectinicos, que tienen una pequefia porcidén de sus acidos poligalacturénicos como
ésteres metilicos, y los acidos pécticos, que solo contienen moléculas de &cido
poligalacturdnico libre de esterificacion. Por definicion, las pectinas son &cidos
pectinicos con diferentes grados de esterificaciéon y neutralizacion, que pueden
contener de 200 a 1000 unidades de acido galacturénico. Existen otros compuestos
de este tipo, las protopectinas, altamente esterificadas con metanol y muy insolubles
en agua, que se encuentran en los tejidos inmaduros de los frutos y son
responsables de su textura rigida, sin embargo, la accion de la enzima
protopectinasa hace que se conviertan en pectinas solubles o acido pectinico, en
un proceso que ocurre durante la maduracién y que trae consigo el ablandamiento
del fruto (Badui Dergal, 2006).

Las pectinas son heteropolisacaridos que pueden contener dos regiones bien
definidas (Imagen 3). Una region lisa o homogalacturano, la cual consiste en un
esqueleto de residuos de acidos D-galacturénico unidos mediante enlaces (1,4)-q,
los cuales pueden estar acetilados en el carbono C2 o C3, o metilados en el C6 y
una regiéon rugosa o ramnogalacturonano |, consistente en un heteropolimero en el
qgue los residuos de &cido D-galacturénico del esqueleto de la pectina estan
interrumpidos por residuos de L-ramnosa unidos por enlaces (1,2)-a, a las cuales
se pueden unir por cadenas largas de arabinano y galactano en el carbono C4. El
ramnogalacturonano Il, es un polisacarido de 30 unidades que contiene un
esqueleto de acido galacturénico, sustituido por 4 cadenas laterales de ramnosa,
arabinosa y azlcares no comunes como, apiosa y metilfucosa (Gamboa, 2009).
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Figura 2. Estructura de las pectinas (Badui Dergal, 2006).

Estructura de las pectinas: X puede ser H o CHia

Fuente. (Badui Dergal, 2006)

Figura 3. Estructura esquematica de la pectina
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6.2.3 Clasificacion

Segun (Gamboa, 2009) “las pectinas se pueden clasificar de acuerdo a las
modificaciones que sufren en su cadena principal, sin embargo, el término de
pectina puede aplicarse a: protopectinas, acidos pécticos, acido pectinicos y
pectina”.

6.2.3.1 Protopectina

Se describen como las sustancias pécticas que se encuentran en los tejidos
vegetales y son insolubles en agua y de las cuales posteriormente se forman las
sustancias pécticas solubles por procesos de hidrélisis (Gamboa, 2009).
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6.2.3.2 Acidos pectinicos

Son 4&cidos poligalacturonicos con cantidades variables de grupos metilos
esterificados con los grupos carboxilo del C6. Las sales de los acidos pectinicos,
son denominadas pectinatos, tienen la propiedad de formar geles con azucares,
acidos y cuando los contenidos de metilo son muy bajos tienden a formar geles con
sales de calcio (Gamboa, 2009).

6.2.3.3 Acidos pécticos

Son galacturonatos que no contienen grupos metilos, también se les denomina
acidos poligalacturonicos. A las sales que lo conforman se les llama pectatos o
acidos poligalacturonatos (Gamboa, 2009).

6.2.3.4 Pectinas

Constituyen aquellas sustancias pécticas de composicion variable, cuyo
componente principal son los &cidos pectinicos solubles en agua, de contenido de
metoxilo y grado de neutralizacion variables. Poseen la capacidad de formar geles
con azucares y acidos en condiciones adecuadas. Generalmente, presentan entre
60 a 70% de sus grupos carboxilos esterificados con metanol. (Gamboa, 2009).

6.2.3.5 Pectina de alto metoxilo

Son aquellas en las cuales mas del 50% de los grupos carboxilos del acido
galacturénico del polimero se encuentra esterificado con metanol. El grado de
esterificacién de las pectinas de alto metoxilo influye mucho sobre sus propiedades
en particular, se ha encontrado que, a mayor grado de esterificacion, 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 sélidos solubles (azucar) entre
60y 70% (Baltazar et al., 2013).

6.2.3.6 Pectina de bajo metoxilo

Son aquellas que presentan grado de esterificacion (DE) menor al 50%. Su
gelificacion se controla introduciendo iones calcio en el sistema y tiene lugar a pH
entre 2.5 a 6.5, con sélidos solubles entre 10-20% (Gamboa, 2009).

6.2.4 Métodos de asilamiento o extraccién

La extraccion de pectina se define como un proceso fisico-quimico que consta de
multiples etapas de hidrdlisis y extraccion de macromoléculas de pectina de tejido
vegetal y su solubilizacién en el disolvente a granel, todas ellas de forma continua
bajo la influencia de diferentes parametros de proceso, principalmente temperatura,
pH y tiempo (Methacanon, Krongsin, & Gamonpilas, 2014).
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Segun (Gamboa, 2009) “Existe una gran cantidad de frutas que constituyen una
buena fuente de pectinas de alta calidad, como la manzana, y algunos citricos, como
el limon, toronjay lima, grosellas, arandanos, uvas, guayabas, ciruelas, frambuesas,
entre otras”.

Para fines industriales, las fuentes de obtencidon de las pectinas se restringen
principalmente a las cascaras de los frutos citricos (20-35%), infrutescencia del
girasol (15-25%), remolacha (10-20%) y pulpa de manzana (10-15%) (Chasquibol
et al., 2008).

Para la extraccion de pectinas se han empleado diversas técnicas, las
convencionales como la extraccion por arrastre de vapor e hidrodestilacion, las no
convencionales como la extraccién asistida por microondas (EAM) y la extraccion
por hidrélisis 4cida que es aplicada ampliamente a nivel industrial. (Urango et al.,
2018)

6.2.4.1 Extraccién Asistida por Microondas (EAM)

La técnica de extraccion asistida por microondas se basa en el uso de la energia de
microondas para conseguir que los compuestos de interés pasen rapidamente de la
muestra a un disolvente adecuado, ademas, es una técnica que utiliza volimenes
pequefios de solvente y permite el control de una serie de pardmetros que afectan
a la eficiencia de extraccion (Seixas et al., 2014).

