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Resumen

En el presente estudio se analizo el efecto de la temperatura durante la etapa de secado de la pectina y su

resultado sobre la capacidad de gelificacién. Esta investigacion busca evitar la disociacion de los grupos
metilester del acido poligalacturénico y establece una temperatura 6ptima en la cual la pectina sufra una menor
pérdida de su calidad lo que permitira que la molécula de pectina permanezca mas esterificada, incrementando
su gelificacion.
Para esta investigacion se emple6 limones de variedad Sutil de nombre cientifico Citrus Aurantifolia Swingle.
La fruta fue inicialmente caracterizada, determinando el indice de madurez 6ptimo. Posteriormente, se dispuso
de las partes blancas del citrico las cuales corresponden al albedo, septum y el eje a las cuales se les extrajo la
pectina mediante hidrolisis &cida y coagulaciéon con alcohol etilico de 98°. Subsiguientemente, se sometié la
muestra a un proceso de secado empleando dos temperaturas a 50 y 70°C. A cada uno se les determing el
contenido de &cido galacturénico, grado de metoxilacion y la capacidad de hinchamiento. También se
realizaron isotermas de absorcién, calculo de la monocapa y curvas de secado. Finalmente se realizé un ensayo
de viscosidad de las muestras de pectina en una base de mermelada con 65°Brix y pH 2.5
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Abstract

The present study analyzed the effect of temperature during the drying of the pectin and its result over the

gellying. This research seeks to prevent the separation of the metilester’s groups of polygalacturonic acid and
provides an optimum temperature at which the pectin suffered a minor loss of quality which allows the molecule
keeps more esterified, increasing their gellying capacity.
For this research were used limes which scientific name is Citrus Aurantifolia Swingle. The fruit was initially
characterized determining the optimal level of maturity. Subsequently, the pectin was extracted by acid
hydrolysis and coagulation with ethyl alcohol of 98° a the white parts of the lime these are named albedo,
septum and the axis. Subsequently, the sample was subjected to a drying process using two temperatures at 50
and 70 °C. Each sample was determined the content of galacturonic acid, methoxyl degree and swelling
capacity. Drying curves and sorption isotherms were elaborated to establish the monolayer. Finally, a viscosity
essay was conducted using a jam base with 65 ° Brix and pH 2.5
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1. Introduccién

La pectina es una polisacarido de gran peso
molecular proveniente de las partes blancas o
albedo de los frutos citricos. La pectina se clasifica
segln el contenido de metoxilos llamado grado de
esterificacion (GE) definido como el nimero de
residuos de acido D-galacturénico esterificado o
metoxilados (COOCHS5;) por el grupo metilo. Esta
se clasifica en pectina de alto metoxilo que poseen
un GE superior al 50%, gelifican en ph acido de
2.0 a 4.5, en presencia de de sélidos solubles (60-
65%); y las pectinas de bajo metoxilo que necesitan
iones calcio y un pH de 2.8 a 6.5 para gelificar
poseen un GE menor al 45% .

Figura 1. Estructura y formacion del gel de pectina:
(izg.) pectina de bajo metoxilo. (der.) Pectina de alto
metoxilo

En esta investigacion se establece el método de

extraccion de la pectina a partir del citrico que
pertenece a la familia de las limas cuyo nombre
cientifico es Citrus Aurantifolia Swingle, pero en el
Ecuador es mas conocido como limén de variedad
Sutil.  En el Ecuador este fruto se lo destina
netamente para consumo interno, aprovechado
como aderezo, para encurtir el tradicional ceviche,
limonadas o para tratamientos en medicina natural.
Paraddjicamente, su empleo industrial esta muy
poco explotado.
Como resultado de la extraccion, se obtiene una
pectina himeda en forma de gel. Partiendo de una
pectina himeda recién extraida, se pretende
analizar su estructura asi como su capacidad de
formacion del gel y si se ve afectada al ser
sometida a un proceso de secado.

