CAPITULO |

INTRODUCCION



1.1 Antecedentes

La pectina fue descubierta en 1790 por Louis Vauquelin, un naturalista, farmacéutico

y quimico francés, quien encontrd una sustancia soluble en los zumos de frutas.

La pectina fue aislada por primera vez en 1825 por el quimico francés Henri Braconnot,
describi6 la sustancia encontrada como ‘‘una sustancia ampliamente disponible en
plantas vivas y ya observada en el pasado, con propiedades gelificantes cuando se le
afnadia acido a su solucion’’. La llamo ‘“pectina acida’’, palabra que deriva del griego
“‘pektos’’, que significa solido, coagulado; reflejando la capacidad de las pectinas para

formar geles.

La produccién comercial de pectinas comenz6 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. El término pectina proviene de la palabra griega "Pekos” (denso, espeso,

coagulado), sustancia mucilaginosa de las plantas superiores

En 1916, Ehlich y Suarez dieron a conocer el aislamiento del acido D-galacturénico,
un polisacarido, que, en forma de polimero, es el integrante principal de todas las
pectinas. (Camacho, 2002)

En 1920 y 1930, los principales productores europeos pusieron a punto un nuevo

proceso para la extraccion de pectina de la cascara de citricos, previo secado.

Estas pectinas, son en la actualidad, ingredientes muy importantes en la industria de
los alimentos, para hacer gelatinas, helados, mermeladas, salsas y quesos. También se
emplean en otras industrias, como la farmacéutica, que requieren modificar la
viscosidad de sus productos y en la industria de plasticos, asi como en la fabricacién

de productos espumantes, como agente de clarificacion y aglutinantes. (Devia, 2003)

Smolensk, en 1924, fue el primero en sugerir que la pectina era un polimero complejo,

en estructura comparable con el almidon, basandose en el analisis de rayos X para



confirmar esta hipotesis, la cual le permitié identificar el componente principal de las

pectinas, el acido galacturonico. (Suarez, 2014)

La pectina fue definida por Kertesz (1951) como los &cidos pectinicos solubles en agua,
de grado de metilacion variado, que son capaces de formar geles con azucar y acido
bajo condiciones determinadas. Esta definicion abarca la gelificacion con calcio de los
acidos pectinicos, definidos por Kertesz 0 como los acidos galacturénicos coloidales
aislados de plantas conteniendo una cierta proporcion de grupos metiléster. De ahi que
el término pectina se usa colectivamente para incluir al acido péctico, la forma de

pectina completamente des esterificada. (Pagan, 1996)

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 obtencidn.

Durante el afio 2008, en la Universidad de Zulia, Venezuela, se realiz6 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.

Universidad Catolica de Maule (Chile), finales del afio 2005 se desarrollo una
investigacion concerniente a la extraccion de pectina para la produccion de jaleas a
partir de uvas (Vitis labrusca cv. Concord), se evalud el efecto de dos niveles de
madurez de la uva (16,6 y 22°) brix, tres niveles de pH (2, 2,5y 3) y dos tiempos de
coccion a 90°C (45y 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.



Para el afio 2003, en una investigacion realizada en Medellin Colombia en la
Universidad EAFIT, se presentd un proceso de produccién de pectina a partir de
cascaras de naranja a escala piloto, con extraccion por hidrolisis en medio acido y
precipitacion con alcohol etilico. EI producto obtenido present6 buena apariencia y sus
caracteristicas de gelacion son comparables con los productos del mercado

internacional

En Bolivia “ciudad de Cochabamba”, en la Universidad del Valle presento la propuesta
denominada: “Obtencion de pectina a partir de la cdscara de maracuyd, mediante
hidrolisis 4cida”, se inactiva la enzima a temperatura alta, para posteriormente
hidrolizar, filtrar, secar y obtener la pectina. En este trabajo se obtuvo un rendimiento
del 8,5. Asi mismo se realizo la investigacion denominada “Evaluacion del proceso
integral para la obtencion de aceite esencial y pectina a partir de cascara de naranja”.
En este trabajo se presentd, la extraccion de aceite esencial y pectina a partir de la
cascara de naranja (Citrus sinensis) como un proceso integral. Se concluye ademas que
las técnicas de simulacion son una herramienta poderosa que permite minimizar

tiempo, costos y experimentacion en el disefio de procesos.
Produccion de Pectina a Nivel Mundial

Se estima que la produccion mundial de pectina es de 40.000 — 45.000 toneladas por
afio. Los principales productores son Dinamarca, Holanda, Estados Unidos, Canada,

México, Suiza y Alemania.

Europa tiene la mayor cuota de mercado en el mercado de pectina, seguida de América
del Norte. La demanda en la regidn es alta debido a la presencia y el crecimiento de
aplicaciones de uso final para el producto. La creciente area de aplicacién de los
hidrocoloides, como la gestion de las cualidades espesantes y gelificantes de los

alimentos acuosos, esta impulsando el crecimiento del mercado.

El aumento del uso de pectina en jugos de frutas para mejorar la sensacién en la boca,
en aplicaciones lacteas acidificadas para la estabilizacion de proteinas, mermeladas



bajas en calorias y bebidas proteicas acidificadas, ha estado apoyando el crecimiento

del mercado durante los ultimos afios. La creciente conciencia sobre la
multifuncionalidad de la pectina entre los fabricantes de alimentos y bebidas, como
reduce el tiempo de coccion, mejora la textura y el color, y aumenta la vida dtil, se

encuentran entre los factores que han estado alimentando el mercado de la pectina.

Figura I-1 Productores de Pectina a nivel mundial
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Fuente: Mordor Inteligencie

Se espera que el tamafio del mercado de pectina crezca de USD 0.96 mil millones en
2023 a USD 1.26 mil millones para 2028, a una tasa compuesta anual de 5.66% durante
el periodo de prondstico (2023-2028).

Cuadro I-1 Tamano del Mercado de Pectina

Periodo del estudio

2023 — 2028

Volumen del Mercado (2023)

USD 0,96 mil millones de dolares

Volumen del Mercado (2028)

USD 1.26 mil millones de délares

Tasa Compuesta (2023-2028) 5.66 %
Mercado de Crecimiento mas | Asia Pacifico
rapido

Mercado mas grande Europa

Elaboracion propia con datos de (Intelligence, 2022)




En Bolivia no existe produccion de pectina, por lo que se recurre al mercado
internacional para adquirir esta materia prima, se recurre a la importacion de productos
pécticos, los cuales como se menciono anteriormente provienen de Brasil, México e
incluso China, de manera que el costo del producto es muy elevado a pesar de que se

obtiene de desechos subvalorados como cascara de frutas citricas.

Bolivia importa pectina de paises como México, Suiza, Dinamarca y Brasil; en el afio
2014, la importacién de pectina en Bolivia ascendio a las 32 toneladas, generando altos

costos por concepto de importacion.

La pectina tiene varias aplicaciones y usos importantes en diferentes industrias:

Industria Alimenticia

e Fabricacion de jaleas (gelatinas) y conservas.
e Como espesante en la mayonesa.
e Precipitacion de la caseina de la leche.
e Como estabilizador en los sorbetes.
e Preparacion de jugos.
Industria Farmacéutica
¢ Coagulante sanguineo
e Emulsificante de preparados farmacéuticos.
e Como antidoto en intoxicaciones con metales pesados.
e En la fabricacion de cosméticos.

e Como agente suspensor o modificador de la viscosidad



1.2 Objetivos

1.2.1 Objetivo general

Obtencion de pectina a partir de la cascara de naranja (citrus sinensis) mediante

hidrolisis acida.

1.2.2

Objetivos Especificos

Cuantificar el contenido de pectina extraido a partir de cascara de Citrus
sinensis.

Desarrollar el balance materia y energia.

Establecer las condiciones de pH, Temperatura y tiempo de calentamiento

dptimos que nos dan mayor rendimiento de pectina.
Evaluar los rendimientos de extraccion de pectina en la cascara de naranja.

Realizar pruebas de control de calidad a la pectina extraida, ensayos de
identificacién, ensayo de grupos metoxilo y ensayo de é&cido anhidro

galacturonico.
Determinar los costos de la investigacion.

Seleccionar la instrumentacion y los reactivos necesarios para una hidrolisis

acida eficiente.

1.3 Justificacién

1.3.1 Justificacién Técnica

Al utilizarse la pectina en diferentes ambitos de la industria y ser un producto muy

versatil es importante contar con investigaciones al respecto para en un futuro poder

elaborar este insumo y no depender de las importaciones que conllevan un costo

bastante elevado. Por lo tanto, podemos enfatizar que una iniciativa como esta aportaria



valor en términos de practica o sostenibilidad, tanto para la industria como para los

consumidores.

1.3.2 Justificacion Econdmica

En Bolivia no existe produccion de pectina por lo tanto no se aprovecha industrialmente
la cascara de naranja ni de ningun otro fruto. La pectina tiene una alta demanda de
consumo en la industria alimentaria, pero en su mayoria este insumo se importa de
distintos paises provocando altos costos por concepto de importacion. Es por este
motivo que 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 naranja

1.3.3 Justificacion Social

El presente trabajo de investigacion se realiza con el propésito de fomentar la
produccion de pectina en el departamento de Tarija, puesto que, se cuenta con zonas
que producen en abundancia lo que es la naranja entre otros citricos. Con el objetivo
de reducir la importacion de pectina de paises extranjeros, de esta manera generando
nuevas fuentes de trabajo y oportunidades de emprendimiento. Otorgando un mejor
aprovechamiento de este residuo solido organico de la cascara de naranja (Citrus

sinensis) para obtener un producto con mayor valor agregado.

1.3.4 Justificacion Ambiental

Actualmente en Bolivia no existe un tratamiento adecuado con el manejo de los
residuos organicos por lo que es necesario llegar a procesar una parte de estos residuos
para hacerlos Gtiles en forma de abono orgénico, dado que en el pais no se aprovecha
el bagazo de la naranja de ninguna manera este se llega a convertir en un desecho,
generando un impacto negativo en el ambiente que nos rodea, por lo tanto, destinarlo
a como materia prima para la elaboracion de pectina minimizaria los residuos

orgéanicos en todo el pais.



1.3.5 Justificacion Personal

Esta investigacion aportara informacion nueva en las investigaciones realizadas en
polimeros en la Carrera de Ingenieria Quimica de la Universidad Autonoma Juan
Misael Saracho. Informacion que sirve de plataforma para impulsar nuevos trabajos

gue enriquezcan el conocimiento en esta area.



CAPITULO II

MARCO TEORICO



10

2.1 Pectina
Definicion

La pectina se define como un hidrato de carbono purificado, mezclas complejas de
polisacaridos. Se trata de un polisacarido constituido por 150 - 500 unidades de &cido
galacturdnico (peso molecular del polimero, 30 000 — 100 000) parcialmente esterificado con
un grupo metoxilo. La cadena que constituye el esqueleto contiene también restos de L-
ramnosa y estd ramificada con cadenas laterales compuestas mayoritariamente por [-D-

galactopiranosa y o-L-arabinofuranosa.

Figura 11-1 Pectina
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Fuente: Google imagenes

Las pectinas se obtienen de materiales vegetales que tienen un alto contenido de éstas, tales
como manzanas, frutas citricas, pifia, guayaba dulce, tomate de arbol, maracuya y
remolacha. Los subproductos de la industria de zumos de frutas, bagazo de manzanas y
albedos de citricos (limon, limén verde, naranja, toronja), constituyen basicamente entre el

2y 35 % de las paredes de las células vegetales.

El siguiente cuadro muestra el rendimiento promedio de pectina obtenida a partir de éstas.
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Cuadro 11-1 Porcentaje de pectina en frutos

FRUTO % PECTINA
Criticos 20 - 30 %
Manzana 10-15%
Girasol 15-25%
Remolacha 10-20 %
Maracuya 15-20%

Fuente: Herbstreith y Fox (2005).

2.1.1 Localizacion y estructuras de las pectinas

Comprenden un extenso grupo de polisacaridos vegetales cuya estructura basica esta
integrada por moléculas de &cido D-galacturénico, unidos por enlaces glucosidicos a-D-
(1,4), en la cual algunos de los carboxilos pueden estar esterificados con metanol. (Badui, S.,
2006).

Figura 11-2 Estructura quimica de la pectina

Estructura de las pectinas: X puede ser H o CH3
Fuente: (Villegas, Yipmantin, Guzman, Pumachagua, & Maldonado, 2011)

En algunos casos, la cadena lineal de acido D-galacturdnico se interrumpe por la presencia
de L-ramnosa (unida mediante enlaces 1-2) y de la que surgen ramificaciones con una
longitud de entre 1y 20 monosacaridos neutros (fundamentalmente D-galactosa, L-arabinosa
y D-xilosa). (Pion, 2017)


http://www.scielo.org.pe/scielo.php?script=sci_arttext&pid=S1810-634X2011000300002
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2.1.2 Clasificacion de las sustancias pécticas

Se pueden distinguir dos clases principales de sustancias pécticas: los acidos pectinicos (entre
los que se encuentra la pectina), que solo tienen una porcion de sus acidos galacturonicos
como ésteres metilicos, y los acidos pécticos, que solo contienen moléculas de acido

galacturonico libre de esterificacion. (Badui, S., 2006).

2.1.2.1 Protopectinas

Las protopectinas, altamente esterificadas con metanol y muy insolubles en agua, se

encuentran en los tejidos inmaduros de los frutos y que le dan la textura rigida. Sin embargo.

Durante la etapa de maduracion, la protopectina insoluble en agua posee un 100 % de
metoxilacion; se transforma en pectina soluble al perder metoxilos, lo que conlleva a la
pérdida de firmeza de los frutos. Es por esto que la mayor concentracion de protopectina se

encuentra en los tejidos vegetales en crecimiento.

2.1.2.2 Acidos Pectinicos

Son los &cidos galacturdnicos coloidales que contienen una apreciable proporcion de grupos
metoxilo. Estos &cidos bajo condiciones adecuadas, son capaces de formar geles con azucar
y &cido, o si presentan un bajo contenido en metoxilo, con determinados iones metalicos. Las

sales de los acidos pectinicos se denominan pectinatos. (Suarez, 2014)

2.1.2.3 Pectinas

Las pectinas son productos purificados de carbohidratos obtenido por la extraccién acuosa
(en medio acido) de las plantas, principalmente de los frutos comestibles, son muy soluble
en agua caliente y se unen con el azlcar y los acidos de la fruta para formar un gel.
(Acevedo&Ramirez, 2011)

Constituyen el aproximadamente el 30% del peso seco de la pared celular primaria de células

vegetales.

De las sustancias pécticas, la pectina es la mas abundante e importante, se encuentra en mayor
cantidad en los frutos inmaduros y especialmente en algunos tejidos suaves, como en la

cascara de citricos (naranja, limon, toronja, lima), en las manzanas, las peras, etc. Aln dentro
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del propio vegetal existe una distribucion de las pectinas, las méas esterificadas estan en la

parte mas interna, y las menos esterificadas en la periferia. (Badui, S., 2006).

2.1.2.4 Acidos Pécticos

Son aquellas sustancias pécticas constituidas principalmente por acidos galacturénicos libres
de grupos metoxilo, Las sales de estos acidos se denominan pectatos y reaccionan facilmente
con los iones calcio de las células para producir compuestos insolubles en los jugos de frutas
(Suarez, 2014)

2.1.3 Clasificacion de las pectinas
Braverman (2010). Las pectinas se clasifican por su "poder gelificante (grado) y su grado de

metoxilacién en:

¢+ Pectinas de alto metoxilo donde GE es mayor al 50%.

¢+ Pectinas de bajo metoxilo donde GE es menor al 50%.

2.1.3.1 Grado de esterificacion (GE)

El grado de esterificacion (GE) se refiere al porcentaje de grupos carboxilo que son
esterificados con metanol. El numero y distribucion de los grupos estermetilicos a lo largo
de la molécula juegan un papel importante en la solubilidad, propiedades de espesamiento,
capacidad de gelificacién, que son condiciones requeridas para las propiedades finales del
gel. (Mufioz F. , 2011)

El grado de metoxilacién o esterificacion tiene un papel importante en la firmeza y cohesion

de los tejidos vegetales.