6.2.4.2 Extraccion por hidrdlisis acida

e El método extraccion por hidrdlisis acida consiste en someter al sustrato a
una coccién en medio acido, posterior filtracion y purificacion, con lo cual se
logra separar la pectina presente del resto de compuestos de las cascaras,
para luego secarla y molerla hasta tener un fino polvo listo para
comercializarlo. Se lleva a cabo por diferentes operaciones como son:
(Baltazar et al., 2013).

e Hidrolisis Acida: Al material sélido se le agrega la misma cantidad de agua
usada inicialmente y a esta solucién se le agrega acido sulftrico, acido nitrico
o preferiblemente, acido clorhidrico hasta obtener un pH entre 1y 3. El tiempo
de calentamiento de la solucion es de 60 minutos manteniendo la
temperatura en el valor deseado entre 70 y 80°C con agitaciéon constante
(Baltazar et al., 2013).

e Precipitacion: En la etapa de precipitacion de las pectinas se pueden emplear
sales o alcoholes preferiblemente, para la industria de alimentos, se
recomienda un volumen de alcohol equivalente al 80% de la solucién que se
va a precipitar. Para esta etapa del proceso se empleara etanol al 95 0 96%
(Baltazar et al., 2013).
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6.2.4.1 Extraccion enzimatica de pectinas

El método enzimatico emplea pectinesterasa o pectinmetilesterasa, la cual convierte
a las pectinas de alto metoxilo en pectinas de bajo metoxilo sin la despolimerizacion
de la molécula de pectina (Arellano & Hernandez, 2013).

6.2.5 Caracterizacion

La calidad de las pectinas extraidas a partir de residuos de fruta (cascaras) depende
de varios factores entre ellos el método de extraccion, la temperatura, el pH y el
tiempo, por lo tanto, se debe caracterizar mediante pruebas fisicoquimicas como las
siguientes: humedad, cenizas totales, acidez libre, peso equivalente, grado de
esterificacion, consistencia de geles y viscosidad (Gamboa, 2009).

6.2.6 Propiedades

6.2.6.1 Gelificacién

La formacion de geles es una de las propiedades mas importantes de las pectinas
para la industria de alimentos. Segun (Gamboa, 2009) “los geles consisten en
moléculas poliméricas con enlaces entrecruzados que dan forma a una red
interconectada y tupida inmersa en un liquido”.

Las pectinas de bajo contenido de metoxilo tienen la capacidad de formar geles en
presencia de cationes divalentes, comunmente calcio. Ese tipo de sistemas de
gelificacion se debe a la formacion de zonas de uniones intermoleculares entre
regiones homogalacturénicas iguales, pero de diferentes cadenas de pectinas.
(Gamboa, 2009).

Las pectinas de altos contenidos de metoxilos tienen la facilidad de formar geles
con azucar y adecuada proporcion de &cido; por lo que se les denominan geles de
baja actividad de agua o geles de azlcar-acido y pectina. (Gamboa, 2009).

El mecanismo de gelificacién de la péctina, es determinado principalmente por el
grado de esterificacion (DE). Para las pectinas de bajo contenido de metoxilos (DE<
50%), la gelificacion resulta de la interaccién ibnica no-covalente entre grupos de
residuos de &cido galacturdnico de las cadenas de pectinas y con iones divalentes
gue usualmente contienen calcio. La afinidad de las pectinas con los iones de calcio
tiende a aumentar cuando disminuye el grado de esterificacion o la fuerza i6nica y
con el aumento de la concentracion del polimero. Ademas, la influencia de la
densidad de la cadena de polygalacturonato y la distribucién modelo de los grupos
carboxilos libres y esterificados tiene un importante efecto sobre la fuerza de unién
de los iones de calcio (Sharma'y col., 2006).
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6.2.6.2 Viscosidad

La viscosidad es la propiedad de un fluido mediante la cual se ofrece resistencia al
corte. La unidad de viscosidad es el Poise (g/cm s); mas comunmente se lo utiliza

el submultiplo el centiPoise.

Para evaluar esta variable se utiliza un viscosimetro de caida de bola marca Thermo
Haake. El viscosimetro de caida de bola se basa en el sistema de medida Hoppler
y esta disefiado para medir la viscosidad de liquidos newtonianos. Este método de
medida se basa en la diferente velocidad de caida que presenta un solido esférico
en el seno de un liqguido como consecuencia del mayor o menor valor del coeficiente
de friccion o viscosidad. La viscosidad de dicho liquido, a su vez, dependera de su
temperatura, disminuyendo a medida que aumenta la temperatura. EI método de
Hoppler es muy preciso y se ha empleado frecuentemente en formas farmacéuticas,
excipientes, mezclas liquidas, macromoléculas en disolucién, etc. (Lopez Ruiz,

Egea Gonzalez, & Laiz, 2017)

6.2.7 Aplicaciones y demanda

La pectina en Colombia es utilizada principalmente por la industria de alimentos,
especificamente para la produccion de mermeladas, dulces, bocadillos, postres y
helados entre otros, las empresas que mas demandan pectina en el pais se reportan

en la tabla 2. (Acevedo y Ramirez, 2011).

Tabla 2 Empresas con mayor demanda de pectina en Colombia para el afio 2011.

TIPO DE
EMPRESA UNIDAD CANTIDAD %

Gaseosas posada Tobén S.A| Kilogramo 102000 23,37
Quiméro S.A Kilogramo 81904,66 18,77
T-Vapan 500 S.A Kilogramo 78115 17,9
Danisco Colombia LTDA Kilogramo 72675 16,65
Alpinaproductos alimenticios

S.A Kilogramo 57380 13,15
Surtiquimicos LTDA Kilogramo 35136,6 8,05
Conservas California S.A Kilogramo 6000 1,37
Tecnas S.A Kilogramo 1200 0,27
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Andiquimicos LTDA Kilogramo 1000 ‘ 0,23 ‘

Fuente: (Acevedo y Ramirez, 2011)

Segun (Baltazar et al., 2013) “la pectina de alto metoxilo preserva a los productos
lacteos de la precipitacion de caseina cuando se calienta a pH inferiores a 4,3. Este
efecto se usa para estabilizar los yogurts liquidos”.

CAPITULO I

7 MATERIALES Y EQUIPOS

Tabla 3. Listado de materiales y equipos.

