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RESUMEN

El presente trabajo tuvo como objetivo la extraccion y caracterizacién de la pectina a partir
de la céscara de platano verde (Harton Musa AABsimmonds), la cual es una materia prima
de alta disponibilidad en la costa Caribe Colombiana y esta siendo subvalorada. La pectina
fue extraida de cascaras de platano de diversas pataconeras distribuidas en diversas zonas
de la ciudad de Cartagena. La extraccion se realizd6 mediante hidrélisis acida con HCI en
diferentes condiciones de pH (1,5 y 3,0) durante 60 minutos a 60 y 80°C. La calidad de la
pectina extraida se evalué midiendo el contenido de humedad, cenizas, metoxilo, acidez
libre, peso equivalente y el grado de esterificacion, aplicando un analisis por espectroscopia
de infrarrojo. El resultado de la extraccion a pH 1,5 a 80°C presentd una composicion
maxima en base seca (23,06% p/p), pero con mayor contenido de cenizas, humedad y de
coloracion muy oscura. (1.7% y 6.8%). La pectina obtenida a pH 3,0 y temperatura 60 °C
fue la de mejor calidad segun los valores de humedad y contenido de cenizas pero con el
mas bajo rendimiento. Las condiciones optimas para un equilibrio entre rendimiento y
calidad son pH 1.5 a 60°C debido a que posee caracteristicas competitivas dentro de su tipo
(cenizas 1.3%, humedad 1%, coloracion café claro) para ser destinada a industria de
alimentos con un alto rendimiento 18.86%. El resultado de la espectrometria de infrarrojo
para la pectina con optimas condiciones de equilibrio entre calidad y rendimiento, confirmé
que es de gelificacion rapida. Las pectinas evaluadas son de bajo metoxilo, de acuerdo a
los resultados obtenidos en el contenido de metoxilo. Con referencia las condiciones de
laboratorio y al comportamiento de la pectina, se realizd el disefio general, diagrama y
descripcién detallada de los equipos del proceso de produccion de pectina y un analisis

econoémico general en base a los reactivos usados en el laboratorio.



ABSTRACT

The present work aimed at the extraction and characterization of pectin from the peel of
green plantain (Musa AABsimmonds Horn), which is a raw material of high availability in
the Colombian Caribbean coast and is being undervalued. Pectin was extracted from
banana peels of various pataconeras distributed in various parts of the city of Cartagena.
Extraction was carried out by acid hydrolysis with HCI in different conditions of pH (1.5
and 3.0) for 60 minutes at 60 and 80 ° C. The quality of the extracted pectin was evaluated
by measuring the moisture content, ashes, methoxy, free acidity equivalent weight and the
degree of esterification, using an analysis by infrared spectroscopy. The result of the
extraction at pH 1.5 at 80 ° C showed a maximum composition on a dry basis (23.06% w /
w), but with higher ash content, moisture and very dark color. (1.7% and 6.8%). The pectin
obtained at pH 3.0 and temperature 60 ° C was the best quality according to the values of
moisture and ash content but with the lowest performance. The optimal conditions for a
balance between performance and quality are pH 1.5 at 60 ° C because it has competitive
features within its type (1.3% ash, 1% moisture, light brown color) to be allocated to food
industry with a high 18.86% vyield. The results of infrared spectroscopy for the pectin with
optimal conditions of balance between quality and yield, it is confirmed that rapid gelation.
Pectins are low methoxyl evaluated according to the results obtained in the methoxyl
content. With reference laboratory conditions and the behavior of pectin, we performed the
overall design, diagram and detailed description of the equipment of the production process

of pectin and a general economic analysis based on the reagents used in the laboratory.



INTRODUCCION

Colombia produce cerca de 2.7 millones de toneladas anuales de platano verde dominico-
harton (Musa AAB Simmonds) [1], cuya pulpa es utilizada principalmente en la industria
de alimentos, para la elaboracion de harinas, patacon pre-frito congelado y frituras. El
residuo principal de estos procesos industriales es la cascara de platano harton, la cual,
termina como alimento de bovinos y el resto s6lo se desecha y descompone al aire libre.
Sin embargo, de éstas cascaras se pueden obtener productos de alto valor agregado como
las pectinas, que por su capacidad para formar geles son de gran importancia en la
produccion de gelatinas, mermeladas y helados, en la industria farmacéutica e incluso en la
produccion de plasticos [2]. La mayoria de la pectina utilizada en el pais, proviene de
importaciones; para al aflo 2010 se importaron aproximadamente unas 195 toneladas de
pectina [3], esto demuestra la insuficiencia de investigaciones dedicadas a éste campo de la
industria en Colombia. En la region Caribe hay una gran explotacion de platano que
origina una alta produccion de residuos de céscaras, convirtiendo este desecho en materia
prima para la investigacion de nuevos conocimientos en el area de los biopolimeros para

cobijar la demanda de pectina en el pais.

La extraccion de pectina a partir de cascaras de platano ofrece beneficios tanto ambientales
como econdémicos. En esta investigacion se presenta un disefio general para la extraccion de
pectina, que sera caracterizada analizando variables como contenido de humedad,
contenido de cenizas, peso equivalente, acidez libre, contenido de metoxilo y grado de
esterificacion para brindar un estudio completo y detallado de sus propiedades y definir la
cantidad de pectina presente en la cascara del platano. Investigaciones realizadas en la
universidad de Zulia en Venezuela, arrojan buenos resultados en el rendimiento, de 20,68%
para el platano a pH de 2,0 comparado con un 7,59% en las mismas condiciones para el
melocotdn, siendo un referente para nuestro proceso de extraccion. La pectina debe
presentar caracteristicas optimas en su grado de esterificacion y carboxilos libres para

competir en los mercados nacionales (Anexo 1y 2).



1. OBJETIVOS

1.1. General

Extraer y caracterizar la pectina a partir de la cascara del platano dominico-hartén (Musa

AAB Simmonds), con el fin de proponer un disefio general para su proceso de obtencion.

1.2. Especificos

» Analizar el comportamiento del producto de acuerdo al método elegido (hidrolisis
acida), modificando las variables como: Temperatura y pH con el fin de determinar

las condiciones mas favorables y eficientes para el proceso.

» Caracterizar la pectina obtenida determinando el contenido de humedad, contenido

de ceniza, contenido de metoxilo y grado de esterificacion.

» Realizar un diagrama del proceso de obtencion de pectina a partir de las cascaras de
platano, en base a los datos obtenidos en la parte experimental, teniendo en cuenta

las condiciones mas favorables y eficientes del proceso.



2. PLANTEAMIENTO DEL PROBLEMA
Colombia no produce algunas materias primas empleadas en la industria de alimentos, la
industria farmacéutica y otras; entre ellas la pectina. Esta situacion crea una dependencia
tecnoldgica de los paises que producen este tipo de sustancias. Aunque, existe inversion en

el desarrollo de nuevas investigaciones a nivel nacional esta no es suficiente.

El uso de la pectina estd enfocado principalmente a la industria de alimentos para la
produccion de mermeladas, dulces, bocadillos, postres, helados, entre otros, pero esta es
importada en su mayoria de distintos paises como Francia, Argentina, México, Dinamarca,
Brasil, Estados Unidos, y Bélgica, generando altos costos por concepto de importacion.
Este producto tiene un alto valor comercial a pesar de que a nivel industrial proviene de

desechos o productos subvalorados como céscaras de naranja, mango [2] entre otras.

En la ciudad de Cartagena, el platano es utilizado en la preparacién de comidas tipicas;
empresas como Continental Foods SA, producen patacones a través del procesamiento del
platano dominico-harton (Musa AAB Simmonds) para exportacion, generando
aproximadamente 36 toneladas mensuales de cascara, las cuales se destinan para la
alimentacién bovina. Por otra parte hoteles de la ciudad ofrecen a sus huéspedes platos
tipicos a base de platano, desechando una cantidad considerable de céscaras al mes.
Evidentemente se producen grandes cantidades de este desecho sin embargo, aun no se

aprovechan como materia prima para la produccién de pectina.

El procesamiento de pectina a partir de las cascaras de platano hartén usando hidrolisis
acida ofrece un alto rendimiento [4]. Sin embargo la clasificacion o el tipo de planta del
platano y por ende la cantidad de pectina, depende de las diferentes variables del cultivo,
como la composicion de la tierra, la intensidad y tiempo de exposicion a la luz solar, y la
familia genética a la cual pertenece [5], por esto es necesario realizar una investigacion que
determine la cantidad y calidad de pectina extraida a partir de la cascara de platano

cultivado en la region caribe.



3. JUSTIFICACION

Las empresas procesadoras de platano, generan grandes cantidades de residuos (cascaras),
que se convierten en un problema sanitario que propicia la proliferacion de insectos,
hongos, bacterias y olores por descomposicién, pero que a su vez, son usados como
alimento para bovinos por su alto contenido en fibras y energia. Esta premisa otorga un area
de investigacion, en la cual se estudia otros usos para estos desechos que permitan
aprovecharlos de manera Gptima para obtener distintas sustancias quimicas, entre ellas la
pectina, Utiles para la fabricacion de distintos productos en la industria alimenticia,

farmacéutica y de plasticos.

