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ABSTRACT

The Mango variety “Mayagiliezano” (Mangifera indica L.) is a typical fruits of western Puerto
Rico and widely distributed through the island. This research proposes the use of Mango
Mayagiiezano as a source of Pectin to give an added value to the fruit. To this end, the effect
exerted by extraction conditions with hydrochloric acid on the properties of the pectin obtained
from Mayagiliezano peel and pulp was studied. Responses of interest were degree of
esterification and yield of the pectin. Studied extraction conditions were pH (1.5-3.0),
temperature (80-90 °C) and time (45-90 min). The extraction yields values (g pectin/ g dry
material) found vary from 4.93% to 18.51% for the peel, and 3.85-12.33% for the pulp. Yield
was inversely related to pH. For the degree of esterification, average values varied from 71.52%
- 96.63% for the pulp, and 63.87% - 93.44% for the peel. Degree of esterification was directly
related to pH. FTIR spectra obtained for pulp pectin exhibited the presence of two bands, 1650
cm™, the free carboxy groups band, and 1750 cm™, the esterified carboxyl groups band, which
explain the degree of esterification. Effect of the extraction conditions on the gelling capacity of
the obtained pectin measured by the ridgelimeter and the Bostwick consistometer was also
studied. Results suggested that the pH is important to explain consistometer data while, for
ridgelimeter data, fruit section explains the variability better. No significant relation was found
between gelling capacity and consistometer or ridgelimeter measurements. Evaluation of the
textural properties of peel pectin gel (0.5 to 1%), with 119 °SAG, showed that the higher the

pectin concentration, the higher breaking strength and elasticity of the gel.
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RESUMEN

El mango mayagiiezano es una fruta tipica de la regién oeste de Puerto Rico y ampliamente
distribuida en toda la isla. Esta investigacion propone utilizar el mango mayagiiezano como
fuente de pectina para darle valor agregado al fruto. Para este fin, se estudi6 el efecto que ejercen
las condiciones de extraccion con acido clorhidrico sobre las propiedades de la pectina obtenida
de pulpa y cascara de mango mayagiiezano, teniendo como respuesta de interés el grado de
esterificacion de la pectina y el rendimiento del proceso de extracciéon. Las condiciones de
extraccion estudiadas fueron pH (1.5 y 3.0), temperatura (80 y 90°C) y tiempo (45 y 90 min).
Los valores de rendimiento (g pectina/g material seco) encontrados varian de 4.93 al 18.51%
para la céscara y 3.85 a 12.33% para la pulpa. El pH afecto el rendimiento de manera negativa.
Para el grado de esterificacion los valores promedio varian de 71.52% al 96.63% para la pulpa, y
63.87% al 93.44% para la céscara, en este caso el pH ejerce un efecto positivo.

En los espectros FTIR para las pectinas obtenidas de pulpa y cascara, se encontrd la
presencia de ambas bandas, en 1650 cm-1 los grupos carboxilos libres, y la banda de grupos
carboxilos esterificados (1750cm-1), lo cual explica su grado de esterificacion. Con relacion al
estudio de la capacidad de gelificacion mediante las medidas del rigelémetro y consistométro, no
se encontr6 relaciones significativas, excepto en el caso del consistométro con el pH.

Al evaluar las propiedades texturales de un gel de pectina de céscara de 119 SAG
variando la concentracion de pectina (0.5 — 1%) se encontrd que a mayor concentracion, mayor

fuerza de ruptura y elasticidad del gel.
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1 INTRODUCCION

La producciéon y consumo de frutas exdticas ha aumentado significativamente tanto en los
mercados locales como internacionales. Este aumento se debe a sus atractivas propiedades
sensoriales y a una mayor concientizacion de su valor nutricional y terapéutico (Ayala-Zavala et
al., 2011). Al aumentar la produccion también aumentan los problemas ambientales debido al
gran nimero de desechos por pérdidas en post-cosecha y transporte, y los subproductos
generados a partir de uso industrial de dichas frutas para la produccion de pulpas, jugos y demas
productos de fruta.

Segun la FAO' (2011) la produccién mundial de frutas tropicales estuvo alrededor de las
82.2 millones de toneladas para el 2009, siendo el mango la variedad dominante con una
produccion mundial de 31.7 millones de toneladas, equivalente al 39% de la produccion mundial
de frutas tropicales. En Puerto Rico se producen diferentes variedades, especialmente en la
region Oeste donde se cultiva la variedad Mayagiiezano, la cual figur6é junto con el mango
pasote, con 5,174 millares de fruto producido para el periodo 2008-2009, y 6,233 millares de
fruto para el periodo preliminar 2009-2010 (Depto. de Agricultura de Puerto Rico, 2010).