Materia Prima Materiales Equipos Reactivos
Cascara de Piia | Cuchillo Balanza analitica | Etanol al 95%
5 Kg Sartorius LE623
Pectina  Citrica | Tabla para picar | Plancha de | Acido Clorhidrico
ligera de alto calentamiento con | 0.1N y 0.5N
metoxilo marca agitacion
CIACOMEC magnética
Heidolp MK3001K
Vasos de | Bureta Digital de | Hidroxido de
precipitado de 1L | 25 ml Brand sodio 0.1N y 0.5N
Pipeta de 5 y 10 | Horno de secado | Fenolftaleina

mL

convencional

memmert

Vidrio de reloj pH-metro de | Agua destilada
mano Hanna

Erlenmeyer  de | Viscosimetro de

250 mL caida de Dbola
Thremo Haake

Espatula Refractometro de

mano ATC ecala
0-32°Brix
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Probeta de 100
mL

Papel filtro

Embudo de vidrio

Tamiz

Mortero de mano

Picnémetro de 10
ml

Pie de rey

Modificado de (Aza Espinosa & Méndez Arellano, 2011).
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8 METODOLOGIA

8.1Recoleccién de la muestra

La muestra de cascara fue tomada en diferentes puntos de venta ambulantes de
pifia en el sector las Mercedes via Acacias Villavicencio, la cascara de pifia se
recolect6 en fresco procedente de frutos sanos con madurez Optima, sin materias
extrafias o presencia de hongos.

Se recolecto en bolsas de polipropileno de baja densidad entre 500 y 1000 g de
cascara de pifia de cada punto de venta ambulante hasta completar un total de 5000
g, las bolsas con cierre hermético son embaladas en nevera de poliestireno a una
temperatura entre 5y 10 °C para prevenir la accién de los microorganismos mientras
son trasportadas al laboratorio multiproposito 1 de la Universidad Nacional Abierta
y a Distancia CEAD Acacias.

8.2Tratamiento de la muestra

La clasificacion de la cascara de pifia se realiza acorde al estado de madurez segun
la norma técnica colombiana NTC 729-1 (grado 5) y contenido de pulpa adherida a
la cascard no mayor a un espesor de 0,5 cm.

El lavado y desinfeccion se realiza siguiendo las recomendaciones de la FAO para
desinfeccién de productos vegetales con hipoclorito de sodio a 150 ppm a una
exposicion de 5 minutos (Lopez, 2003).

Las cascaras son troceadas en cuadros de tamarfo aproximado de 2 cm con ayuda
de cuchillo y tabla para picar, se homogeniza las muestras y se mezclan
uniformemente para posteriormente de forma aleatoria tomar muestras de 300 g
para cada tratamiento.

8.3Extraccion de pectina

La extraccién de pectina de las cascaras de pifia se realiz6 por el método de
hidrolisis acida mediante los siguientes pasos descritos por Devia ( 2003).

8.3.1 Escaldado

El proceso de escaldado se realizé para inactivar las enzimas en la cascara de pifia
de la siguiente forma: adicionando 300 g de cascara de pifia (pesada en balanza
analitica) en un 1 L de agua y calentar hasta ebullicion por 20 minutos con ayuda
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de la plancha de calentamiento, luego con ayuda de un tamiz separar la cascara del
agua (Devia Pineda, 2002).

8.3.2 Hidrdélisis Acida

Los ensayos preliminares para evaluar las condiciones de extraccion de pectina se
realizaran variando los dos factores la temperatura (50, y 90 °C) y el tiempo de
extraccion (40, y 120 minutos) siguiendo el proceso descrito a continuacion:

A 300 g de cascara de pifia se adiciono 1 L de solucion de &cido clorhidrico al 0.1
N en 4 vasos de precipitado, sometiendo la mezcla a cada uno de los tratamientos
del disefio experimental asi: vaso 1 (90°C por 50 min), vaso 2 ( 90°C por 120 min),
vaso 3 (50°C por 50 min) y vaso 4 (50°C por 120 min) “con agitacion constante en
agitador magnético, verificando que el pH de la mezcla ente entre 1.5 a 3 con ayuda
de pH-metro previamente calibrado” (Devia Pineda, 2002).

8.3.3 Separacion de solidos

El filtrado se realiz6 en tamiz para separar el sélido del liquido hasta obtener la
mayor cantidad de liquido, las cascaras fueron desechadas.

8.3.4 Concentracién de la solucién

Con el fin de concentrar la solucion, el liquido fue calentado a 80 °C en plancha de
calentamiento hasta reducir su volumen a una tercera parte con el fin de concentrar
la solucion (Devia Pineda, 2002).

8.3.5 Precipitacion

La solucién anterior se llevé a bafio de hielo hasta una temperatura inferior a 25 °C,
una vez la solucién alcanza una temperatura baja se adiciona etanol al 96 % en una
proporcion etanol: liquido 3:1 (Devia Pineda, 2002).

La solucion resultante, se dejo en reposo la mezcla hasta observar formacion de
precipitado, el cual corresponde a la pectina extraida.
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8.3.6 Lavado

La pectina precipitada se separo del etanol por medio de, un tamiz o papel filtro, se
lavando con agua destilada y se re-precipita con etanol al 96° para mejorar el color,
repitiendo el proceso de filtrado hasta obtener la pectina lo mas solida posible
(Arellano & Hernandez, 2013).

8.3.7 Secado

La pectina se secé a 60 °C durante 4 horas en, un horno convencional marca
memmert, hasta peso constante. Después se llevdé a desecador hasta que se
enfriara y se registré el peso en balanza analitica (Arellano & Hernandez, 2013).

8.3.8 Pulverizacion

Después de registrar el peso en la balanza analitica se procedio a triturar la pectina
en un mortero. La pectina triturada se empaco en bolsas con cierre hermético para
posterior analisis fisicoquimico (Acevedo y Ramirez, 2011).
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Figura 4. Proceso de extraccion de pectina a partir de cascara de pifa.
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8.4 Caracterizacion fisicoquimica de la pectina

Para la determinacion de la calidad de la pectina obtenida se realizaron pruebas
fisicoquimicas y comparacion con pectina comercial. Las pruebas realizadas fueron
las siguientes: Rendimiento la cual se llevé a cabo aplicando método gravimétrico,
grado de esterificacion determinado mediante proceso de valoracion de una
solucion de pectina al 1% con hidroxido de sodio al 0,1 N, solidos solubles
determinados por lectura directa con refractometro de una solucién al 5% de
péctina, acidez titulable mediante proceso de titulacion acido-base y la viscosidad
determinada por la técnica de caida de bola.