Cuadro 11-2 Relacién entre grado de esterificacion y contenido de metoxilos

Grado de esterificacion (%) Contenido de metoxilos (%)
0 0.00
10 1.63

Continuacion...
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Grado de esterificacion (%0) Contenido de metoxilos (%)
20 3.26
30 4.90
40 6.53
50 8.16
60 9.79
70 11.42
80 13.06
90 14.69
100 16.32

Fuente: (Nizama, 2015)

El grado de esterificacién o de metoxilacion es un parametro importante en la estimacion del
comportamiento de una pectina en cuanto a su velocidad de dispersion en soluciones acuosas,

tiempo de gelificacion del gel producido con ella.

En general las pectinas del tejido tienen una gama de grados de esterificacion que va del 60
al 90 %. Las pectinas estan clasificadas como de alto metoxilo y bajo metoxilo pectinas, se
realizan en base a su grado de esterificacion siendo este término el nimero de funciones
carboxilicas que han sido metoxiladas en cada 100 grupos de &cido galacturonico. La
separacion entre las pectinas de alto metoxilo y las pectinas de bajo metoxilo es arbitraria del
40 al 50 % de (GE). (Pagan, 1996)

Figura Il — 3 Conversion a ester (esterificacion de Fisher)

O O
] i ||
R—C —OH + R OH —» R C O R+ H20
-
Acido Carboxilico Alcohol Ester

Fuente: (Morrison & Boyd, 1998)
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2.1.3.2 Pectinas de alto metoxilo

Son aquellas en las cuales mas del 50 % de los grupos carboxilos del (CsH1007) del polimero

se encuentra esterificado con metoxilo lo cual le permite ser soluble en agua.

Figura Il - 4 Pectina de alto metoxilo
COOCH, COOCH; COOH COOCH; COOCH; CODCH,

0.
/0 H OH OH H H OH U/
OH OH OH CH OH OH

Fuente: (Martinez, 2013)

El elevado grado de esterificacion de las pectinas de alto metoxilo influyen sobre sus
propiedades (mientras mayor sea la proporcién de grupos carboxilo esterificados, mayor es
la temperatura de gelificacion). Estas pectinas forman geles en condiciones de pH entre 2,8

y 3,5y un contenido de sélidos solubles (azucar) entre 60 y 70%. (Henao, 2012)

A su vez, las pectinas de alto metoxilo pueden encontrarse en el mercado de tres tipos:

Cuadro 11-3 Tipos de pectinas

Gelificacion de la pectina Porcentaje de esterificacion
Lenta 60-67
Mediana 68-70
Répida 71-76

Fuente: (Arellano, 2011)

2.1.3.3 Pectina de gelificacion rapida

Belitz (2009) manifiesta que con un grado de metoxilacion de por lo menos el 70%, que
forma geles con adicion de azucar y acidos a pH de 3,0- 3,4; y a temperaturas superiores a
los 85° C. Esta pectina produce el espesamiento o gelificacion al poco tiempo de ser
agregada.

Esto mantiene las frutas y las particulas de pulpa uniformemente en todo el lote o en los

envases, evitando el problema de "flotacion™.



16

2.1.3.4 Pectina de gelificacion a velocidad mediana

Badui (2005), menciona que son usadas para la fabricacion de mermeladas destinadas a ser
empacadas en recipientes pequefios (maximo 1 Kg.), ya que la rapidez de gelificacion evita
que la fruta en trozos flote durante la fase de enfriamiento. Estas pectinas son también
empleadas para aquellos productos que requieren un valor relativamente alto de pH (pH=3,0-
3,5 para 65% de sdlidos solubles).

2.1.3.5 Pectina de gelificacién lenta

Segun Belitz (2009), con un grado de metilacion entre el 50 - 70%, que forma geles con
azucar y acido a pH 6ptimo entre 2,8 - 3,2 y su gelificacion puede empezar a temperaturas
menores a 85° C. El uso de esta pectina evita que la jalea se solidifique antes de ser colocada

en los envases.
2.1.3.6 Pectina de bajo metoxilo

Segun Badui (2005), al contrario de las pectinas de alto metoxilo, las pectinas de bajo forman
geles termorreversibles por interaccion con el calcio presente en el medio; el pH vy la
concentracion de solidos son factores secundarios que influyen en la velocidad, en la
temperatura de gelificacion y ademas en la textura final del gel. En efecto estas pectinas
tienen la propiedad de formar gel cuyo soporte esta constituido por una estructura reticular
de PECTINATOS DE CALCIO, mientras su contenido de sélidos solubles puede bajar hasta
2%, y el valor de pH acercarse a la neutralidad. Para la gelificacién, por esto, la sola presencia

de la pectina y de las sales de calcio es necesaria y suficiente.

Figura Il - 5 Pectina de bajo metoxilo
COOH COOCH; C

OOH COOH COQOH COOH
OH OH QH OH OH OH

Fuente: (Martinez, 2013)


http://sedici.unlp.edu.ar/bitstream/handle/10915/55380/Documento_completo.pdf-PDFA.pdf?sequence=1&isAllowed=y
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2.2 Caracterizacion del producto

Segun el Codex Alimentarius, la pectina esta calificada como aditivo alimentario autorizado
y seguro, su adicion en productos alimenticios se realiza para mejorar sus propiedades
organolépticas (Norma Codex Stan 192-1995, p.3). La caracterizacion de la pectina a extraer
debe cumplir los pardmetros del Comité Mixto FAO/OMS de Expertos en Aditivos
Alimentarios (JECFA).

Cuadro 11 - 4 Caracterizacion de pectina estandar

Componente Especiggg: r']?jr;r()P el Unidad
Grado de esterificacion 74.71 £ 3.32 %
pH 2.8-3.60 -
Humedad 8.51+1.96 % masa
Cenizas 3.77 £3.39 % masa
Contenido de azucar 55-85 % masa
Peso equivalente 1775.46 +1143.78 mg/meq
Acido galacturénico 68.29 + 13.39 %
Contenido de metoxilo 6.93 +3.22 %
Acidez libre 0.78 £ 0.46 meq/g
Hierro 9.50 mg/100 g
Calcio 1034.42 mg/100 g
Bacterioldgico - -
e s s e 10
Recuento total en placa Menos de 500/g -
Escherichia coli Prueba Negativa -
Salmonella Prueba negativa -
Estafilococos Prueba negativa -

Fuente: (Pion, 2017)
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2.3 Propiedades Fisicoquimicas De La Pectina
2.3.1 Solubilidad

El agua es el mejor solvente para las pectinas también es soluble en formamida,
dimetilformamida y glicerina caliente. La pectina es insoluble en solventes organicos y en
soluciones de detergentes cuaternarios, polimeros, proteinas y cationes polivalentes; estos
agentes se emplean para precipitar la pectina de las soluciones después de un proceso de

hidrolisis por tratamiento de la materia prima
2.3.2 Acidez

Las pectinas son neutras en su estado natural, en solucion tienen caracter acido el cual
depende del medio y del grado de esterificacion. EI pH de las soluciones de pectina varia
entre 2.8 y 3.4 como funcion del grado de esterificacion. La pectina tiene una constante de
disociacion de 0.1 a 10x10-4 a 19°C

2.3.3 Viscosidad

Las pectinas forman soluciones viscosas en agua, esta 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 esterificacién, 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.
2.3.4 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 des esterificados 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 azlcar 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



19

solidos 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 concentracién adecuada que varia
entre 0.01 y 0.1% p/p en base humeda. Una mayor concentracion de calcio puede conducir
una sinéresis excesiva. Un gel de pectina puede considerarse como un sistema en el cual el
polimero estd 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.
2.3.5 Longitud de las cadenas

Determina la consistencia del gel y estd por lo tanto intimamente relacionada con el poder
gelificante.

2.3.6 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 determinacion cuidadosa del peso molecular es dificil,
parcialmente debido a la extrema heterogeneidad de las muestras y a la tendencia de las
pectinas a agregarse, alin 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.
2.3.7 Accion de las bases

La adicién de hidroxido de sodio permite obtener primero las sales acidas, luego los
pectinatos neutros y después ocurre el fendmeno de des metoxilacion o sea rompimiento de
los ésteres metilicos. Los grupos éster pueden ser separados de la molécula aun a baja

temperatura, sin despolimerizacion.
2.3.8 Accion de los &cidos

Solubilizan la protopectina, por esta razon se emplea medio acido controlado en los procesos

de extraccion de la pectina; aceleran la separacion de los metoxilos, si su efecto se continta
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se afectan los enlaces glicosidicos 1 — 4 y se pueden romper, y a un pH fuertemente acido,
temperaturas altas y tiempos largos, se presenta la des carboxilacion con formacion de CO2
y furfural. A bajas temperaturas predomina la saponificacion y altas temperaturas la

despolimerizacion.
2.3.9 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 estas caracteristicas.
Las enzimas pectinoliticas son producidas por hongos y bacterias, para fabricar

industrialmente pectinas con caracteristicas especiales.
2.3.10 Propiedades microbiologicas

Debido a que la pectina es un polisacarido que se encuentra principalmente en medios &cidos,
la cuenta de levaduras y hongos son muy relevantes para el usuario. Debe cumplir con lo

siguiente:

Cuadro 11 - 5 Analisis microbioldgico de la pectina

Cuenta total de placa (37 Menos de 500/g
OC)

Cuenta de hongos y Menos de 10/g

levaduras (25 °C)
Escherichia coli Prueba negativa
Salmonella Prueba negativa
Estafilococos Prueba negativa

Fuente: (Gomez, y otros, 2001)
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2.4 Proceso de extraccion de la pectina

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, hidrolisis acida y precipitacion de la

pectina.

La inactivacion de enzimas pécticas se realiza con el propdsito de hacer el proceso de
extraccion mas eficiente, seguido de una trituracion de la materia prima. La extraccion
consiste en la hidrdlisis acida en condiciones especificas de pH, temperatura y tiempo, las
cuales son las variables independientes que determinan la calidad del producto y el
rendimiento del proceso. Finalmente, la pectina himeda se seca con aire caliente hasta una
humedad apropiada, para luego lograr la homogeneizacion del tamafio de particula del
producto mediante el pulverizado, como Gltima operacion se tiene el envasado y almacenado.
(Zegada, 2015)

Figura Il - 6 Proceso de Extraccion de Pectina

Materia prima (albedo, semillas
y membranas) pretratados

Solucic’»nécida—v[ Hidrolisis acida |
+ Bagazo #sclyciin de pecting

| Clarificado }—D Bagazo

+ Solucicn de pecting

Alcohaol —>| Precipitacion |

* Salugicn de pecting predipitsd

’ Centrifugado o filtrado ir—v Residuo liquido
+ Pectira hirmeds

| Secado |

¢ Pecting sesa

| Pulverizado |

v

Pectina en polvo

Fuente: Extraccion de Pectina de Residuos de Cascara de Naranja por Hidrolisis Acida
asistida por Microondas (HMO). 2015.
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2.4.1 Hidrodlisis acida

La hidrdlisis &cida es un proceso quimico que consiste en emplear catalizadores acidos para

transformar las cadenas de polisacaridos en sus monomeros elementales.

Para el proceso de hidrdlisis acida se recomienda la utilizacion de acidos préticos para la
catélisis de la reaccion, tales como el HCI, HNO3s y H>SO4, los cuales tienen la capacidad al
disociarse de ceder un protén.

Posteriormente al pretratamiento se procede a agregar el acido y cierta cantidad de agua para
someter a calentamiento a reflujo constante, las condiciones experimentales se deben ajustar
de acuerdo al material a tratar, pudiéndose modificar el tipo de acido utilizado, las
concentraciones de este en la solucién, la temperatura de calentamiento y el tiempo al que se

sometera.
2.4.2 Precipitacion

En la etapa de precipitacion de las pectinas se pueden emplear sales o alcoholes. Se prefieren
estos ultimos 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.
Para esta etapa del proceso se empleara etanol al 95% o 96%.
2.4.3 Métodos de analisis de la pectina extraida de la cascara de naranja

Los métodos empleados para la caracterizacion de la pectina extraida a partir de la cascara
de naranja se realizaron de acuerdo a la metodologia planteada por (Owens et al, citado por
(Suarez, 2014)).
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2.4.4 Peso Equivalente

El método descrito de valoracion acido-base para determinar el peso equivalente de la
pectina, relaciona los miligramos del componente &cido (pectina) y los miliequivalentes de

NaOH 0.1N gastados en la valoracion, tal como se aprecia en la siguiente ecuacion:

mg componente acido (pectina)

Peso Equivalente (PE) = meq NaOH

La estructura de la pectina esta constituida principalmente por monémeros de acido D-
galacturdnico, molécula que presenta el grupo carboxilo (COOH) como grupo funcional, por
lo tanto, el peso equivalente representa el nimero de carboxilos libres, el cual reacciona con
la base adicionada, de tal forma que su grupo funcional COOH, quien da las propiedades

acidas a la molécula, sufre la separacion del protén debido a la accion de la base.

Figura Il -7 Reaccidn quimica de la molécula de acido D-galacturonico con NaOH

DH
0 A_\g

Fuente: (Suarez, 2014)

2.4.5 Determinacion de acidez libre

La acidez libre se determina aplicando la relacién de los meq de NaOH 0.1N consumidos
(que representan los carboxilos libres presentes en el componente acido) y el peso de la

pectina en g, de acuerdo a la siguiente ecuacion:

meq NaOH

Acidez libre = —
g componentes acido




24

2.4.6 Determinacion del porcentaje de metoxilo

Las moléculas de acido D-galacturénico presentan grupos metoxilo, la cantidad de estos
grupos funcionales permiten evaluar la facilidad de la pectina para formar, y asi clasificarla
como PBM, o de PAM, ademas de determinar la sensibilidad de la pectina a la presencia de

cationes polivalentes.

Este indicador, corresponde al niUmero de grupos metoxilo que se encuentran esterificando
los grupos carboxilicos. EI método para determinarlo se basa en la neutralizacion de los
grupos carboxilicos con NaOH 0.1 N en presencia de rojo de fenol, agregando exceso medido
de NaOH 0.25 N, para saponificar los grupos -COOCHj3 que pasan a -COONa y finalmente
se titula el exceso de NaOH.

El porcentaje de metoxilo se determina partiendo de la solucion de la valoracion del peso
equivalente, la que se coloca en un matraz con tapa esmerilada y se le adiciona 25 ml de
NaOH 0.25 N y se agita fuertemente a temperatura ambiente, se deja en reposo unos 30
minutos, luego se le agrega 25 ml de HCI 0.25 Ny se titula el exceso de HCI con NaOH 0.1
N.

El porcentaje de metoxilo, se calcula de acuerdo a la siguiente ecuacion:

_ meq B x 31
% Metoxilo = —— % 100
mg componente acido

Donde 31 es el peso molecular del metoxilo (-O-CHs) expresado en mg/meq

meq B son los meq de NaOH gastados en la determinacién del contenido de metoxilo.
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Figura Il - 8 Mecanismo de saponificacion del acido D-galacturoénico

OH~

HO T?'K)

(8]
H —f
0 llocy, 0 CH03
NaoH4 T "’ ki
W al H
HO o oH HO OH
oH OH

H H H H

Etapa 1: Sustwcion Nucleofila Etpa 2: Eliminacidn del meatoxdlo

H f‘ on HO ? P
. 0
H a° + HCO? me—= " H + H.C-OH
HO H OH HO a OH
o oH | H oH o

Equilibrio entre el 4cido carboxdlico yel metddlo

Fuente: (Suarez, 2014)

2.4.7 Determinacion del grado de esterificacion (GE)

El GE relaciona los carboxilos de urénicos esterificados y los carboxilos totales de urénicos

el cual se obtiene:

0 _ meq B
% GE = (meq A+meq B) * 100

Donde los meq A equivalen a los miliequivalentes de NaOH gastados en la determinacién de
la acidez libre y meq B son los miliequivalentes de NaOH gastados en la determinacion del

contenido de metoxilo. (Starez & Orozco, 2014)

2.4.8 Determinacion del porcentaje de acido anhidrido galacturonico (AAG)

El porcentaje de AAG, permite conocer el grado de pureza de la sustancia péctica, debido a
que la pectina es un polisacarido constituido no solo por acido D-galacturénico, sino también
en su estructura el 10 % o mas de la cadena pueden representar otros azlcares, como
arabinosa, glucosa y ramnosa. Su determinacion se fundamenta en el método de valoracién
descrito para la determinacion de la acidez libre y porcentaje de metoxilo (Starez & Orozco,

2014), de acuerdo a la siguiente ecuacion:
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176x(meqA+meqB)
mg pectina

% AAG = * 100%

Doénde:

e 176 es el peso molecular del &cido anhidrido galacturénico (AAG) expresado en
mg/meq.