Sabiendo de antemano la alta demanda de pectina que se requiere para los diversos
productos alimenticios y demas aplicaciones, surge la necesidad de desarrollar un proceso
experimental a escala de laboratorio, que vislumbre de manera clara el procesamiento de
pectina a partir de las cascaras del platano hartén, para definir por caracterizacion del
producto extraido, si la pectina obtenida cumple con los pardmetros estandar requeridos a
nivel internacional y asi posibilitar el desarrollo e implementacion de industrias piloto o a
gran escala para este procesamiento. En investigaciones realizadas en Venezuela acerca de
la produccion de pectina a partir del platano [4], se obtuvo un rendimiento del 20,68% p/p a
un pH de 2.0, lo que significa que por cada 100 gramos de cascara se extrajeron 20.68
gramos de pectina. Se escogio este metodo de extraccion de pectina por hidrolisis acida,
evaluando el proceso entre un pH de 1,5y 3,0 porque ofrece los mejores rendimientos y los
reactivos son de facil acceso en el laboratorio. Este proyecto aporta informacién nueva en
las investigaciones realizadas en polimeros en el Programa de Ingenieria Quimica de la
Universidad de Cartagena. Informacion que sirve de plataforma para impulsar nuevos
trabajos que enriquezcan el conocimiento en esta area en el Programa. Teniendo en cuenta
que la pectina es utilizada tanto en la industria quimica, como de alimentos, esta
investigacion fomenta e incentiva el desarrollo de investigaciones de tipo

multidisciplinarias entre los programas de ingenieria quimica e ingenieria de alimentos.



4. MARCO REFERENCIAL

4.1. ANTECEDENTES Y ESTADO DEL ARTE

La pectina fue aislada por primera vez en 1825 por el quimico francés Henri Braconnot. La
produccion comercial de pectinas comenzo en 1908 en Alemania, a partir de los restos de la
fabricacion de zumo de manzana. Actualmente se obtienen de los restos de la extraccion de
zumo de manzana, y sobre todo, de los de la industria de los zumos de citricos. EXisten
numerosos procesos patentados e investigaciones que conciernen a la obtencion de
pectinas, y en cada uno de ellos se obtienen productos de diferente calidad, porque sus
propiedades y sus posibles aplicaciones dependen considerablemente del método de

obtencion.

En la Universidad Nacional de Medellin (Colombia) en el afio 2009, se presentd una
investigacion en la cual la actividad solubilizadora de pectina de Protopectinasa-SE, enzima
producida por el hongo levaduriforme geotrichumkle fue estudiada utilizando como sustrato
albedo del limoén (parte interna, blanca y esponjosa de la céscara) y la protopectina
(sustancia péctica insoluble en agua, obtenida del mismo tejido). Bajo condiciones dptimas
de reaccion se obtuvo rendimientos de 37 y 28 g de pectina/100 g de tejido (base seca) a
partir de protopectina y albedo, respectivamente. [6].

Durante el afio 2008, en la Universidad de Zulia, Venezuela, se realizé un estudio que tuvo
como objetivo la extraccion y caracterizacion de la pectina a partir de la cascara de platano
(Musa AAB subgrupo platano, clon Hartén). Los resultados de la espectrometria de
infrarrojo confirmaron que la pectina obtenida en condiciones de pH 2.0 y 3.0 es de bajo
metoxilo. La pectina obtenida a pH 3,0 posee caracteristicas competitivas dentro de su tipo

para ser destinada a la industria de alimentos.[4].

Universidad Catélica de Maule (Chile), finales del afio 2005 se desarroll6 una investigacion

concerniente a la extraccién de pectina para la produccion de jaleas a partir de uvas (Vitis



labrusca cv. Concord), se evalu6 el efecto de dos niveles de madurez de la uva (16,6 y
22°) °Brix, tres niveles de pH (2, 2,5 y 3) y dos tiempos de coccion a 90°C (45 y 60 min)
sobre la extraccion de pectinas y su grado de metoxilacion (GM). Se recomienda cosechar
con 16,6 °Brix y calentar el zumo a pH 2,5 durante 60 minutos para obtener la mejor
extraccion de pectinas de alto grado de metoxilo, con un rendimiento del 3,84% (base peso

fresco) y un grado de metoxilo 70,48 GM, comparable con pectinas HM de alta calidad.

[71.

Para el afio 2003, en una investigacion realizada en Medellin Colombia en la Universidad
EAFIT, se presentd un proceso de produccion de pectina a partir de cascaras de naranja a
escala piloto, con extraccién por hidrélisis en medio acido y precipitacion con alcohol
etilico. El producto obtenido presentd buena apariencia y sus caracteristicas de gelacion son

comparables con los productos del mercado internacional. [2]

En 1995 en la Universidad Nacional (Bogota — Colombia), se obtuvo y caracteriz6 pectina
a partir de mango. En esta investigacion se aprovechd los desechos industriales del
procedimiento del mango comun (Manguifera indica) se extrajo pectina a escala piloto a
diferentes valores de pH (3,2; 3,4; 3,6) y tiempos de hidrolisis (45, 60 y 75 min). Luego se
determind su calidad por determinaciones de cenizas, acidez libre, peso equivalente, grado
de esterificacion, viscosidad y comportamiento geoldgico, contenido AUA, calcio,
magnesio, hierro y grado de gelificacion. Las mejores condiciones de acuerdo a la calidad

fueron pH de 3,2 y 75 minutos de hidrolisis, con un rendimiento de 23 a 24%.[8]

Para aprovechar las cascaras resultantes de la extraccion de jugos de fruta de galgal (Citrus
pseudo limén Tan), una variedad de limdn propia de la india, se estandariz6 un proceso
para la maxima recuperacién de las pectinas, considerando varias variables como: tipos de
solventes, relacion de céscara/solvente, tiempo de extraccion, numero de extracciones y
tamafio de las particulas de las cascaras. Se encontré que el mejor solvente fue HCI 0.1N,

con una relacién de cascara a acido 1:10 por un tiempo de extraccién de 60 minutos. Se



precipitdé la pectina con alcohol (etanol) y con cloruro de aluminio, dando mejores

resultados el etanol. [9].

4.2. MARCO TEORICO

4.2.1. PECTINA:

Las sustancias pépticas son un grupo complejo de polisacéridos localizados en la lamela
media y la pared primaria de las células vegetales. Contribuyen a la llamada textura de las
frutas, los vegetales y los productos procesados [10]. La pectina fue definida por Kertesz
(1951) como los acidos pectinicos solubles en agua de grado de metilacion variado que son
capaces de formar geles con azucar y acido bajo condiciones determinadas.

Las pectinas se obtienen de materiales vegetales que tienen un alto contenido de éstas, tales
como manzanas, frutas citricas, pifia, guayaba dulce, tomate de &rbol, maracuya y
remolacha. Los subproductos de la industria de zumos de frutas, bagazo de manzanas y
albedos de citricos (limon, limén verde, naranja, toronja), constituyen basicamente las
fuentes industriales de pectinas. La Tabla 1 muestra el rendimiento promedio de pectina
obtenida a partir de éstas. [2]

Tabla 1. Rendimiento de pectina.

Fruto % Pectina
Citricos 20 -35%
Manzana 10-15%
Girasol 15-25%
Remolacha 10 — 20%
Maracuya 15-20%

4.2.2. CLASIFICACION DE LAS SUSTANCIAS PECTICAS

Segun cuéntos grupos carboxilicos estan esterificados en la cadena o polimero [11], se

clasifican en:



42.2.1. Protopectinas: Si todos los carboxilos estin esterificados. Estas son
insolubles en agua y se hallan en mayor cantidad en los tejidos de los frutos no maduros o

verdes.

4.2.2.2. Acidos pectinicos: Si solo una parte pero mayoritaria de los carboxilos esta
esterificada. Estos compuestos son capaces de formar geles si las condiciones de sélidos

solubles y pH son adecuadas. Las sales de estos acidos se llaman pectinatos.

4.2.2.3. Pectinas: Son los acidos pectinicos, solubles en agua caliente, con un
contenido medio de éster metilico. La principal caracteristica es su capacidad de

formar geles en presencia de suficientes sdlidos solubles, acidos o iones polivalentes.

4.2.2.4. Acidos pécticos: Estos compuestos no poseen grupos carboxilicos
esterificados. Las sales de estos se denominan pectatos y reaccionan facilmente con
los iones calcio de las células para producir compuestos insolubles en los jugos de
frutas, dando un precipitado visible cominmente en la separacion de fases o

abanderamiento en los néctares.

4.2.3. COMPOSICION QUIMICA Y ESTRUCTURA DE LA PECTINA

La pectina es un polimero del acido D-galacturénico con unidades enlazadas por enlaces a
1-4. Las cadenas de pectina estdn interrumpidas por unidades de L-ramnosa unidas
mediante enlaces a 1-2 [10]. También se puede encontrar galactosa, arabinosa, glucosa y
xilosa. Por lo menos 3 de estos azucares neutros se han encontrado en pectinas en forma de

cadenas laterales cortas. [12].