Se aplicara el procedimiento descrito por Aza y Arellano (2011) en trabajo de tesis
para optar por el titulo de ingeniero Agroindustrial.

8.4.1 Rendimiento

El rendimiento es una relacion entre el peso obtenido y el peso inicial por cien, se
determina mediante una balanza gramera digital, con la finalidad de cuantificar el
rendimiento de la pectina obtenida después de la molienda con base al peso de la
cascara de pifia cortada. Se aplica la siguiente formula (Aza Espinosa & Méndez
Arellano, 2011):

w-
% de Rendimiento = WZ x 100
1

Donde W, corresponde al peso de la pectina obtenida y W, es el peso de cascara
de pifia.

8.4.2 Grado de esterificacion

El grado de esterificacién es un factor importante que caracteriza las cadenas de
las pectina de los grupos carboxilos, se determina usando el método de valoracion
de Schultz y Schweiger (1965) de la pectina obtenida después de la molienda con
la finalidad de evaluar el tipo de pectina, y cuyo protocolo es el siguiente: Se valoran
10 ml de disolucién de pectina al 1 % con NaOH (hidréxido de sodio) 0,1 N, usando
fenolftaleina como indicador (valoracion A), afiadiendo 20 ml de NaOH 0,5 N en un
tiempo determinado (30 minutos) con el fin de desesterificar la pectina. A
continuacion, se afiade 20 ml de HCI (acido clorhidrico) 0,5 N para neutralizar el
NaOH. Finalmente, la disolucion se valora con NaOH 0,1 N (valoracion B) (Aza
Espinosa & Méndez Arellano, 2011).
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El grado de esterificacion se calcula aplicando la siguiente ecuacion

DE = * 100

A+ B
Donde

A= Volumen de NaOH gastado antes de la neutralizacion
B= Volumen de NaOH después de la neutralizacion

8.4.3 Solidos Solubles (° Brix )

Los grados °Brix indican los sélidos solubles presentes en la solucion, se determina
por lectura directa con un refractdmetro manual ATC con escala de 0 a 32 °Brix de
una solucién de pectina al 5 % en agua destilada (Aza Espinosa & Méndez Arellano,
2011).

8.4.4 Acidez titulable

La acidez titulable se expresa convencionalmente como equivalente en masa de
acido citrico, el fundamento de la técnica consiste en determinar la acidez por medio
de una titulacion Acido-base con unas soluciones de alcali estandarizado contenido
en el producto y se determina de acuerdo al método (AOAC, 942.15) basada en una
titulacion con NaOH 0,1 N y fenolftaleina como indicador, tiene como finalidad
evaluar la cantidad de acido en la pectina obtenida después de la molienda. (Aza
Espinosa & Méndez Arellano, 2011).

Los resultados se expresan aplicando la siguiente ecuacion:

Vs * Cyx * f(acido citrico) * 100
C(NaoH 0,1n) * Mmasa muestra (g)

% de Acidez(g acido citrico/100 ml) =

Donde

Vmx= Volumen gastado de la solucion de NaOH estandarizada.
Cx) = Concentracion de la solucion de NaOH estandarizada.
CnaoH 0.1m) = Concentracion ideal de la solucién de NaOH (0,1M)

f(acido citico) = factor de conversion de equivalencia de 1 mL de NaOH 0,1M a Acido
citrico anhidro (0,006404)
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La determinacion de Acidez por el método (AOAC, 942.15) se realiz6 siguiendo el
procedimiento que se describe a continuacion:

8.4.4.1 Preparacion de la muestra

Pesar 20 g de la muestra en un vaso de precipitado de 250 mL. Llevar a un volumen
aproximado de 100 mL con agua desionizada y agregar un agitador magnético
sumergible. Mezclar bien antes de comenzar la titulacion. (AOAC Official Method
942.15, 2005)

8.4.4.2 Verificacion y calibracion del pH-metro

Verificar que el electrodo esté sumergido en su correspondiente solucion
(generalmente suele ser KCI 3M o 4M). Mantener una temperatura ambiental de 15
a 25 °C para realizar las determinaciones. (AOAC Official Method 942.15, 2005)

Lavar adecuadamente el electrodo con agua desionizada varias veces (verificar
esta limpieza sumergiendo el electrodo en agua desionizada, donde se obtengan
valores de pH cercanos a 6). (AOAC Official Method 942.15, 2005)

Ajustar el pH-metro a modo de calibracion y registre las lecturas de los tampones
de calibracién trazables de pH 4, 7 y 10. Debe ademas registrar la temperatura de
funcionamiento. (AOAC Official Method 942.15, 2005)

Medir el pH de un tampdn control de pH 7, para verificar si la lectura del equipo es
correcta.

8.4.4.3 Determinacion de acidez titulable

Llenar la bureta digital con al menos 25 mL de la solucion estandarizada de NaOH.
Manteniendo su muestra en agitacion, titular rdpidamente hasta llegar a un pH
cercano a 6. Entonces adicionar la solucion mas lentamente hasta llegar a pH 7.

Una vez alcanzado el pH 7, finalizar la titulacion adicionando la solucién de no mas
de 4 gotas y esperando una lectura estabilizada antes de repetir. Una vez cerca de
un pH de 8.0, adicionar la solucién de titulacion gota a gota, esperando
estabilizacion. (AOAC Official Method 942.15, 2005)

Finalizar la titulacién hasta un pH de 8.1 (utilizando un rango de 8.1+0.2, lo cual se
considera aceptable para interpolar en la curva de calibrado, segun los cambios de
temperatura que pueden ocurrir en el proceso). Anotar el gasto total de la titulacion.

8.4.5 Viscosidad

La determinacion de la viscosidad se realiz6 de acuerdo al siguiente procedimiento:

Se determino el valor de la viscosidad de las muestras de pectina citrica comercial
y de la pectina extraida a partir de cascara de pifia en solucién al 2%, utilizando un
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viscosimetro de caida de bola marca Thremo Haake acoplado a termostato de
marca thermo electron corporacién, para la determinacién se emple6 la bola de
vidrio con la cual se calibro el equipo.