2.5 Generalidades De La Naranja

El naranjo, es un arbol originario del lejano oriente, especificamente de China, en la edad
media fue llevado a Europa, por los musulmanes. En 1565 los espafioles trajeron esta fruta a
América, donde plantaron naranjos en las regiones de Florida y California, que actualmente

son las principales regiones productoras del mundo.

El nombre del género botanico, Citrus, deriva del griego Kitros, que era como designaban a
aquel fruto. El término se escribe en latin Aurantia, por su color de oro. En lenguaje dravidico

(de la India), significa (perfume interior)

2.5.1 Descripcion y clasificacion botanica de planta y fruto de la variedad (citrus

sinensis).
Citrus sinensis.

El naranjo es un Arbol generalmente pequefio, que oscila entre 6 a 10 metros de altura, con
una copa compacta, chica, con el tronco de color gris y liso, algunas veces espinoso.

Las hojas son perennes, coriaceas, de un verde intenso y brillante, conforma ovalo eliptico-
lanceolada, con la base en forma de cufia, el Apice agudo. Las flores, son de naturaleza
hermafrodita, de tamafio medio, aparecen solitarias 0 en pequefios racimos durante la

primavera, presentan cinco pétalos blancos, carnosos y muy perfumados.
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Figura Il - 9 Planta de naranjo

Fuente: Google imégenes

La naranja, como fruto es una baya especial, formada por una piel externa mas o menos
rugosa y de color anaranjado, con abundantes glandulas que contienen aceites esenciales, y
una parte intermedia adherida a la anterior, blanquecina y esponjosa (fibra). La piel externa
se denomina Exocarpo o Pericarpio; la capa blanca se llama Mesocarpo, y el interior de la
fruta que constituye la parte comestible es el Endocarpio, formado de siete a doce gajos

carnosos que contienen vejigas rebosantes de zumo

Figura Il - 10 Fruta Naranja

Albedo

Mesocarpio interno

Fuente: Google imagenes



Cuadro 11-6 Clasificacién botanica del Citrus sinensis

REINO PLANTEA
Division Anthophita
Subdivision Angiospermas
Clase Dicotiledonea
Familia Rutacea
Subfamilia Aurantiodeae
Tribu Citrieae
Subtribu Citrinae
Género Citrus
Subgénero Eucitrus
Especie sinensis
Nombre comdn Valencia, Victoria.
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Fuente: Instituto Botanico de Castilla-La Mancha
2.5.2 Produccion de naranja en el mundo

En todo el mundo se producen 73.298.838 toneladas de naranja por afio. Brasil es el mayor
productor de naranja del mundo con un volumen de produccion de 17.251.291 toneladas por

afio. China ocupa el segundo lugar con una produccién anual de 8.550.865 toneladas.

De todas las naranjas producidas en el mundo, cerca del 20 % del total se vende como fruta
entera, mientras que el resto se utiliza en la elaboracion de extractos y zumos. Las naranjas
son valoradas por su contenido en vitamina C. También es una fuente de otros nutrientes,

como el acido fdlico, el calcio y el potasio.

Por regiones, América es el principal productor de este citrico, representando mas del 40 %
de la produccion total. Supera asi a Asia (37,6 %), Africa (12,9 %) y Europa (8,5 %). Rusia,
con mas de 16,7 millones de toneladas, es el mayor productor de naranjas del mundo,
representando el 22 % de la produccion mundial. Bolivia ocupa el treinta doceavo lugar con

una produccion anual de 185,093 toneladas



Cuadro Il - 7 Produccién mundial de naranja

Produccién
N° Pais
(toneladas)
1 Brasil 17,251,291
2 Republica Popular 8,550,865
- China
3 @ India 7,503,000
4 ==  Estados Unidos de 5,160,000
= América
5 [Pl México 4,603,253
32 ™= Bolivia 185,093

Produccion
por persona

(kg)

82.332

6.135

5.614

15.743

36.903

16.369

Superficie

(Hectareas)

658,945

505,700

578,000

223,144

314,588

22,864
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Rendimiento

(kg/Hectareas)

26,180.2

16,909

12,981

23,1241

14,632.6

8,095.4

Fuente: (AtlasBig, s.f.)

Figura Il - 11 Paises con mayor produccién de naranja

Fuente: (AtlasBig, s.f.)
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2.5.3 Produccion de naranja nacional

La mandarinay la naranja son los principales citricos a nivel nacional, durante el afio agricola
2015-2016 se produjeron 225.712 toneladas métricas de mandarina y 185.093 toneladas

métricas de naranja, informo el Instituto Nacional de Estadistica.

En nuestro pais se cultivan cinco tipos de citricos, naranja, mandarina, limén, lima y

toronja/pomelo.

Figura 11-12 Superficie, produccién y rendimiento segun cultivo afio 2015 -2016

Fuente: (INE, 2015):

2.5.4 Produccidn de citricos en macrorregiones

La macrorregién con mayor produccién de citricos es Yungas y Chapare, que representa
66,3% del total nacional y equivale a 146.331 toneladas métricas, le sigue la macrorregion

Chiquitania y Pantanal con 25,7%, correspondiente a 56.682 toneladas métricas.

La naranja registra mayor produccion en la macrorregion Yungas y Chapare con 108.471
toneladas métricas, mientras que en la macrorregiéon Chiquitania y Pantanal, la mandarina

predomina con 34.549 toneladas métricas.
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Figura Il - 13 Producciones segiin macrorregiones

(En toneladas métricas)
108.471
e O J_.l,, : e mm =
Amazonia (haco Chiquitaniay  Llanuray Valles Yungasy
Pantanal Sabanas Chapare
b i a on T m Na

Fuente: (INE, 2015)

2.5.5 Comercio internacional de citricos

Las exportaciones de productos citricos de Bolivia alcanzaron a 13,2 millones de dolares
estadounidenses en 2016. El producto mas exportado fue el limon con 3.896 toneladas por
un valor de 3,1 millones de doélares, seguido de la exportacién de 2.168 toneladas de jugo de
limon por un monto de 6,1 millones, ademas de 127 toneladas de aceites esenciales de agrios

de limén por un valor de 4,1 millones de dolares.

Los Paises Bajos fueron el principal destino de las exportaciones nacionales por un monto de

7,3 millones de délares estadounidenses, sigue Estados Unidos con 1,8 millones de délares.

Figura Il - 14 Exportacion de citricos (expresado en millones de dolares)

Valor FOB de las exportaciones de citricos  Peso Neto de las exportaciones de citricos
(En millones de ddlares) (En toneladas)
132 E = 6.191

Fuente: (INE, 2015)



Figura 11-15 Destino de las exportaciones de citricos en el afio 2016

Estados Unidos

PRINCIPALES PAISES DESTINO PARA LAS EXPORTACIONES, 2016
(En millones de délares)

Reino Unido
Irlanda (EIRE) 0,

7
13 Paises Bajos
18 / 7.3

—

Italia

Fuente: (INE, 2015)

2.5.6 Produccion de naranja Departamental
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La produccion de citricos en el departamento alcanza las 10263 Ton Meétricas (segun la

Encuesta Nacional Agropecuaria del 2015) de las cuales, 5024.56 Ton son Unicamente de

produccidn de naranja.

Cuadro 11-8 Produccion Departamental de Citricos Gestion 2015

Cultivo Produccién (Ton Métricas)
TORONJA/POMELO 324
LIMA 356,31
LIMON 1502,18
MANDARINA 3055,95
NARANJA 5024.56

Fuente: Elaboracion propia con datos de la Encuesta Nacional Agropecuaria 2015
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Cuadro I1-9 Tarija: distribucion de la produccion agricola 2014 — 2015 (expresado en

%)

Producto Consumo

Del | Pérdid | ventas

e érdida .

h Animal FErE 6 .. | Pérdidas al Otros

ogar | Animal | transformacion el

%) | () (%) (%) | Nacional | (%)

(%)

Lima 0.41 0 0 4.03 99.59 0
Limén 0.92 0 0.04 0 99.01 0
Mandarina | 2.25 0.19 0.73 0.61 96.19 0.02
Naranja 27.56 0.35 0.07 0.85 70.86 0.12

Fuente: Elaboracion propia con datos de la Encuesta Nacional Agropecuaria 2015

Es asi que el fruto de la naranja Gnicamente esta destinado a su consumo en fresco, y no sufre
ninguna transformacion o industrializacion para darle un valor agregado y que los

agricultores puedan adquirir mayor beneficio de su produccion.

La produccion de citricos en el departamento abarca las provincias:
e Aniceto Arce
e Gran Chaco

Bermejo se perfila a ser el principal productor de citricos e industrializarlos en nuestro pais,
las asociaciones se preparan en aumentar su produccion porque ya esta en etapa de conclusion
el proyecto de ‘*‘Apoyo y fomento a la transformacién y comercializacion de citricos’ que

se construye y equipa en la comunidad de Arrozales.

Entre las variedades de citricos cultivadas en mayor cantidad en el departamento con fines

comerciales se tienen las siguientes variedades:



Cuadro 11-10 Variedades de citricos

Citrico Variedad Cosecha Epoca
Criolla Temprana Mayo-junio
Naranjas Jaffa Intermedia Julio-agosto
Valencia Tardia Septiembre-noviembre
Criolla temprana Mayo-julio
Mandarinas Satsuma Intermedia Junio-agosto
Malvaceo Tardia Julio-septiembre
Limon Eureka Todo el afio
Pomelo Thompson Intermedia Julio-agosto
Lima intermedia Mayo-agosto

Fuente: Elaboracion Equipo CETHA-Emborozld y UAJMS.

2.5.7 Caracterizacion de cascara de naranja

La naranja en general, se conocen dos especies de naranjas: dulces (Citrus sinensis) es un
hesperidio, tipo de fruto caracteristico de los citricos. Su exocarpo tiene vesiculas con aceites

esenciales, el meso carpo es de color blanco y el endocarpio o pulpa tiene tricomas con zumo.

Su sabor es dulce y acido, agradable. Casi el 90% de su contenido es agua.

La cascara de naranja es rica en antioxidantes naturales (vitaminas A, como todas las frutas

y verduras de color naranja, y vitamina C por supuesto) que favorecen el buen

funcionamiento del sistema inmunoldgico y ademéas combaten infecciones.




Cuadro 11-11 Composicion fisico-quimica de la cascara de naranja

Materia seca 90.00
Proteina 6.00
Componentes principales Carbohidratos 62.70
(%) Grasa 3.40
Fibra 13.00
Cenizas 6.90
Calcio 2.00
Magnesio 0.16
Minerales
Fosforo 0.10
(%)
Potasio 0.62
Azufre 0.06
Colina 770.00
Vitaminas Niacina 22.00
(mg/kg) Ac. pantoténico 14.96
Riboflavina 22.20
Arginina 0.28
Cistina 0.11
Aminoéacidos —
Lisina 0.20
(%)
Metionina 0.11
Triptéfano 0,06

Fuente : (Demian A. Y Solomon N.,1986)
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CAPITULO Il

PARTE EXPERIMENTAL
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3.1 Introduccién

Para el cumplimiento de los objetivos planteados, se realizd una investigacion cuantitativa
de tipo experimental, ya que, se manipularan variables independientes (temperatura, pH y
tiempo), para analizar el comportamiento del producto y la variacion que provocan en las
variables dependientes del proceso (rendimiento de la pectina), de esta manera podremos
definir las mejores condiciones de obtencion de la pectina.

La parte experimental del presente trabajo, se realizo en las instalaciones del Laboratorio de
Quimica de la Facultad de Ciencias y Tecnologia perteneciente a la Universidad Autdnoma

Juan Misael Saracho.
3.2 Metodologia del estudio
3.2.1 Metodologia cuantitativa

El presente proyecto utiliza en su mayor descripcion la metodologia cuantitativa ya que,
utilizamos valores numéricos para obtener conclusiones de que variables son las mas
adecuadas a utilizar en el proceso de obtencion de la pectina. Asimismo, se analizan las
variables, tratadas con procedimientos matematicos y estadisticos. Una variable es una
caracteristica que puede adoptar distintos valores. Se busca establecer una relacién de causa-

efecto entre dos fendmenos.

3.2.2 Metodologia experimental

Este enfoque de investigacion manipula variables controladas para observar y medir los
cambios producidos por el mismo, con el objetivo de establecer relaciones causales entre
ellas, es por ello que esta metodologia se adapta perfectamente con el tipo de proyecto que
estamos desarrollando, ayudandonos a obtener conclusiones sobre la causa y efecto de un

entorno controlado.

3.3 Seleccion del proceso a utilizar
La seleccion del proceso a utilizar para la extraccion experimental de pectina a partir de la

cascara de naranja (Citrus Sinensis) se llevara a cabo mediante la realizacion del Método de
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ponderacion de factores, si bien este método se utiliza para “localizacion de plantas” se

adaptara para seleccionar el mejor proceso para nuestro proyecto.

El objetivo sera evaluar entre métodos como hidrélisis acida convencional e hidrolisis acida
asistida por microondas que de acuerdo a referencias bibliograficas son las que se pueden

Ilevar a cabo como extraccion experimental de pectina.
Para la calificacion de factores se utilizard un puntaje del 1 al 10 siendo:

Cuadro I11-1 Escala de calificacion

Escala Calificacion
Excelente 9-10
Muy Bueno 7-8
Bueno 5-6
Regular 3-4
Malo 1-2

Fuente: Elaboracion propia

Los factores que fueron considerados para calificar se tomaron en cuenta debido a la
influencia relativa de cada factor con el resultado final y su predominio con el entorno.
Donde:

A= Hidrolisis acida convencional

B= Hidrdlisis acida asistida por microondas



Cuadro 111-2 Factores a ponderar para la eleccion del proceso a utilizar

Puntaje .
. . Ponderacion de
o Peso relativo | Alte mativas de .
N Factor evaluado . Alternativas
(%) Extraccion
A B A B
1 Tiempo del proceso 0.2 6 8 1.2 1.6
o |Requerimeento 0.15 8 6 1.2 0.9
Energetico
3 Proceso probado 0.1 9 5 0.9 0.5
4 Costo de Inversion 0.1 8 3 0.8 0.3
5 Impacto ambiental 0.1 9 9 0.9 0.9
Generacion de
6 subproductos con valor 0.08 8 8 0.64 0.64
economico
7 |Confebildad del 0.07 7 8 0.49 0.56
proceso
3 Renc.hmlento de la 0.15 3 3 192 12
pectina
9 Rapidez en alcanzar 0.05 7 9 0.35 0.45
temperaturas altas
TOTAL 1 7.68 7.05

Fuente: Elaboracion propia

Se obtuvo la calificacion global de cada alternativa:

pi =21 E. (3-1)
C =Y Wi+Pi E. (3-2)

Donde:
C: calificacion global de cada alternativa.
Wi: peso relativo del factor i.

Pi: puntuacion del factor i.