La industria del procesamiento de alimentos busca constantemente nuevas fuentes de
materia prima para la creacion de productos con mejores propiedades nutritivas y caracteristicas
sensoriales agradables al consumidor. Esta busqueda se orienta actualmente en el

aprovechamiento total de los recursos naturales disponibles, tal como el estudio de nuevas

' FAO Committee on commodity problems.
*JECFA - Joint Food and Agriculture Organization and W2rld Health Organization Experts Committee on Food



fuentes naturales o el uso de subproductos de otros procesos, buscando la disminucién de la
contaminacion y la reduccion de costos.

Un ejemplo de esta busqueda de nuevas fuentes es la obtencion de pectinas, insumo
importante en la industria de alimentos como gelificante, espesante, texturizante, emulsificante y
estabilizante. A nivel industrial, la pectina se obtiene mediante extraccion acida principalmente a
partir de la cascara de citricos y bagazo de manzana produciendo rendimientos de 15% y 30% en
base seca, respectivamente. (Endress & Mattes, 2009) En investigaciones recientes se han
estudiado como fuentes la cascara de maracuya (Kliemann et al., 2009; Kulkarni & Vijayanand,
2010; Pinheiro et al., 2008; Yapo et al, 2006; Yapo, 2009a), cacao (Barazarte et al., 2008;
Vriesmann et al., 2011), soya (Kalapathy & Proctor, 2001; M. A. Monsoor, 2005), guineo (Happi
Emaga et al. , 2008; Yapo, 2009b; Qiu et al., 2010;), y otros subproductos.

La obtencién de pectina a partir de cascara de ciertas variedades de mango ha sido
ampliamente estudiada (Berardini et al, 2005; Hussain et al, 1991; Koubala et al., 2008;
Sirisakulwat et al., 2008) resultando en pectinas con capacidades de gelificacion y caracteristicas
Optimas comparadas con las pectinas producidas a nivel industrial a partir de citricos y manzana.
El presente proyecto de investigacion propone investigar la pulpa del mango mayagiiezano como
fuente de obtencion de pectina; buscando aprovechar una fruta tipica de la region oeste de la Isla
de Puerto Rico, la cual es poco valorada actualmente por su pulpa fibrosa no agradable para el
mercado y por la susceptibilidad del fruto a la antracnosis. Esta propuesta de utilizacion de la
cascara y la pulpa del mango como precursor para la obtencidon de pectinas genera la necesidad
de estudiar el efecto de las condiciones de extraccion sobre las propiedades de las pectinas

obtenidas, teniendo como respuesta de interés la calidad de la pectina y el rendimiento del



proceso de extraccion. La calidad de la pectina se caracterizard mediante pruebas de grado de

esterificacion y grado de gelificacion (Jelly Grade).



2 OBJETIVOS

2.1 OBJETIVO GENERAL

Estudiar el efecto que ejercen las condiciones de extraccion (pH de la solucidén extractora,
temperatura, tiempo de extraccion, y fraccion seleccionada — pulpa o cascara) sobre las
caracteristicas fisicoquimicas de la pectina contenida en la cascara y la pulpa del mango

mayagiiezano (Mangifera indica L.).

2.2 OBJETIVOS ESPECIFICOS

Evaluar la composicion quimica parcial de la fruta (analisis proximal)

e Evaluar el rendimiento del proceso de pre-tratamiento y extraccion de pectinas a partir de
cascara y pulpa

e Estudiar las caracteristicas de grado de esterificacion y grado de gelificacion de la pectina
obtenida

e Evaluar las propiedades texturales (fuerza de ruptura y elasticidad) de las geles de las
pectinas obtenidas

e Deteccion e identificacion de grupos carboxilos libres y esterificados en las pectinas

obtenidas mediante Espectroscopia de Infrarrojo con transformadas de Fourier (FTIR)



3 REVISION DE LITERATURA

3.1 MANGO (Mangifera indica I.)

El mango, perteneciente a la familia Anacardiaceae, es un arbol frutal popular originario
de la India y cultivado en climas tropicales cuyo fruto es altamente consumido a nivel mundial.
El arbol de mango es de tamafio mediano a grande cuya altura varia desde 8 hasta 30 m, con un
tronco hasta de 0.91 m de didmetro, y copa densa y redonda. Tiene de hojas grandes, coriaceas,
de color verde oscuro y forma ligeramente oblonga con puntas largas que cuelgan en racimos
conspicuos de color castafio rojizo cuando salen por primera vez. Produce numerosas flores
pequefias, de color verde amarillento a rosado, de 5 partes, como de 0.635 cm, en racimos
terminales grandes y vistosos de los cuales cuelga el fruto, grande, eliptico y de color amarillo,
con pulpa comestible y una semilla grande rodeada por una masa fibrosa (Little, 2001).