El viscosimetro consta, como elemento fundamental, de un tubo de vidrio de
paredes gruesas que lleva marcadas dos sefiales anulares en las proximidades de
sus extremos y otra a una distancia intermedia. Este tubo esta inserto en otro tubo
mucho mas ancho destinado a alojar agua circulante como medio termostatico,
procedente de un bafio maria cuya temperatura se regula mediante un termostato
de inmersion LAUDA modelo LCE4226-15-0065. El conjunto formado por los dos
tubos se encuentra dispuesto en una posicion ligeramente inclinada y puede ser
girado 160° alrededor de un eje perpendicular a ambos tubos. El tubo interior debe
estar perfectamente limpio. Se llena entonces de agua destilada a 25°C (Lopez
Ruiz, Egea Gonzalez, & Laiz, 2017).

Se elige una esfera de vidrio de la coleccién suministrada por el fabricante. Antes
de introducir la bola escogida en el tubo interior, se debe pesar en la balanza de
precision y su diametro se debe medir con el pie de rey, para asi poder calcular su
densidad. Uno de los cierres del tubo interior va provisto de una pieza caza-burbujas
para evitar la presencia de aire en el interior. Si quedase alguna burbuja dentro del
tubo interno, hay que sacarla antes de comenzar a medir. Una vez que el sistema
bafo-tubos ha alcanzado la temperatura ambiente, (lo cual se comprobara con el
termometro) se invierte el viscosimetro y con un cronémetro que aprecie segundos,
se mide el tiempo que tarda la esfera en pasar entre el enrase superior y el inferior.
Esta operacion se repite tres veces, de manera que se pueda obtener el tiempo
promedio, t. Con este tiempo puede calcularse la velocidad de caida V (considerada
constante si el experimento esta bien disefiado). (Lopez Ruiz, Egea Gonzalez, &
Laiz, 2017)

Con la velocidad de caida V, junto con el valor de la viscosidad del agua destilada
a cada temperatura, se puede determinar el valor de la constante adimensional k
que caracteriza la bola en el tubo interior, aplicando la siguiente ecuacion (Lopez
Ruiz, Egea Gonzalez, & Laiz, 2017):

nxv
0,222 « R*(pp — p) * g

K =

Donde:

n: Viscosidad de agua destilada a 25°C en cP
v: Velocidad de caida de la bola en m/s

R: Radio de la bola en cm

Py Densidad de la bola (determinada como la masa de la bola/volumen de la esfera)
en g/cm?

p;. Densidad del liquido (agua a 25°C) en g/cm?
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g: Valor de la gravedad

De esta manera se calibra el instrumento. Posteriormente, se llena el tubo interior
con el liquido cuya viscosidad se desea conocer (solucion de pectina, comercial y
extraida de cascara de pifia) y se mide su densidad con ayuda del picnémetro.

Introduciendo la bola en el tubo interior de nuevo, se realiza de nuevo las medidas
del tiempo de caida en el seno del nuevo liquido con la misma bola para la
temperatura seleccionada. Como ya se conoce la constante k de la bola, podremos
obtener la viscosidad del liquido (solucion de pectina) aplicando la siguiente
ecuacion (Lopez Ruiz, Egea Gonzalez, & Laiz, 2017).

n=tx(pp—p)*K

9  TIPO DE INVESTIGACION

Se emplea el tipo de investigacion descriptiva, la seleccion de la muestra se realizo
de forma aleatoria en los diferentes puntos de venta ambulantes de pifia hasta
obtener una cantidad de 5 kg. En total se realizara el proceso de extraccion de
pectina a 5 clases o grupos de 300 g cada uno de los cuales se conformaran a partir
de la muestra (5 kg) de forma aleatoria simple.

9.1 Disefio Experimental

El disefio experimental es factorial de la forma 2X en donde K tiene un valor de dos.
Para el analisis de resultados se realiza un andlisis de varianza de dos factores
empleando el software estadistico Minitab 18 version libre, con el cual se evaluaran
los parametros de extraccion de pectina frente a la interacciébn de tiempo y
temperatura, por hidrélisis &cida empleando una solucion de HCI 0.1N (Guerrero,
2017).

Tabla 4. Disefio experimental para evaluacion del método de extraccion.

Fuentes de Variacion Parametro
Temperatura °C 50 Rendimiento
90
Tiempo (minutos) 40 Rendimiento
120
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Modificado de (Flores, Marifios, Rodriguez, & Rodriguez, 2013)
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10 RESULTADOS

10.1 Caracterizacion puntos de venta de pifia en fresco

La caracterizacion de puntos de venta de pifia se realizo en el sector las Mercedes
entre la via Acacias Villavicencio, teniendo como criterio la cantidad de pifa
comercializada, la presentacion y la cantidad de cascara generada principalmente.
Se observé un total de 9 puntos de venta ambulantes activos de 14 fijos, los datos
proporcionados por cada uno de los encuestados se reflejan en la tabla nimero 5.

Tabla 5 Caracterizacion puntos de venta de pifia las Mercedes

Punto de | Variedad | Cantidad pifia Peso Nombre
venta (Pifa) (Unidad/Dia) cascara | Disposicion encuestado
Entera | Rodaja | Kg (Dia) | final de

cascara

1 Mayanes 40 26 12 Alimentacion | Olga Maria

animal Lépez

2 Mayanes 35 23 11 Alimentacion | Olga  Maria
animal Lopez

3 Mayanes 50 31 15 Alimentacion | Alexander
animal Salazar

4 Mayanes 60 30 14 Vehiculo Yuliana
recolector Eliusca

5 Mayanes 50 40 19 Vehiculo Didier
recolector

6 Mayanes 60 45 21 Vehiculo Didier
recolector

7 Mayanes 47 35 17 Vehiculo Didier
recolector

8 Mayanes 30 17 8 Vehiculo Leidy
recolector Martinez

9 Mayanes 25 20 10 Alimentacion | Carmen
animal Lépez

Promedio 397 29,66 14,11

Fuente. Elaboracion propia
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10.2 Recoleccion de muestra cascara de pifia Ananas Comosus

Se realiz6 la recoleccion de la muestra de cascara de pifia variedad mayanes en
cada uno de los puntos de venta de forma aleatoria hasta completar 5 kg tal como
se describe en la metodologia.