39
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La calificacion se obtuvo multiplicando el peso relativo por cada puntaje dado a los factores
y posteriormente se sumaron las puntuaciones de cada alternativa, siendo el mas conveniente

la alternativa “A” (HidrOlisis &cida convencional).

Por lo tanto, la alternativa A es el mejor proceso para la extraccion experimental de pectina
a partir de la cascara de naranja para este proyecto con una puntuacién de 7.68 puntos.
Ademas, es importante recalcar que se cuenta con bastante informacion sobre este proceso
de extraccion, ya que, es un método ampliamente probado con resultados efectivos y
rendimientos aceptables contando con las condiciones, equipos y materiales necesarios para

la extraccion de pectina en el laboratorio de quimica de la UAJMS.
3.4 Seleccion de variables para el proceso experimental
3.4.1 Variables Independientes

Temperatura: En el presente trabajo de investigacion se utilizé un rango de temperatura de
extraccion entre 60 y 85 °C. Cabe resaltar que la temperatura de hidrolisis acida, en
investigaciones preliminares, fue una variable de estudio estadisticamente significativa para
el rendimiento de pectina, por lo tanto, los valores han sido seleccionados en base a resultados

documentados.

El 4cido sometido a altas temperaturas ayuda a solubilizar la pectina y otros componentes
pécticos presentes en la pared celular (protopectina), por lo tanto, aumenta el rendimiento.
Una baja temperatura puede ser insuficiente para permitir la hidrolisis de la protopectina (la
forma insoluble de pectina) por los acidos, obteniendo asi un rendimiento menor de pectina,
por lo tanto, al aumentar de temperatura de extraccién usando &cido clorhidrico, aumenta

significativamente el rendimiento de la pectina.

pH: Es una variable independiente de la investigacion, en medio acido los valores de pH
utilizados para la extraccion varian segun la materia de la cual se extraen. Por lo tanto, se
estudia el efecto del pH en sus dos niveles (pH 1.5y pH 3.0) sobre la variable rendimiento.
En general hay una clara tendencia a disminuir el porcentaje de pectina extraida al aumentar

el pH, fueron seleccionados en base a resultados documentados de extracciones de pectina.
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Tiempo: Es el tiempo en la etapa de hidrolisis acido, es también una variable independiente
que se estudiara para determinar su efecto en el rendimiento de pectina extraida. Los tiempos
de hidrolisis fueron seleccionados en base a resultados documentados de extracciones de

pectina.

3.4.2 Variable Dependiente

Rendimiento de la Pectina: el rendimiento en la produccion de pectina es importante porque
afecta directamente la cantidad de este polisacarido, que se utiliza ampliamente en la
industria alimentaria como agente gelificante, espesante y estabilizante. Un buen rendimiento

asegura una produccion eficiente y rentable de pectina para su uso en una variedad de

productos.
Cuadro 111-3 Variables independientes
Variable Tipo Unldgq ,de Rango
medicion
Tiempo Independiente Min. 40 - 60
pH Independiente - 15-30
Temperatura Independiente °C 60 - 85
Fuente: Elaboracién propia
Cuadro I11-4 Variable dependiente
Variable Tipo Umdgc_l ,de Rango
medicion
Rendimiento Dependiente % >25

Fuente: Elaboracion propia

3.5 Disefio Experimental

Los modelos de disefio de experimentos son modelos estadisticos clasicos cuyo objetivo es
averiguar si unos determinados factores influyen en una variable de interés vy, si existe
influencia de algun factor, cuantificar dicha influencia. los experimentos se utilizan para
encontrar un resultado o efecto desconocido, para probar una teoria o para demostrar un
efecto ya conocido. Las realizan cientificos e ingenieros, entre otros, para entender qué
insumos tienen un mayor impacto en la produccién y a qué niveles de insumos se debe

apuntar para alcanzar un resultado deseado (produccién).
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3.6 Modelo del disefo factorial

La ecuacion de una linea recta es: Y=f_((X))=p 0+p 1 X E. (3-3)

Con: B0O: ordenada al origen y B1: pendiente

En un analisis de regresion lineal simple, el problema es encontrar los valores que mejor

estimen a los parametros B0 y B1 a partir de una muestra aleatoria.

La regresion simple hace referencia a una sola variable independiente, mientras que en la
regresion multiple se hace referencia al establecimiento de modelos cuando se consideran

dos 0 mas variables independientes

Y=f_ ((X_1, X_(2,.X_Kk))) =f_((X)) E. (3-4)

3.6.1 Minimos cuadrados

Montgomery (1997) propone otra manera para entender el concepto de interaccion cuando
las variables (factores) en el disefio son cuantitativas. Se trata de una representacion de

modelo de regresion, la cual puede ser escrita como:

Yi = Bo + B1Xq + B2Xy + o+ + BrXk + &4 E. (3-4)

Donde el método de minimos cuadrados consiste, entonces, en encontrar los valores, Bo, B,

B, ...

Ho: B 1= 0 (todos los coeficientes del modelo de regresion son iguales a cero, es decir que

no hay un modelo lineal).

Ha: Al menos un i # 0 (al menos un coeficiente es diferente de cero, lo que implica que si

hay modelo).



Cuadro I11-5 ANOVA
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e St | S | gneto |
A SS, a-1 MS, = SS,/a-1 MS,/MSg P(fo1abetnny > Fa)
B SSs b-1 MSg = SSg/b-1 MSg/MSg; | P(foravetn1) > Fa)
C SS, ] MS, = SSplc-1 MSc/MSy | P(fo-r.abetnn) > Fe)
AB SSaB (a-1) (b-1) MS,p = SSypl(a-1) (b-1) MS,p/MSg P(fa-1y(v-1)abcn-1) > Fap)
AC SSac (a-1) (c-1) MS,p = SSppl(a-1) (b-1) MSpc/MSg P(fia-1)c-1),apc(n-1) > Fac)
BC SSpc (b-1) (c-1) MSgc = SSpcl(b-1) (c-1) MSpc/MSg P(fto-1)(c-1),apc(n-1) > Fpc)
ABC SSaBc (@-1) (b-1) (c-1) | MSupc = SSapc/(@-1) (b-1) | MSupc/MSg P(fla—1)(-1)(c-1)abc(n-1) >
(c-1) Fapc)
ERROR SSg ABC(n-1) | MS; = SSy/abc(n-1)
TOTAL SSt abcn-1

Fuente: Elaboracion propia
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3.6.1.1 Suma de los Cuadrados (SC)

La suma de distancias cuadradas. La SC Total es la variacién total en los datos. SC (A), SC
(B) y SC (C) representan la cantidad de variacion alrededor de la media general. También se
les conoce como la suma de los cuadrados entre los tratamientos. SC(AB), SC(AC), SC(BC)
y SC(ABC) representa la cantidad de variacion explicada por cada término de interaccién
respectivo. El error de SC representa la cantidad de variacion entre el valor ajustado y la
observacion real. Esto se conoce también como un error en los tratamientos. Estas formulas

asumen un modelo completo que esta ajustado. Los calculos son:

Los céalculos son:

SS(A) = nbcZ;(y, — 7 ...)? E. (3-5)
SS(B) = nac%;(y, — y ...)* Ec. (3-6)
SS(C) = nabZ, (Y — 7 ...)? Ec. (3-7)
SS(AB) = neX%i(y, =y — ¥, + 5 .. )? Ec. (3-8)
SS(AC) =nbZ2(Vik — Vi — Ve + V ... )? Ec. (3-9)

SS(BC) =X (Vi —Vy — Yk — Yk + H+ 7, + Ve — ¥ . )? Ec. (3-10)

SS(ABC) = ncEi2i(y, —n—y, + ¥ .. )? E. (3-11)
SC Error = SC total — SC (para todos los términos del modelo) E. (3-12)
SC Total = ZiZjZkZm(yzijk —y..)? E. (3-13)

3.6.1.2 Grados de Libertad (GL)

Los grados de libertad para cada componente del modelo son:

1-P(F<f) E. (3-14)



Cuadro 111-6 Modelo de grado de libertad

Fuentes de Variacion GL
Factor ki—1
Covariables e interacciones entre 1

covariables

Interacciones que implican factores

(ke = 1) * (ke = 1) * % (ki — 1)

Regresion p
Error n-p-1
Total n-1

Fuente: Minitab Statistical 22
Donde:

k;=nGmero de niveles

m= numero de factores

n= nlmero de observaciones

p= numero de coeficientes en el modelo, sin contar la constante

3.6.2.3 Valor F
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Los grados de libertad del numerador son r — 1. Los grados de libertad del denominador son

nT —r.

Donde:

nT = nUmero total de observaciones

r=nlmero de niveles del factor
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3.6.1.4 Valor P

El valor p es una probabilidad que se calcula a partir de una distribucion F con los grados de

libertad (GL) que se indican a continuacion:
GL del numerador

Suma de los grados de libertad para el término o los términos en la prueba
GL del denominador

Grados de libertad para el error

Doénde:

P(F < f;) = funcion de distribucion acumulada para la distribucion F

f = estadistico F para la prueba

3.6.2Coeficiente de correlacion y determinacién multiple

YLY-DE-D)

R = E. (3-15)
/(X1 X2, X10) = ——
A TICARE M
2 I A-RI (Y- Y)?
RY /(X Xp0Xi) = (YT E. (3-16)

_ SCtotal_SCError _ SCModelo E (3_17)

R? = =
¥/ X1X2,Xk) SCrotal SCrotal

Donde r y r? representan la correlacion y determinacion simple, mientras que R y R? se
utilizan para la correlaciéon y determinacion mdaltiple. Estos valores se utilizan como una

medida de la variacion explicada en un modelo de regresién, expresada en porcentaje.

Suponga que tres factores, A, B y C, cada uno con dos niveles, son de interés. Al disefio se
le llama disefio factorial 2%, y en este caso la representacion geométrica de las ocho

combinaciones de tratamientos puede hacerse con un cubo. Utilizando la notacion+" y
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para representar los niveles alto y bajo de los factores, se le conoce en ocasiones como la
matriz del disefio. Las combinaciones de los tratamientos en el orden estandar se escriben

como, (1), a, b, ab, c, ac, bay abc.

Hay siete grados de libertad entre las ocho combinaciones de tratamientos del disefio 2°. Tres
grados de libertad se asocian con los efectos principales de A, B y C. Cuatro grados de
libertad se asocian con las interacciones; uno con cada una de las interacciones AB, AC y

BC y uno con la interaccién ABC.

Figura 111-1 Gréafica de cubos del disefio factorial 23

b.-',,—/. abe
S e
e X e
Fa S
c rd
High + 2 . -
; ba = )zﬂ: >+ High
- /- p
i 75 / A o
p Ud
Low — = 4»"—/ —-/— Low <
(1) @
Low High
Factor A

Fuente: (Montgomery, 1997)
3.6.3 Codificacion

Para representar los niveles de un factor es importante “pasar” los valores originales a + o -,
asi como en la interpretacién o toma de decisiones regresar de esta notacion a las unidades

originales. Para lo cual se utiliza la siguiente expresion.

Xi* _ 2X;—(Xpajo+XaLTo) E. (3-18)

XaLTo—XBAJO

Donde Xi es el valor a codificar, mientras que Saio Y Xbajo, COrresponden a los valores del
factor que se desea codificar, aqui X* corresponde al valor codificado (-1 o0 +1), para regresar
de unidades codificadas a valores originales se debe despejar, de esta misma expresion, el
valor de Xi.
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3.6.4. Coeficientes del modelo

Estos valores conducen a los coeficientes del polinomio de ajuste:

Y = Bo + B1xX1 + Boxz + Baxz + B13XgX3 + P23XzX3 + B123x1X2x3 E. (3-19)
3.6.5. Disefio del modelo

La suma de cuadrados, en un disefio 2°, se obtiene mediante el calculo de los siguientes

contrastes. Cuya notacion donde n es el nimero de repeticiones, con n mayor o igual a 1.
A=4—1n[a—(1)+ab—b+ac—c+abc—bc] Ec. (3-20)
B=ﬁ[b+ab+bc+abc—(1)—a—c—ac] Ec. (3-21)

1
Cza[c+ac+bc+abc—(1)—a—b—ab] Ec. (3-22)

abc+ab+c+(1) _ bc+b+ac+a

- 2 Ec. (3-23)

AB=ﬁ[abc—bc+ab—b—ac+c—a+(1)]=

Se representa la interaccion AB de esta forma permite ver que esta es la diferencia de los

promedios entre las corridas de dos planos diagonales del cubo.

AC=ﬁ[(1)—a+b—ab—c+ac—bc+abc] Ec. (3-24)
BC=ﬁ[(l)+a—b—ab—c—ac+bc+abc] Ec. (3-25)

ABC=ﬁ[abc—bc—ac+c—ab+b+a—(1)] E. (3-26)

Después de calcular los contrastes, la suma de cuadrados se obtiene por la ecuacion:
(Contraste)?/8n, por ejemplo, la suma de cuadrados de A se obtiene al elevar al cuadrado el
resultado del contraste y dividir entre 8n. Es importante notar que cada factor o interaccion
presenta solo un grado de libertad y que los grados de libertad del error es la resta de los
grados de libertad total menos la suma de todos los demas grados de libertad.
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Con esta informacion, el siguiente paso consiste en elaborar la tabla de Andlisis de Varianza.
3.6.6. Usando las sumas de cuadrados

La suma de cuadrados es Util para obtener las siguientes medidas:

__ Cuadrado medio Modelo

Fo =

E. (3-27)

Cuadrado medio Error
Para probar la hipdtesis:
Ho: By = B2 = B3 = B12 = B13 = B23 =B123 =0 (No hay modelo) E. (3-28)

H,: Al menos una beta diferente de cero (Si hay modelo)

RZ

Suma Cuadrados Modelo
= E. (3-29)
Suma Cuadrados Total

El error estdndar de cada coeficiente de regresion, esta definido por la expresion:

e e(f%) _ \/V(B) _ \/Cuadrado m:zd]io del Error E (3_30)

El disefio factorial del presente estudio para la extraccion experimental de pectina a partir de
la cascara de naranja pertenece al modelo 2%, donde k corresponde al niimero de factores que

intervienen en el proceso y 2 son los niveles.
3.7 Matriz de disefo

La matriz de disefio es la relacion que define el valor que deben tomar los factores de cada
uno de los experimentos. En este tipo de disefio, ninguna de las corridas se repite y se
incluyen todas las posibles combinaciones. La matriz de disefio en orden estandar se muestra

en el siguiente cuadro:
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Cuadro I11-7 Matriz de disefio en orden estandar

Experimento | Factor A Factor B Factor C Identificacion
1 - - - (1)
2 + - - a
3 - + - b
4 + + - ab
5 - - n c
6 + - + ac
7 - + + bc
8 + + + abc

Fuente: (Montgomery, 1997)

Existen varios factores que pueden afectar en mayor o menor proporcién al proceso de
obtencion de pectina, entre ellos se encuentran: temperatura de hidrdlisis, pH, tiempo que
puede condicionar o afectar el rendimiento del proceso y sus caracteristicas fisicoquimicas
del producto. Respecto al Cuadro I11-3 Variables Independientes se nombrara a las variables

de la siguiente manera.