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 etoxilo. El contenido de metoxilo en las pectinas
comerciales se encuentra entre el 8 y el 11%, pueden formar geles con un contenido de

65% de sélidos solubles (azucar). 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, o sea del nimero de grupos carboxilos
esterificados con metanol, se distinguen dos tipos, pectinas de alto metoxilo y pectinas de

bajo metoxilo. [8]
4.2.3.1. PECTINAS DE ALTO METOXILO (HM)

Son aquellas en las cuales mas del 50% de los grupos carboxilos del &cido galacturénico
del polimero se encuentra esterificado con metanol como se puede ver en la Figura.1l. El
grado de esterificacion de las pectinas de alto metoxilo influye mucho sobre sus
propiedades, en particular, 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 solidos solubles (azlcar) entre 60% y 70%.

Las pectinas de alto metoxilo pueden subdividirse en 2 grupos: las de gelificacion rapida
(Rapidset), o sea menor a 5 minutos y tiene un grado de esterificacion con metanol entre el
68 y el 75%. El otro grupo es de gelificacion lenta (Slowset) es decir gelifican después de 5

minutos y tienen entre 60 y 68% de esterificacion con metanol [13].

Figura 1. Pectinas con alto grado de metoxilo

Fuente: [13]
4.2.3.2. PECTINAS DE BAJO METOXILO (LM)

Son aquellas en las cuales menos del 50% de los grupos hidroxilo estan 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 tridimensional

con los grupos carboxilo de ésta [10]. Los geles se pueden obtener entre pH 1 a 7; el pH no



afecta la textura del gel ni el intervalo de sélidos 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.

Figura 2. Pectinas con bajo grado de metoxilo

Fuente [13].
4.2.4. PROPIEDADES FISICOQUIMICAS DE LA PECTINA

4.2.4.1. Solubilidad: El agua es el mejor solvente para las pectinas también es
soluble en formamida, dimetilformamida y glicerina caliente [14]. La pectina es insoluble
en solventes organicos y en soluciones de detergentes cuaternarios, polimeros, proteinas y
cationes polivalentes; éstos agentes se emplean para precipitar la pectina de las soluciones

después de un proceso de hidrdlisis por tratamiento de la materia prima [15]

4.2.4.2. Acidez: Las pectinas son neutras en su estado natural, en solucion tienen
caracter acido el cual depende del medio y del grado de esterificacion. El pH de las
soluciones de pectina varia entre 2.8 y 3.4 como funcién del grado de esterificacion. La

pectina tiene una constante de disociacion de 0.1 a 10x10™ a 19°C [5].

4.2.4.3. Viscosidad: Las pectinas forman soluciones viscosas en agua, ésta
propiedad depende del grado de polimerizacion de la pectina, el pH, la temperatura, la
concentracion y la presencia de electrolitos. En las pectinas con alto grado de esterificacion,
la viscosidad por efecto de su presencia aumenta al aumentar el peso molecular, los grupos
laterales y la concentracion de la pectina en solucidn. El calcio y otros iones polivalentes
aumentan la viscosidad de las soluciones de pectinas y algunas pectinas de bajo metoxilo

pueden gelificar si la concentracion de calcio supera un cierto limite. [5]

4.2.4.4. Poder de gelificacion en geles de pectina: Para las pectinas con alto
metoxilo, se considera que a un pH de 3.4 por lo menos un 40% de los ésteres metilicos
estan desesterificados y por lo tanto sera dificil lograr la formacion de un gel estable con

presencia de concentraciones de 65% de azlcares. Un exceso en la concentracion del



azucar puede producir cristalizacion en el almacenamiento. En el caso de las pectinas de
bajo metoxilo, los geles son menos rigidos y se pueden trabajar con menos sélidos solubles,
no dependen tanto del pH, de hecho se pueden obtener buenos geles entre valores de pH de
2.5y 6.5, pero requieren calcio en una concentracion adecuada que varia entre 0.01 y 0.1%
p/p en base himeda. Una mayor concentracion de calcio puede conducir una sinéresis
excesiva. Un gel de pectina puede considerarse como un sistema en el cual el polimero esta
en una forma entre completamente disuelto y precipitado. Segmentos de la cadena
molecular estan juntos por cristalizacién limitada para formar una red tridimensional, en la

cual el agua, el azucar y otros solutos se mantienen.

4.2.4.5. Longitud de las cadenas: Determina la consistencia del gel y esta por lo

tanto intimamente relacionada con el poder gelificante.

4.2.4.6. Peso molecular: El peso molecular de la pectina, relacionado con la
longitud de la cadena, es una caracteristica muy importante de la que dependen la
viscosidad de sus disoluciones y su comportamiento en la gelificacion de las jaleas. La
determinacién cuidadosa del peso molecular es dificil, parcialmente debido a la extrema
heterogeneidad de las muestras y a la tendencia de las pectinas a agregarse, aun bajo
condiciones no favorables a la gelacion. Los pesos moleculares de pectinas y su
distribucion fueron estudiados sistematicamente por viscosimetria y determinaron que los
pesos moleculares variaban de 20000 a 300000 [16].

4.2.4.7. Accion de las bases: La adicion de hidroxido de sodio permite obtener
primero las sales acidas, luego los pectinatos neutros y después ocurre el fendmeno de
demetoxilacion o sea rompimiento de los ésteres metilicos. Los grupos éster pueden ser

separados de la molécula aun a baja temperatura, sin depolimerizacion.

4.2.4.8. Accion de los acidos: Solubilizan la protopectina, por esta razon se emplea
medio &cido controlado en los procesos de extraccion de la pectina; aceleran la separacion

de los metoxilos, si su efecto se continta se afectan los enlaces glicosidicos 1 — 4 y se



pueden romper, y a un pH fuertemente &cido, temperaturas altas y tiempos largos, se
presenta la decarboxilacion con formacion de CO, y furfural [17]. A bajas temperaturas

predomina la saponificacion y altas temperaturas la depolimerizacion[18].

4.2.4.9. Accion de las enzimas: Sobre las pectinas pueden actuar la
pectinmetilesterasa (PME) y la poligaractunosa (PG). La primera ataca a los grupos
carboxilo esterificados con metanol liberando los grupos acidos y el metanol, y la PG ataca
las uniones de las unidades de acido galacturonicos disminuyendo el peso molecular,
cambiando asi todas las propiedades que dependen de éstas caracteristicas. Las enzimas
pectinoliticas son producidas por hongos y bacterias, para fabricar industrialmente pectinas
con caracteristicas especiales. Se han desarrollado enzimas que son capaces de degradar las
conchas de las diferentes frutas para la separacién de la pectina, entre éstas estd la endo-
poligalacturonasa producida por el hongo Aspergillus niger que degrada con alta eficiencia

las cascaras, logrando liberar un alto porcentaje de material pectico [19].

4.2.,5. EXTRACCION ENCIMATICA DE PECTINA

Para el proceso de extraccion enzimatica se utilizan las siguientes endopolisacaridasas:
endo-poligalacturonasa  (Aspergillus niger), endo-celulasa (Trichoderma sp.) vy
endoarabinasa (A. niger). La degradacion enzimatica de cascaras de frutas se realiza bajo

las siguientes condiciones:

Se ponen 80 ml de amortiguador &cido citrico-citrato de sodio 50 mM, pH 4.5 en un reactor
enchaquetado de mezclado ideal a 40°C. Luego se agregan 5ul de enzima altamente
purificada y posteriormente se agregan 2 g de cascara. La reaccion se debe mantener bajo
agitacion constante durante 12 h. Al término de la reaccion la suspension se filtra a través
de tela muselina. La cascara despectinzada es lavada con agua y deshidratada con solventes
organicos. La pectina contenida en jugo pectico se precipitada con dos volumenes de etanol

y separado por filtracion. [19]

4.2.6. APLICACIONES DE LA PECTINA



La pectina de alto metoxilo preserva a los productos lacteos de la agregacion de caseina
cuando se calienta a valores de pH inferiores a 4.3. Este efecto se usa para estabilizar
los yogurts liquidos y tratados con UHT y también para mezclas de leche y zumos de
fruta. También estabiliza bebidas lacteas acidificadas con soja y productos basados en
el trigo, donde evita la precipitacion de proteinas.[20]

Las bebidas de bajas calorias son muy claras (de textura) y tienen la falta caracteristica
de sensibilidad a la boca que proporciona el azucar en los refrescos convencionales.
Puede usarse pectina para mejorar la textura de tales productos y, asi, reemplazar a la
pulpa del fruto en tales productos.[20]

En los sorbetes, helados y polos, la pectina puede usarse para controlar el tamafio del
cristal. En los polos retiene los aromas y colores, que normalmente tienden a salir de la
estructura del hielo.[20]

La gelatina ha sido la base tradicional para los postres de jaleas. Se formulan con
pectinas amidadas de bajo metoxilo que proporciona la textura y el punto de
congelacion adecuados.[20]

La accion antidiarréica es la propiedad mas universalmente conocida, incluso antes de
descubrirse la molécula de pectina. Este efecto se acompafia frecuentemente de una
accion antivomitiva, permitiendo a los nifios de corta edad asimilar y tolerar mejor los
alimentos, en particular leches y productos lacteos, y es, sin duda, consecuencia del
papel de protector y regulador del sistema gastrointestinal [21]

Las pectinas de alto metoxilo asociadas a otros principios activos, tienen una gran
utilizaciéon en los tratamientos de gastritis y Ulceras, ya que al ser ingerida cubre las
paredes estomacales de una especie de pelicula mas o menos gelificada, y la protege de
hipersecreciones gastricas y biliares. Su accion en la pared intestinal es analoga;
ademas, se afiade una accion desintoxicante, debido al poder adsorbente de la
macromolécula péctica, que permite la inhibicidn de toxinas [22].