2. Materiales y métodos
2.1 Caracterizacion del fruto
Para la caracterizacion de las limas se les realiza

ensayos de acidez total, sélidos totales (°Brix) con
los cuales se determind el indice de madurez esta

relacion determina el balance del sabor entre el
dulzor y la acidez (I = SST/Acidez) (8); este indice
aumenta con la maduracion del fruto; las limas
deben de ser lo mas inmaduras posibles.

2.2 Extraccion de Pectina

Para iniciar el proceso se seleccionan los
limones mas verdes pertenecientes a la variedad
Sutil, luego se procede a lavar y separar
manualmente la corteza verde, pulpa y semillas de
los limones, previamente pesadas. La corteza
blanca (albedo y Septum) de los frutos son pesados
y lavados; luego son triturados en un triturador de
cocina, recuperdndose inmediatamente la céscara
desmenuzada. La corteza triturada se coloca en un
recipiente con agua en relacion de 1:3 a una
temperatura entre 95°C durante 15 min.; con el
proposito de inactivar las enzimas pectinesterasas
que hidrolizan los grupos estermetilicos, formando
metanol y por ende, pectinas de menor metoxilo.
Inactivando, también, la poligalacturonasa, que
rompe los enlaces glucosidicos entre moléculas
galacturdnicas, despolimerizando la cadena a
fracciones méas cortas y, finalmente, llegando al
mondémero del &cido galacturénico. Se enfria
rapidamente y se filtra a fin de retener los sélidos,.

A la fase solida se le efectla varios lavados con
agua caliente a una temperatura entre 40-60°C,
hasta reducir el contenido de solidos solubles
mediante la determinacion de los grados Brix.
Enseguida se prensa manualmente, reteniendo el
solido. A partir del solido retenido se extrae la
pectina, en presencia de &cidos en caliente, para
disociar la protopectina a pectina soluble. Para este
procedimiento se utiliza el &cido clorhidrico en
solucién 6N con el cual se prepara agua acidulada
ajustando el pH a 2.2, donde se adiciona al sélido
retenido. La relacion agua acidulada-corteza es
4:1. Se caliente la mezcla a una temperatura de
95°C durante 40 min. Seguidamente se filtra,
empleando un lienzo., recogiendo el liquido y
enfriandolo hasta 32°C, colocar en un recipiente de
vidrio alto y dejar sedimentar. Separar el filtrado
del sedimento. Mezclar en relacion 2:1, filtrado-
alcohol de 98° o alcohol potable . Recoger el
coagulo formado mediante filtrado.

2.3 Secado de la Pectina

Con la pectina en forma de gel obtenida de la
extraccion enunciada en el procedimiento anterior,
se determinara su humedad inicial y se colocara la
muestra para la construccion de la isoterma de
desorcion. El resto de la pectina en gel debe



someterse al proceso de secado empleando dos
temperaturas una baja 50°C y una alta 70°C e
inmediatamente se coloca la muestra en recipientes
previamente preparados para la construccion de las
isotermas. Con el resto de la muestra seca
proveniente de los secados, se tritura, se almacena
en recipientes herméticos de vidrio para evitar que
el producto capte humedad. Posteriormente se les
determina la capacidad de hinchamiento,
viscosidad, grado de metoxilacion, acido
galacturdnico.