Las mejores condiciones de cultivo para el mango son suelos ligeramente acidos (pH
entre 5.5 y 7.5), altitudes menores de 1400 m sobre el nivel del mar y temperaturas de 75 a
81°F(Anon, 1984); razones por las cuales el mango fue traido a América durante la exploracion y
conquista del Nuevo Mundo en los siglos XV y XVIII por portugueses, espafioles, britanicos y
franceses. Se adapt6 facilmente en los terrenos de la isla de Puerto Rico.

Los paises con mayor produccion de mango son India, China, Tailandia, México,
Indonesia, Filipinas, Nigeria, Pakistan, Guinea, y Brasil. Los paises con mayor importacion son
USA, Paises Bajos, Emiratos Arabes, Arabia Saudita y Bangladesh con valores de US $703.9

millones (Janick & Paull, 2008). En América la producciéon de mango, mangostino y guayaba



para el 2010 fue 4,574,182 toneladas, equivalente al 12.32% de la produccién mundial, de los

cuales Puerto Rico aportd 12,652 toneladas (FAOSTAT, 2012).

El mango maduro es una fuente esencial de vitaminas y minerales. La pulpa es rica en 3 —
caroteno (precursor Vitamina A) y Vitamina C. También contiene tiamina, niacina, calcio,
fosforo, hierro, y es una excelente fuente de potasio. Tiene un alto contenido de fibra y es bajo en

grasa. En el cuadro 1 se compil6 la composicion nutricional del mango.

Cuadro 1. Composicion tipica de 100 g de pulpa comestible del mango

(USDA, 2012)
Analisis Proximal Valor Unidades
Humedad 83.46 g
Energia 60 keal
Proteina 0.82 g
Grasa 0.38 g
Carbohidratos (Por diferencia) 14.98 g
Fibra Dietaria Total 1.6 g
Azucares Totales 13.66 g
Minerales
Calcio, 11 mg
Potasio 168 mg
Fosforo 14 mg
Hierro 0.16 mg
Magnesio 10 mg
Vitaminas
Tiamina 0.028 mg
Riboflavina 0.038 mg
Niacina 0.669 mg
Vitamina C (Acido Ascérbico total), | 36.4 mg
Vitamina E (alfa-tocoferol) 0.90 mg
Vitamina A (IU) 1082 Iy
Vitamina B-6 0.119 mg
Folato (DFE) 43 ug




3.1.1 ENFERMEDADES DEL. MANGO

El mango sufre de varias enfermedades que afectan sus hojas, flores y frutas,
principalmente debido a hongos y bacterias. El mas comun es la antracnosis, causado por tres
tipos de hongo, pero el principal causante es Colletotrichum gloeosporioides. Esta enfermedad
causa la mayoria de problemas de pre-cosecha y post-cosecha, causando dafo en el follaje e
inflorescencia, e incluso en el fruto maduro. Sus sintomas aparecen luego de maduracion, por lo
cual es poco detectable en fruto no maduro debido a que el fruto verde contiene altos niveles de
compuestos anti-fingicos cuya concentracion disminuye con la maduracion del fruto
permitiendo el dafio por hongos(Arocho Y., 2002). Los dafios en el fruto maduro se perciben
como pequefias manchas marrones que al madurar el fruto se esparcen en toda su superficie, y

también se internalizan en la pulpa y semilla.

32 MANGO MAYAGUEZANO

En Puerto Rico se producen muchas variedades de mango, y en la regioén oeste del pais se
cultiva la variedad Mayagiiezano, la cual figura junto con el mango Pasote en el puesto 44 de las
estadisticas del valor de produccion agricola en orden de importancia con $665,000 para el afio
2009-2010 (Departamento de Agricultura de Puerto Rico, 2012). Esta variedad de mango no es
producido comercialmente, creciendo en las laderas de las carreteras y terrenos baldios. Su uso
se limité al consumo local debido a la introduccion de variedades extranjeras lo cual acabo su
aplicacion comercial y, por ende, disminuy6 el interés de estudiar el cultivo y propiedades

nutricionales.



