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RESUMEN

El objetivo del presente trabajo de investigacion fue evaluar la influencia del pH
para la extraccion de pectina de cascara de pitahaya (Selenicereus undatus (HAW)
D.R HUNT) y la evaluacion del rendimiento en base al método de hidrdlisis acida,
con el uso de alcohol y acido citrico a diferentes pH (2, 2.5y 3). La temperatura y
tiempo de extraccion fueron constantes (temperatura: 90°C y tiempo: 90min). Para
la caracterizacion de la pectina se realizaron analisis de humedad, cenizas,
porcentaje de metdxilo y grado de esterificacion. Obteniendo como resultado, el
contenido de humedad que fue de 11.13% que se encuentra dentro de los rangos
establecidos por la FAO, el contenido de cenizas fue de 12.07%, el cual no cumple
con las especificaciones, el porcentaje de metoxilo fue de 49.45% y el grado de
esterificacion de 68.36%, obteniendo como una pectina de bajo metdxilo y con
una gelificacion lenta. El rendimiento fue de 8.57%, dando como resultado que el

pH no influye en el método de extraccion.

Palabras claves: Pectina, hidrolisis &cida, caracterizacion de la pectina.



ABSTRACT

The objective of this research work was to evaluate the influence of pH for the
extraction of pitahaya pectin (Selenicereus undatus (HAW) D.R HUNT) and the
evaluation of the yield based on the acid hydrolysis method, with the use of alcohol
and citric acid at different concentrations and pH as study factors and ranges (2,
2.5 and 3). The temperature and extraction time were constant (temperature: 90°C
and time: 90min). For the characterization of pectin, moisture, ash, methoxyl
percentage and degree of esterification analyzes were performed. Obtaining as a
result the moisture content of 11.13% that is within the ranges established by FAQ,
the ash content was 12.07%, which does not meet the specifications, the methoxyl
percentage was 49.45% and the grade of esterification of 68.36%, obtaining as a
low methoxy pectin and with a slow gelation. The yield was 8.57%, resulting in

the pH not influencing the extraction method.

Key words: Pectin, acid hydrolysis, pectin characterization.
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CAPITULO 1.
1. INTRODUCCION

En los Gltimos afios se ha incrementado la produccion de pitahaya amarilla en Ecuador, de las
cuales se consume principalmente la pulpa mientras que sus cdscaras a menudo se descartan.
Esta fruta tropical ademas de tener multiples beneficios saludables que ayudan al buen vivir de
la persona presenta excelentes caracteristicas constitutivas en solidos solubles totales, ricos en
acidos orgéanicos, proteinas, antocianinas y otros minerales como potasio, magnesio, calcio y
vitamina C (Esquivel & Araya, 2012). Las pectinas son moléculas complejas de carbohidratos
que se utilizan principalmente como agentes gelificantes en la industria de alimentos y bebidas.
Asi también son ampliamente utilizadas para la elaboracion de productos farmacéuticos y

cosméticos (Cedefio , 2019).

La pectina se compone principalmente de un residuo acido galacturénico, con diversos grados
de esterificacion de metilo. La pectina industrial usualmente se extrae de las cascaras de citricos
y del orujo de manzana con un proceso quimico fisico de multiples etapas que se caracteriza por
un paso de extraccion con acido mineral diluido caliente y recuperacion a través de la

precipitacion de alcohol (Serrat & De la Fé Isaac, 2018).

Finalmente, diversos estudios muestran que es factible obtener pectinas a partir de la cascara
de pitahaya utilizando el método de la hidrolisis acida, donde ademas, con estudios previos
como el de Ismail et al. (2012), se concluye que el tiempo de extraccién, la temperatura y el pH
influyen en la composicién y calidad final de la pectina extraida, es por eso que, el presente
trabajo de investigacion se enfoca en estudiar la influencia del pH dentro del proceso de
extraccion de pectina mediante la aplicacion de la hidrdlisis &cida para el aprovechamiento de
las cascaras de pitahaya amarilla. Al final del presente trabajo se evidencia la obtencion de la
pectina, caracterizandola en términos del porcentaje de cenizas, porcentaje de humedad,
porcentaje de metdxilos y grado de esterificacidn; asi como se cuantifican los rendimientos

obtenidos en funcion de la materia prima empleada (cé&scaras de pitahaya).



1.1 JUSTIFICACION, PLANTEAMIENTO Y OBJETIVOS.
1.2 PROBLEMA

Estudios previos han demostrado que dependiendo del método que se aplique a las materias
primas se pueden obtener diferentes calidades de pectinas, los cuales van en relacion con las
necesidades de los productos finales, y dichas pectinas se utilizan en la industria alimentaria y
farmacéutica como espesante, puesto que permiten modificar la viscosidad de multiples
productos, asi también, se pueden usar en la fabricacion de espumantes, como agente de
clarificacion y aglutinantes (Guidi & Arandia, 2010).

Para el desarrollo del presente trabajo del porcentaje del contenido de pectina en la céscara, se
empled el método de hidrolisis &cida. Segun las investigaciones dicho método, ofrece los
mejores rendimientos y los reactivos son de facil acceso para su empleo en las pruebas de

laboratorio (Yamunaqué & Milagros, 2015).

1.2. FORMULACION DEL PROBLEMA

Los deficiente estudios en residuos de frutas amazonicas a partir de la cascara de la pitahaya
para dar valor agregado utilizando técnicas de hidrolisis &cidas que brinda mejores ventajas en

el rendimiento de la pectina.

1.3 JUSTIFICACION

La pectina es una sustancia de origen vegetal que esta presente en las plantas y frutas citricas;
cuya caracteristica principal es la gelificacion natural. Las pectinas son hidrocoloides que en
soluciones acuosa presentan propiedades espesantes, estabilizantes y sobre todo gelificantes;
son insolubles en alcoholes y disolventes organicos corrientes, y son parcialmente solubles en
jarabes ricos en azucares, usados cominmente en la industria como un aditivo (Bravo & Condo,
2015).

La obtencion de pectinas es a partir de fuentes citricas no tradicionales por su importancia como
son las plantas nativas o propias de una region para el aprovechamiento de residuos
agroindustriales. Ademas, el mercado mundial de pectinas esta creciendo considerablemente
por lo tanto muchos frutos o sus respectivos desperdicios constituyen una oportunidad para la

extraccion de pectinas comerciales (Guidi & Arandia, 2010).