2.3.1 Determinacion de Grupos Metoxilicos.: Se
transfiere 5.00 gramos de pectina a un vaso de
precipitacion adecuado y revolver por 10 minutos
con una mezcla de 5 ml de Acido Clorhidrico y 100
ml de alcohol al 60 por ciento. Transferir a un
embudo de Buchner (30-60ml), y lavar con seis
porciones de 15 ml de la solucién de acido
clorhidrico y el alcohol al 60%. Finalmente, lavar
con 20 ml de alcohol, secar por 1 hora a 105°F
(40.5°C), enfriar, y pesar. Transferir exactamente
un décimo del total del peso neto de la muestra seca
(representando 500 mg del la muestra original no
lavada) a una fiola de 250 ml y mezclar con 2 ml de
alcohol. Adicionar 100 ml agua libre de didxido de
carbono, insertar el tapon, y agitar hasta que la
pectina este completamente disuelta. Adicione 5
gotas del indicador fenolftaleina, titule con
Hidroxido de Sodio 0.5N, y registre como
titulacion inicial. Adicione 20.0 ml de Hidroxido de
Sodio 0.5N, inserte el tapon y agite vigorosamente,
deje reposar durante 15 minutos. Adicione 20.0 ml
de Acido Clorhidrico 0.5N y agite bien sin tap6n
hasta que el color rosa desaparezca. Adicione
fenolftaleina, y titule con Hidréxido de sodio 0.5N,
hasta que un ligero color rosa persista después de
una agitacion vigorosa, registre este valor como
titulacion de saponificacion. Cada mililitro de
hidréxido de sodio 0.5N consumido en la titulacion
de Saponificacién es equivalente a 15.22mg de -
OCH;[7]

2.3.2 Determinacion de Acido Galacturénico:
Cada mililitro consumido de hidroxido de sodio
0.5N, en la titulacion de la determinacion de grupos
metoxilo, es equivalente a 97.07 mg de CgHy007.

[7]

2.3.3 Capacidad de hinchamiento: Colocar la
protopectina en una probeta de 10 ml de capacidad
de manera tal de completar 1 ml de volumen de
solido y registrando su peso. Luego se agrega un
exceso de buffer citrato 20 mM (pH 2.0) y se
determina el volumen del so6lido luego de 24 Horas
de incubacion a 25°C en reposo. La CH se

determina con la siguiente férmula
CH =[ Vf (ml)- Vo (ml)/peso de la muestra (g)]

2.3.4 Viscosidad: Se prepara 500 ml de jarabe de
sacarosa a 65 Brix a pH 2.5. Esta solucion se
somete al calor para la disolucion de los azucares y
se adiciona 2 gramos de pectina esperar 10 minutos
bajo agitacion., luego dejar enfriar por 24 horas
para que gelifique. Posteriormente se le determina
la viscosidad a la muestra empleando el
viscosimetro rotacional Brookfield, empleando el
rotor nimero 6.

3. Andlisis de Resultados

De los ensayos realizados se pudieron obtener
los siguientes resultados.

Tabla. 1: Caracterizacién del limén sutil en estado
verde inmaduro

Anélisis Resultados
Acidez Titulable

% acido citrico 0.0789
Solidos Totales °Brix 5

Ph 2.44
indice de Madurez 63.37

Se observa en la tabla 1 que los limones
analizados poseen una madurez intermedia 63.37,
faltando un 36.36% para que el limén termine su
etapa de maduracion. Mostrando que para la
extraccion de pectinas estos deben ser cosechados
con un menor indice de madurez

Tabla 2: Rendimientos de la pectina extraida frente
a diferentes etapas de extraccion de pectina

Rendimiento
Pectina liquida vs pectina | -4 a9,
en gel
Gel vs pectina seca 3.00%
Pectina seca versus 6.14%
cascaras blancas del limon
Pectina total con respecto 2.30%
al total de limén

En la tabla 2, se muestran los resultados
obtenidos de los diferentes rendimientos de la
pectina extraida. En general de un limon el 2.3% lo
constituye la pectina. Su rendimiento de secado es
realmente bajo cuando pasa de gel a pectina seca,
con un 3% aproximadamente