El mango mayagiiezano ha sido poco estudiado. Arocho (2002) en su investigacion citd

que Sein, (1935) describid el fruto como un mango de tamafio mediano (125-250g), de colores

llamativos y muy fibroso. Arocho(2002)en su investigacion establecidé que el mango

mayagiiezano es un fruto de tamafio relativamente pequefio, con 22.45% de cascara, 52.14% de

pulpa comestible fibrosa y 25.41% de semilla. También Arocho en su investigacion se refiri6 a

Sanchez-Nieva et al., (1959), autor que analizé la composicion del mango mayagiiezano, cuyos

sus resultados se presentan en el Cuadro 2.

Cuadro 2. Composicion del mango Mayagiiezano (Sanchez-Nieva et al., 1959, citado
por Arocho, 2002)

Pulpa comestible, %

Acidez total (Acido Citrico, %)
Acido ascorbico (mg/100mg)
Azucares reductores, %
Azucares totales, %

Solidos solubles, °Brix

pH

65.56
0.3662
40.0
6.0
13.73
16.7
4.2

A pesar de su pulpa fibrosa y tamafio pequefio, Benero & Rodriguez (1971)) estudiaron un

método para extraer pulpa no diluida de mangos sin pelar. Ellos utilizaron mangos Mayagiiezano

para la preparacion de néctares de alta calidad, conservas, mermeladas y pasta debido a su

relativa abundancia y disponibilidad, y gran aceptacion por su sabor.



3.3 PECTINA

La pectina es un hidrocoloide natural presente en la pared celular de las plantas terrestres.
Este polisacarido de alto peso molecular tiene la propiedad de atrapar agua en su estructura a
bajos pH o en presencia de cationes divalentes, sin disolverse en el agua. Es por esta propiedad
que es usado en muchas aplicaciones en la industria de alimentos, como gelificante, espesante,
aglutinante y estabilizante. Se utiliza para crear o modificar la textura y viscosidad de compotas,
jaleas, mermeladas y jugos de fruta, productos lacteos bajos en grasa, helados, confiteria y
alimentos untables. Por sus propiedades para formar hidrogeles recientemente se esta explorando
su uso para aplicaciones biomédicas: suministro de drogas (drug delivery), suministro de genes

(gene delivery), cicatrizacion de tejidos e ingenieria de tejidos (Munarin, Tanzi, & Petrini, 2012).

Ademas de su uso como aditivo es un componente de la fibra dietaria soluble necesaria
para el transito intestinal correcto. Segin Pilnik, (1990), en la dieta normal diaria occidental se
consumen alrededor de 4-5 g pectina. Al ser ingerido en frutas y vegetales ayuda a bajar los
niveles de colesterol y glucosa, y puede tener actividad anticancerigena (Behall & S. Reiser,
1986; Yamada, 1996). Olano-Martin et al. (2003)encontrdé que la pectina y los oligosacaridos
pécticos son beneficiosos al inducir apoptosis en células de adenocarcinoma de colon humano.
La pectina juega un papel importante en la maduracion de frutas y vegetales, ya que a medida
que la fruta va madurando las enzimas pectinoliticas (el complejo de enzimas
metilpectinesterasas, glicosidasas, indo- y exo-poligalacturonasas) va degradando las unidades

de protopectina (forma de pectina nativa presente en la fruta).
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Industrialmente, la pectina se produce a partir de cascaras de frutas citricas, especialmente
naranja, toronja y limon, bagazo de manzana y en menor proporcion de pulpa de remolacha. Esto
se basa en que aunque se encuentra presente en la mayoria de tejidos celulares, sus propiedades
gelificantes son regidas principalmente por la fuente de obtencion y por el tipo de tratamiento. Es
por esto que los productores de pectina usan las fuentes disponibles como son los subproductos
de la industria de jugos, ya que pueden obtener pectinas con las caracteristicas deseadas para su

uso.

3.3.1 REGLAMENTACION DEL USO COMO ADITIVO
Tanto la FAO, FDA y la Union Europea han catalogado la pectina como un aditivo alimenticio
seguro sin contraindicaciones toxicologias aprobado para un amplio rango de usos, y se les
otorgd un valor de ingesta diario no especificado por comités expertos internacionales de la
JECFA? ((1984) y SCF’. En la Union Europea su codificacion como ingrediente de alimentos
funcionales es E440. FDA" lo cataloga como aditivo “generally recognized as safe”, lo cual

reconoce la seguridad de su uso.