5. METODOLOGIA
5.1. TIPO DE INVESTIGACION:

Para el cumplimiento de los objetivos planteados, se realizé una investigacion cuantitativa
de tipo experimental, ya que, se manipularan las variables independientes (Temperatura y
pH), para analizar el comportamiento del producto y el cambio que ocasionan a las
variables dependientes del proceso (rendimiento, contenido de Metoxilo y grado de
esterificacion), y asi definir a partir de los resultados, las mejores condiciones de obtencion

de pectina.

5.2.  TECNICAS DE RECOLECCION DE INFORMACION

5.2.1. Fuente primaria: Para la recoleccion de informacion en el proyecto, se usé la
técnica de observacion, la cual nos permite reconocer de manera clara el problema de los
residuos de la industria del platano (céscaras), para dar una solucidn Gptima que genere

beneficios econdmicos a través del tratamiento de éstas para la produccion de pectinas.

5.2.2. Fuentes secundarias: Se obtuvo informacion a partir de fuentes secundarias
externas a través de articulos encontrados en bases de datos (UNIVERSIA, SCIENCE
DIRECT, entre otras), y tesis publicadas en diferentes bibliotecas del pais, que contienen
informacion relacionada con el tema de interés y nos dan un amplio conocimiento de como
podrian comportarse las variables dependientes al tener una manipulacion controlada de las

variables independientes.

53. POBLACIONY MUESTRA
POBLACION

Respecto a las cascaras de platano verde tipo Harton, se tomaron en total 20 kg como

poblacion.



MUESTRA

La muestra correspondiente a las cascaras de platano libres de suciedad y completamente

secas es de 50 gr, de acuerdo al rendimiento esperado que es aproximadamente del 20%.

5.4. VARIABLES

En las Tablas 2, 3y 4 se exponen las variables a analizar y/o medir,

OPERACIONALIZACION DE LAS VARIABLES
VARIABLES DEPENDIENTES
Tabla 2. Variables Dependientes

VARIABLE CLASE DIMENSION INDICADOR
Rendimiento Dependientes Porcentaje %
Contenido de Metoxilo Dependientes Porcentaje %
Grado de Esterificacion Dependientes Porcentaje %
Fuente: Autores
VARIABLES INDEPENDIENTES
Tabla 3. Variables Independientes
VARIABLE CLASE DIMENSION INDICADOR
Temperatura Independiente Temperatura °C
pH Independiente Concentracion H*
Fuente: Autores
VARIABLE INTERVINIENTE
Tabla 4. Variable Interviniente
VARIABLE CLASE DIMENSION INDICADOR
Tiempo Constante Tiempo Min

Fuente: Autores




5.5. DISENO DE EXPERIMENTOS

Para el disefio de experimentos se evaluaron de manera conceptual, cuales eran las
propiedades que nos indicarian la calidad tales como el porcentaje de humedad, contenido
de Metoxilo, el Grado de esterificacion. También los factores que nos garantizarian una
Optima extraccion, como el pH y la Temperatura. Por eso para combinar los factores
experimentas y sus respuestas, se uso el software Statgraphics, el cual de manera exacta
nos entrego el numero de experimentos teniendo en cuenta que solo se trabajo con una
replica.

Clase de disefio: Multi-factor Categdrico

Disefio Base

Numero de factores experimentales: 2

Ndmero de respuestas: 3

Ndmero de corridas: 12

Grados de libertad para el error: 8

Tabla 5. Factores del disefio de experimentos

Factores Niveles |Unidade
S

pH 2 H+

Temperatura |2 °C

Fuente: Autores

Tabla 6. Respuestas del Disefio de Experimentos

Respuestas Unidades
Humedad %
Contenido de Metoxilo %
Grado de Esterificacion %

Fuente: Autores




El disefio es factorial estandar que consiste en todas las combinaciones de los niveles de

los factores. Hay un total de 12 corridas en el disefio.

DISENO DE EXPERIMENTO
Figura 3. Disefio de Experimentos, Statgraphics

- ol TEMPERATIRY HIMEDAD CONTESIM) DE METORILD GRADD DE ESTERTFIC (NS -
Hs Ll % % %
11 3 B0°C | |
: 1 3 B0eC
3 1 1.5 BeC
4 1 1.5 #ec
5 1 3 #oeC
8 1 3 BeC
11 15 #eC
B 1 3 #0°C
s 1 3 60°C
w1 L5 BeC
nm 1 L5 60°C
1z 1 L5 60°C =
v M A'B C/D EF G H I J | | e

Fuente: Software Statgraphics

5.6. PROCEDIMENTO GENERAL

El procedimiento general para la obtencion de pectina a escala de laboratorio de diferentes
materias primas no cambia, en su esencia es el mismo para todas, los procesos principales
son la inactivacion de enzimas pécticas en las cascaras, hidrdlisis acida y precipitacion de la

pectina. En el Figura 4 se muestra el proceso general para la obtencion de pectina.



Figura 4. Diagrama de flujo de extraccion de pectina propuesto por los Autores.
i:‘kgua lHCL 3%
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Fuente: Autores
5.6.1. INACTIVACION DE ENZIMAS PECTICAS
Con el proposito de hacer mas eficiente el proceso de extraccion es necesario inactivar las
enzimas pécticas, manteniendo la materia prima en agua, con concentraciones cercanas a
300 gramos por litro y calentando hasta ebullicion, lo cual contribuye a eliminar suciedades
0 micro-organismos presentes en la cascara. Se decanta el agua y la materia prima queda

lista para la hidrolisis. [2]

5.6.2. HIDROLISIS ACIDA

Al material sélido se le agrega la misma cantidad de agua usada inicialmente y a esta
solucion se le agrega acido sulfurico, acido nitrico o, preferiblemente, acido clorhidrico
hasta obtener un pH entre 1.5 y 3. Cuando se usa &cido clorhidrico del 37%, se calcula que
se deben usar de 6 a 8 ml de acido por cada litro de la solucion, para alcanzar el pH
indicado [9]. El tiempo de calentamiento de la solucién es de 40 a 60 minutos manteniendo
la temperatura en el valor deseado (60°C — 80°C); la agitacion permanente debe mantenerse

para evitar que el material solido se deposite en el fondo del tanque de hidrdlisis.

5.6.3. PRECIPITACION



En la etapa de precipitacion de las pectinas se pueden emplear sales o alcoholes. Se
prefieren estos Gltimos porque al usar las pectinas en la industria de alimentos se evitan
residuos, mientras que con las sales es necesario un lavado muy cuidadoso para retirar todo
residuo. En la precipitacion de las pectinas se recomienda un volumen de alcohol
equivalente al 80% de la solucion que se va a precipitar. Sin embargo, en ensayos de
laboratorio se encontré que disminuyendo el volumen de alcohol a un equivalente el 60%
del volumen de la solucién no se disminuye el rendimiento de una manera notable y si
disminuyen los costos sustancialmente [2]. Para esta etapa del proceso se empleara etanol al
95% 0 96%.

5.6.4 ESQUEMATIZACION DEL PROCESO A EMPLEAR

En la tabla 7, se presenta la metodologia utilizada para el proceso de extraccion de Pectina
a partir de cascaras de platano las figuras se pueden ver en el Anexo B.

Tabla 7. Esquematizacion del proceso

PROCESO PROCEDIMIENTO

RECOLECCION |Se recogen muestras de cascaras de platano en diversos
DE MATERIA | establecimientos de produccién de patacones y demas
PRIMA subproductos, un total de 20kg aproximadamente.

PELADO Se remueven los excesos de pulpa presentes en la cascara para evitar
residuos en el producto final.

Se desactivan las enzimas pécticas presentes en la cascara
INACTIVACION |calentando hasta ebullicion durante 15 min. Esto evita que la
DE ENZIMAS muestra se madurae mientras se realizan los diferentes ensayos
experimentales para obtener la pectina.

HIDROLISIS Se realiza en una estufa con bafio de maria y control automatico de
temperatura a los diferentes pHs planteados y con agitacion manual
durante 60 minutos.




PRECIPITACION |Se usa un volumen del 60% de etanol con respecto a la solucion
obtenida en el proceso de hidrolisis para lograr el precipitado de la
pectina.

FILTRACION | El proceso de filtrado a nivel de laboratorio es muy lento, por tanto
se usa una centrifuga para acelerar el proceso.

SECADO Y | La pectina himeda se seca en horno a 40 °C, durante 12 horas. La
TRITURACION | masa solida resultante se tritura mediante un mortero.