3.1 Isotermas de absorcién

Las isotermas son necesarias para el calculo de
la monocapa; esta indica el contenido de agua
ligada a la pectina y la estabilidad de la misma. Por
esta razén se realiza las isotermas de absorcion (a
partir de una muestra seca a 50°C y 70°C) y
desorcion de una muestra himeda en estado de gel,
utilizando el Software Water Analyser [6]; Se
construye la isoterma, el software ajusta la isoterma
al modelo de GAB vy calcula la monocapa, para
cada isoterma, empleando la ecuacion de BET. [5].
Las figuras 2, 3 y 4 muestran las isotermas de
actividad de agua (aw) versus humedad en base
seca (moisture db) de las muestras analizadas y los
valores de la monocapa respectivos, obtenidos por

el modelo de BET.
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Figura 2: Isoterma de la pectina en gel a 32°c
Monocapa: 1.036 gH,O/gSS
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Figura 3: Isoterma de pectina secada a 50°C
Monocapa: 0.0130 gH,O/gSS
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Figura.4: Isoterma de pectina seca a 70°C
Monocapa: 0.0094 gH,O/gSS

Comparando los resultados, la muestra expuesta
a un secado a 50°C, posee un valor de monocapa
superior que la de 70°C. Esto indica, que la muestra
seca a menor temperatura posee mayor cantidad de
agua ligada a la estructura de la pectina que la de
70°C, la muestra con mayor contenido de agua va a
ser mas estable a la transferencia de masa de agua
del producto con respecto al ambiente, la muestra
con menor contenido de agua va a captar humedad
del ambiente hasta llegar al equilibrio; pero esta
Ultima debido al proceso de secado donde se
evapord el agua ligada no va a poseer la misma
cantidad de metoxilos que la muestra de 50°C es
decir su porcion metoxilica sera menor.

Tabla 3: Monocapa obtenida por el modelo de GAB
y su actividad de agua correspondiente

TEMPERATURAS | MONOCAPA | Awdela
gH:0ig 88 | Menacapa

Fectina en gel 1.0344 031
Seca aH0°C 0.0194 051
Secaa i0°C 0.0094 03

3.2 Curvas de Secado

Las muestras de pectina inician con una
humedad de 97.78% y un 2.22% de sélidos totales,
la humedad calculada en base seca 44 gH,O/gSS.
Después de secar la pectina a 50°C por un tiempo
de 3 horas se llega a una humedad de 9.5
gH,0/gSS; mientras que a 70°C por 2 horas se llega
a una humedad final de 7.5 gH,0/gSS
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Figura 5: Curvas de secado: humedad versus
tiempo a 50°C
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Figura 6: Curvas de secado: humedad versus
tiempo a 70°C



3.3 Grado de Esterificacion

De los ensayos de metoxilacion se comproba
que la pectina sometida a mayores temperaturas
(70°C) tiene un mayor decrecimiento de los grupos
metoxilicos que aquella que fue secada a 50°C.

Durante la aplicacion de calor en el secado del
gel de pectina, va a existir una hidrdlisis acida
favorecida por el pH (3) del gel y la temperatura
aplicada. A mayor temperatura, la degradacién va a
ir en aumento. De los ensayos de metoxilacién se
comproba que la pectina sometida a mayores
temperaturas (70°C) tiene un mayor decrecimiento
de los grupos metoxilicos, que aquella que fue
secada a 50°C. Lo que se corrobora con los
resultados obtenidos de la prueba de viscosidad que
indica una mayor gelificacion en muestra de
pectina sometida a menores temperaturas de
secado.

Tabla 4.: Efecto del calor externo aplicado sobre la
muestras, donde se analiza contenido de metoxilo y
acido galacturénico

Ac.
Aplicacio6 Galacturénico Metoxilos
n de calor | Muestras | Mg % Mg %
. 50°C 262.1 64.5 7.8 19.1
Directo
70°C 281.5 69.0 4.7 114
Bafio 50°C - 411 - 66.2
térmico 5 S
min. 70°C - 43.0 - 46.6

No se Pectina 184.4 61.0 3.1 10.3
aplica Comprada

3.3 Capacidad de Hinchamiento

En la capacidad de hinchamiento se observa un
aumento significativo en la muestra de 70°C,
registrandose valores inferiores para la muestra de
50°C, aproximadamente existe un aumento
proporcional del 1.2% de una muestra con respecto
a la otra.