Hoy en dia, en Ecuador, la extraccion y venta de pectinas representa un mercado inexplorado,
es asi como, ni siquiera existen indicadores que reflejen la situacion de la produccion y
comercializacion de las pectinas en el pais. Por otra parte, muchos paises de la region han
marcado su posicion como importadores de pectinas y estan encaminando a investigaciones de
nuevas plantas vegetales que buscan promover y desarrollar su propia produccion y
comercializacion interna (Yamunaqué & Milagros, 2015).

Por otra parte, en Ecuador se cultivan multiples especies de pitahayas introducidas desde
Colombia, y, hace pocos afios se identifico la especie (Cereus triangularis haw) que pertenece
a la familia de las Cactaceae registrada por el Banco Central del Ecuador como nativa del sector
del Cantdn de Palora, Provincia Morona Santiago, por tal razén en la actualidad se han dedicado
al cultivo y produccion de pitahaya con fines de comercializacion a los diferentes mercados

internacionales (Esquivel & Araya, 2012).

Finalmente, Tang et al. (2011) evaluaron diferentes condiciones de extraccion de pectina a partir
de la céascara de pitahaya (Hylocereus sp.), genotipo “Orejona”., obteniendo un maximo
rendimiento de alrededor del7 %, que fue logrado a pH = 3,5 con una relacién de etanol de 0,5;
en donde se establece que el resultado obtenido es “equivalente al que se obtiene extrayendo
pectina de manzana y levemente inferior a naranja” que representan las mayores fuentes de
extraccion de pectina; por lo que, se concluyo que las cascaras de pitahaya pueden ser utilizadas

industrialmente para la obtencion de pectinas de calidad (Esquivel & Araya, 2012).



1.4 OBJETIVOS
1.4.1 Objetivo General

e Evaluar la influencia del pH para la extraccion de pectina de la cascara de pitahaya
(Selenicereus Undatus (HAW) D.R HUNT)

1.4.2 Objetivos Especificos

a) Realizar la extraccion de pectina contenida en la céscara de pitahaya, aplicando el
método de hidrolisis acida.

b) Caracterizar la pectina obtenida segun el contenido de humedad, cenizas, grado metdxilo
y esterificacion de la pitahaya (Selenicereus Undatus (HAW) D.R HUNT).

c) Evaluar la cuantificacion del rendimiento del método aplicado en funcién del valor de

pH utilizado para la extraccion de la pectina.



CAPITULO IlI.
FUNDAMENTACION TEORICA DE LA INVESTIGACION
2.  ANTECEDENTES Y BASES TEORICAS
2.1 ANTECEDENTES

Obtuvieron pectina de alto y bajo metoxilo de la céscara de arveja (Pisum sativum), por el
método de hidrdlisis 4cida. El objetivo fue obtener pectina a partir de la c&scara de arveja a
través hidrolisis acida con acido clorhidrico (HCI) en diferentes condiciones de tiempo (40 y 90
minutos) y temperatura (50 y 80°C), resultado de ello, a 80°C y 90 minutos, se obtuvo un
rendimiento del 12% con lo que se demostré que a mayor temperatura y tiempo de hidrolisis
mayor es el rendimiento de la pectina, pero en desmedro de la calidad de ésta. Se evalud la
calidad de la pectina extraida en funcion de acidez libre, peso equivalente, porcentaje de
metoxilo, y grado de esterificacion, con lo cual se disefid y model6 el proceso de obtencion de
la pectina. Finalmente, sobre la base del modelo matematico con un coeficiente de regresion
lineal de 96%, se concluyé que la temperatura fue la variable mas significativa en el proceso de
obtencion de pectina ( Quispe Condori, 2017).

Obtuvieron pectina a partir de la cascara de maracuya mediante hidrdlisis acida. Se buscaba
establecer un método para la obtencidn de pectina a partir de la cascara de maracuya (Passiflora
edulis), en el cual se utilizo la hidrdlisis acida. En este sentido se procedié de la siguiente
manera: se inicia con el pesado, seleccion, lavado y picado de la materia prima; luego se hizo la
inactivacion enzimatica, hidrolisis acida, filtracion, centrifugacion, enfriado, para finalmente,
proceder a la precipitacion con alcohol, filtracion, secado, molido, envasado y almacenado.
Resultado de la caracterizacion de la pectina obtenida se obtuvieron valores similares a los de
la pectina comercial, referentes al contenido de materia seca, humedad y cenizas; con pequefias
variaciones en cuanto a la acidez libre y el pH. A través de la combinacién de los factores, el
mayor rendimiento fue de 8.59% a temperatura de 50°C, con un tiempo de 10 min y
concentracion de 0.0045 M (Guidi & Arandia, 2010).

Obtuvieron y caracterizaron la pectina de la cascara de cacao utilizando agentes como agentes
para extraccion el &cido citrico y acido clorhidrico con pH 2 y 3, y variando el tiempo de la
hidrolisis acida entre 60 a 90 minutos, aplicando un disefio factorial 33. Resultados de los



andlisis estadisticos aplicados se determiné rendimientos de extraccion de entre 4,45 a 9,95
9/100g, donde las pectinas extraidas con &cido citrico con pH 2, tiempo de 90 minutos y acido
clorhidrico con pH 2 y tiempo de 60 minutos, tuvieron los mas altos rendimientos de 9.41 y
9.95g/100g, respectivamente. Finalmente, se evalud la calidad de cada producto, mediante la
caracterizacion fisicoquimica de la pectina, con lo cual las pudo clasificar como pectinas de alto
metdxilo (Mendoza, Jiménez , & Ramirez, 2017).