Fuente: Autores

5.7.  ANALISIS DE LA INFORMACION

Los datos obtenidos en el laboratorio se analizan para establecer el impacto de las variables
manipuladas en la calidad del producto deseado. Conjuntamente se efectlan
espectroscopias infrarrojas para determinar en primera instancia que el producto obtenido
sea pectina y el andlisis de grupos esteres presentes de acuerdo al porcentaje de
transmicidad (%T) y del mismo modo definir si la pectina obtenida es de accion rapida
(rapidset) o accion lenta (slowset). Simultdneamente se caracterizard la pectina para

determinar su calidad y si esta cumple con los pardmetros internacionales:

5.7.1. DETERMINACION DEL CONTENIDO DE HUMEDAD

Se coloca una cantidad 1,0 gramo de pectina en un pesa sustancias perfectamente limpio y
seco. Secar a 60 °C durante 24 horas o hasta peso constante. Retirar el recipiente y enfriar
en un desecador con cloruro de calcio con indicador de humedad. Pesar y determinar el
porcentaje de humedad, relacionando la pérdida de peso con relacion a la sustancia
humeda. La humedad se expresa en p/p 0 sea como gramos de humedad en 100 gramos de
pectina. [5]. La humedad de la pectina es un factor que incide directamente en la estabilidad
de la pectina porque por sus caracteristicas quimicas permite el crecimiento de
microrganismos, especialmente hongos. Una pectina muy himeda es dificil de pulverizar,
se adhiere a las superficies y tienen menor estabilidad y tiempo de vida atil. Una pectina

muy seca puede ser resistente a la molienda y presentar un color més oscuro. [8]




5.7.2. DETERMINACION DELCONTENIDO DE CENIZAS

Pesar una cantidad exactamente conocida cercana a 1.0 gr de pectina colocarla en un crisol
de porcelana previamente preparado. Calentar suavemente con mechero y en cabina hasta
fin de desprendimiento de humos. Colocar el crisol en la mufla a 600°C durante 4 horas.
Retirar el crisol de la mufla, dejarlo enfriar ligeramente y luego colocarlo en un desecador
con cloruro de calcio como agente para controlar la humedad. Completar ahi el
enfriamiento y luego pesar. Expresar el contenido de cenizas totales en términos de p/p en
base himeda, es decir, gramos de cenizas totales en 100 gramos de pectina. [5]

) Peso de Cenizas
% Cenizas Base Seca = Poso Mucstra x 100

5.7.3. DETERMINACION DEL PESO EQUIVALENTE Y DE ACIDEZ LIBRE

Para la determinacion del peso equivalente por titulacién y de la acidez libre se empleé la
técnica de Owens [23], la cual consiste en pesar en un vidrio de reloj pequefio 500mg de
sustancia péctica, trasladar cuantitativamente a un erlenmeyer de 250ml, con la ayuda de
unos 5ml o la cantidad minima necesaria de alcohol de 95-96% para humedecerla, agregar

100mlI de agua recientemente destilada y fria.

5.7.4. DETERMINACION DEL CONTENIDO DE METOXILO

A la solucién empleada para la determinacion del peso equivalente agregar 25ml de
hidréxido de sodio a 0.1N, agitar perfectamente, tapar el erlenmeyer y dejar en reposo por
30 minutos a la temperatura ambiente. Agregar luego 25ml de la disolucion de acido
clorhidrico 0.25N o la cantidad equivalente de acido para neutralizar la soda adicionada.
Agitar perfectamente y titular con solucién de hidréxido de sodio 0.1N, tomando como
punto final de la titulacién pH 7.5 o color rojizo permanente por 20 segundos. Se usa la
siguiente formula [5]:

meq.de NaOH * PM del metoxilo * 100

%Metoxilo =
° peso de la muestra en mg




5.7.5. DETERMINACION DEL GRADO DE ESTERIFICACION

El porcentaje de esterificacion se calcula dividiendo los miliequivalentes del hidroxido de
sodio gastados en la determinacion del contenido de metoxilo por la suma de los
miliequivalentes de hidréxido de sodio gastados en la determinacion de la acidez libre y los

gastados en la determinacion del contenido de metoxilo y multiplicando este valor por 100

[5].

meq.de NaOH (cont. de metoxilo)

O Esterificacién =
WEsterificacion meq.de NaOH (acidez libre) + meq.de NaOH (cont de metoxilo)

* 100%



6. RESULTADOS Y DISCUSION

6.1. ANALISIS EXPERIMENTAL Y CARACTERIZACION

6.1.1. MUESTRAS DE PECTINA ADIFERENTES CONDICIONES DE
EXTRACCION

En la siguiente figura se muestran los ensayos mas significativos del proceso de obtencion
de pectina a partir de las cascaras de platano.

Figura 5: Muestras de pectina a diferentes condiciones de extraccion

Fuente: Autores

Muestra A: Pectina extraida a 80°C, pH 1.5; se observa que es la muestra mas oscura
debido a que a mayor temperatura es mayor la degradacion térmica y ademas por las
condiciones de secado por conveccion. [26]



Muestra B: Pectina extraida a 60°C, pH 1.5; presenta una coloracion café claro lo cual es
aceptable para una pectina comercial.
Muestra C: Pectina extraida a 80°C, pH 3.0; presenta una coloracién café claro lo cual es

aceptable para una pectina comercial.

Muestra D: Pectina extraida a 60°C, pH 3.0; se observa que es la pectina mas clara lo que

indica a simple vista que es de mejor calidad.

Es notable resaltar que las condiciones de pH y temperatura de extraccion afectan a la
coloracion de la pectina. A mayor pH y mayor temperatura se obtienen pectinas mas

oscuras siendo la temperatura el mas significativo de ellos.

6.1.2. RENDIMIENTO

La pectina se extrajo a las temperaturas de 60°y 80° C. A cada temperatura se han efectuado
extracciones a pH: 1,5 y 3,0. Todos los experimentos se realizaron a tiempo constante
(60min), tiempo en el que se obtiene mayor rendimiento segun los analisis realizados en
otras investigaciones [20]. En total se han obtenido 12 experimentos. Los valores de
rendimiento de las muestras se exponen en la Tabla 8.

Tabla 8. Rendimientos obtenidos y condiciones de extraccion de pectina a partir de cascara
de platano

Pardmetros Muestra N° | Material (g) | Pectinaseca | Rendimiento
(T,pH, 1) 9 (% p/p)
T=80°C 1 50 6.15 12.3

pH: 3.0 2 50 5.54 11.08
t: 60 min 3 50 6.25 12.5
T=80°C 4 50 9.30 18.6

pH: 1.5 5 50 9.61 19.22
t: 60 min 6 50 11.53 23,06
T=60°C 7 50 4.18 8.36

pH: 3.0 8 50 3.76 7.53
t: 60 min 9 50 4.01 8.02
T=60°C 10 50 8.71 17.42

pH: 1.5 11 50 9.43 18.86
t: 60 min 12 50 7.88 15.77

Fuente: Autores



o A tiempos de extraccion constantes, la disminucion del pH y el aumento de

temperatura producen un incremento del rendimiento de la pectina extraida, ya que se

incrementa la hidrélisis de los enlaces de la protopectina, que pasa a pectina soluble.

o El rendimiento de la pectina varia entre 7.53% y 23.06%, lo que indica que hay

altos contenidos de pectina en la cascara de platano comparado con pectinas comerciales de

citricos con rendimientos cercanos al 10%.

oEl mé&ximo porcentaje de pectina extraida corresponde a la muestra 6 obtenida a 80°C, pH

1,5 y tiempo de 60 minutos y el minimo corresponde a la muestra 8 a 60C°, pH 3.0 y

tiempo de 60 minutos

6.1.3. CONTENIDO DE HUMEDAD

El contenido de humedad de la pectina extraida se muestra en la Tabla 9 y nos permite
denotar las siguientes conclusiones:

Tabla 9. Contenido de humedad

Parametros Peso de la Contenido
(T, pH, 1) Muestra N° Peso de la muestra humedad de
muestra (g) | sometidaa | presente humedad
secado (%)
T=80°C 1 1 0,95 0,05 5%
pH: 3.0 2 1 0,96 0,04 4%
t: 60 min 3 1 0,93 0,07 7%
T=80°C 4 1 0,91 0,09 9%
pH: 1.5 5 1 0,88 0,12 12%
t: 60 min 6 1 0,89 0,11 11%
T=60°C 7 1 0,93 0,07 7%
pH: 3.0 8 1 0,99 0,01 1%
t: 60 min 9 1 0,98 0,02 2%
T=60°C 10 1 0,94 0,06 6%
pH: 1.5 11 1 0,92 0,08 8%
t: 60 min 12 1 0,9 0,1 10%

Fuente: Autores




El contenido de humedad es muy variable, entre 1% y 12% esto tiene una relacion

directa con el método de secado (estufa con circulacién de aire caliente a 40°C).

La mayoria de las muestras quedaron con menos del 10% p/p de humedad, valor que se
considera como maximo aceptable, solo dos muestras no cumplieron con el requisitos
[24]. Esto debido a que el analisis se realizo por etapas; la mayoria de los analisis se
hicieron en 2 etapas de 12 horas. Hubo 2 andlisis que se realizaron en 4 etapas de 6 seis
horas (muestra 5 y muestra 6) lo que posibilito que la muestra se humedeciera

nuevamente antes de cumplir las 24 horas de secado.