Figura 5. Recoleccion de cascara de pifia.

Fuente. Elaboracion propia
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Figura 6. Pesado de cascara en punto de venta

Fuente. Elaboracion propia
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Figura 7. Embalaje de muestras en punto de venta.

Fuente. Elaboracion propia

10.3 Extraccién de pectina por el método de hidrélisis acida

Las muestras recolectadas se trasportaron al laboratorio multipropésito 1 de la
universidad nacional abierta y a distancia CEAD Acacias, realizandose las
operaciones que se describen a continuacion:

10.3.1 Tratamiento de la muestra

Las bolsas con la cascara son desempacadas en un solo recipiente (bandeja
plastica), se realiz6 el lavado y seleccidén de las cascaras como se representa en el
siguiente diagrama.
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Figura 8. Tratamiento de la cascara de pifia

Recepcion Clasificacion

Fuente. Elaboracion propia

10.3.2 Corte y agrupacion de muestras

Se realiz6 el proceso de corte o troceado de las céscaras seleccionadas y
posteriormente se realizé la conformacion de muestras de 300 g las cuales seran
sometidas a los diferentes tratamientos de hidrolisis acida de acuerdo al disefio
experimental planteado.
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Figura 9. Conformacién de muestras experimentales

i | . N e
Troceado Pesado Muestras

Fuente. Elaboracién propia

10.3.3 Hidrodlisis acida

Se realiz6 el proceso de hidrolisis acida de la cascara de pifia empleando una
solucién de &cido clorhidrico 0.1 N siguiendo el disefio experimental 22 planteado
en la tabla 5, los resultados obtenidos se muestran en la tabla 6.

Tabla 5. Disefio experimental para la extraccion de pectina 22 con valores

Temperatura °C (A) Tiempo min (B)
(+) 90 (+)120
(+) 90 (-) 40
(-) 50 (+)120
(+) 50 (-) 40

Fuente. Elaboracion propia
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Figura 10. Procedimiento gréafico de extraccion de pectina por hidrdlisis acida.

Precipitacion de pectina
con etanol al 95%

Fuente. Elaboracion propia

Se determiné el rendimiento de extraccién de pectina a partir de cascaras de pifia
Ananas Comosus mediante el método de hidrdlisis acida utilizando la siguiente
ecuacion:

%R =%*100
0 W1

Donde

W, corresponde al peso de la pectina obtenida en g

W, es el peso de cascara de pifia en g.

Los resultados obtenidos se muestran en la tabla niamero 6.
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Tabla 6 Resultados masa de pectina extraida y rendimiento

Temperatura °C Tiempo min (B) Masa pectina (g) | Rendimiento %
(A)
(+) 90 (+)120 0.48¢g 0.16
(+) 90 (-) 40 0.53 g 0.17
(-) 50 (H)120 0.25¢ 0.083
(-) 50 (-) 40 0.22¢g 0.073

Fuente. Elaboracion propia

11. CARACTERIZACION FISICOQUIMICA DE LA PECTINA

Para la caracterizacion fisicoquimica de la pectina se procedi6 a realizar una nueva
extraccion aplicando Unicamente los parametros que mostraron mejor rendimiento
en el disefio experimental, con el fin de obtener una mayor cantidad se utilizé una
muestra de 900 g de cascara de pifia realizando los pasos tal como se describié en
el disefio experimental para el proceso de extraccion por el método de hidrolisis
acida.

Las caracteristicas fisicoquimicas se realizaron para la pectina obtenida a partir de
la cascara de la pifia y se compar6 con los resultados de una pectina citrica rapida
de alto metoxilo comercial como patrén.

Los resultados, incluido el rendimiento se presentan a continuacion:

11.1 Rendimiento

Se determind el porcentaje de rendimiento teniendo como base 900 g de cascara
de pifia obteniendo los siguientes resultados:

Tabla 7 Porcentaje de rendimiento

Muestra Masa de cascara (g) | Masa de pectina (g) | % de rendimiento
Pifa variedad 900 10.408 1.15
Mayanes
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Fuente. Elaboracion propia

11.2 Grado de esterificacion

Se determino el grado de esterificacion de la pectina obtenida aplicando el método
de valoracion de Schultz y Schweiger (1965) descrito en la metodologia, el andlisis
se realizé por triplicado tanto para las muestras de pectina obtenida como para la
muestra de pectina citrica rapida de alto metoxilo comercial (marca CIACOMEG
SAS) que se utilizé como estandar. Los resultados obtenidos se muestran en la

tabla 8.

Tabla 8 Resultado grado de esterificacion

Muestra Ensayo Grado de Promedio
esterificacion

Pectina de 1 46,2025

cascara de pifa 2 46,9136 45,3244
3 42,8571

Pectina citrica 1 94,7917 93,9484
comercial 2 93,1900
3 93,8636

Fuente. Elaboracion propia

11.3 Sélidos Solubles

Se determind el contenido de sélidos solubles de una solucién de pectina al 5%
tanto de la muestra de pectina obtenida a partir de cascara de pifia como de la
muestra comercial. Para esta medicion se utilizé un refractobmetro portéatil marca

J&G.

Los resultados se presentan en la tabla nUmero 9 con ensayos por triplicado.

Tabla 9. Solidos solubles expresados como grados Brix

Muestra Ensayo ° Brix Promedio
Pectina citrica 1 2,5
comercial 2 3,1 2,83
3 2,9
1 0,3
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N

Pectina de 0,4 0,366

cascara de pifia

w

0,4

Fuente. Elaboracion propia

11.4 Acidez titulable

Se determind la acidez titulable aplicando el método (AOAC, 942.15) para la
muestra de pectina obtenida a partir de la cascara de pifia y de la muestra comercial
por triplicado.