Compararon la pectina obtenida a partir del aprovechamiento de las cascaras de banano, con la
pectina obtenida a partir de las céscaras de cacao. En ambos casos se utilizd el método de
hidrolisis &cida bajo condiciones de extraccion de pH 1.5 y 3 a temperaturas de 60 y 80°C para
los dos tipos de muestras. Se considera un analisis preliminar de la materia prima, midiendo el
contenido de humedad, contenido de cenizas, y en cuanto a su densidad determinacion de
densidades. Se determinan los rendimientos mas altos para cada tipo de materia prima, donde
para el cacao se obtuvo un rendimiento de 2.817% a pH 3 y temperatura 60°C, en tanto que para
las cascaras de banano fue 2.575% a pH 1.5 y temperatura de 60°C. Finalmente, mediante el
analisis de espectroscopia infrarroja, se determina la calidad de la pectina obtenida, donde se
determiné que la pectina de alto metdxilo y de mayor gelacion de espectro G con 74.87%, se
obtuvo con las cascaras de cacao a pH 3 a una temperatura de 60°C. Mientras que con las
cascaras de banano a pH 3 a temperatura de 60°C pectina de bajo metoxilo y de lenta gelificacién
la del espectro C con 31.69%. Los espectros obtenidos, determinan que la pectina es de buen
rendimiento y calidad, consiguiendo ademas, evidenciar claramente la muestra con mayor
contenido de metoxilo, con lo que se pudo concluir que las cascaras de banano y cacao son una
buena fuente para la produccion de pectina Gtil para su empleo en las diversas aplicaciones de

la industria (Bravo, Franco, & Evelyn, 2015).



2.2 FUNDAMENTO TEORICO
2.2.1 PITAHAYA AMARRILLA.

2.2.1.1 Generalidades

En Ecuador la produccién de pitahaya tiene apertura desde hace 10 afos, localizada en el
noroccidente de la provincia de pichincha. Al pasar los afios se descubrié una nueva variedad
de pitahaya localizada en el oriente ecuatoriano, la cual contenia mayor grados BRIX, pulpa, un
mejor rendimiento en peso y una apariencia mucho mejor que la fruta colombiana, por tal razon
se abrieron las puertas a muchos paises. La forma de esta es ovalada, con un color rojo o amarillo
intenso, su sabor es muy dulce, la pulpa es espumosa con pequefias y suaves semillas

comestibles.

2.2.1.2 Clasificacion Botanica

La pitahaya (Selenicereus undatus haw) pertenece al:

¢ Reino Plantae, Clase Angiospermae.

e Subclase Dicotyledoneae.

e Orden Opuntiales.

e Familia Cactaceae,

¢ Nombre Cientifico (Selenicereus undatus (HAW) D.R HUNT)

e Con su variante Hylocereus sp.

La altitud Optima para este tipo de plantas se encuentra entre los 800 - 1850 m.s.n.m, con

temperaturas entre 18°C y 25°C, se adapta a suelos bien drenados con pH ligeramente acido de

5.5 - 6.5, se desarrolla en ambientes calidos himedos (CORPOICA & PRONATTA, 2002).

2.2.1.3 Composicion nutricional y propiedades fisicoquimicas.

En 100g de la parte comestible de la pitahaya estd compuesta por agua 83g, proteina 0.16 a
0.29¢, grasa 0.21 a 0.61g, fibra 0.7 a 0.9g, cenizas 0.64 a 0.68g, algunos minerales como calcio
6.3 a 8.8 mg, fosforo 30.2 a 36.1 mg, hierro 0.55 a 0.65 mg, entre los pigmentos se tiene al
caroteno 0.005 a 0.012 mg, vitaminas tales como la tiamina 0.28 a 0.43 mg, riboflavina 0.043 a

0.045 mg y vitamina C de 8 a 9 mg. En la cascara de pitahaya se puede encontrar betalainas,



pigmentos naturales de color rojo y amarrillo que se utilizan mucho en la industria, porque tienen

una funcién antioxidante que ayuda a prevenir la muerte prematura (Huachi & Yugsi, 2015).

2.2.2 PECTINA

2.2.2.1 Definicion

Las pectinas son fibras naturales de gran interés en reposteria y farmacéutica por sus propiedades
nutritivas, curativas, espesantes y gelificantes. Las pectinas son polisacaridos ubicados en la
pared celular primaria de plantas superiores. Quimicamente, son polimeros lineales de D-oc (I-
>4) de &cido galacturénico anhidro. Parte de los grupos carboxilos de este &cido son

esterificados con metanol (Guidi & Arandia, 2010).

Estos polisacaridos tienen origen vegetal, y se aplican en la industria de los alimentos como
espesantes y gelificantes, se los conoce como agentes GRAS lo que significa que son
“generalmente reconocidos como seguros” y son hidrocoloides ampliamente utilizados en
Europa, su consumo a nivel mundial se ha incrementado con el pasar de los afios. Estudios han
demostrado su actividad antitumoral, antimicrobiana y prebiotica (Morales, Lépez, Chavarria ,
& Rodriguez).

En Ecuador la produccidn fruticola es relevante, pero en la mayoria de los casos, los productos
se comercializan en estado fresco, es decir, existe una baja industrializacion. La carencia de
dicha industria se evidencia mucho mas en procesos destinados a la obtencion de productos o
compuestos derivados, debido a diversos factores: econdmicos, culturales, sociales, pero en su
mayoria, es debido a la falta de conocimiento de los procesos requeridos para procesar las

materias primas (Yepes, Montoya , & Orozco, 2008).

2.2.2.2 Usos de la pectina

e La pectina es un aditivo esencial en la fabricacién de muchos alimentos, ya que es un
gelificante, estabilizante y espesante. La pectina es uno de los estabilizadores mas
requeridos por el mercado.

e En la actualidad es utilizada para la elaboracion de jaleas, mermeladas y productos con

y sin azlcar. La pectina ayuda a conseguir la consistencia deseada, reduce la creacién



de agua o jugos en la superficie de los productos y también distribuye la fruta dentro del
producto.

e Lapectina actualmente es comercializada principalmente para usos industriales, pero en
algunos mercados europeos son distribuidas a los consumidores como espesantes, el uso
de pectina es amplio, a continuacion, se detallan algunas aplicaciones (Garcia Montoya
& Penagos Gomez, 2011).

En la industria alimentaria la pectina segun su estructura tiene diferentes usos que se

detalla en la tabla 1.