Todas las muestras fueron sometidas a las mismas condiciones de temperatura y
tiempo. La muestra que presentd un mejor valor en el contenido de humedad fue la N°
11. Esto debido a que esta muestra tuvo mejores condiciones de prensado final y de
secado en la estufa. Este resultado de humedad contribuye a que esta pectina tenga
mayor estabilidad, tiempo de vida util y menos posibilidades de permitir el crecimiento

de microrganismos.

6.1.4. CONTENIDO DE CENIZAS

Se tomo una muestra de pectina de peso aproximado 10 g, la sometimos al calor hasta el

desprendimiento de humos, luego lo llevamos a una mufla, cerca de 9 horas, a una

temperatura de 550-600°C. Luego enfriamos en el desecador y pesamos, repetimos el

proceso hasta peso constante y la aparicion de las cenizas de color gris claro.

En la figura 6 se muestran los crisoles sometidos al calor hasta el desprendimiento de

humos y dentro de la mufla.



Figura 6. Crisoles sometidos al calor (desprendimiento de humos).

Fuente: Autores

Figura 7. Crisoles dentro de la mufla para calcinacion.

Fuente: Autores

Los valores correspondientes a contenido de cenizas totales pueden observarse en la Tabla
10.



Tabla 10. Contenido de cenizas

Parametros Peso de la Peso de Contenido
(T, pH, t) Muestra N° ) de ceniza
muestra (g) | ceniza (Q) (%)
T=280°C 1 10 0,11 11
pH: 3.0 2 10 0,23 2,3
t: 60 min 3 10 0,14 1,4
T=80°C 4 10 0,15 1,5
pH: 1.5 5 10 0,12 1,2
t: 60 min 6 10 0,26 2,6
T=60°C 7 10 0,26 2,6
pH: 3.0 8 10 0,18 1,8
t: 60 min 9 10 0,09 0,9
T=60°C 10 10 0,35 3,5
pH: 1.5 11 10 0,13 1,3
t: 60 min 12 10 0,12 1,2

Fuente: Autores

eLos datos oscilaron entre (0,9 — 3,5) %, esto debido a que no se realizaron todos los
experimentos con una muestra de cascaras de platano uniforme y con las mismas
condiciones, se fue recolectado muestras a medida que se iban realizando los experimentos,
por tanto las fluctuaciones se originan a raiz de todo este incidente, ademas de que las
cascaras Se encontraban sucias de resto de grasas que colaborarian a la fluctuacién de los

datos.

¢ El contenido de cenizas mas alto fue en la muestra 7, tuvo un valor de 3,5%, esto pudo
deberse a que las cascaras utilizadas en este esta muestras tenian gran cantidad de minerales

diferentes a los que contiene el platano en su estado normal.

e Los datos del contenido de cenizas (0,9 — 3,5) % son superiores a los de R. Vasquez
quien también extrajo pectina de platano en Venezuela en el 2008, los cuales fluctuaron
entre (0,81 — 0,74) %.
comercial MERCK (3,99%).

Pero estos valores son inferiores a los arrojados por la pectina



e El contenido de cenizas nos la cantidad de solidos solubles demuestra las debilidades del
proceso de seleccidn de las muestras, por eso se presentan de contenidos de cenizas altos y
bajos. Pero se mantienen dentro de los niveles aceptables teniendo en cuenta la pectina
comercial MERCK (3,99%).

e Las cenizas nos muestran el conjunto de minerales que se encuentran en la pectina,
teniendo en cuenta la fluctuacion valores del contenido de cenizas, nuestra pectina es
competitiva, puesto que contiene pocos solidos e impurezas y puede ser utilizada en una

amplia gama de procesos.

6.2.5 PESO EQUIVALENTE Y ACIDEZ LIBRE

Para la determinacion del peso equivalente y acidez libre por titulacion se empleo la técnica
de Owens (23). La Figura 8 es la muestra inicial de pectina, mezclada con alcohol, agua

destilada, cloruro de sodio y rojo de fenol como indicador. Se observa el color amarillo.

Figura 8. Solucion de Pectina, para uso de técnica de Owens.

Fuente: Autores
Aplicando la técnica de Owens (23), queda una solucién de color rojizo, la cual es el

resultado de la titulacion. En la figura 9 se observa el viraje.



Figura 9. Solucion de pectina, luego de la titulacion (técnica de Owens)

el

Fuente: Autores

Los valores correspondientes al peso equivalente y la acidez libre pueden observarse en la
siguiente Tabla 11.
Tabla 11. Resultados Peso Equivalente y Acidez Libre

Muestra | Peso Equivalente (mg/meq) Acidez Libre (meq Carboxilos
Libres/g)
1 505,05 1,74
2 450,45 1,78
3 495,04 1,48
4 526,31 1,9
5 531,91 1,88
6 549,45 1,82
7 649,35 1,54
8 581,39 1,72
9 561,79 1,78
10 543,47 1,84
11 531,91 1,88
12 510,20 1,96

Fuente: Autores

De los datos anteriores se puede concluir que:

e Se observo que los pesos equivalentes oscilaron entre 510 y 675 mg/meq, lo que
demuestra que se encontraron en un rango apropiado [27]. Mientras que la acidez libre

fluctud entre 1,74 y 1,96 meq Carboxilo/g.



o El estado de maduracién y condiciones fisicas de las cascaras de platano usadas para la
extraccion de Pectina, no afecto de manera significativa el valor de los pesos equivalentes y

acidez libre.

¢ Los mayores valores de peso equivalente lo presentan las muestras obtenidas con
hidrolisis a pH 1,5 y este valor va disminuyendo a medida que el pH de extraccion de torna
mas basico, debido a que las pectinas obtenidas a pH mas alcalino necesitaron menos soda

en la determinacion y eso se traduce al aplicar la formula para el calculo correspondiente,

peso de la muestra en mg
Peso eq =
meq.de NaOH

e La acidez libre aumentd a medida que el pH de extraccion se torno mas acido y esto
puede deberse al cambio de la naturaleza quimica de los grupos carboxilo, disminuyendo su
estado de forma de sales o esteres y aumentando su presencia como grupos acidos.

Existe una relacion directa entre la acidez libre y el pH de extraccion, teniendo en cuenta
que los mayores niveles de acidez se presentaron, cuando el medio de extraccion presenta
condiciones extremas de acidez. El peso equivalente disminuyo a medida que el pH de
extraccion de las pectinas se hizo menos acido y las condiciones de extraccion fueron
menos drasticas, esto indica que en medios acidos hay mayores posibilidades de presentarse
reacciones hidroliticas del poligalacturonano que cuando la extraccion se hace en medios

un poco mas alcalinos.

6.2.6 CONTENIDO DE METOXILO Y GRADO DE ESTERIFICACION

La solucion empleada para la determinacion del peso equivalente se le agrega
aproximadamente 25 ml de hidroxido de sodio a 0.1N, y se agita perfectamente, se deja
reposar por 30 minutos a la temperatura ambiente. Luego se agrega, 25 ml de la
disolucion de acido clorhidrico 0.25N o la cantidad equivalente de acido para neutralizar la
soda adicionada, para volver a la solucion de color amarillo. Se Agita y se lleva a cabo la

titulacién con solucion de hidréxido de sodio 0.1N.



Figura 10. Solucion inicial para Figura 11. Solucion Titulada con
determinacién de Contenido de Soda, para el Contenido de
Metoxilo Metoxilo.

Fuente: Autores Fuente: Autores

Los valores correspondientes al contenido de metoxilo y grado de esterificacion pueden
observarse en la Tabla 12.

Tabla 12. Resultados Contenido de Metoxilo y Grado de Esterificacion

Muestras Contenido de Metoxilo | Grado de Esterificacion (%)
(%)
1 1,798 86,23
2 2,232 89,33
3 2,79 92,46
4 5,518 76,54
5 6,634 83,18
6 6,564 82,66
7 2,926 95,26
8 3,837 94,31
9 4,600 95,50
10 5,518 86,49
11 6,882 87,88
12 6,014 92,67

Fuente: Autores

De los datos se puede concluir:



e Todas las pectinas extraidas de las cascaras de platano, tienen menos del 7% de
Metoxilo, por esta razén son de bajo Metoxilo, aunque algunas estdn muy cerca al limite y

podrian comportarse como de alto Metoxilo

e Todas las muestras presentan un alto grado de esterificacion, la relacion entre el
contenido de Metoxilo y grado de esterificacion sugiere la presencia de otros grupos
formando complejos con los grupos carboxilos del acido poligalacturénico, de las pectinas
obtenidas por medio de estos procesos tecnolégicos.

e El grado de esterificacion oscila entre 95,50% y 76,54% Yy esto hace que se considere
como una pectina de alto grado de esterificacion, aunque si se tiene en cuenta el contenido
de Metoxilo, seguramente la esterificacion del grupo carboxilo del polimero es con grupos
diferentes al Metoxilo, probablemente con etoxilo o que el grupo acido esta formado otro

grupo de compuestos como los de tipo amida.