3.3.2 APLICACIONES DE LAS PECTINAS

En la Figura 1 se observa la distribucion del mercado mundial de las aplicaciones de pectina
para el afio 2005 las cuales se clasifican en nueve categorias:

e Panaderia: incluye pan, tortas y demas productos de reposteria

*JECFA - Joint Food and Agriculture Organization and World Health Organization Experts Committee on Food
Additives http://www.fao.org/food/food-safety-quality/scientific-advice/jecfa/es/

* SCF - Comité Cientifico de la Union Europea para Alimentos http:/ec.europa.eu/food/fs/sc/scf/index_en.html
* FDA — Food and Drugs Administration http://www.fda.gov/
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e Alimentos Miscelaneos: incluye mayonesas, salsas, preparaciones para carnes

e Lacteos: incluye yogures y postres lacteos
e Confiteria: gomitas y productos dulces

e Usos Farmacéuticos y de cuidado personal: los usos medicinales y cosméticos

e Bebidas de Fruta: Refrescos, licores y demas bebidas a base de fruta

e Productos de Fruta: aplicaciones en conservas y yogures con frutas

e Bebidas Lacteas Acidificadas: incluye bebidas lacteas

e Productos altos en azucar, bajos en azucar y jaleas de panaderia: abarca la aplicaciéon mas

tradicional de pectinas: jaleas, Mermeladas y rellenos para productos de panaderia.

Panaderia_ Alimentos Miscelaneos
2% 3%

Lacteos
5%

Productos altos en azticar,
bajos en azucar, y jaleas de
panaderia
37%

\

Confiteria

5%

Uso Farmacéuticoy de
Cuidado personal
6%

Bebidas de Fruta
9%

Productos de Fruta
12%

Bebidas Lacteas
Acidificadas
21%

Figura 1. Mercado mundial de la aplicaciones de pectina para el aiio 2005 ( Figura
reproducida de Brejnholt, 2009)

Endress & Mattes, (2009) resumid las aplicaciones de las pectinas en alimentos y la

concentracion usada de pectina en cada uno de ellos.
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Jaleas y mermeladas: son productos con alto contenido de azucar. Para que el aztcar actué

como preservativo (aw bajo), la concentracion de solidos debe estar alrededor de 62°Brix. En
estos productos se usa pectina de alto metoxilo en dosis de 0.1 a 0.4%, dependiendo del tipo
de fruta utilizada. Las propiedades del gel formado van a depender del contenido de solidos y
el pH del producto. Para jaleas bajas en azicar se usa pectina de bajo metdxilo o pectinas
amidadas en concentraciones de 0.6 a 1.2%, dependiendo del contenido de azucar.

Conlfiteria y rellenos para pasteleria: para rellenos de pasteleria con frutas se usa pectina de

alto metoxilo al 1.5%. Para rellenos con frutas y lacteos se usan pectinas de bajo metoxilo del
0.5 a 1.5% para mantener la sensacion bucal y prevenir la sinéresis. En gomas y gelatinas se
usa pectina de alto metoxilo de 1.3 a 1.7% para gelatinas y 2.5% para gomitas.

Productos Lacteos: se usa pectina de bajo metoxilo para mejorar la firmeza, sensacion bucal

y la estabilidad. Se trabaja en dosis de 0.2% en productos bajos en grasa o sin grasa como
yogures, queso fresco, etc. La pectina de alto metoxilo estabiliza proteinas en condiciones
acidas en bebidas lacteas, smoothies de yogurt y bebidas de soya. La cantidad de pectina
depende del contenido de proteina y el pH del producto.

Bebidas y Sorbets: Las pectinas de alto metdxilo mejoran la viscosidad y la sensacion bucal

en bebidas bajas en calorias con concentraciones de 0.1%; lo que también estabiliza las
particulas de pulpa de jugos. Como es estable a condiciones acidas, se podria considerar para
la fabricacion de bebidas enriquecidas con fibra soluble, logrando que contengan hasta 3% de
fibra soluble sin que se note el alto contenido de fibra. En los Sorbets, la pectina controla el

crecimiento de cristales de hielo grandes, para lo cual se usa una concentracioén de 0.5%.
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- Salsas y productos esparcibles: En el proceso de fabricacion de kétchup y salsa de tomate se

usan entre 0.6 y 1% de concentracion de pectinas de alto metoxilo y bajo metoxilo, para
espesar el producto. La pectina puede espesar la fase acuosa de productos esparcibles bajos
en grasa para estabilizar la emulsion.

- Productos horneados y de cereales: Debido a su propiedad de atrapar agua en su red, la

pectina se usa en este tipo de productos para controlar la pérdida de humedad, el
endurecimiento y aumentar el largo de vida. Se usan concentraciones de 0.1% de pectina de
alto metdxilo. También se usa en pastas y productos cereales para aumentar el contenido de

fibra soluble.