Tabla 5: Capacidad de hinchamiento de las
muestras secadas a 50°C y 70°C.

Capacidad de

Muestras Hinchamiento

50°C 51

T0rC 6.1

Al observar y comparar los resultados de las
tablas 3 y 5 se aprecia que el aumento de la
capacidad de hinchamiento de la muestra de 70°C,

esta dada por la poca cantidad agua restante
contenida en su monocapa, indicando mayor
captacion de agua que su contraparte la muestra de
50°C la cual contiene mas agua en su monocapa.
Por esto su hinchamiento es mayor.

3.4 Viscosidad

En la figura 7 se observa claramente que la
muestra de 50°C posee una viscosidad muy superior
a sus contrapartes, lo que indica que esta muestra
genera una mayor resistencia al giro del rotor del
viscosimetro, se muestra en la tabla que tanto la
muestra elaborada a 70°C y la comprada
comercialmente poseen una gelificacion muy
similar entre ellas
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Figura.7: Esfuerzo cortante vs. el gradiente de
velocidad de las diferentes muestras de Pectina

Analizando los resultados del grado de
metoxilacién, se obtuvo que existe una mayor
proporcion de metoxilos en la muestra de 50°C que
en la de 70°C. Comparando estos resultados con los
obtenidos de las pruebas de viscosidad, se ratifica
que el metoxilo es el encargado de la gelificacidn,
mientras que el &cido galacturénico aumenta el
tamafio de molecular de la pectina

Tabla 6.: Viscosidades pertenecientes a la pectina
de 50°C, 70°C y pectina comercial datos obtenidos
del viscosimetro rotacional Brookfield, rotor # 6

VISCOSIDAD (Centipoise)
pectina
comprada

1789.9 | 181.3 176.4

s0°C T0°C

4. Conclusiones

Todas las partes blancas del limon contienen
pectina, un 37.4% de materia aprovechable para su



obtencién sin contar con los hollejos los cuales
también poseen pectina pero en una menor
proporcion.

Con un indice de madurez menor que el 50% se
obtiene una mayor acidez citrica y menor
proporcion de sélidos totales lo que mejora el
contenido y calidad de las pectinas a extraer debido
a que a menor cantidad de solidos totales existe
mas almidones y por tanto este indica que las
reacciones de maduracion por parte de la enzima
polimetil-esterasa no esta en su velocidad maxima
de activacion.

A medida que la esterificacion de la molécula
aumenta también aumenta su insolubilidad, para
que esta se solubilize es necesaria la presencia de
factores externos como el calor para causar una
hidrélisis de los esteres metilicos y lograr
solubilizar la molécula en el medio.

El 2.3% del peso del un limén de tamafio grande
lo constituye la pectina extraida calculada en base
seca.

La temperatura es un factor que va a afectar el
grado de esterificacion de la pectina, reduciendo su
contenido de metoxilos. A mayor temperatura
durante el secado, va a producirse una mayor
degradacidn causada por la hidrdlisis de los enlaces
como consecuencia una separacion del grupo
oxidrilo del agua que esta unido al metoxilo que al
separarse este se une con el hidrogeno del medio
formando agua que se evapora.

La mayor o menor presencia de agua ligada en
la pectina parece influir de algin modo en la
presencia de los grupos metoxilo; mostrando que al
existir una mayor cantidad de agua ligada al
metoxilo, este va a estar mas estable impidiendo
gue sean eliminados facilmente. Mientras que con
una menor cantidad agua ligada al metoxilo este se
desestabiliza ~ siendo  fécilmente  destruido,
reduciendo su proporcion en la molécula lo que
ocasiona una posterior pérdida de gelificacion.

El agua ligada al grupo metoxilo de la pectina va
a generar mas puentes de hidrogeno, necesarios
para formar mas uniones con otras moléculas
logrando una gelificacion fuerte.
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