6.2.7 ANALISIS ESPECTRO INFRARROJO

El procedimiento para la obtencion del espectro de infrarrojo de la pectina obtenida en
laboratorio a pH 1,5 y temperatura de 60°C , se realizd con la colaboracion del
departamento de laboratorio de Propilco.S.A. Se comenzd mezclando la muestra de pectina
pulverizada con KBr en un molde para formar unas pastillas translcidas, que luego se
colocaron en el espectrofotometro marca Nicolet, de referencia 6700 FT-IR
(Espectrometria de infrarrojo por transformada de Fourier), donde se realizaron 128

escaneos entre 4000 y 500cm™ de longitud de onda y una resolucién de 4cm™.
En la Figura 12 se presenta el espectro infrarrojo de la pectina estandar de gelificacion
rapida, donde se pueden observar las diferentes longitudes de onda correspondientes a los

diferentes grupos funcionales caracteristicos de una pectina comercial.

Figura 12. Espectro infrarrojo de la pectina estandar rapid set.
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El espectro infrarrojo de la pectina obtenida en laboratorio a un pH de 1,5 y temperatura de
60°C que se muestra en la Figura 13, evidencia claramente la presencia de los grupos
funcionales caracteristicos de una pectina comercial; entre los 3300 - 3500cm™ se encuentra
la banda correspondiente a los grupos —OH, entre los 2900 - 3000cm™ el grupo CH, entre
los 1700 - 1800cm™el grupo C=0 de los ésteres, entre los 1500-1700cm™ el grupo C=0 de
los 4cido, entre los 1000-1200cm™ el grupo C-O y entre los 700 y 900cm™los anillos

benzoicos.

La pectina extraida se clasifica como rapid set o de gelificacion rapida, debido a que la
transmitancia del acido (8%) es mayor que la transmitancia del éster (7%), %Ta > %Te
[26]. Esto se traduce graficamente en un alargamiento mayor de la banda correspondiente al

grupo C=0 del éster con respecto a la banda correspondiente al grupo C=0 del &cido.

Figura 13. Espectro I.R de la pectina extraida de la cascara de platano a pH 1,5 y
temperatura de 60°C.
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7. DISENO GENERAL DEL PROCESO

7.1. GENERALIDADES

El disefio del diagrama del proceso de extraccion surge de los diferentes equipos que se
usaron en los laboratorios y de las revisiones en diferentes investigaciones acerca del
procesamiento y extraccion de la pectina. En la Tabla 13 se muestra los diferentes procesos
realizados en laboratorio y los equipos seleccionados para el proceso industrial segin los

resultados obtenidos.

Tabla 13. Equipos seleccionados para el proceso industrial segun los datos obtenidos en

laboratorio

PROCESO

LABORATORIO

INDUSTRIA

Lavado de materia prima

El lavado se realizd de
forma manual
removiendo el exceso
de pulpa y la suciedad

presente en la cascara.

Una serie de trabajadores se
encargara de remover la pulpa
colocando las cascaras en agua
tibia para ablandar la pulpa
esta forma

sobrante 'y de

facilitar el proceso de limpieza.

Inactivacién de Enzimas

Este proceso se realizo

en un beaker de un litro

calentando el material
en estufas eléctricas
hasta ebullicién,

durante 15 minutos

Se eligié un tanque abierto que
se calienta a través de una

chaqueta con flujo de vapor y se

adiciono un agitador para
acelerar el  proceso  de
calentamiento, este  ultimo
serviria para el proceso de
hidrolisis ya que también

requiere de agitacion constante.

El proceso de hidrolisis

se realizo en un baldn

Se ha escogido el mismo tanque
abierto con chaqueta del proceso




Hidrolisis Acida

de 1 litro cerrado y sin
agitacion ya que no
habia agitadores con la
suficiente potencia para
lograr  movilizar el
material pastoso, por lo
que el rendimiento dio
mas bajo de lo esperado
(Ph 1.5, 80°C,
rendimiento de 6.23%.).
A causa de esta
problemdtica se decidid
realizar el proceso en
un recipiente abierto,
teniendo en cuenta que
la  evaporacion  del
acido debido a que su
punto de ebullicion
aumenta entre  mas
disuelto  esté, con
agitacion constante
(manual) y con las
mismas condiciones de
temperatura y pH del
primer proceso,
obteniendo  resultados
mas optimos (pH 1.5,
80°C, rendimiento de
23.06%).

de inactivacién para realizar la
hidrolisis, asi se ahorran costos
y se facilita el proceso de
produccion.  Se afiadié una
valvula de descargue de
desechos para retirar las

impurezas del proceso anterior




Filtracién

El filtrado de Ila
solucion resultante
de la hidrolisis se
hizo con tela de
liencillo para
separar

completamente el
bagazo del liquido
con pectina. Se
aceler6 el proceso
mediante la
aplicacion de una

bomba de vacio.

Después del proceso
de precipitacion la
pectina se filtra con
tela de liencillo para
separarla de la
solucion. Este
proceso a escala de
laboratorio es muy
lento por tanto se
utilizod una
centrifugadora

marca Jouan B 311
para acelerar el

proceso.

Para el proceso se escogid un
filtro prensa marca (IJW) con
placas de 1200mmx1200mm
con capacidad de 1840 litros.
Este tipo de filtro permitird que
todo el flujo del tanque entre y
evitaria el re-filtrado sucesivo
del flujo de precipitado, ya que
la pectina quedaria retenida en
su totalidad. No se utiliza una
centrifugadora industrial debido
a los costos de energia y a los

costos de equipo.

La precipitacion en un

Debido a la precaucién con que




Precipitacion

beaker de 1 litro y se
realiz6 con alcohol
etilico comercial al
95%. Se tuvo mucho
cuidado debido a que el
alcohol etilico es volatil

e inflamable.

se tiene que trabajar el alcohol y
como son grandes cantidades las
que se tienen que usar, se
escogié un tangue cerrado con
chaqueta donde se hace pasar un
flujo de agua para enfriar la
solucién entrante a

aproximadamente 30 grados.

Torre de Destilacién

No aplica en laboratorio

Para reducir costos se coloco
una torre de  destilacion
fraccionada para la recuperacion

del alcohol etilico al 95%.

Secador

El secado del material
péctico se efectud en un
secador de bandejas
haciendo pasar aire a
45°C.

oscurece Si el

la pectina se

suministro  de aire
caliente sobrepasa los
60 °C

Se selecciond un secador de
bandejas con control de
temperatura y flujo para evitar
la incineracion y la perdida de

pectina.

Molino de Bolas

La muestra se pulveriz
con un crisol de

ceramica y un mortero.

Se eligié un molino de bolas
para pulverizar eficientemente
la pectina y mejore su

presentacion.




7.2.DIAGRAMA DEL PROCESO

Figura 14. Diagrama del proceso de extraccion
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7.3.  EQUIPOS DEL PROCESO

A continuacion se muestran la descripcion de los equipos mas relevantes del proceso de

produccion industrial.

7.3.1. TANQUE ABIERTO CON AGITADOR Y CHAQUETA

El tanque abierto con agitador y chaqueta de la Figura 13 tiene capacidad de 1500 I, en este
ocurre dos de los procesos mas importantes para la extraccion de la pectina, inactivacion e
hidrolisis. La carga que entra es la cascara previamente lavada y triturada, en total 300 Kg,
se adiciona 1000 I de agua y se calienta hasta ebullicion por unos 10 a 15 minutos con
agitacion, para inactivar enzimas. EI agua con impurezas se decanta por la valvula de
desecho y se procede a llenar nuevamente el tanque con agua hasta aproximadamente 1190
I, adicionando HCI hasta ajustar al pH deseado (aproximadamente 8 L para un pH de 2),
teniendo en cuenta un factor de seguridad para el tanque de 80% del volumen total. Por la
chaqueta pasa un flujo de vapor que calienta la solucién a la temperatura deseada durante

60 minutos.

7.3.2. FILTRO PRENSA DE TELA

La solucion decantada proveniente del tanque abierto con agitador y chaqueta es llevada a
un filtro prensado de 4 a 5 capas de tela mediante una bomba (filtro de prensa 1 de la
Figura 13). El bagazo retenido es recirculado de nuevo al tanque para mejorar el
rendimiento. El filtrado con pectina pasa al tanque de precipitado. Se usa otro filtro
prensado de 4 a 5 capas de tela (filtro de prensa 2 de la Figura 13) para lograr separar la
pectina de la solucion resultante en el tanque de precipitado y de esta forma evitar la

contaminacion de la pectina.

7.3.3. TANQUE DE PRECIPITADO

El tanque de precipitado (tanque cerrado con chaqueta de la Figura 13) tiene capacidad para
1800 litros, en el cual ingresan aproximadamente 1000 | del flujo que sale del filtrado de
prensa, se adiciona etanol comercial al 95% hasta completar un volumen de 1500 L, que

equivale entre el 60 y 80% del volumen de la solucion entrante. La mezcla se deja reposar



de 30 a 40 minutos para asegurar la maxima formacion de las nubes de pectina. La solucion
junto con el precipitado pasan a un filtro de prensa para lograr la separacion de la pectina;

el liquido que sale del filtro pasa a una torre de destilacion para recuperar el etanol.