Cuadro 111-8 Codificacion de variables

NIVELES
FACTORES
Minimo Maximo
A= Temperatura (°C) - +
B=pH - +
C= Tiempo (min) - +

Fuente: Elaboracion propia
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3.7.1 Matriz de experimentos para el disefio factorial completo 23

Para conocer los efectos de un factor se varia los extremos de su dominio experimental
realizando cada posible combinacion de los valores de los factores. En total se pueden realizar

ocho combinaciones posibles todas estan contempladas en el siguiente cuadro:

Cuadro 111-9 Matriz de experimentos para la extraccion experimental de pectina

Matriz de Experimentos Plan de experimentacion
Prueba Temperatur | pH | Tiempo
A B C
a (°C) (HY) | (min)

1 - - - 60 1.5 40
> T i : 85 15 | 40
3 - + - 60 3 40
4 + + - 85 3 40
5 - - + 60 15 60
6 + - + 85 1.5 60
7 - + + 60 3 60
8 + + + 85 3 60

Fuente: Elaboracion propia

A partir de este punto, se realizd una codificacion a las muestras para la extraccion

experimental de pectina a partir de cascara de naranja (citrus sinensis).
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Cuadro I11-10 Codificacion el proceso de extraccion de pectina

Muestra Factor A Factor B Factor C | Respuesta
M1 85 1.5 40 X1
M2 85 1.5 60 X2
M3 60 1.5 40 X3
M4 60 1.5 60 Xa
M5 85 3.0 40 Xs
M6 85 3.0 60 Xe
M7 60 3.0 40 X7
M8 60 3.0 60 Xs

Fuente: Elaboracion propia

3.8 Equipos, materiales y reactivos necesarios para el proceso

3.8.1 Equipo a utilizar

Los equipos empleados durante el desarrollo de la parte experimental se mencionan a

continuacion, ademas de sus especificaciones en el (Anexo 3).

Balanza analitica de 0.1 mg de precision.
Calentador-agitador magnético.
pH-metro.

Estufa de secado.

Bomba de vacio.

3.8.2 Materiales

Los materiales que se usaran para el proceso de extraccion de pectina seran solicitados en

calidad de préstamo del Laboratorio de Quimica perteneciente a la Universidad Juan Misael

Saracho. Ver Anexo 4



Cuadro 111-11 Descripcién de los materiales requeridos

Material Tipo Capacidad/Tamario | Cantidad
Vasos de Vidrio 1 000 ml, 600 ml, 2/2/
precipitado borosilicato 250 ml.
Probetas Vidrio 250ml1,100 ml, 25 ml 1/2/2
borosilicato
Embudo Biichner Plastico Grande 1
Vidrio reloj Vidrio pirex Grande 2
Espatula Metal Mediana 2
Matraz Erlenmeyer Vidrio 250 ml 6
borosilicato
Matraz Kitasato Vidrio 1000 ml 2
borosilicato
Caja Petri Vidrio 100 mm 4
borosilicato
Varilla Vidrio pirex Mediano 2
Mortero Porcelana Mediano 1
Cuchillo Acero inoxidable Mediano 1
Bureta Vidrio 50 mi 1
borosilicato
Term6metro | - -10a 100 °C 1
Papel filtro |  -------- Pequerfio, mediano 50
Frasco lavador Plastico 1 000 ml 1
Soporte universal |  ---eeee- | s 1

53

Fuente: Elaboracion propia

3.8.3. Reactivos empleados

Los reactivos que se emplearon para la extraccion experimental de pectina son los siguientes:
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e Acido clorhidrico 1 N.
e FEtanol al 96 %.

e Agua destilada.

Los reactivos que se emplearon para la caracterizacion fisicoquimica de la pectina son los

siguientes:
e Indicador rojo de fenol.
e Hidroxido de sodio 0.25 N.
e Hidroxido de sodio 0.1 N.

e Acido clorhidrico 0.25 N.

3.9. Descripcidn del proceso experimental seleccionado

El proceso que se utilizo para la extraccion experimental de pectina de cascara de naranja por

el método de hidrdlisis acida convencional se muestra en la siguiente figura:
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Figura I11-2 Diagrama de bloques del proceso de extraccion de pectina

Mateiaprima
H20
T=9295°C
T - - -
Pulpa
L Ha
«  H2O
C2HS0H
96%
T=40°C '
v
Desechos

CIHS0H
- h

Fuente: Elaboracion propia




Figura I11-3 Diagrama de flujo del proceso de extraccion de pectina citrica
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TP-105

S

F-106

Etano 96%
M-109
y 1
Salida del producto
terminado (pectina).
Fuente: Elaboracion propia
Cuadro 111-12 Simbologia del diagrama de flujo
V-101 H-102 X-103 F-104 TP-105
Recipiente
para s . . o
.., | Calentador | Hidrodlisis | Filtracion | Precipitacion
Inactivacion
Enzimatica
F-106 L-107 D-108 M-109 S-110
Filtracion Recipiente Secador | Trituradora | Tamizado
de lavado

Fuente:

Elaboracion propia
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3.10 Preparacion de reactivos
e Hidroxido de sodio NaOH 0.1INy 0.25 N

La preparacion de las soluciones de NaOH 0.1y 0.25 N se us6 Hidrdxido de Sodio Q.P.
(Quimicamente Puro) solido al 99%

Figura I111-4 Hidréxido de sodio

Fuente: Elaboracion propia

e Hidroxido de sodio 0.1N

Se pesaron 4 gramos de hidréxido de Sodio Q.P. solido y se diluyeron en 1 litro de Agua
destilada.
Figura I11-5 Hidréxido de sodio al 0.1N

Fuente: Elaboracion propia
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e Hidroxido de sodio 0.25N

Se pesaron 10 gramos de hidroxido de Sodio Q.P. Solido y se diluyeron en 1 litro de Agua

destilada.
Figura I11-6 Hidréxido de sodio al 0,25N

Fuente: Elaboracion propia

e Estandarizacion de Hidréxido de Sodio 0.1N

La estandarizacion de NaOH 0.1N se utiliz6 el método mencionado en la guia de
estandarizacion de soluciones (T610 sp-97), aprobado por el Comité de Propiedades

quimicas de la Division de Calidad de Procesos y Productos.

Secar unos pocos gramos de Ftalato Acido de Potasio (KHCgH40) a 120°C durante 2 horas.
Enfriar en un desecador y pesar al 0,1 mg mas cercano una cantidad suficiente para dar una
valoracion de aproximadamente 40 ml. Para la estandarizacion de 0.1N solucién, use 0.82 g.
Disolver el ftalato en 50 ml de agua destilada, afiadir 2-3 gotas de indicador de fenolftaleina

y valorar con la solucion de hidréxido hasta la primera aparicion de color rojo.

Nnaon= (KHCgH:O, g) / (0,20422 x titulacién, ml) Ec. (3-31)
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Figura 111-7 Estandarizacion del Hidréxido al 0,1N

Fuente: Elaboracion propia

3.11 Descripcion de la materia prima

La materia prima que se utilizé en el presente proyecto de investigacion, es la cascara de
Naranja (Citrus Sinensis) procedente de la provincia Arce del departamento de Tarija.

Recepcion de materia prima
La recepcion de la materia prima se obtuvo directamente de los productores de Naranja del

departamento de Tarija.

La procedencia de la materia prima es de la comunidad de Emboroza, municipio de Bermejo

perteneciente al departamento de Tarija.

Seleccién y lavado de materia prima
Para la seleccién del fruto se tiene en cuenta criterios como el costo del fruto, tamafio y
madurez. La seleccion de la Naranja se realiz6 para escoger aquellas que se encuentran en

buen estado sin presentar signos de descomposicidn, dafio o alteracion.

El proceso de lavado se realiz6 para eliminar algunas impurezas que pueden estar presentes

en el fruto, y se realiza utilizando agua potable.
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Figura 111-8 Lavado de naranja (citrus Sinensis)

Fuente: Elaboracion propia
Separacién del albedo

Una vez seleccionadas las naranjas que presentan un estado 6ptimo, se separ6 manualmente
el flavedo y luego se separd la pulpa restante del albedo, que es la parte blanca entre la cascara

y la pulpa como se muestra en la fotografia:

Figura I11-9 Separacion de albedo

Fuente: Elaboracion propia
Pesado del albedo
Una vez separado el albedo de la pulpa se procedio a tarar la balanza y luego se pes6 100 g

del albedo como se muestra en la siguiente fotografia:
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Figura 111-10 Pesado de albedo

Fuente: Elaboracion propia

Cortado del albedo
Para aumentar el &rea superficial de contacto se redujo el tamafio de los pedazos del albedo

resultante en trozos pequefios, que se uso en el proceso de extraccion como se muestra en la

fotografia.

Figura I111-11 Cortado del albedo

Fuente: Elaboracion propia
Inactivacion enzimética
Con el proposito de hacer més eficiente el proceso de extraccidn es necesario inactivar las
enzimas pécticas, para ello, se sumergié la cascara de naranja (albedo) en agua destilada, con
concentraciones de 100 g de cascara por 400 ml de agua (1:4) y se calentd hasta ebullicion
(92 — 95 °C) durante 20 min. Esto contribuye a eliminar suciedades o microorganismos

presentes en la cascara. Al finalizar esta etapa se decantd el agua de la materia prima.
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La inactivacion enzimatica es una operacion critica en el proceso de acondicionamiento de
la materia prima. Se realiza con la finalidad de inactivar las enzimas pectinesterasas que

catalizan la reaccion de des metoxilacion formando metanol y pectinas de menor metoxilo.

Figura 111-12 Inactivacion enzimatica

Fuente: Elaboracion propia
Hidrdlisis &cida
En un vaso de precipitado de 1 000 ml se agreg6 la misma cantidad de agua usada en la etapa
de inactivacion enzimatica y para hidrolizar la protopectina se afiadio acido clorhidrico HCI
1 N hasta obtener un pH de 1.5y 3.0, el cual se midi6 usando un pH-metro como se muestra

en la siguiente fotografia:

Figura I11-13 Hidrolisis Acida ajustando el pH

Fuente: Elaboracion propia
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A esta solucion se le agreg0 la cascara de naranja, luego se someti6 a un calentamiento en un
calentador-agitador magnético hasta alcanzar la temperatura de proceso: 60 — 85 °C, que debe
mantenerse constante y un tiempo de hidrolisis (40 - 60 min).

Figura 111-14 Etapa de la hidrdlisis &cida

Fuente: Elaboracion propia
Al terminar el tiempo de hidrdlisis, la mezcla se enfrié a 25 °C utilizando agua fria en un

recipiente para evitar la degradacién térmica de la pectina.

Primera filtracién
Una vez finalizado la etapa de hidrolisis acida, se filtrd la solucion con la ayuda de papel de
filtro, se realiza utilizando un Kitasato con un embudo Blichner conectado a una bomba de

vacio.

Figura I11-15 Filtrado al vacio de la solucion hidrolizada

Fuente: Elaboracion propia
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Se filtra para separar el material sélido (albedo) de la solucion hidrolizada (fase liquida) que

contiene la pectina extraida.

Figura 111-16 Solucién hidrolizada filtrada

Fuente: Elaboracion propia
Precipitacion
Se precipito la solucion hidrolizada con etanol (C2HsOH) al 96 %, se us6 un volumen de
alcohol equivalente al 80 % de la solucion que se va a precipitar. Al afiadir el CoHsOH se
empieza a formar el precipitado gradualmente en la solucion. Se dej6 reposar la solucion
durante 15 — 19 h a temperatura ambiente.

Figura I11-17 Precipitacion de pectina con etanol
Fuente: Elaboracion propia
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Segunda filtracion y lavado

Se filtrd la solucién precipitada con la ayuda de un matraz Kitasato con un embudo Biichner

conectado a una bomba de vacio.

Se procedio al lavado de la pectina con C2HsOH al 96 % para mejorar el aspecto final de la
pectina ya que esto permite separar las sustancias de las cenizas, los colorantes y otras

sustancias amargas.

Figura 111-18 Filtrado y lavado de la pectina obtenida

Fuente: Elaboracion propia

Pesado de pectina humeda

Se procedi0 a pesar la pectina himeda extraida de la c&scara de naranja como se muestra a

continuacion:

Figura 111-19 Pesado de la pectina humeda

Fuente: Elaboracion propia
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Secado

El proceso de secado de la pectina humeda se realiz6 en un secador de bandeja a una
temperatura constante aproximadamente de 40 £ 2 °C, al secar se observo que el color de la
pectina se oscurece.

Figura 111-20 Secado de la pectina

s

Fuente: Elaboracion propia

Molienda de la pectina

Para reducir el tamafio se empled un mortero para triturar la pectina seca y asi obtener un

producto en polvo fino con una mejor apariencia.

Figura 111-21 Molienda de la pectina

Fuente: Elaboracion propia



67

Tamizado
Para homogenizar el tamafio del polvo de pectina obtenido se coloc6 en un tamizador de

diferente abertura de malla. La pectina debe pasar a través de la malla N°70 (ASTM), y asi

obtener un producto homogenizado.

Figura 111-22 Tamizado de la pectina

Fuente: Elaboracion propia
Almacenamiento

La pectina molida y tamizada se peso, y se almaceno en frasco esterilizado en un lugar seco
a una temperatura de 20 — 22 °C para evitar la contaminacion y modificaciones en su

apariencia y en su calidad. Luego se realiz6 la caracterizacion fisicoquimica del producto
obtenido.

Figura 111-23 Envasado de pectina

Fuente: Elaboracion propia
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3.12 Descripcion y caracterizacion fisicoquimica de la pectina extraida
3.12.1 Determinacion del peso equivalente y acidez libre

Se peso6 0.5 g de la pectina obtenida y se lo colocé en un matraz Erlenmeyer de 250 ml, se
agregd 5 ml de CoHsOH al 96 %, luego se agregd 100 ml de agua destilada y se afiadié a la
solucion 6 gotas de indicar de rojo de fenol y se titula con NaOH 0.1 N hasta un cambio de

color amarillo a rojo.

Figura 111-24 Determinacion del peso equivalente y acidez libre

Fuente: Elaboracion propia

3.12.2 Determinacion de porcentaje de metoxilo, grado de esterificacion y acido
anhidrido galacturonico

Se peso 0.5 g de la pectina obtenida y se lo coloco en un matraz Erlenmeyer de 250 ml, se
agregd 5 ml de CoHsOH al 96 %, luego se agreg6 100 ml de agua destilada, se adiciond 25
ml de NaOH 0.25 N y se dejé reposar durante 30 min a temperatura ambiente para
posteriormente afiadir 25 ml de HCI 0.25 N y se titula el exceso de HCI con NaOH 0.1 N
hasta un cambio de color amarillo a rojo.

Figura 111-25 Determinacion de porcentaje

Fuente: Elaboracion



CAPITULO IV

RESULTADOS Y DISCUSIONES
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4.1 Presentacion de los resultados de producto extraido

4.1.1 Resultados de rendimiento del proceso

De acuerdo al disefio factorial, se procedi6 a extraer la pectina de la cascara de Naranja con
100 g de materia prima, a una temperatura de 60 - 85 °C, con un pH de 1.5 - 3.0 y con un
tiempo de hidroélisis de 40 - 60 min. A los experimentos realizados se determiné el porcentaje
de rendimiento y con estos resultados se determinaron los parametros 6ptimos para el proceso

de extraccion.

El rendimiento del proceso de extraccion de pectina a partir de la cascara de naranja puede

evaluarse considerando varios aspectos:

1. Cantidad de pectina obtenida: Se mide en términos de la cantidad de pectina
extraida por unidad de céscara de naranja utilizada. Un rendimiento alto implica
obtener una cantidad significativa de pectina por cada kilogramo o tonelada de

cascara de naranja procesada.

2. Grado de pureza: Se refiere a la calidad y pureza del producto final. Una pectina
mas pura tendra un mayor valor en el mercado y serd mas versatil para su uso en

diversas industrias.

3. Caracteristicas fisicoquimicas: Se evalUan propiedades como el contenido de
solidos, el pH y otros parametros que determinan la calidad y funcionalidad de la
pectina.

4. Eficienciadel proceso: Se considera la eficacia del método de extraccion en términos
de tiempo, energia y costos involucrados. Un proceso eficiente minimiza la pérdida

de pectina y maximiza la produccion con el menor consumo de recursos.