Tabla 1. Usos de la pectina en la industria

Pectina de alto metoxilo Pectina de bajo metoxilo

(HM) (LM)
Productos lacteos e Estabilizacion de e Yogures
e Preparados de frutas

bebidas lacteas acidas
para yogures

e Preparados de frutas
para cremas de postre

Aplicaciones de frutas

Mermeladas
tradicionales
Bebidas de frutas

Mermeladas bajas en
calorias

Preparados de frutas

para yogures
Preparados para
rellenos de

panaderia/pasteleria

Productos de confiteria

Pasta de fruta
(combinada con
gelatina)

Productos gelificados
(combinados con

gelatina)

Varios

(Garcia Montoya & Penagos Gomez, 2011)




2.2.2.3 Porcentaje de metoxilo

Los grupos carboxilos de una cadena de pectina se encuentran parcialmente esterificados por
radicales metilos (0-CH3). Una pectina completamente metoxilada alcanzaria un 16.32% de
grupo metoxilos, pero hasta hoy no se ha logrado aislar una de este tipo. La importancia de la
metilacion, radica en su relacion con la propiedad mas importante de formar geles, aunque
existen discrepancias sobre cuan realmente importantes es su proporcion dentro de la estructura

de la pectina.

2.2.2.4 Pectinas de alto metoxilo.

Estas pectinas poseen la mayor parte del grupo carboxilo del &cido galacturoénico esterificado,
normalmente poseen més del 50% de unidades del acido galacturoénico, por lo tanto, son solubles
en agua. De tal manera, estas pectinas forman geles en condiciones de pH entre 2.8 y 3.5 con un
contenido de solidos solubles que varian entre 60 y 70°Brix. El grado de esterificacion de las
pectinas de alto metoxilo influye mucho sobre sus propiedades, en particular; a mayor grado de
esterificacion, mayor es la temperatura de gelificacion. Las pectinas se clasifican segun su
rapidez de gelificacion y el medio, se utiliza comUnmente en la elaboracion de mermeladas y

conservantes de frutos (Quispe Condori, 2017).
Tipos de gelificacion de pectina de alto metdxilo segin su porcentaje de esterificacion.

Tabla 2. Tipo de gelificacion de pectinas

Gelificacion de la pectina Porcentaje de esterificacion (%)
Lenta 60-67
Mediana 68-70
Réapida 71-76

( Quispe Condori, 2017)
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2.2.2.5 Pectinas de bajo metoxilo.

Las pectinas de bajo metoxilo presentan un porcentaje inferior al 50% de esterificacion. Las
pectinas de bajo contenido de metdxilo no necesitan de la presencia de azUcares para gelificar,
por lo tanto, las pectinas de bajo metdxilo requieren de cationes divalentes tales como el calcio
para formar entrecruzamientos moleculares. Las pectinas de bajo metoxilo son menos sensibles
a los cambios de pH es por esto que pueden formar geles en el intervalo de 2.5 a 6,5, las pectinas
de bajo metoxilo se utilizan para elaborar conservas y productos de contenido bajo en azUcar,

conocidos en la actualidad como productos dietéticos (Saavedra , 2015).

2.2.2.6 Grado de esterificacion

Se refiere al porcentaje de grupos carboxil que son esterificados con metano; este porcentaje
puede ser calculado por determinacion del contenido de metdxilo. El grado de esterificacion es
uno de los parametros mas importantes para la estimacioén del comportamiento de la pectina,
para determinar el tiempo de gelificacidn y su velocidad de dispersién en soluciones acuosas y

su capacidad para formar geles normales o de bajo contenido de solidos (Nizama, 2015).

2.2.2.7 Método de extraccion

Existen diferentes técnicas para la extraccion de pectina a partir de tejidos vegetales, en las
cuales pueden utilizarse procedimientos fisico-quimicos, o enzimaticos. Con la finalidad de
obtener un mayor rendimiento durante la extraccién de sustancias pécticas, cominmente se
realizan pretratamientos al material vegetal para facilitar la extraccién (Bravo, Franco, &
Evelyn, 2015).

2.2.2.8 Hidrolisis acida

La extraccion de pectinas por métodos convencionales se lleva a cabo a temperaturas cerca de
los 90°C por al menos una hora. Las pectinas continuamente se extraen y separan de los desechos
de diversos frutos mediante acidificacion. Comercialmente usando acidos como el citrico,
clorhidrico, fosférico, nitrico o sulfirico, se obtienen pectinas a altas temperaturas para
hidrolizar la protopectina. Después de concentrarlas, se precipita la pectina con la adicion de
alcohol, se seca, se granula y por ultimo se tamiza. La extraccion en soluciones acuosas acidas

no sensibles al calcio es apta para obtener pectinas (Bravo & Condo, 2015).
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2.2.2.9 Extraccion de pectinas por microondas

Los métodos de extraccion convencional provocan la degradacion térmica de proteinas, lo que
por ende genera pérdidas de cantidad y calidad de la pectina extraida. Por tal razon, se han
establecido nuevos métodos en donde la pectina puede extraerse con mejor calidad y
rendimiento en menores tiempos, como es el caso de la extraccion asistida con microondas, que
ha mostrado obtener pectinas en menor tiempo demostrando un mejor rendimiento y calidad
(Nizama, 2015).

2.3 MARCO CONCEPTUAL

Pectina: Es el principal componente enlazante de la pared celular de los vegetales y frutas.
Quimicamente, es un polisacarido compuesto de una cadena linear de moléculas de acido D-

galacturonico, las que unidas constituyen el &cido poli galacturénico.

Acido D-galacturénico: es un monosacérido de 6 atomos de carbono correspondiente a la
forma oxidada de la D-galactosa, por lo que también pertenece al grupo de los azlcares acidos.

Es el principal componente de las pectinas.
Monosacaridos: son glucidos o hidratos de carbono mas sencillos.
Metoxilo: es un grupo funcional o radical consistente en un grupo metilo unido a un oxigeno.

Esterificacion: se denomina al proceso por el cual se sintetiza un éster. Un éster es un
compuesto derivado formalmente de la reaccion quimica entre un acido carboxilico y un

alcohol.

Hidrolisis: Formacion de un acido y una base a partir de una sal por interaccion con el agua.

12



CAPITULO III.
3. METODOLOGIA DE LA INVESTIGACION
3.1 LOCALIZACION

El trabajo experimental de esta investigacion se realizo en la provincia de Pastaza, en la ciudad
de puyo en los laboratorios del Centro de Investigacion Posgrado y Conservacion Amazénica -
CIPCA e instalaciones de la Universidad Estatal Amazonica que esta ubicado en el Km. 2 1\2

via Puyo- Napo en los Laboratorios de Agroindustria tales como Bromatologia y Quimica.

o
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La Casa del -
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: :

Figura 1. Ubicacion geografica de la Universidad Estatal Amazonica.