3.3.3 COMPOSICION DE LAS PECTINAS

La relacion entre estructura y funcionalidad de las pectinas es la continua motivaciéon a un
mejor conocimiento de las estructuras con el fin de optimizar el proceso de produccion para los
diferentes usos que tiene este material, tanto para conocer el material ya extraido como para
modificar la pectina en la planta (Munarin et al., 2012). Las pectinas constituyen un grupo
heterogéneo de polisacaridos &cidos de origen vegetal de alto peso molecular cuyo azlcar
estructural es el 4cido galacturonico que va a estar ligeramente metilado en sus grupos
carboxilos. En algunos puntos de la estructura existe otro azucar, la ramnosa, la cual provoca la
formacion de codos pépticos doblando el polimero de acido galacturénico. Ademads, contiene

azlucares (monosacaridos) neutros como la arabinosa, galactosa y xilosa. En la estructura de
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pectinas amidadas, las cuales se obtienen formando amidas con amoniaco en algunos de los
grupos carboxilo de pectinas de bajo metoxilo, se encuentran acidos galacturonicos amidados.

El modelo convencional establece que la molécula de pectina estd constituida por 3 zonas o
dominios: homogalacturonanos (HGA), ramnogalacturonanos I (RG-I), y ramnogalacturonanos
IT (RG-II). Los homogalacturonanos (HGA) son polimeros lineales de acido galacturénico con
enlaces o (1—4) y por lo general contienen alrededor de 100 a 200 unidades de &cido
galacturonico (GalU). Algunas de estas unidades estan esterificadas con metanol. Este es el
esqueleto de la pectina y equivale a un 70% -80% de la masa total de la pectina.

En la Figura 2(A) se observan los tres dominios. El nuevo modelo (figura 2-B) propone que la

zona de homogalacturonanos (HG) es una cadena lineal de RG-I (Vincken et al., 2003).
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Figura 2. Estructura Basica de la pectina: (A) Modelo convencional, y (B) nuevo
modelo establecido (Willats, Knox, & Mikkelsen, 2006)

Ademas de la esterificacion o metilacion del grupo carboxilo del C-6 (Carbono 6), las
unidades de 4cido galacturonico (GalU) también pueden estar O-acetiladas en el C-3 y algunas
veces en el C-2. En plantas citricas, muy pocos grupos acetilados estan presentes, a diferencia de
algunas plantas especificas como las papas y las raices de remolacha, donde la acetilacion ocurre
frecuentemente (Brejnholt, 2009). En la Figura 3 se observa una seccion de la cadena de acido

galacturonico parcialmente metilada.
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Figura 3. Seccion de la cadena de acido galacturoénico con enlaces a(1— 4)
parcialmente metilada en la posicion C-6.(Brejnholt, 2009)

Este esqueleto puede estar interrumpido por zonas de ramnogalacturonanos I (RG-I) las
cuales son muy diversas y ramificadas y estan constituidas por moléculas de ramnosa unidas por
enlaces glucosidicos a las unidades de acido galacturénico (GalU) formando el disacarido (1—2)
- o-L-ramnosa-(1—4) - a -D- acido galacturénico. De estos disacaridos se forman cadenas
laterales de azucares neutros (alrededor de 50) cuyas composiciones dependen del tipo de planta
precursora, principalmente L-arabinosa y D-galactosa.

La estructura de la zona RG-II es altamente compacta y esta compuesta por un esqueleto
de HG con alrededor de 9 unidades de acido galacturonico enlazadas a cuatro cadenas laterales
poliméricas estructurales diferentes. Ademds de ramnosa, las cadenas laterales contienen
alrededor de 11 azucares menos comunes, que incluyen apiosa, 3-O-metil-1-fucosa, 2-O-metil-d-
xilosa, 3-C-carboxi-5-deoxi-1-xilosa (4cido acérico), 3-deoxy-D-manno-acido octulosénico
(KDO) y 3-deoxi-D-acido lixoheptulosarico (O’Neill et al., 2004).

La zona RG-I y RG-II son conocidas como “las zonas ramificadas” (o “hairyzone” en inglés) y
las ramificaciones sobre el aziicar ramnosa que pueden ser de cuatro tipos: Cadenas lineales de
galactosa, cadenas ramificadas de arabinosa, cadenas lineales de galactosa con alguna

ramificacion de arabinosa, y cadenas ramificadas de galactosa con alguna arabinosa.
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3.34 TIPOS DE PECTINA

Industrialmente las pectinas se clasifican principalmente en 3 tipos, o grupos, segun sus
propiedades de gelificacion asociadas al grado de esterificacion o sustitucion de los grupos

metilo que se encuentran esterificando los carboxilos de las pectinas.