Basandonos en la relacién entre la cantidad de pectina extraida como producto final y la

cantidad de materia prima utilizada para la extraccion, presentamos el siguiente cuadro:



Cuadro 1V- 1 Resultado de Rendimiento
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Rendimiento
Temperatura | tiemno Materia | Replical | Replica?2 Replica 1 Replica 2 Promedio
pH Muestra ?°C) (mirl?) prima PECTINA | PECTINA RendiFr)nientofV Rendimiento | Rendimiento
(gramos) | (gramos) (gramos) 0 % %
M1 85 40 100 4.5814 4.5960 4.5814 4.5960 4.5887
L5 M2 85 60 100 6.0919 5.9257 6.0919 5.9257 6.0088
' M3 60 40 100 3.0841 3.1304 3.0841 3.1304 3.1073
M4 60 60 100 3.7451 3.4304 3.7451 3.4304 3.5878
. Materia | Replical | Replica?2 . Replica 2 Promedio
pH Muestra Tem?fé?tura tztranr?r?)o prima PECTINA | PECTINA Rer?deipr)rllli?rl]tlo% Rendimiento | Rendimiento
(gramos | (gramos) | (gramos) % %
M5 85 40 100 2.6615 2.7815 2.6615 2.7815 2.7215
3.0 M6 85 60 100 2.9925 2.7061 2.9925 2.7061 2.8493
' M7 60 40 100 1.9397 2.0061 1.9397 2.0061 1.9729
M8 60 60 100 1.7866 1.8010 1.7866 1.8010 1.7938

Fuente: Elaboracion propia




Segun los datos, la mejor muestra obtenida es:

Muestra N. @ M2:

e Temperatura = 85°C

e pH=15

e Tiempo = 60 min

e Rendimiento = 6.0919 %

4.2.2 Resultados de analisis fisicoquimicos
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Se realizaran los analisis fisicoquimicos a la pectina de la muestra M2, con la finalidad de

determinar sus propiedades fisicas, siendo analizado por el Centro de Analisis, Investigacion

y Desarrollo (CEANID) perteneciente a la UAJMS, a continuacion, presentamos un detalle

de los parametros fisicoquimicos y de los resultados obtenidos.

Cuadro 1V-2 Parametros de analisis fisicoquimicos

Paréametro Unidad Técnica Método
Ceniza % Gravimetria NB 39034:10
Humedad % Gravimetria NB 313010:05
Solidos Solubles °Brix Refractometria NB 38028:06
pH - Potenciometria NB 36003:02

Fuente: Elaboracion propia

Cuadro 1V-3 Resultados de analisis fisicoquimicos

Parametros Unidad Resultados
Ceniza % 1.03
Humedad % 4.56
Sdlidos Solubles °Brix 62.5
pH - 3.56

Fuente: Elaboracion propia



Interpretacion

Los parametros analizados para la pectina de la cascara de naranja (muestra n°M2) se

encuentran dentro del rango aceptable. (Ver Anexo 2)

4.2.3 Resultados de acidez libre y peso equivalente
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La acidez libre y el peso equivalente son dos medidas importantes que proporcionan

informacion sobre la acidez y la capacidad de verificacion de la pectina. Estos datos son

fundamentales para determinar su idoneidad alimentaria y para ajustar su uso en

formulaciones de productos. Se realizd tres repeticiones, en el cual se gastdé en promedio

0.3006 Miliequivalentes NaOH gastados

Cuadro V-4 Resultado de acidez libre y peso equivalente

Muestra | Miliequivalentes | Acidez libre Peso equivalente
NO 2 NaOH gastados (meq/g) (mg /meq)
Reéplica 1 0.2941 0.5883 1699.7620
Reéplica 2 0.3039 0.6068 1647.9105
Réplica 3 0.3039 0.6067 1648.2396
Promedio 0.3006 0.6006 1665.3040

Fuente: Elaboracion propia

Cuadro 1V-5 Comparacion de la pectina extraida con otros autores

Parametros Pectina Pectina por Pectina por
extraida Suarez y Orozco Benitez
Acidez libre
0.6006 0.426 0.827
(meq /g)
Peso equivalente 1665.3040 2 334.84 1209.832
(mg/meq)

Fuente: Elaboracion propia
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4.2.4 Resultados del porcentaje de metoxilo, grado de esterificacion y acido anhidrido
galacturdnico

Estos parametros son importantes al evaluar la calidad y las propiedades de la pectina, por lo
tanto, para la determinacion del porcentaje de metoxilo, grado de esterificacion y &cido
anhidrido galacturénico se realizo tres ensayos, en el cual se gastd un promedio 1.817
miliequivalentes de NaOH

Cuadro V-6 Resultados del analisis de porcentaje de metoxilo, grado de esterificacion
y acido anhidrido galacturoénico

Muestra Miliequivalentes | Contenido | Grado de Acido
NLO NaOH gastados | de metoxilo | esterificacion | anhidrido
: (%) (%) galacturdnico
(%)

Réplica 1 1.3822 8.5525 82.4554 58.8762
Réplica 2 1.3920 8.6115 82.0803 59.5646
Réplica 3 1.3822 8.5628 81.9762 59.3033
Promedio 1.3855 8.5756 82.1706 59.2480

Fuente: Elaboracion propia
Interpretacion

e %Metoxilo: 8.5756 %
e %Grado de esterificacién: 82.1706 %
e %Acido anhidrido galacturénico: 59.2480 %

Cuadro 1V-7 Comparacion de la pectina extraida con otros autores

Parametros Pectina Pectina por Pectina por
extraida Suarez y Orozco Benitez
Metoxilo (%) 8.5756 3.4000 11.2630
Grado de
e ., 2.17 26.84 1.34
esterificacion (%) 82.1706 6.8400 81.343
Acido anhidrido 59.2480 71.8800 71.880
galacturénico (%)

Fuente: Elaboracion propia
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4.3 Comparacion entre la pectina extraida y la pectina estdndar

Cuadro IV-8 Comparacion de analisis fisicoquimicos de la pectina extraida

Componente Unidad EspeC|f|calcmn (Pectina Pectl,na
estandar) extraida
pH H* 2.8 -3.60 3.56
Humedad % masa 8.51+1.95 456
Cenizas % masa 3.77 £3.39 1.03
Sélidos solubles °Brix 55-85 62.5
Acidez libre meq/g 0.78 £ 0.46 0.6006
Peso equivalente mg/meq 1775.46 +1143.78 1 665.3040
Contenido de % 6.93 +3.22 8.5756
metoxilo
Grado de % 7471 +3.32 82.1706
esterificacion
Acido anhidrido % 68.29 + 13.39 59.2480
galacturdnico

Fuente: Elaboracion propia
Interpretacion de resultados

En correspondencia al Cuadro 1V-8, en los valores fisicoquimicos adquiridos de la pectina
extraida nos arroja resultados que se ubican dentro del rango aceptable de la pectina

referencial.

Entre los valores mas sobresalientes tenemos que, el contenido del metoxilo de la pectina se
encuentra en un rango bastante bueno para el producto. El valor obtenido del grado de
esterificacion se clasifica como “pectina de alto metoxilo” ya que este se encuentra por
encima del rango establecido de la pectina referencial. Respecto al grado de acido anhidrido
galacturonico que se considera como uno de los parametros méas importantes para determinar

su calidad (pureza), se obtuvo una pureza aceptable con una baja cantidad de impurezas.
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4.4 Balance de materia para el proceso de extraccion

El balance de materia para el proceso de extraccion de pectina citrica implica seguir el flujo
de los componentes clave a lo largo de todo el proceso. Al realizar el balance de materia, se
puede evaluar la eficiencia del proceso, identificar pérdidas o ineficiencias, y optimizar para

maximizar el rendimiento de la extraccion de pectina.

Para el balance de materia se realiz6 en base a los datos obtenidos experimentalmente, el cual
se realizo la extraccion de pectina a partir de 100 g de cascara de naranja. Para realizar el
balance se utilizaron los parametros con los cuales se obtuvo mayor rendimiento en la
extraccion de pectina: Temperatura de 85°C, pH de 1.5y un tiempo de hidrolisis de 60 min.

Figura IV-1 Balance de materia para la extraccion de pectina
Fuente: Elaboracion propia

C11

C1

Inactivacion Hidrolisis
Enzimatica acida

C2

Lavado Pelado

Filtracion

Precipitacion
de la pectina

C20
c21

Molienda Secado Lavado Filtracion

Tamizado

Almacenamiento

Donde:

C son las corrientes masicas en gramos (gr).



Cuadro 1V-9 Especificaciones de las corrientes masicas del balance de materia

CORRIENTE ESPECIFICACION
C1 Masa de Naranja
C Masa de H.O para lavado
Cs Masa de H2O residual e impurezas del lavado
Cs Masa de Naranja lavado
Cs Masa de pulpa y flavedo
Ce Masa de cascara de Naranja (albedo)
Cy Masa de H.O para inactivacion enzimatica
Cs Masa de H-O residual de la inactivacion enzimatica
Co Masa de H-O evaporada
Cuo Masa de cascara de Naranja inactivado
Cu Masa de HCI para hidrolisis &cida
Ci2 Masa de H.O para hidrolisis &cida
Cis Masa de solucion evaporada
Cu Masa de solucidn hidrolizada
Cis Masa de bagazo de cascara de Naranja purgado
Cis Masa de pérdida por filtracion
Cu7 Masa de solucién de pectina diluida
Cu7 Masa de C2HsOH al 96% para precipitacion
Co Masa de (pectina humeda y solucion acida residual)
Ca Masa de solucion &cida residual
Ca Masa de pérdida por filtracion
Ca Masa de pectina hiumeda
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Continuacion....
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CORRIENTE ESPECIFICACION
Cos Masa de C2HsOH al 96 % para lavado de pectina
Co Masa de solucion alcohdlica residual
Cas Masa de pectina lavada
Cas Masa de agua evaporada
Car Masa de pectina seca
Cos Masa de pectina pérdida en molienda
Ca29 Masa de pectina molida
Cao Masa de pectina pérdida en tamizado
Ca Masa de pectina extraida

Fuente: Elaboracion propia
4.4.1 Etapa de lavado

Se utilizaron 800gr de naranja como flujo de entrada de materia prima. En el lavado de la
materia prima se utiliz6 600 ml de agua, considerando el valor de la densidad como 1g/ml,

podemos decir que se usé 600 g de agua para el lavado.

Figura 1V-2 Etapa de lavado

Fuente: Elaboracion propia
Donde:

C1= Masa de Naranja
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C2= Masa de H-O para lavado.
Cs= Masa de H2O residual e impurezas del lavado.
C4= Masa de Naranja lavada.
Los valores de las corrientes masicas son las siguientes:
C1= 800g
C2=600 g
C4=799.9281 ¢
Balance global:

C;4+C,=C4+C, Ec. (4-1)

C3=C,4+C,—C, Ec. (4-2)

C; = (800 + 600 — 799.9281) g
C; = 600.0719 g
Determinacion de la cantidad de impurezas I:
[=c3—cy Ec. (4-3)
[ =(600.0719 — 600)g
1=0.0719g

4.4.2 Etapa de pelado

En esta etapa se procedio el pelado de la Naranja, con el objetivo de separar el albedo de la

pulpa y flavedo. Posteriormente se realizo el pesado de la cascara de Naranja (albedo):
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Figura IVV-3 Etapa de pelado

Sl pojgp A

C5

Fuente: Elaboracion propia
Donde:
C4= Masa de Naranja lavado.
Cs= Masa de pulpa y flavedo.
Cs= Masa de céscara de Naranja(albedo).
Los valores de las corrientes masicas son las siguientes:
C4=799.9281 g
Ce=100¢g
Balance global: Cs = Cs5 + Cq Ec. (4-4)
Ce = C, — Cg Ec. (4-5)
Cs = (799.9281 —100) g

C; =699.9281¢g

4.4.3 Etapa de inactivacion enzimatica

Se utiliza una relacion 1:4 para la inactivacion de enzimas, es decir: 400 ml de agua destilada
por 100 g de cascara de Naranja (albedo). Se considera la densidad del agua destilada de 1

g/ml, por lo tanto, la masa del agua destilada es de 400 g.



Figura 1V-4 Etapa de inactivacion enzimatica

C10 >
c8 C9
Fuente: Elaboracion propia
Donde:
Cs= Masa de céscara de Naranja (albedo).
C7= Masa de H>O para inactivacion enzimatica.
Cs= Masa de H.O residual de la inactivacion enzimatica.
Co= Masa de H20 evaporada.
C10= Masa de céascara de Naranja inactivado.
Los valores de las corrientes masicas son las siguientes:
Ce=100¢g
Cr=400¢g
Cs=3109¢
C10=150.8915¢g
Balance global:
Ce+Cy=Cg+Co+Cyp E. (4-6)

C9 = C6 + C7 - C10 - C8 EC (4'7)
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Co = (100 + 400 — 140.8915 — 310) g
Co = 49.1085 g

4.4.4 Etapa de hidrdlisis acida
En esta etapa se seguira utilizando la misma cantidad de destilada que se empleo en la etapa

de inactivacion de enzimas.

Figura V-5 Etapa de hidrdlisis acida
Ci1

|

Ci4

C10

Fuente: Elaboracion propia
Donde:
Ci0= Masa de cascara de Naranja inactivado.
C11= Masa de HCI 1N para hidrolisis &cida.
C12= Masa de H.O para hidrolisis acida.
C13= Masa de solucion evaporada.
C14= Masa de solucién hidrolizada.
Calculo para Ci1 (Masa de HCI para hidrolisis acida.)

Primero se determina la cantidad de HCI 1N que necesitara para llevar C12 (Masa de H>O

para hidrolisis acida.) a un pH de 1.5



Datos:

Solucién N.°1 de HCI
N:=1N

Vi=?

pH=0

Determinacion de N2

Ecuacion de:

Entonces:

Solucion N.°2 de HCI

N2=?
V=400
pH=15
HCI e H* + CI
N2 — () 0
0 — N, N
pH = —log o H'
pH = —log o N, Ec. (4-8)
N, = 107PH Ec. (4-9)
N, = 1071
N, = 0.0316N
Ny xV; =N, *V, Ec.(4-10)
vV, = % Ec. (4-11)
_ 0.0316N = 400ml
e 1N

V, = 12.64ml

V1 = C11 = 1264ml
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Se agrega HCI 1N al agua destilada para ajustar el pH a 1.5, por lo cual se determina que la
cantidad necesaria es de 12.64 ml de HCI 1N.

Para la determinacién de la densidad del HCI 1N se realiz6 el siguiente calculo:

Partiendo de HCI concentrado 37% 12M con una densidad de 1.19 g/ml se preparé una
disolucién de 1000 ml de HCI 1N:

Ec. (4-12)

_ 1N *1000ml
1= 12N

V; =83.3333ml

Una vez determinada la cantidad de volumen de HCI concentrado a utilizar procedemos al
calcular la masa de HCI concentrado

PHCl = % Ec. (4-13)
Mmyc) = Puct * Vua Ec. (4-14)
g

Miiclcone. = 119+ 83.3333 ml

My cone. = 99.1666 g

Conociendo el valor de masa de HCI concentrado determinamos la densidad de la solucién
de HCI 1N con la siguiente ecuacion:

__ Mgoluto+ Mdjsolvente
PHCIIN = Voo Ec. (4-15)
disolucion

Donde la masa de disolvente la obtenemos con la siguiente ecuacion:

Vdisolvente = Vdisolucion — Vsoluto Ec. (4 '16)
Vyisolvente = 1000 ml — 83.3333 ml

Vaisowente = 916.6667ml



Considerando la densidad del disolvente (H20) 1g/ml

Myisolvente = 916.6667 g

_ 99.1666 g + 916.6667 g
PHCIIN = 1000 ml

Puciin = 1.0158 g/ml

Con el dato de la densidad del HCI 1N determinamos C11 (Masa de HCI para hidrolisis

acida.)

C11 = Pucr 1N * VHCI 1IN Ec. (4-17)

Cyy = 1.0158 - % 12.64 ml
ml

Cyy=12.97g
Los valores de las corrientes masicas obtenidos son las siguientes:
C10=150.8915¢g
Cu=1297g
C12=400¢
C14=465.8631 g
Balance global:
Ci04 Ci1 4+ Cip =Ci3+Cyy Ec. (4-18)
Ci3=Cip+Ci1 +Ci2 —Cyqy Ec. (4-19)
C,3 = (150.8915 + 12.97 + 400 — 465.8631) g

Ci3=97.9984 g

4.4.5 Etapa de primera filtracion
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Se realiza el proceso de filtrado bagazo de la cascara de Naranja de la solucion hidrolizada.