Fuente:(Google Maps, 2019)

3.2 TIPO DE INVESTIGACION

Investigacion Descriptiva. - Es un estudio descriptivo con un enfoque cuantitativo por motivo
de que se recolectaran datos quimicos del contenido de pectina de la cascara que ayudaran a la

evaluacion de la Pitahaya (Hernandez, Fernandez, & Baptista, 2016).

Investigacion exploratoria. — Estos estudios tiene como objetivo examinar los problemas poco
estudiados, en relacion con el contenido de pectina de la en cascara de pitahaya (Hernandez,
Fernandez, & Baptista, 2016).
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3.3 METODOS DE INVESTIGACION
3.3.1 Método de medicion

Se busca establecer rangos cualitativos y cuantitativos (fisicos y quimicos), a través de un

muestreo directo mediante el analisis fisico quimico en laboratorios con equipamiento

apropiado, en torno a la determinacién de cenizas, humedad, metoxilos y esterificacion de las

pectinas extraidas.

3.3.2 Material experimental

Tabla 3. Equipos y materiales

precipitacion

MATERIALES Y MATERIAL DE REACTIVOS MATERIAL
EQUIPOS VIDRIO AUXILIAR
Balanza analitica Mortero Acido citrico Olla

Bafio maria Vasos de Hidroxido de sodio Lienzo

pH metro Balon Erlenmeyer Acido clorhidrico Papel aluminio
Rota evaporadores Bureta Brocha

Estufa Probeta Papel filtro

Molino Matraz Manguera de goma
Mufla Agitador

Fuente: Elaboracion propia
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3.3.3 Factores y niveles de estudio

Se realiz6 un disefio completamente al azar, con una muestra de 50g, a una temperatura de

90°C y tiempo de 90min.

Tabla 4. Disefio completamente al azar

Factor Niveles Observaciones
pH 2 4

2.5 4

3 4

Nota: se utilizé 12 unidades experimentales utilizando el método de hidrolisis acida.
Tipo de disefio experimental

Disefio completamente al azar. De 3*4 repeticiones

N.° tratamientos 3

N.° de repeticiones 4

Total, de unidades experimentales 12

3.3.4 Métodos estadisticos

Descriptivo: Utilizado para establecer las medias de los valores cuantitativos de la evaluacion
del contenido de pectina para su valoracion con fines de aprovechamiento industrial. Para ello

se debe obtener la desviacion tipica y barra de grafico.

Anélisis de varianza: Se realizdé considerando como datos bases los expuestos (cenizas,

humedad, metoxilos y esterificacion) para este fin.

Prueba Tuckey: Se establecieron rangos cuantitativos para la categorizacion de los datos a

recolectar, esto serd comparado en base a las Normativas Ecuatorianas.
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3.4 DISENO DE LA INVESTIGACION

3.4.1 Proceso de extraccion de la Pectina

3.4.1.1 Preparacion de la materia prima

La cascara debe ser lavada con agua clorada para evitar la propagacion de bacterias, esto ayuda

a prevenir la contaminacion microbiana previo al proceso de extraccion, a través de la

inactivacion de enzimas presentes en la cascara (Mendoza, Jiménez , & Ramirez, 2017).

3.4.1.2 Triturado y secado

Para la obtencion de pectina de cascara de pitahaya, inicialmente se realizé un cepillado y lavado

de la fruta para eliminar los microorganismos, se procedio a cortar las puntas de la fruta y se

realiz6 4 cortes en la parte externa para separar cascara y pulpa. En bandejas de aluminio, se

coloco las cascaras para su respectivo secado en una estufa a 55 °C durante 72 horas para

alcanzar un peso constante. La cascara seca se ingresé a un molino de cuchillas para realizar la

molienda respectiva (Zegada, 2015).

3.4.1.3 Extraccion de la pectina - hidrolisis acida.

1.

El proceso de extraccion por hidrolisis acida se inicié colocando 50 gramos de residuos
secos y triturados en un vaso de precipitacion.

Experimentalmente se determind que por cada gramo de residuo se debian afiadir 25 ml
de agua destilada, Sobre esta base, se calculé la cantidad de agua necesaria para cada
muestra.

Se procedio a la preparacion del agua acidulada, para lo cual, se agregd acido citrico
hasta llegar a las siguientes concentraciones de mezcla: phde 2,2,5y 3.

Cuando se obtuvo la concentracion deseada de pH, se mezclaron los residuos secos con
el agua acidulada.

La mezcla se llevo a bafio maria y se calienta a 90°C durante 90 minutos con agitacion
constante. Transcurrido este tiempo se filtro en caliente con la ayuda de un lienzo.

El liquido filtrado fue concentrado hasta eliminar ¥ de agua a través de un roto-

evaporador.
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7. Cuando se ha enfriado la disolucion, se agreg6 etanol 95° a baja temperatura (ambiente)
agitando fuertemente el recipiente para precipitar. Se considerd una relacion de 2 litros
de etanol 95° por cada litro de disolucion.

8. Finalmente, se dejo reposar la mezcla final por un periodo minimo de 12 horas (Zegada,
2015).

3.4.1.4 Filtrado y secado de la pectina

9. Se filtro la pectina precipitada y se lavo primero con etanol 95° y posteriormente con
etanol al 75°.

10. La pectina precipitada, filtrada y lavada se extendié en una bandeja de aluminio
resistente al calor y se seca en una estufa a 55 °C durante 12 horas aproximadamente o
hasta obtener peso constante.

11. Una vez se haya secado se pesé y con la ayuda de un mortero se triturd la muestra. En

este se obtiene la pectina final a ser caracterizada y evaluada (Zegada, 2015).
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3.4.1.5 Diagrama de flujo del proceso
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Figura 2. Diagrama de flujo
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Fuente: Elaboracién propia

18



3.4.2 Caracterizacion de la pectina

3.4.2.1 Determinacion del contenido de cenizas.

Se peso el crisol y se anotd su peso, sobre el mismo se pesd 2g de la muestra molida y fue
transferida a una hornilla para quemar la muestra hasta carbonizarla. Colocar el crisol en la
mufla a 600 °C durante 2 horas. Retirar el crisol de la mufla, dejarlo enfriar ligeramente y luego

colocarlo en un desecador para que se enfrie, tomar el peso final (Cabarcas & Guerra, 2012).