1. Pectina con alto indice de metéxilo: Contiene mas de 50% de unidades de acido
galacturdnico esterificadas, por lo que no reaccionan con iones de calcio. Su capacidad de
gelificacion depende de la cantidad de so6lidos solubles (mayor de 60%) y acidez del medio
(pH menor de 3.4).(Endress & Mattes, 2009) En la Figura 4 se observa la estructura de una

pectina con alto indice de metoxilo y la presencia de los grupos carboxilos esterificados.
COOCH; COOCHs; COOH COOCH; COOCH; COOCH;

0. 0. O. (@) (@) /
/o OH OH OH OH OH OH 0
OH OH OH OH OH OH

Figura 4. Pectina con alto indice de meto6xilo (Tharanathan, 2003)

2. Pectina con bajo indice de metéxilo: Contienen menos del 50% de unidades del acido
galacturonico esterificadas (grado de esterificacion < 50%). Para formar geles necesitan
menor cantidad de solidos solubles e iones divalentes (mayormente calcio). Se usan en
productos bajos en calorias, ya que ademas de usarse con sacarosa, se puede aplicar con

diferentes aztcares (fructosa o sustitutos de azucar). Su rango de pH para gelificar es mayor,
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requiere pH entre 2 y 7, y pueden gelificar en presencia de azticar o no (Yapo & Koffi,

2006).

El grado de esterificacion de estas pectinas controla la reactividad con iones de calcio. A
menor grado de esterificacion, se requiere menor cantidad de calcio. Su aplicacion es
diversa, incluyendo jaleas y mermeladas de bajo contenido de azucar, postres lacteos (donde
no se necesita adicion de sales de calcio), geles y recubrimientos de frutas usados en helados,
y como agente espesante en sirups de fruta y vegetales enlatados (Lopes da Silva & Rao,

2006). En la Figura 5 se aprecia la estructura de una pectina con bajo indice de metoxilo.

COOH COOCH; COOH COOH COOH

AP PP Dy

Figura 5. Pectina con bajo indice de metéxilo (Tharanathan, 2003)

3. Pectina amidica con bajo indice metéxilo: Son pectinas de-esterificadas con amoniaco
mediante un tratamiento posterior a su extraccion. Al realizar la de-esterificacion para
modificar la capacidad de gelificacion de esta pectina, una porcion de los grupos éster es
remplazado con grupos amida (tipicamente alrededor de 15-18%). Es por esta
modificacion que esta pectina tolera mas variacion en el contenido de calcio, y ademas le
otorga mayor termo-reversibilidad a los geles (Lopes da Silva & Rao, 2006).

Por sus caracteristicas para obtener productos con alto o bajo pH y en un amplio rango de

solidos solubles entre 10 y 80%, se utiliza en productos como preparaciones de frutas con
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bajo contenido calorico, agentes gelificantes para el hogar, jaleas de frutas para yogurt,
salsas delicatesen, etc.
En la Figura 6 se observa la estructura de una pectina amidada y la presencia de los

grupos carboxilo amidados.

OF

QF

Figura 6. Pectina amidica con bajo indice metéxilo (Nguyen, et al. 2011).

3.3.5 METODOS DE OBTENCION DE PECTINAS

Existen varios métodos para la extraccion de pectina a partir de tejidos vegetales, los cuales se
basan en procedimientos fisico-quimicos, microbioldgicos o enzimaticos. Los procedimientos
mas utilizados a nivel industrial son las extracciones por hidrolisis dcida con tratamiento térmico
y subsecuente precipitacion en un solvente organico. Hace ya algunos afios que la investigacion
sobre el uso de las técnicas microbiologicas y enzimaticas ha avanzado, pero a escala de
laboratorio. También se pueden obtener pectinas usando como extractor un agente quelante, tal

como EDTA (Barazarte et al., 2008).
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Manipulando las condiciones de extraccion y tratamientos posteriores a partir de una misma
materia prima se pueden obtener amplias variedades de pectina con propiedades y aplicaciones
especificas para cada una. Estas manipulaciones permiten obtener altos rendimientos y pesos

moleculares.