Figura 1V-6 Etapa de primera filtracion

l014

C17

C15
Ci16

Fuente: Elaboracion propia.

Donde:
C14= Masa de solucion hidrolizada.
Ci15= Masa de bagazo de cascara de Naranja purgado.
C16= Masa de pérdida por filtracion.
C17= Masa de solucién de pectina diluida.
Los valores de las corrientes masicas obtenidas son las siguientes:
C14=465.8631 g
C15=114.5523 g
C17=349.1540 ¢
Balance global:

Cia = Ci5 + Ci6 + Cy7 Ec. (4-20)

Ci6 = Ci4 — Ci5 — Cy7 Ec. (4-21)

Ci6 = (465.8631 — 114.5523 — 349.1540)¢g

86
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4.4.6 Etapa de precipitacion

Figura IV-7 Etapa de precipitacion

lCl?

de la pectina

C18

C19

Fuente: Elaboracion propia
Donde:
C17= Masa de solucién de pectina diluida.
C1s= Masa de C2HsOH al 96 % para precipitacion.
C19= Masa de pectina hiumeda y solucion éacida residual.

Se realizd la precipitacion de la solucion de pectina diluida con Etanol (C2HsOH) al
96 %. La cantidad de etanol a agregar es un 80 % del volumen obtenido de la solucion de
pectina diluida. Se determind un volumen de 340 ml de la solucidon de pectina diluida, por lo

tanto, se tiene un volumen del C;HsOH de:
Veznson = Vsolucion * 0.8 Ec. (4-22)
Veonson = 340 ml + 0.8
Veznson = 272 ml

Sabiendo que la densidad del Etanol (C.HsOH) al 96 % es de 0.806 g/ml. Por lo tanto, se

determina la masa de Etanol (C2HsOH) al 96 % utilizado para la etapa de precipitacion

Mca2H50H
Pc2HsOH =7 - Ec. (4-23)
C2H50H
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Mc2s0H = Pc2Hs0H * Ve2H50H Ec. (4-24)

McoHs50H = 0806% x 272 ml

Mcopson = 219.2320 g

Los valores de las corrientes masicas obtenidas son las siguientes:
C17=349.1540 ¢
Ci18=219.2320 g
Balance global:

Cy7 4 Cig = Cyo Ec. (4-25)

Cio = (349.1540 + 219.2320) g

Cio = 568.9860 g

4.4.7 Etapa de segunda filtracion

Mediante un proceso de filtracion se separa la pectina himeda de la solucion acida residual

mediante.

Figura I1VV-8 Etapa de segunda filtracion

l Cc19
22 c20
c21

Fuente: Elaboracion propia.

Donde:
C19= Masa de pectina himeda y solucion &cida residual.

C20= Masa de solucién acida residual.
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C21= Masa de pérdida por filtracion.

C22= Masa de pectina himeda.

Los valores de las corrientes masicas obtenidas son las siguientes:

Ci19=568.9860 g

C20=316.1712 g

C22=251.1622 g

Balance global:

Ci9 = Cyp + C3q1 + G35 Ec. (4-26)
Cy1 = Ci9g—Cy9 — Cyyp Ec. (4-27)
C,; = (568.9860 —316.1712 — 251.1622) g
C,; =1.6526 g

4.4.8 Etapa de lavado

La pectina humeda obtenida se procedié a eliminar las impurezas para obtener una mejor
apariencia final de la pectina, se utiliz6 200 g de C2HsOH al 96 %.

Figura IVV-9 Etapa de lavado

C23

|

C25 C22

C24

Fuente: Elaboracion propia.
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Donde:
C22= Masa de pectina himeda.
C23= Masa de C2HsOH al 96 % para lavado de pectina.
C24= Masa de solucion alcoholica residual.
C2s= Masa de pectina lavada.
Los valores de las corrientes masicas obtenidas son las siguientes:
C22=251.1622 g
C23=200¢
Cas= 255.6712 ¢
Balance global:
Cypy + Cy3 = Cyy + Cy5 Ec. (4-28)
Cyy = Cyp +Cy3 — Cys Ec. (4-29)
C,, = (251.1622 + 200 — 255.6712) g
C,y = 195.4910¢g

4.4.9 Etapa de secado
En esta etapa se evapord la cantidad de agua que contiene la pectina himeda hasta obtener

un peso constante. Se trabaj6 con una temperatura de secado de 40 + 2 °C.

Figura IV-10 Etapa de secado

Cc27 C25

C26

Fuente: Elaboracion propia.



Donde:
C2s= Masa de pectina lavada.
C26= Masa de H>O evaporada.

C27= Masa de pectina seca.

Los valores de las corrientes masicas obtenidas son las siguientes:

Cas=255.6712 g
C27=6.2965 ¢
Balance global:
C25 = C26 + C27 EC (4'30)
C26 = CZS - C26 EC (4'31)
C,e = (255.6712 — 6.2965) g
Cye = 249.3747 g

4.4.10 Etapa de molienda

Se realizo el proceso de molienda para obtener un polvo fino de la pectina.

Figura IV-11 Etapa de molienda

Molienda

Fuente: Elaboracion propia.

Dénde:

C27= Masa de pectina seca.
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C2s= Masa de pectina pérdida en molienda.
C29= Masa de pectina molida.
Los valores de las corrientes mésicas obtenidas son las siguientes:
C27=6.2965 ¢
C20=6.1296 ¢
Balance global:

Cp7 = Cpg + Cyo Ec. (4-32)

Cog = Cy7 — Cyo Ec. (4-33)

Cps = (6.2965 — 6.1296)g

Cpg=0.1669 g

4.4.11 Etapa de tamizado
El proceso de tamizado se realiza para obtener una pectina homogenizada, usando una
malla N°60 (ASTM).

Figura IV-12 Etapa de tamizado

l C29

Tamizado C30

Fuente: Elaboracion propia.

Doénde:

C20= Masa de pectina molida.

92
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Cso= Masa de pectina pérdida en tamizado.
Cs1= Masa de pectina extraida.
Los valores de las corrientes mésicas obtenidas son las siguientes:
C20=6.1296 ¢
C31=6.0919 ¢
Balance global:

Cy9 = C30 + C3q Ec. (4-34)

Cz0 = Cp9 — C3q Ec. (4-35)
Cso = (6.1296 g — 6.0919) g
C30=0.0377g

La pectina final obtenida es de 6.0919 ¢

Entonces el rendimiento del proceso de extraccion con los parametros 6ptimos es:

Rendimiento del proceso = Tpectina *100 9%  Ec. (4-36)

Mciscara de naranja

Donde:
Mpectina= 6.0919 g

Mcéscara de naranja= 100 g

Rendimiento del = —6'0919 8 100 %
*
endimiento del proceso 100 o 0

Rendimiento del proceso = 6.0919 %

4.412. Resumen del balance de materia del proceso

A continuacion, en la figura IV-13 se muestra el resumen del balance de materia realizado

con los resultados obtenidos:



Figura 1V-13 Resumen del balance de materia de la extraccion de pectina
Fuente: Elaboracion propia

C11=12.97¢g C12=400g
C1=800g
C4=729.9281¢g C6 =100g
Inactivacion frerryesres  Hidrolisis Sk

B Felado Enzimatica acida

€5=699.9281¢ C14=465.8631
€3=600.0719¢g £9-49.1085¢ g

C8=310g ) _ C15=144.5523¢g
Filtracion
C16=4.1568g

€17=349.1540g

STEYIYI N Precipitacion

C23=200g de la pectina

C19=568.9860g
C27=6.2965g C25=265.6712¢g

€20=316.1712g

C28=0.1696g C22=251.1622¢

Molienda Secado Lavado Filtracion
C21=1.6526g
C29=6.1296g

Tamizado C30=0.0377g 20 249-3747¢ €24=195.4910g

C31=6.0919g

Almacenamiento

94



95

Cuadro 1VV-10 Resumen del balance de materia

Etapa Corriente Masa ()
Ci 800.0000
C 600.0000
Lavado
Cs 600.0719
Cs 729.9281
Cs 699.9281
Pelado
Cs 100.0000
Cs 400.0000
Inactivacion Cs 310.0000
enzimatica Co 49.1085
Ciwo 150.8915
Cu 12.9700
Cr2 400.0000
Hidrolisis acida
Ci3 97.9984
Cua 465.8631
Cis 144.5523
Primera filtracion Cis 4.1568
Ci7 349.1540
Cis 219.2320
Precipitacion
Cuo 568.9860
Ca0 316.1712
Segunda filtracion Ca 1.6526
Ca 251.1622

Continuacion...



Fuente: Elaboracion propia

Etapa Corriente Masa ()
Coas 200.0000
Lavado Cou 195.4910
Cos 265.6712
Cs 249.3747
Secado
Co7 6.2965
Cas 0.1696
Molienda
C 9 6.1296
Cso 0.0377
Tamizado
Ca 6.0919

4.5 Balance de energia para el proceso de extraccion

Se realizé el diagrama de flujo para el balance de energia para la extraccion de pectina, en

toda etapa donde hubo consumo de energia.

Figura IV- 14 Balance de energia para el proceso de extraccién

Inactivacion
enzimaética

—

Calentador — Agitador
Magnético
tiempo= 0.3333h
T =95°C
P =0.500KW

Hidrdlisis acida

1° Filtracion

Fuente: Elaboracion propia

Calentador — Agitador
Magnético
tiempo=1h
T =85°C
P =0.500KW

Secado

Secador de bandeja
tiempo=21h
T=40°C
P =25KW

Bomba de vacio
tiempo=1h
P =0.100KW

l? Filtracion

Bomba de vacio
tiempo=15h
P =0.100KW

l Lavado

Se realizo el balance de energia para cada etapa.

Bomba de vacio
tiempo=0.5h
P =0.100KW
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4.5.1. Etapa de inactivacion enzimatica
En esta etapa se utiliza le calentador — agitador magnético entre una temperatura de (92 —

95 °C) durante un lapso de 20 minutos, con una masa de 100 g de cascara de Naranja.
Donde:
Tiempo=1t=0.3333 h
Potencia del calentador — agitador magnético = Pcalentador= 0.500 KW
Temperatura del calentador — agitador magnético = 95 °C
Energia del calentador — agitador magnético= Ecaentador

Ecalentador = Pcalentador * t Ec. (4-37)

Ecalentador = 0.500 KW * 0.3333 h
Ecalentador = 0.1666 KW — h

La energia consumida en la etapa de inactivacion enzimatica en kJ es de:

K]
KW —h

Ecalentador = 0.1666kKW — h x 3 600

Ecalentador = 599.7600 K]

4.5.2 Etapa de hidrodlisis acida
En esta etapa se uso el calentador — agitador magnético a una temperatura de 85 °C por un

lapso de 60 minutos.

Donde:

Tiempo=t=1h

Potencia del calentador — agitador magnético = Pcalentador= 0.500 KW
Energia del calentador — agitador magnético= Ecaentador

Ecalentador = Pcalentador * t Ec. (4'38)

Ecalentador = 0.500 kW * 1 h
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Ecalentador = 0.500 KW — h

La energia consumida en la etapa de inactivacion enzimatica en kJ es de:

K]
KW —h

Ecalentador = 0.500KW — h x 3 600

Ecalentador = 1800 K]

4.5.3 Etapa de primera filtracion

En esta etapa se separd la solucion hidrolizada del bagazo, empleando el proceso de
filtracion al vacio con una bomba de vacio conectado a un Kitasato con un embudo
Buchner por un lapso de 1 hora.

Donde:
Tiempo=t=1h
Potencia de la bomba de vacio= Pgomba= 0.1000KW
Energia de la bomba de vacio= Egomba
EBomba = PBomba * t Ec. (4-39)
Egomba = 0.100 KW * 1 h
Egompba = 0.100 KW —h
La energia consumida en la etapa de la primera filtracion en kJ es de:

K]
KW —h

Egomba = 0.100 KW — h x 3 600

Egomba = 360 K]
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4.5.4 Etapa de segunda filtracion
En esta etapa se separa la pectina humeda de la solucién &cida residual, empleando el
proceso de filtracion al vacio con una bomba de vacio conectado a un Kitasato con un

embudo Biichner por un lapso de 90 minutos.
Tiempo=t=15h
Potencia de la bomba de vacio= Pgomba= 0.100 KW
Energia de la bomba de vacio= E gomba
Egomba = PBomba * t Ec. (4-40)
Egomba = 0.100 KW * 1.5 h
Egomba = 0.150 KW — h
La energia consumida en la etapa de la segunda filtracion en kJ es de:

K]
kW —h

Egompba = 0.150KW — h * 3 600

Egomba = 540 K]

4.5.5 Etapa de lavado
En esta etapa se realiza un lavado a la pectina himeda con C2Hs0H al 96 % para eliminar
impurezas. Se realizd usando una bomba de vacio conectado a un Kitasato con un embudo

Biichner por un lapso de 30 minutos.
Tiempo=t=05h
Potencia de la bomba de vacio= Pgomba= 0.100 kW
Energia de la bomba de vacio= Egomba
Egomba = Peomba * t Ec. (4-41)
Egomba = 0.100 KW x 0.5 h

Egomba = 0.050 KW — h
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La energia consumida en la etapa de lavado en kJ es de:

K]

Egomba = 0.050 KW —h % 3 600 T

Egomba = 180 K]

4.5.6 Etapa de secado
En esta etapa se realiza el secado de la pectina himeda en un secador de bandeja a una
temperatura de 40 £ 2°C por un lapso de 21 horas, hasta obtener un peso constante de la

pectina.

Tiempo=t=21h

Potencia del secador de bandeja= Psecador= 2.5 KW

Energia del secador de bandeja = Esecador

Esecador = Psecador * t Ec. (4-42)

Esecador = 2.5 KW % 21 h
Esecador = 52.5 KW —h

La energia consumida en la etapa de secado en KJ es de:

K]

Esecador = 52.5 KW —h * 3 600 KW —h

Esecador = 189,000 K]

Los valores del consumo energético por cada etapa son los siguientes:
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Cuadro 1VV-11 Datos de Secado

Tiempo (hr)| Peso de la pectina (gr)
1 206.0368
2 191.0469
3 182.0168
4 164.5609
5 151.3710
6 144.7976
7 131.2989
8 120.7371
9 110.2750
10 98.3955
11 91.1114
12 80.5709
13 69.1801
14 58.0003
15 46.3606
16 39.2949
17 28.1308
18 16.3900
19 10.3849
20 6.0919
21 6.0919

Fuente: Elaboracién propia

Figura 1V-15 Grafica de secado

210.0000
175.0000
140.0000
105.0000
70.0000
35.0000

0.0000
12 3 4 5 6 7 8 9 1011 12 13 14 15 16 17 18 19 20 21

Fuente: Elaboracidn propia
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Cuadro 1V-12 Valores del consumo energético del balance de energia

Consumo .
Equipo energético Energia
Etapa - . consumida
utilizado por equipo (KJ)
(KW-h)
Inactivacion Calentador -
. agitador 0.1666 599.760
enzimatica .
magnético
Calentador —
Hidrolisis &cida agitador 0.5000 1,800.000
magnético
Primera filtracién | Bomba de vacio 0.1000 360.000
Segunda Bomba de vacio | 0.1000 540.000
filtracion
Lavado Bomba de vacio 0.05000 180.000
Secado Secador de 52,5000 189,000.000
bandeja
TOTAL 53.4166 192,479.760

Fuente: Elaboracion propia

3.7 Andlisis estadistico

La varianza es una medida de dispersion que representa la variabilidad de una serie de datos
respecto a su media, el andlisis de varianza (ANOVA) que nos permite medir el nivel de
significancia de las principales variables independientes que afectan a la variable respuesta
del disefio factorial del proyecto. Para la realizacion de analisis estadistico para la extraccion
de pectina a partir de la cascara de naranja se utilizé el programa Minitab Version 19.