El contenido de cenizas totales se realizé con la siguiente ecuacion.

% C="2"" 4100 (Ec-1)

ml—-m

Donde:

» C: contenido de cenizas en % de masa
» m: peso del crisol vacio en gr

» m1l: peso del crisol + muestra en gr

» m2: peso de crisol con cenizas en gr

3.4.2.2 Determinacion del contenido de humedad

Para la determinacion de humedad se pesaron 2 gramos de muestra de pectina en un recipiente
de aluminio previamente seco y pesado. Posteriormente, se colocé el recipiente y su contenido
en la estufa a 100-105°C por 2 horas. Enfriar y pesar la muestra para realizar los céalculos
respectivos (Cabarcas & Guerra, 2012).

Para la determinacién del contenido de humedad se utilizo la siguiente ecuacion:

= 100 (Ec-2)

ml—-m
Donde:

» H: pérdida por calentamiento en % de masa
» m: masa del recipiente vacio, en gr

» m1: masa del recipiente con la muestra hUmeda en gr
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» m2: masa del recipiente con la muestra seca

3.4.3 Caracterizacion fisicoquimica.

Se realiz6 de acuerdo a la metodologia planteada por (Owens et al, citado por Garcia, 2009)

3.4.3.1 Determinacion del porcentaje de metoxilos.

Para determinar el porcentaje de metdxilos se prepard la disolucién péctica con 0.5g de sustancia
péctica, en un erlenmeyer de 250 ml se agreg0 la sustancia péctica y se humedecié con 5 ml de

alcohol al 95%, finalmente se agregd 100 ml de agua destilada.

A la disolucidn péctica se agregd 25 ml de hidroxido de sodio al 0.1N, se agitd y dejo en reposo
por 30 min a temperatura ambiente, transcurrido los 30 min se agrego6 25 ml de acido clorhidrico
a una concentracion de 0.25N, mezclar perfectamente afiadir 5 gotas de fenolftaleina como
indicador, titular con hidréxido de sodio al 0.1N hasta alcanzar un pH de 7.5 o un color rojizo
(Nizama, 2015).

La ecuacion que se utilizd es la siguiente:

. meq B * 31 % 100
% Metdxilo= d (Ec-3)

mg componente acido

Donde:

» meq B: miliequivalentes de NaOH (hidroxido de sodio) utilizados en la titulacion.
» 31: peso molecular del metoxilo (CH30) expresado en mg/meq

» Componente &cido: peso de la muestra (mg)

3.4.3.2 Grado de esterificacion.

Para el grado de esterificacion se utilizd el procedimiento descrito por Schultz.

Se valoré 10 ml de disolucion de pectina, se rotuld 3 vasos de erlenmeyer con la letra E
(carboxilos esterificados), T (carboxilos totales) y la letra C (control). En los vasos E 'y T se
afiadié 5 ml de disolucién péctica respectivamente, 10 ml de agua destilada se afiadi6 al frasco
con el rotulado C, a los frascos E y T se le afiadieron 5 ml de agua destilada. Al frasco E se

afiadié 5 gotas de fenolftaleina como indicador, con la ayuda de una bureta, se afiadié gota a
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gota hidroxido de sodio en una concentracién de 0.1mol/L hasta alcanzar un pH de 7.5, esperar
30s y anotar el peso consumido de hidroxido de sodio. Por lo tanto, se afiadieron 2 ml de NaOH
0,5 mol/l a todos los frascos y se dejo reposar por 30 min. Por ultimo, se valord
potenciométricamente el contenido de iones hidroxilo residuales con una solucién estandar de
HCI 0,05 mol/l hasta pH 7,5, el cual debié permanecer estable durante 30 s. La diferencia entre
el volumen de HCI consumido por el control y el consumido por los frascos E y T corresponde
a los contenidos de grupos carboxilo esterificados y totales, respectivamente (Serrat & De la Fé
Isaac, 2018).

El grado de esterificacion (GE) se calcul6 mediante la siguiente férmula:

moles de grupos carboxilo esterificado

GE(%)= * 100 (Ec-4)

moles de grupos carboxilo totales

3.4.4 Determinacion del rendimiento del proceso de extraccion.

Para el calculo del rendimiento de pectina, se calculd la pectina pura libre de humedad y cenizas,
se tomo el peso de la cascara en base seca para realizar los respectivos calculos. Para el

porcentaje de rendimiento se utilizé la siguiente formula.

% de Rend: pectina pura (g)

*100 (Ec-5)

peso prom.de cascaras en base seca (g)
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CAPITULO IV,
4.RESULTADOS Y DISCUSION
4.1 RESULTADOS

4.1.1 Extraccion de pectina de cascara de pitahaya por hidrolisis
acida

Para la extraccion de pectina de cascara de pitahaya se utiliz6 el método de hidrdlisis acida, con

variacion en el pH (2, 2.5 y 3), se utilizé tiempo y temperatura constante (90 min a 90 °C), con

una muestra de 50g de residuos secos, para la hidrolisis utilizamos acido citrico en diferentes

concentraciones hasta alcanzar el pH deseado, obtuvimos pectina pura 17g aun de pH de 2, en

el siguiente tratamiento la pectina 15.20g a un pH 2.5 y en el dltimo tratamiento se logr6 obtener

una cantidad mayor de pectina equivalente a 17.90g a un pH 3 y obteniendo el mejor

rendimiento de la masa total del 8.57% y por sus condiciones de pH.

Para cada variable (contenido de humedad, cenizas, grado metoxilo y esterificacion), se

aplicaron 4 tratamientos variando el factor de estudio (pH= 2, 2.5, 3).

4.1.2 Porcentaje de cenizas:

En la tabla 5 se presenta los resultados de los andlisis del porcentaje de cenizas de acuerdo a las

caracteristicas y los tipos de tratamientos realizados en esta investigacion.