Los resultados obtenidos se muestran en la tabla 10. (AOAC Official Method 942.15,
2005)

Tabla 10. Acidez titulable

Muestra Ensayo Acidez titulable (g acido Promedio
citrico / 100ml)

Pectina citrica 1 0,3141

comercial 2 0,3026 0,3122
3 0,3199

Pectina de 1 0,0778

cascara de pifia 2 0,0778 0,0768
3 0,0749

Fuente: Elaboracion propia

11.5 Viscosidad

Los resultados obtenidos para las muestras determinadas se muestran en las tablas
11y 12.
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Tabla 11. Resultados viscosidad de pectina citrica ligera de alto metoxilo comercial

Muestras de Pectina Comercial al 2%
Densidad Tiempo de caida |, .
M t i
uestra (glcm3) de bola (s) iscosidad (cp)
Pectina citrica 496,692
comercial 1,0312 486,756 2739,911
483,552
Promedio 489,000

Fuente. Elaboracion propia

Tabla 12. Resultados viscosidad de pectina de cascara de pifia

Muestras de Pectina de cascara de pifia al 2%
Densidad Tiempo de caida |, .
Muestra (g/cm3) de boﬁa (s) Viscosidad (cp)
Pectina de 14,67
Cascara de 1,0108 14,39 83,324
pifia 14,8
Promedio 14,62

Fuente. Elaboracion propia

En el grafico nimero 1 se presentan los resultados a modo de comparacion de las
caracteristicas fisicoquimicas realizadas a las dos muestras de pectina (extraida a
partir de cascara de pifia y pectina citrica rapida de alto metoxilo comercial).
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Grafico 1 Comparacion caracterizacion fisicoquimica de pectina

CARACTERIZACION FISICOQUIMICA

3000,0000 . .
Viscosidad;
2500,0000 2739,9110
2000,0000 Grado de
esterificacion;
93,9400 ° Brix; 2,8300
1500,0000 Acidez Titulable;
1000,0000 Grado de 0,3120
esterificacion; [ . Acidez Titulable;
500,0000 45,3240 Brix; 0,3600 / 0,0760  Viscosidad:
83,3240
0,0000 ¢ — — ®
0 0,5 1 1,5 2 2,5 3 3,5 4 4,5

—@— Pectina Citrica comercial —@— Pectina de Pifia

Fuente: Elaboracion propia

12 ANALISIS DE RESULTADOS

12.1 Andlisis estadistico de disefio experimental 22

Una vez realizado el disefio experimental para la extraccibn de pectina por el
método de hidrdlisis &cida, se determind el analisis estadistico con ayuda del
programa Minitab 18 version libre, obteniendo como resultado el parametro mas
relevante en el disefio como se evidencia en el grafico numero 1.
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Grafico 2. Diagrama de Pareto de los efectos en la extraccion de pectina

Término

Diagrama de Pareto de los efectos

AB

(la respuesta es rendimiento. o = 0,05)

0,4765
I

Factor Nombre

A
B

temperatura
tiempo

0,0 0,1 0,2 0,3 0,4 0,5
Efecto
PSE de Lenth = 0,0375
Fuente. Minitab 18
Tabla 13. Andlisis de Varianza
Fuente GL SC Ajust. MC Ajust. Valor F Valor p
Modelo 3 0,0746 0,0249 * *
Lineal 2 0,0730 0,0365 * *
Temperatura 1 0,0729 0,0729 * *
Tiempo 1 0,0001 0,0001 * *
Iqter§100|ones de 2 1 0.0016 0.0016 N .
términos
—

E)emperatura tiemp 1 0.0016 0.0016 N N
Error 0 * *

Total 3 0,0746

Fuente. Minitab 18
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Tabla 14. Resumen del Modelo

R-cuad. | R-cuad.
S | R-cuad. | (ajustado) | (pred)

*1100,00% * *

Fuente Minitab 18

12.2 Extraccién y rendimiento de pectina a partir de cascard de pifia (Ananas
comosus) por el método de hidrolisis acida

Teniendo en cuenta los resultados obtenidos en la aplicacion de la metodologia
propuesta para la extracciéon de pectina a partir de la cascara de pifia (Ananas
comosus) se encontro que el método de hidrdlisis 4cida fue efectivo en la obtencién
de pectina a nivel de laboratorio, de acuerdo al disefio experimental el factor mas
relevante a tener en cuenta en la extraccion es la temperatura de igual forma se
pudo determinar que la combinacion que mostré mejor resultado fue temperatura
de 90°C por un tiempo de extraccion de 40 minutos.

Los resultados de rendimiento muestran que el método de hidrdlisis acida fue
efectivo y se obtuvo 1,15 % de pectina a partir de cascara de pifia, en comparacion
con el estudio realizado por (Arellano & Hernandez, 2013) quienes reportan un
rendimiento de 1,604% resultados muy similares por lo que se establece que la
metodologia y la materia prima utilizada mostraron resultados 6ptimos y confiables.

Por otra parte, si se compara el rendimiento obtenido con otras fuentes como el
mesocarpio del maracuya del estudio realizado por (Silva, Benites, Carlos, &
Gomero, n.d.) se puede ver que el rendimiento es bajo ya que los autores obtuvieron
un 21,60%, una posible causa de la diferencia de resultados puede ser debido a la
composicién de la cascara de cada uno de los frutos, también a la concentracién de
acido clorhidrico empleado ya que en el estudio realizado por Silva et al, se utilizé
HCI al 0,003N, una concentracion muy baja en comparacion con la utilizada lo que
pudo llevar a afectar la extraccion.

12.3 Caracterizacion fisicoquimica y comparacion con pectina comercial

La caracterizacion fisicoquimica se realiz6 comparando los resultados tanto para la
pectina obtenida a partir de la cascara de pifia y la pectina citrica ligera de alto
metoxilo comercial.
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En cuanto a los resultados obtenidos para el grado de esterificacion se pudo
observar una diferencia significativa entre las dos pectinas analizadas, el grado de
esterificacion de la pectina citrica comercial nos confirma que se trata de una pectina
de alto metoxilo ya que se obtuvo un valor de 93,948 esto indica que mas del 50%
de los grupos carboxilo se encuentran esterificados (Baltazar Flores, Carbajal
Marifios, Baca Rodriguez, & Salvador Rodriguez, 2013).

Por otra parte, para la pectina obtenida a partir de cascara de pifia se obtuvo un
grado de esterificacion de 45,32 lo que indica que corresponde a una pectina de
bajo metoxilo donde menos del 50% de los grupos carboxilo se encuentran
esterificados (Baltazar Flores, Carbajal Marifios, Baca Rodriguez, & Salvador
Rodriguez, 2013).