4.6.1 Influencia de la temperatura, pH y tiempo en el rendimiento de pectina
La temperatura, el pH y el tiempo son factores criticos que influyen en el rendimiento de la

extraccion de pectina. A continuacion, se explicara como cada uno afecta el proceso:
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e Temperatura: Un aumento de la temperatura puede aumentar la velocidad de
extraccion de pectina al acelerar la ruptura de las paredes celulares de la cascara de

la fruta, lo que facilita la liberacion de la pectina.

e pH: El pH afecta la solubilidad de la pectina. En un entorno &cido, como el que es
generado por acido citrico, favorece la extraccion de pectina al romper las uniones

celulares y facilitar su liberacion.

e Tiempo: El tiempo de extraccion determina la duracién en la que las céscaras de la
fruta estan en contacto con el solvente y los agentes extractores, permitiendo que la

pectina se libere gradualmente.

Interaccion entre factores:

Estos factores no acttan de forma independiente. La interaccion entre la temperatura, el pH
y el tiempo es crucial. La optimizacion de estos parametros requiere experimentacion y
ajustes para encontrar las condiciones 6ptimas de extraccion que maximicen el rendimiento

de pectina manteniendo su calidad.

4.6.2 Andlisis estadistico de la variable respuesta

Anadlisis de varianza (ANOVA) también conocida como analisis factorial, constituye la
herramienta basica para el estudio del efecto de uno o mas factores (cada uno con dos 0 mas
niveles) sobre la media de una variable continua. Es por lo tanto el test estadistico a emplear
cuando se desea comparar las medias de dos 0 mas grupos. Esta técnica puede generalizarse

también para estudiar los posibles efectos de los factores sobre la varianza de una variable.

Cuadro 1V-13 Resumen del disefio factorial variable respuesta rendimiento

Factores: 3 Disefio de la base: 3:8
Corridas: 16 Réplicas: 2
Puntos centrales
Bloques: 1 0
(total):

Fuente: Minitab Statistical 22



Cuadro 1V-14 Disefio factorial variable respuesta rendimiento

104

Tipo Pt | Bloques Tem?oecr;;ltura pH T(Iririnngo Renc(l:;:;ento
1 1 60 1.5 40 3.0841
1 1 60 3.0 40 1.9397
1 1 85 1.5 40 4.2993
1 1 85 3.0 40 2.6615
1 1 60 1.5 60 3.7451
1 1 60 3.0 60 1.7866
1 1 85 15 60 6.0919
1 1 85 3.0 60 2.9925
1 1 60 1.5 40 3.1304
1 1 60 3.0 40 2.0061
1 1 85 1.5 40 4.8929
1 1 85 3.0 40 2.7815
1 1 60 1.5 60 3.7451
1 1 60 3.0 60 1.8010
1 1 85 15 60 5.9257
1 1 85 3.0 60 2.7061

Fuente: Minitab Statistical 22

4.6.3 Anélisis de Varianza (ANOVA)
Figura IV- 16 ANOVA

Analisis de Varianza

Fuente
Modelo
Lineal
Fh

Ternperatura

tiernpo

Interacciones de 2 términos
Ph*Temperatura

Ph*tiernpo

Ternperatura™tiempo
Interacciones de 3 términos
Ph*Temperatura*tiempa

Error
Total

7

3
1
1
1
3
1
1
1
1
1
g
5

27.6018
25,2009
164326
7.
(0.9993
2.34a1
0.9491
1.1044
0.2925
0.0547
0.0547
024186
27.8434

3.9431
84003
164826
7
(.9993
07820
0.9491
1.1044
0.2925
0.0547
0.0547
0.0302

GL SC Ajust, MC Ajust. Valor F Valor p

130,58 Q000
27817 Q.000
545,82 Q.000
255,82 0.000
33.00  Q.000
25,90 Q.000
.43 0.0M
3857 Q.000
269 0014
1.8 0215
1.8 0215

Fuente: Minitab Statistical 22
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En base a los resultados del andlisis de varianza obtenemos la variabilidad de la respuesta
rendimiento para cada uno de los factores involucrados (temperatura, pH, tiempo),
conjuntamente nos arroja una prueba de significancia en cada efecto por comparacion de la

media cuadrada contra una estimacion del error experimental.

Los valores P de los factores e interacciones involucradas obtenidos de los parametros son
inferiores al valor establecido de P 0.05 (valor de significancia) mismo que indica que la
asociacion entre los factores y la variable respuesta es estadisticamente significativa por lo

tanto esta contribuye a la variacion del rendimiento.

Asi mismo, los resultados nos arrojan un valor P 0,000 el cual indica que el modelo es el

adecuado para el disefio factorial.

Cuadro 1V-15 Resumen del modelo variable respuesta

R-cuadrado|R-cuadrado
(ajustado) (pred)

0.173776 99.13% 98.37% 96.53%
Fuente: Minitab Statistical 22

S R-cuadrado

El cuadro IV-15, nos indica que el modelo explica el 99.13 % de la variabilidad en el
rendimiento de pectina extraida a partir de la cascara de naranja. El estadistico R-cuad.
(Ajustado) es 98.37 %, por lo tanto, es muy prometedor para predecir la variable respuesta
en posteriores experimentos con diferentes nimeros de variables independientes. El error

estandar de la estimacion muestra que la desviacion estandar de los residuales es de 0.173776.

4.6.4 Diagrama de Pareto

Un diagrama de Pareto es una grafica de barras que nos muestra cada uno de los efectos
estimados en orden decreciente de magnitud, la longitud de cada barra es proporcional al
efecto estandarizado, que es el efecto estimado dividido por su error estandar, el diagrama de
Pareto se utiliza para jerarquizar los defectos de mayor a menor, de forma que pueda priorizar
los esfuerzos en cuanto a mejorar la calidad. La linea vertical se utiliza para juzgar cuales
efectos son significativos. Cualquier barra que se prolonga mas alla de esa linea corresponde

a efectos que son estadisticamente significativos al nivel de confianza de 95 %.
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Figura IV- 17 Diagrama de Pareto de efectos estandarizados para el rendimiento

Diagrama de Pareto de efectos estandarizados
(la respuesta es rendimiento, a = 0.05)

Término e

Factar  Mombre
A A Fh

E Temperatura
< tiempa

B

AT

-

AE

o 5 0 15 20 25

Efecto estandarizade

Fuente: Minitab Statistical 22

Se visualiza los factores mas influyentes en los experimentos, estos factores son
significativos en el disefio cuando las barras sobrepasan la linea critica, como se puede
observar en el experimento los factores A y B son los mas significativos, donde el pH (A) es
el factor méas predominante del analisis, poniendo a los factores B, AB, BC, C, AC como
interacciones significativas. La interaccion ABC no es significativa ya que no sobrepasa la

linea critica.
4.6.5 Gréficas Factoriales

Figura IV-18 Gréfica de efectos principales para rendimiento

Grifica de efectos principales para rendimiento
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Fuente: Minitab Statistical 22
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En la gréafica anterior podemos visualizar como varia la respuesta de acuerdo al cambio de
nivel de los factores. Se observé que los tres factores: temperatura, pH y tiempo tienen efecto
sobre la variable respuesta rendimiento, teniendo un mayor efecto el pH correspondiente al
nivel bajo de 1.5 siendo el mas predominante, es decir, al disminuir el pH se tiene un mayor
rendimiento de extraccion. Luego la temperatura de hidrdlisis con un nivel alto de 85 °C es
el segundo mas predominante, el aumento de temperatura es directamente proporcional al
rendimiento. Con respecto al tiempo de hidrdlisis se observa que al aumentar el tiempo de

hidrolisis aumenta el rendimiento.

Por lo tanto, la figura 1VV-18, nos indica que, a un pH menor, una temperatura mayor y un
tiempo de hidrdlisis mayor se obtiene un mayor rendimiento en el proceso de extraccion de

pectina a partir de la cascara de naranja.

Figura 1V-19 Gréfica de probabilidad normal

Grifica de probabilidad normal
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Fuente: Minitab Statistical 22

En el grafico de probabilidad normal se crea de tal forma que nos ayuda a determinar si los
residuos siguen o no la distribucién normal supuesta, los datos deben caer aproximadamente
a lo largo de una linea recta, la desviacion del punto alejado desde debajo de -0.3 con respecto
a la linea de referencia indica que los datos pudieran venir de una distribucion con colas

relativamente mas largas que una distribucion normal.



Cuadro IV- 16 Resultados de la variable respuesta

Obs | Rendimiento Ajuste Resid
1 3.084 3.107 -0.023
2 1.94 1.973 -0.033
3 4.299 4.596 -0.297
4 2.662 2.722 -0.06
5 3.745 3.745 0
6 1.787 1.794 -0.007
7 6.092 6.009 0.083
8 2.993 2.849 0.143
9 3.13 3.107 0.023
10 2.006 1.973 0.033
11 4.893 4.596 0.297
12 2.781 2.722 0.06
13 3.745 3.745 0
14 1.801 1.794 0.007
15 5.926 6.009 -0.083
16 2.706 2.849 -0.143

Fuente: Minitab, 2023

Figura 1V-20 Gréfica de cubos
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Fuente: Minitab Statistical 22
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Son el promedio de los datos sin procesar para cada combinacion de niveles de factor. Lo

que se puede destacar para obtener un rendimiento dptimo (vértice izquierdo superior) el cual

como indica la grafica de cubos se tiene que extraer con los valores de: temperatura alta a 85

°C, a un pH bajo de 1.5 y un tiempo de hidrdlisis bajo de 60 min.
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Ademas de puede visualizar el peor rendimiento (vértice derecho inferior) con un valor

promedio de 1.97% de rendimiento con combinaciones de: temperatura baja a 60 °C, un pH

alto de 3y un tiempo de hidrolisis bajo de 60 min.

4.7 Evaluacion de costos

Para determinar el costo de la investigacion se realizo la evaluacion de costos directos, que

se realizan durante la elaboracion de todo el proyecto. Las siguientes tablas muestran los

detalles de los costos directos e indirectos.

4.7.1 Costo del estudio

Cuadro IV- 17 Detalle del costo de extraccion de la pectina

o8I Costo Total
N° Actividad Unidad Unitario Cantidad
(Bs)
(Bs)
1 Internet Mes 99.00 1 99
2 Barbijo unidad 0.50 10 5
3 Guantes Latex par 0.50 10 5
4 Secador un. 5.00 1 5
5 Colador un. 5.00 1 5
6 Fuente 3L gb 10.00 1 10
7 Papel paq 30.00 1 30
8 Transporte sem 20.00 4 80
Total 239

Fuente: Elaboracion propia

Cuadro 1V- 18 Detalle del costo de analisis fisicoquimicos

o Costo Costo
N Item Unitario (Bs) Descuento Total
1 |[Cenizas 70 40% 28
2 |Humedad 40 40% 16
3 |pH 20 40% 8
4 |Solidos Solubles 20 40% 8

Total 60

Fuente: Elaboracion propia



Cuadro 1V- 19 Costo Materiales Indirectos

o . Costo Unitario . Costo
N Item Unidad (Bs) Cantidad Total (Bs)

1 [MP unidad 0.5 72 36
2 |Acido clorhidrico 1N Litro 90 1 90
3 |Etanol al 96% litro 8 10 80
4 |Agua destilada litro 2 20 40
5 |Hidroxido de sodio ar 1 10 10

Total 256

Fuente: Elaboracion propia

Cuadro 1V- 20 Costos Totales

Descripcion Costo Total (Bs)
Costo de extraccion 256
Costo de analisis 60
Costo de materiales 239
Total 555

Fuente: Elaboracion propia

El costo total de la investigacion es de Bs. 555.

4.7.2 Costo de produccién

Cuadro 1V- 21 Costo de energia

e Energia Ucri(i)tztr?o Costo total
(kWh) (Bs) (Bs)
Inactivacion 0.1666 0.9 0.14994
enzimatica
Hidrolisis acida 0.5000 0.9] 0.45000
Primera filtracion 0.1000 0.9 0.09000
Segunda filtracién 0.1000 0.9 0.09000
Lavado 0.0500 0.9 0.04500
Secado 52.5000 0.9| 47.25000
Total 48.07494

Fuente: Elaboracion propia
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CAPITULO V

CONCLUSIONES Y
RECOMENDACIONES
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5.1 Conclusiones

Se logré desarrollar exitosamente la extraccion de la pectina a partir de la
cascara de naranja a través del método de hidrélisis acida convencional, se
concluye que el método de extraccion empleado ha demostrado ser eficiente en
la obtencion de pectina a partir de la materia prima seleccionada. A demas se
observé un alto rendimiento en la extraccion, lo cual indica la efectividad del

proceso en la separacién y recuperacion de la pectina.

De acuerdo al balance obtenido, a partir de 100 gr de cascara de naranja (albedo)

se obtiene 6.0919 gr de pectina.

Los analisis realizados sobre la pectina extraida revelan datos favorables acerca
del producto final siendo el método empleado por (Owens et al, citado por
(Suarez, 2014)) demuestran un grado adecuado de metoxilo (8.5756%) y
esterificacion (82.1706%) el cual indica que se obtuvo pectina de alto metoxilo,
asi como una buena capacidad gelificante. Estas propiedades son fundamentales
para determinar la utilidad y aplicabilidad de la pectina en diversas industrias,

como la alimentaria, farmacéutica y cosmética.

Los parametros fisicoquimicos de la prueba final de la pectina, fueron realizados
en el laboratorio del CEANID de la UAJMS bajo normativas establecidas por
cada prueba que fueron previamente mencionadas, como resultado se obtuvo:
Cenizas 1.03%, Humedad 4.56%, pH 3.56, solidos solubles 62.5 °Brix.

Una vez realizadas las pruebas y replicas pertinentes se llegé a la conclusion de
que la condicién optima del proceso de extraccion de pectina es: Temperatura
85°C, tiempo 60 min y pH 1.5, por consiguiente, se entiende que, a un pH
menor, temperatura y tiempo mayor se logra obtener un mayor rendimiento en

el proceso de extraccion de la pectina a partir de la cascara de naranja.

El costo de investigacion para le extraccion experimental de pectina a partir de
la cascara de naranja (a escala de laboratorio) es de Bs. 555.
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5.2 Recomendaciones

Con la investigacion realizada en el presente proyecto se propone:

>

Realizar un proyecto de pre factibilidad para la instalacion de una planta piloto de
extraccion de pectina o procesadora de citricos como fin del mismo evaluar la
viabilidad economica.

Se recomienda estandarizar la solucion de hidroxido de sodio (NaOH) que se utiliza
para la etapa de la titulacion de esta manera se evitara errores en el proceso,
obteniendo una mayor precision.

En etapa de inactivacion de encimas se recomienda no sobrepasar el rango de tiempo
establecido puesto que la cascara de naranja comenzara un proceso de coccion
perjudicando considerablemente el resultado final.

Se recomienda en la etapa de secado controlar la eliminacién de agua de la pectina
de manera minuciosa, ya que una vez que esta elimine el agua comenzara a
carbonizarse.

Estudiar métodos y uso de equipos actualizados para la recuperacion y reutilizacién
del Etanol residual del proceso de precipitacion, debido al alto consumo de dicha
sustancia que origina costos elevados en la obtencion de pectina.

Realizar el lavado de la pectina himeda con etanol de manera correcta evitara que
el producto final tenga un mal aspecto visual y no presente impurezas. Es
fundamental asegurarse de que el etanol utilizado tenga la concentracién adecuada
y que se realice el tiempo suficiente para eliminar completamente cualquier
contaminante soluble en alcohol.

Efectuar la extraccion de pectina con diferentes frutas citricas y evaluar los
rendimientos obtenidos, comparando con trabajos similares para fortalecer las
técnicas de extraccion y de investigacion entre estudiantes contribuyendo a su

avance.
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» Verificar que el pH-metro que se utilice este correctamente ajustado esto garantiza
mediciones precisas y confiables del pH durante todo el proceso de extraccién de

pectina.