7.3.4. SECADOR DE BANDEJAS Y MOLINO DE BOLAS
La pectina humeda retirada del filtro que alcanzé la coloracidn deseada pasa a un secador
de bandejas donde se suministra aire caliente a 40C° durante 12 horas. La pectina toma un

aspecto solido y es llevada a un molino de bolas para pulverizarla y luego envasarla.

7.4.  ANALISIS COSTO/BENEFICIO

7.3.1. INVENTARIO DE MATERIAS PRIMAS

Para el caso de realizar el montaje de una planta piloto de extraccion de pectina, se tienen
en cuenta las cantidades de materias primas utilizadas en el proceso de extraccion a escala
laboratorio, para el establecimiento aproximado de los costos en éste aspecto. Las
cantidades de las materias primas necesarias para el procesamiento de 300Kg de céscaras y
los costos de distribuidor proporcionados por Laboratorios Sar Ltda se encuentran en la
Tabla 14.

Tabla 14. Costos de operacion basada en reactivos principales

Material Cantidad Precio unitario Costo Total
Cascaras de platano | 300Kg $0/Kg $0

HCI 37% 8 litros $87.750/litro $702.000
Etanol al 96% 600 litros $5.525/litro $3°315.000
TOTAL $4°017.000

Fuente: Autores
7.3.2. INGRESOS POR VENTAS

Teniendo en cuenta que el rendimiento de la pectina que conserva la mejor relacion
cantidad-calidad es de 18,86%, la produccion total basada en 300Kg de céscara procesada
seria de aproximadamente 56Kg de pectina. En el mercado Colombiano la pectina tiene un
precio promedio de 32.400 pesos por kilogramo [28]. En la Tabla 15 puede observarse el
total de ingresos por ventas, asumiendo el precio promedio como el precio de venta.

Tabla 15. Ingresos por venta de pectina.



CONCEPTO PRECIO UNITARIO | CANTIDAD TOTAL

Pectina BM Rapid Set $32.400/Kg 56Kg $1°814.400

TOTAL $1°814.400

Fuente: Autores

7.3.3. BENEFICIO/COSTO DE OPERACION

Teniendo en cuenta la informacién de la Tabla 14, en el procesamiento de 300Kg de
pectina, los costos de operacion ascienden a $4°017.000, mientras que los ingresos por
ventas ascienden a $1°814.000 segun la Tabla 15; Esto indica un déficit de $2°202.600 tal y

como se muestra en la Tabla 16.

Tabla 16. Balance beneficio-costo.

INGRESO COSTOS BALANCE (INGRESOS-COSTOS)
$1°814.400 $4°017.000 -$27202.600
Fuente: Autores

En base al déficit presentado puede establecerse que se necesitan abaratar los costos en mas
de $2°202.600 para que el proceso puede llegar a ser econémicamente rentable por
concepto de operacion de materias primas; esto se logra recuperando el etanol al 96%
mediante una torre de destilacion; la cantidad de etanol a recuperar debe ser mayor a la
equivalencia en litros de etanol de los $2°202.600 correspondientes al balance, como se
muestra en la Tabla 17, de este modo se pueden establecer las caracteristicas de la torre de
destilacién a utilizar para recuperar la mayor cantidad de etanol posible e incrementar la

rentabilidad del proceso.

Tabla 17. Etanol a recuperar para rentabilidad del proceso

Déficit Precio de Etanol | Etanol a recuperar (Déficit/Precio de Etanol)

$2°202.600 $5.525/litro 398,7 litros

Fuente: Autores



8. CONCLUSIONES

De la experiencia alcanzada en el manejo de los materiales relacionados con el proceso de
extraccion de pectinas, asi como el control de calidad, en lo referente a rendimiento,
contenido de humedad cenizas totales, contenido de metoxilo, peso equivalente y acides
libre y grado de esterificacion, se concluye:

o Es posible extraer pectina a partir de cascaras de platano, tal como se observa en los
resultados logrados durante el desarrollo del proceso de investigacion, adelantado con el
propdsito de conocer las condiciones del proceso de obtencion y las influencias que las
variaciones en ellas puedan causar sobre la calidad de la pectina y de esta forma evaluar las

posibilidades para ser empleadas en la industria de alimentos o farmaceutica.

o Se logro tener una idea clara la naturaleza, calidad y comportamiento de la pectina
presente en la cascara de platano provenientes del procesamiento en establecimientos de
comida y con esta informacion y ensayos hechos a nivel de laboratorio, se podra escalar a

su produccién a nivel industrial.

o La planta productora de pectina debe proyectarse con una capacidad y con unas
facilidades que permitan procesar todo el material que se disponga, que cuente con personal
para seleccionar, lavar, cortar las cascaras y el equipo para extraer en caliente, filtrar,
prensar y para recuperar el alcohol empleado en la precipitacion. La planta debe operar con

vapor como fuente primordial de energia.

o A tiempos de extraccion constantes, la disminucién del pH y el aumento de la
temperatura producen un incremento del rendimiento de la pectina extraida, ya que se
incrementa la hidrolisis de los enlaces de la protopectina, que pasa a pectina soluble. El
maximo porcentaje de pectina extraida corresponde a una muestra obtenida a 80°C, pH 1,5
y tiempo de 60 minutos, lo que corrobora la tendencia descrita anteriormente y corresponde
a una muestra extraida a la temperatura mas alta y el pH mas bajo de todas las condiciones

ensayadas.



o El porcentaje de esterificacion varia del 75% al 95 %, lo que calificaria a la pectina
extraida como de alto metoxilo, pero esos valores no son correspondientes al valor real
debido a la posibilidad de que otros grupos carboxilos puedan estar esterificados
aumentando considerablemente el % de esterificacion. Para evaluar la naturaleza de la
pectina se tiene en cuenta prioritariamente el contenido de metoxilo o porcentaje de

metoxilo.

o La disminucion del pH de extraccion produce también una disminucion del % de
esterificacion, debido al aumento de la hidrdlisis de los ésteres en los grupos carboxilos
esterificados. Sin embargo, ni la temperatura ni el tiempo de extraccion tienen influencia

sobre el porcentaje de esterificacion.



RECOMENDACIONES

Para mejorar el rendimiento de extraccion es necesario mantener agitacion constante

para lograr mayor area de contacto de la solucidn con las cascaras trituradas.

Hacer un proceso de seleccidn exhaustivo de la materia prima escogiendo las cascaras
con mejor aspecto, limpias y sin manchas, con el fin de evitar que sean hidrolizados

componentes no deseados que afecten la calidad de la pectina extraida.

Para un mejor aspecto en la coloracién de la pectina se recomienda hacer lavados
sucesivos disolviendo la pectina en agua acidulada (pH 1.5 a 3), y precipitarla

nuevamente.

Para el caso del analisis del peso equivalente y de la acides libre, se tiene que tener en
cuenta el cuidado en la titulacion con referencia a la cantidad de NAOH requerida para
estabilizar las solucidn, debido a que errores en este dato podrian afectar de manera

significativa los resultados de peso equivalente y acides libre.

Usar un secado al vacio en lugar de un secado por conveccidn, esta es la causa de el

oscurecimiento final de la pectina.
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11. ANEXOS

ANEXO A. ESPECTRO INFRARROJO DE PECTINA DE MANZANA RAPID
SETY LOW SET

1. Figura 1: Espectro infrarrojo de la pectina “Rapid set* estandar.

424

Vibraciones de baja
frecuencia de los anillo
del Pirano

40

C=0 del éster

35

v

C=0 del Acido

L 1600-1640 cm-!
25 Region de las
huellas
C-0: 1000-1300 cm-! dactilares
20
-OH: 3300-3400cm-1
158 v v v v —
40000 3000 2000 1500 1000 4500
cm-1
Fuente: A. A. Kamnev, M. Colina, J. Rodriguez; FoodHydrocol;(1998); PP 263.
2. Figura 2: Espectro infrarrojo de la pectina “low set”. [24]
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Fuente: A. A. Kamnev, M. Colina, J. Rodriguez; FoodHydrocol;(1998); PP 263.



ANEXO B. PREPARACION DE LA MUESTRA Y EXTRACCION

e RECOLECCION DE MATERIA PRIMA

Figura 3: Muestra de cascara para experimentacion

Fuente: Autores

e PELADO
Figura 4. Pelado de las cascaras

Fuente: Autores



e [INACTIVACION DE ENZIMAS

Figura 5. Inactivacion de enzimas

Fuente: Auores

e HIDROLISIS

Figura 6: Montj'e,de Hidrolisis
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Fuente: Autores



Figura 7: pHs de extraccion

Fuente: Autores

e PRECIPITADO

Figura 8: Precipitado de pectina

Fuente: Autores



e SEPARACION

Figura 10: Separacion del gel de pectina mediante centrifugacién

Fuente: Autores
e SECADOY TRITURACION

Figura 11: pectina himeda

Fuente: Autores




Figura 12: Pectina seca y triturada

Fuente: Autores