Comparando de igual forma los resultados de grado de esterificacién con el estudio
de (Arellano & Hernandez, 2013) quienes reportaron para la pectina de cascara de
pifia un valor de 76.92 % frente a 45,32 % de la obtenida en laboratorio la diferencia
se puede atribuir a la variedad de pifia utilizada y a la madurez de la cascara la cual
no se cuantifico.

Los resultados obtenidos para el contenido de solidos solubles mostraron una
diferencia significativa en las dos pectinas analizadas, la pectina citrica comercial
tiene un valor de 2,84 ° Brix frente a 0,36 ° Brix de la pectina extraida a partir de la
cascara de pifia.

Comparando de igual forma con el valor obtenido en el estudio de (Arellano &
Hernandez, 2013) la diferencia es un poco menor ya que ellos reportan 1,9°Brix,
valor que esta por debajo del valor encontrado en la pectina comercial al igual que
la extraida en este estudio.

Los resultados obtenidos de acidez titulable muestran que la pectina extraida a partir
de cascara de pifia presenta una baja acidez con un valor de 0,0768 g de acido
citrico/ 100 ml si se compara con la pectina citrica comercial y la pectina de cascara
de pifia del estudio de (Arellano & Hernandez, 2013) cuyos valores fueron 0,312 y
6,86 respectivamente. La baja acidez obtenida se puede atribuir en gran parte a la
madurez de las cascaras ya que esta procede de pifia que se destina a consumo
en fresco por lo que se encuentra en un grado maximo de madurez segun la NTC
729-1 clasificadas en el grupo 5.

12.3 Comparacion de la calidad de pectina obtenida con la muestra comercial.

Una de las propiedades mas importantes medidas en las muestras de pectina fue
la viscosidad y de acuerdo con los resultados se encontraron diferencias
significativas que concuerdan con los resultados de los demas parametros. De esta
forma se tiene que para la solucion al 2% de pectina citrica comercial se obtuvo una
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viscosidad de 2739,911 cP y para la pectina extraida de cascara de pifia un valor
de 83,324 cP.

Por lo anterior se infiere que efectivamente la alta viscosidad sumada a los grados
Brix y el grado de esterificacibn mayor a 50% para la pectina citrica comercial indica
gue como patron utilizado en el experimento corresponde a una pectina ligera de
alto metoxilo, en tanto que la pectina obtenida a partir de la cascara de pifia se
podria clasificar como de bajo metoxilo como indica (Chasquibol Silva, Arroyo
Benites, & Morales Gomero, 2008) “el pH y la concentracion de sélidos son factores
secundarios que influyen en la velocidad y la temperatura de gelificacion y ademas
en la textura final del gel”.

La pectina de bajo metoxilo como la que se obtuvo con el desarrollo de este trabajo,
tiene la propiedad de formar un gel cuyo soporte esta constituido por una estructura
reticular de pectinatos de calcio, y en condiciones como contenido de soélidos
solubles hasta de 2% y un pH cercano a la neutralidad. Para la gelificacion
(Chasquibol Silva, Arroyo Benites, & Morales Gomero, 2008)
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13 CONCLUSIONES

Con el desarrollo de este trabajo se determiné que es posible extraer pectina de las
cascaras de pifia aplicando el método de hidrolisis 4cida en base al rendimiento y
caracteristica obtenidas.

La aplicacién del disefio experimental 22 para la extraccion de pectina a partir de
cascaras de pifia mediante el método de hidrolisis acida nos permitié identificar que
el factor mas influyente en el proceso es la temperatura mostrando un mayor
rendimiento cuando la hidrolisis se realiza a 90°C. El método de extraccion por
hidrolisis acida que mostro mayor rendimiento se obtuvo a una temperatura de 90°C
y a un tiempo de hidrélisis de 40 minutos.

Mediante la caracterizacion fisicoquimica de la pectina obtenida a partir de cascara
de pifia se concluye que una vez comparada con la pectina citrica comercial como
patrén corresponde a una pectina de bajo metoxilo. Se puede concluir de otra parte
que la obtencion de pectina de bajo metoxilo a partir de cascara de pifia es una
alternativa para aprovechar la gran cantidad de residuos generados en el pie de
monte llanero.
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ANEXO A. Encuesta caracterizacion puntos de venta de pifia las Mercedes
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Figura 1. Caracterizacion puntos de venta de pifia las Mercedes

Fuente. Elaboracion propia
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ANEXO B. Proceso de extraccion de pectina a partir de cascaras de pifia en
laboratorio multiprop6sito 1 UNAD CEAD Acacias.

Figura 2 Hidrdlisis Acida cascara de pifia Ananas comosus

Fuente: Elaboracién propia
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Figura 3. Tratamientos disefio experimental para proceso de hidrélisis acida.

Fuente: Elaboracién propia

Figura 4. Separacion solido liquido. Fuente autor

Fuente: Elaboracién propia
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Figura 5: Proceso de precipitado de pectina con etanol al 95%. Fuente autor

Fuente: Elaboracion propia

Figura 6. Formacion de precipitado. Fuente autor

Fuente: Elaboracion propio
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Figura 7. Filtrado de pectina.

Fuente: Elaboracién propia

Figura 8. Proceso de secado de pectina.

. —

Fuente: Elaboracion propia
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Figura 9: Pesaje de pectina obtenida.

Fuente: Elaboracion propia
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ANEXO C Caracterizacion fisicoquimica de la pectina extraida de cascara de
pifiapor el método de hidrdélisis aciday comparacion con pectina citricarapida
de alto metoxilo comercial.

Figura 10. Obtencion de pectina de cascara de pifia para analisis fisicoquimico.

Fuente. Elaboracién propia
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Figura 11. Grado de esterificacion de pectina citrica comercial.

Fuente. Elaboracion propia
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Figura 12. Grado de esterificacion de pectina obtenida de cascara de pifa.

Fuente. Elaboracion propia

Figura 13. Grados Brix pectina comercial

Fuente. Elaboracion propia
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Figura 14. Grados Brix pectina obtenida de cascara de pifia

Fuente. Elaboracion propia

Figura 15. Determinacion de Acidez titulable

Fuente. Elaboracion propia
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Figura 16 Determinacion de viscosidad de solucién 2% de pectina citrica comercial
y extraida de caracara de pifia

Fuente. Elaboracion propia
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