Tabla 5. Porcentaje de cenizas de la pectina

Factor de estudio Tratamientos
pH R1 R2 R3 R4
2 11,20 11,11 12,24 12,23
2,5 10,4 9,6 6,79 10,08
3 132 11,38 114 12,29

Fuente: Laboratorio de quimica de la UEA
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A partir de la tabla 6 hasta la tabla 13, se aplica el anélisis ANOVA utilizando el software
INFOSTAT version 2019, para la obtencion de resultados del porcentaje de cenizas, humedad,

metoxilo y grado de esterificacion que se detallan en cada tabla antes mencionada.

Tabla 6. ANOVA Cenizas

F.V. SC Gl CM F p-valor
Modelo 19,2 2| 9,59950833| 7,44657841 0,0123555
pH 19,2 2| 9,59950833| 7,44657841 0,0123555
Error 11,6 9| 1,28911667

Total 30,8 11 CV:10,33%

Fuente: Elaboracién propia

Tabla 7. TUKEY porcentaje de cenizas

pH Medias N E.E. Grupo Grupo
2,5 9,22 4 0,57 | A
2 11,7 4 0,57
3 12,07 4 0,57

Fuente: Elaboracion propia

Segun los resultados obtenidos del analisis de varianza del % cenizas obtenidas de la cascara de
pitahaya amarilla, se observa en la tabla 7 que existen diferencias significativas en relacion al
porcentaje de cenizas de la pectina obtenida de la cascara de cuerdo a los tratamientos para la
produccion de pectina. Con una prueba estadistica Fisher de 7.44 y con una probabilidad de
ocurrencia 1,2%. El coeficiente de variacion de 1.28% permite tener una alta confiabilidad por
las diferencias que existen entre los tratamientos de los resultados obtenidos. Por lo tanto, todos
los tratamientos que se probaron altas diferencias significativas de porcentaje de cenizas, sin
que los métodos y la forma de la obtencién de la pectina influya sobre esta variable. Lo que
concuerda con otros estudios, segun la Food Chemicals Codex, el porcentaje maximo de cenizas
para las pectinas comerciales es de 10%, segun los datos arrojados el pH de 2.5 con un
porcentaje de cenizas de 9.22%, es el unico que cumple las especificaciones. El pH de 2 y de 3
pasan los rangos establecidos, esto se debe al tamarfio de las particulas al momento que se realizo

los andlisis.
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4.1.3 Porcentaje de humedad
Tabla 8. ANOVA de Humedad

F.V. SC Gl C™M p-valor
Modelo 0,09 2 0,0439 0,0725207 | 0,93058437
pH 0,09 2 0,0439 0,0725207 | 0,93058437
Error 5,45 9 0,60534444

Total 5,54 11 CV:7,05%
Fuente: Elaboracion propia

Tabla 9. TUKEY porcentaje de humedad

pH Medias N E.E. Grupo

2 10,92 4 0,39 A

2,5 11,06 4 0,39 A

3 11,13 4 0,39 A

Fuente: Elaboracién propia

En la tabla 8 y 9 se visualiza los resultados obtenidos del andlisis de varianza para el contenido

de humedad, en la tabla 9 se puede observar que no existen diferencias significativas entre las

variables de pH. Con una prueba estadistica Fisher de 0.072 y con una probabilidad de

ocurrencia del 9.31%. EIl coeficiente de variacion de 7.5% permite tener una adecuada

confiabilidad por la homogeneidad de los resultados obtenidos, a pesar que no existe diferencia

significativa en la variacion de pH, el andlisis del contenido de humedad nos arrojé que se

encuentra dentro de los rangos establecidos por la Food and Agriculture Organization, Food

Chemicals Codex y Environmental Export Council. Que indica que el porcentaje maximo para

la humedad de las pectinas es de 12% (Nizama, 2015).
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4.1.4 Porcentaje de metoxilo
Tabla 10. ANOVA de Metoxilo

F.V. SC Gl CM F p-valor
Modelo 1,87 0,93520833 2,38326986 0,14769974
pH 1,87 0,93520833 2,38326986 0,14769974
Error 3,53 0,39240556
Total 5,4 11 CV:1,28 %
Fuente: Elaboracion propia
Tabla 11. TUKEY porcentaje de metoxilo

pH Medias N E.E. Grupo

3 48,61 4 0,31|A

2,5 48,61 4 0,31|A
2 49,45 4 031/ A

Fuente: Elaboracién propia

En la tabla 10 y 11 se observa los resultados de andlisis de porcentaje de metdxilo. En la tabla

11 los datos arrojaron que no existen diferencias significativas entre las variables de pH. Con

una prueba estadistica Fisher de 2.38 y con una probabilidad de ocurrencia del 14.7%. El

coeficiente de variacion de 1.28% permite tener una adecuada confiabilidad por la

homogeneidad de los resultados obtenidos, el porcentaje de metoxilo es de 49.45%, segun

Saavedra ,(2015) las pectinas de bajo metoxilo presentan un porcentaje inferior al 50% de

esterificacion, por lo tanto, el resultado obtenido nos indica que las pectinas se encuentran en la

categoria de pectinas de bajo metoxilo.

4.1.5 Grado de esterificacion

Tabla 12. ANOVA Esterificacion

F.V. SC Gl CM F p-valor
Modelo 101,84 2| 50,9196583| 0,87173209| 0,45075626
pH 101,84 2| 50,9196583| 0,87173209| 0,45075626
Error 525,71 9 58,41205

Total 627,55 11 CV:11,74%

Fuente: Elaboracion propia
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Tabla 13. TUKEY Esterificacion

pH Medias N E.E. Grupo
3 61,28 4 3,82|A
2 65,63 4 3,82 A
2,5 68,36 4 3,82|A

Fuente: Elaboracion propia

En la tabla 12 y 13 para el grado de esterificacion se puede visualizar que al 95% de confianza
no existe diferencia significativa entre los tratamientos. Con una prueba estadistica Fisher de
0.71 y con una probabilidad de ocurrencia del 45.07%. El coeficiente de variacion de 11.74 %
permite tener una adecuada confiabilidad por la homogeneidad de los resultados obtenidos, el
grado de esterificacion es de 61,28% para el pH 3, 65,63% para el pH 2 y 68,36% para el pH
2.5. Segun Quispe Condori(2017) hace referencia a la gelificacion de pectinas con el porcentaje
de esterificacion que se visualiza en la tabla 2, por lo cual las pectinas que se evaluaron nos
indican que el pH 3y 2 son pectinas de bajo metoxilo con gelicicacion lenta, por otro lado, las

pectinas de pH 2,5 se encuntran en los rangos de gelificacién mediana.

4.1.6 Rendimiento

El la tabla 14 se observa los resultados obtenidos del porcentaje de rendimiento, donde la

temperatura y tiempo fueron constante respectivamente (90 °C y 90 min).

Tabla 14. Porcentaje de rendimiento

Porcentaje de Rendimiento
item pH Tiempo (min) Temperatura (°C) Rendimiento (%)
2 90 90 8,14
pH 2,5 90 90 7,28
3 90 90 8,57

Fuente: Elaboracién propia

En la tabla 14 se observa que, para diferentes valores de pH, bajo las mismas condiciones de
tiempo y temperatura, el total del proceso no varia significativamente, con lo cual, se evidencia

que el pH de la solucidn péctica, por si s6lo, no constituye un factor que influya mayormente en
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el rendimiento total de la extraccion de pectina. La obtencién de pectina con los parametros de
ph de 2, 2.5y 3, temperatura de 90 °C y 90 minutos, present6 un porcentaje de rendimiento del
8.14%, 7.28% y 8.57% respectivamente. Segun Chaparro, Marquez, & Sanchez (2015) llegan a
la conclusion que: a mayor temperatura y tiempo de hidrélisis aumenta el rendimiento de la
pectina, pero disminuye su calidad, como podemos observar en la tabla 10 en contenido de grado
de metoxilo es inferior al 50% , por lo tanto son pectinas de bajo metoxilo con una gelificacion
lenta ( Chaparro, Marquez, & Sanchez, 2015).
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CAPITULO V.

5. CONCLUSIONES Y RECOMENDACIONES

5.1 CONCLUSIONES

Se realizo la extraccion de pectina mediante hidrdlisis acida, con cuatro repeticiones para
cada valor de pH, de donde, sobre la base del analisis de resultados obtenidos al no existir
diferencia significativa entre los valores obtenidos, se concluye que el pH no influye en
términos de humedad, grado metoxilo y esterificacion de la pectina extraida; mientras
que en lo correspondiente al porcentaje de cenizas se encontrd que los resultados
presentaban varianza significativa.

Para cada muestra de pectina obtenida, se realiz6 su caracterizacion mediante analisis
fisico quimico en los laboratorios, a traves de métodos convencionales para el caso del
contenido de humedad, cenizas y a través del método de Owens para el caso del grado
metoxilo y esterificacion. Sobre esta base, se encontré que la humedad esta dentro del
rango conforme a la FAO (menor al 12%); mientras que el grado metoxilo clasifica a la
pectina como de bajo grado metoxilo y esterificacion de gelificacion lenta y mediana.
Dado que los valores del rendimiento del proceso de extraccion no presentan diferencia
significativa, se concluye que el pH por si mismo, no constituye en un factor incidente
en la cantidad de pectina que obtiene como resultado. Sin embargo, al existir variacion
considerable en lo referente la cantidad de cenizas, se puede inferir que el pH influye en
la produccion de cenizas presentes, lo cual a su vez pude incidir en la calidad final de la

pectina obtenida.
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5.2 RECOMENDACIONES

El estudio de la influencia del pH por si solo no consigui6 mostrar diferencia
significativa entre los tratamientos, por lo que es recomendable afiadir mas variables de
estudio que puedan influir en el método de extraccién, como por ejemplo tiempo,
temperatura, tipo de acido empleado, asi como ampliar el rango de pH incluyendo
valores mas bajos.

Realizar analisis de compuestos fendlicos que puedan influir en la coloracion de la
pectina extraida, dado que, a nivel comercial, es de importancia que el color sea lo méas
“neutro” posible para poder utilizarlo en diversas aplicaciones industriales.

A nivel industrial seria recomendable implementar un proceso de triturado sofisticado
dado que los métodos convencionales no consiguen triturar completamente la muestra
dejando producto con material particulado lo cual se considera producto defectuoso
ademas de ocasionar pérdidas en el rendimiento.

Se recomienda optimizar el proceso de extraccion de pectina en funcion de las
caracteristicas fisicoquimicas de la materia empleada (variedad, nivel de madurez,
condiciones ambientales), a fin de reducir los tiempos de procesamiento, mejor
aprovechamiento de los subproductos, mejorar reaccion estequiométrica y potenciar la
calidad del producto a la vez que se reducen los costos y se mejora el rendimiento.
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ANEXOS

PECTINAS COMERCIALES

REFERENCIAS
CARACTERISTICAS FAO (1978) FCC (1981) EEC (1978)
Humedad max. 12% max.12% méx.12%
Cenizas 4cido insolubles max.1% max.1% max.1%
Cenizas totales - méx.10% -
Diéxido de Sulfuro max.50mg/kg - max.50mg/kg
Metil sulfato de sodio - méx.0,1% -
Metanol, etanol e isopropanol méx.1% - max. 1%
Corlltemdo de nitrégeno pectina méx.2,5% i mix.2,5%
amidada
Contenido de nitrégeno pectina max.0,5% - max.0,5%
Acido galacturénico min. 65% - min.65%
Total de anhidrogalacturénico i min. 70% i
en el contenido de pectina el
MO AN soki Pt max.25% miéx.40% méx.25%
amidada
Grado de esterificacion de .
pectina HM - min 50% -
Gmc.lo de esterificacion de i méx.50% i
pectina LM
Arsénico, ppm mix.3 max.3 méx.3
Plomo, ppm méx. 10 méx. 10 méx. 10
Cobre, ppm max.50 - -
Zinc, ppm max.25 - max.25
Cobre + Zinc, ppm - - max.50
Metales pesados - méx.40 -

A. ESPECIFICACIONES OFICIALES DE PUREZA PARA
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B. EVIDENCIA FOTOGRAFICA

5. Preparacion del agua acidulada 6. Mezcla de la muestra
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8. Filtrado
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9.Concentrado para eliminar ¥ de agua

11. Reposo durante 24 horas 12. Secado de pectina precipitada
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