En la Figura 7 se observa un esquema general del proceso de produccion de pectinas. En la
etapa 1 o Preparacion de materia prima se realizan las diferentes adecuaciones de la fruta o de la
cascara para que la extraccion sea Optima. Estas incluyen el lavado del precursor, la disminucion
de tamafo, y algiin pre-tratamiento (calentamiento con agua de la céscara para inactivar enzimas
o enjuague con acidos para inducir el rompimiento de la pared celular y aumentar el rendimiento
del proceso), y el secado de la materia prima. En la etapa de Extraccion se realiza hidrdlisis acida
con soluciones acuosas de acidos organicos (acético, citrico, lactico, malico, tartarico) o acidos
minerales (4c. clorhidrico, nitrico, fosforico y sulfurico, etc.) (Kertesz, 1951). Se manipulan los
factores tales como tiempo, temperatura, relacion precursor/extractor y pH, dependiendo del tipo
de pectina a obtener. Luego, la precipitacion se realiza con alcohol(FAO/WHO Expert
Committee on food additive, 2007)°. En la etapa de Purificaciéon se realiza un lavado para
eliminar impurezas como restos de acido o alcohol, y después se seca el producto obtenido, sea
pectinas de alto metoxilo o bajo metoxilo, y se disminuye de tamafio mediante molienda (polvo),
o se puede obviar el secado y obtener una pectina liquida. Si se desea una pectina amidica se le

realiza una etapa de contacto con amonia previo al secado y molienda.

> FAO/WHO Expert Committee for Additives permite solo metanol, etanol o isopropanol
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EXTRACCION — PRECIPITACION
(HIDROLISIS PECTINA » PURIFICACION

ACIDA) (ALCOHOL)
PECTINA ALTO PECTINA BAJO
METOXILO (HM) METOXILO (LM)

A

PREPARACION MATERIA
PRIMA

A

TRATAMIENTO
(AMIDACION)

A

PECTINA
AMIDADA

Figura 7. Esquema general del proceso de produccion de pectina

3.3.6 PROPIEDADES DE LAS PECTINAS

Las propiedades de las pectinas pueden variar segin la materia prima empleada y las
condiciones de su extraccion. Las propiedades mas importantes son las siguientes:

e Grado de gelificacion (Jelly Grade): Es una medida de la capacidad de la pectina de
formar geles. Se define como la cantidad de azucar en gramos con la cual un gramo de
pectina forma un gel de firmeza estandar, bajo condiciones también controladas de
acidez y solidos solubles. Los gramos de azicar requeridos para formar el gel se expresa
como grados SAG (Giraldo & Celina, 1991). Las pectinas comerciales de alto metoxilo
tienen grados de gelificacion entre 150 y 300° SAG, lo cual significa que se necesita

menor cantidad de pectina (1g) para gelificar una alta cantidad de aztcar (150 a 300g).
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Srirangarajan & Shrikhande, (1977) encontraron que las pectinas obtenidas a partir de
cascaras de mango tienen grados de gelificacion alrededor de 200° SAG y forman geles
de propiedades similares a pectinas del mismo grado de gelificacion obtenidas
industrialmente a partir de manzana. Esta propiedad se basa en que la pectina es el
agente formador del gel, mientras que los sdlidos (azucar) y el 4cido son los agentes
modificadores que logran la transformacion fisica de esta, convirtiendo el jarabe en gel
(Ramirez, 1980).

Para la gelificacion de las pectinas de alto metdxilo es necesario un pH inferior a 3.5 para
que los grupos acidos se encuentren no disociados y puedan formar puentes de
hidrégeno. Ademds es necesaria una concentracion de solidos solubles mayor al 60%
para que se favorezcan las interacciones hidrofobicas. La mermelada es un ejemplo claro
de todo esto, es acida, tiene alta concentracion de azlcares, y por ello estd en estado gel.
Para elaborar estos geles, se solubiliza la pectina con calentamiento y al enfriar se

gelifica.

Grado de esterificacion (GE): Se define como el porcentaje (%) de grupos carboxilos
esterificados por cantidad total de grupos carboxilos de la pectina. Permite determinar la
capacidad de gelificacion de la pectina y su aplicacion.

“Ultra Rapid set” o gelificaciéon Ultra-rapida: Su grado de esterificacion es de 74-
77%. Se utilizan en la elaboracion de jaleas y productos lacteos acidificados porque su

tiempo de gelificacion es de 1 a 3 min.
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“Rapid set” o gelificacion rapida: Su grado de esterificacion es de 71-74%. Se utilizan
en la elaboracion de jaleas y mermeladas porque su tiempo de gelificacion es de 3 a 7
min.

“Medium rapid set” o gelificacion media: con un grado de esterificacion del 66 a 69%
y tiempo de gelificacion entre 15 y 25 min. Se usa en preparaciones de jaleas acidas y
confiteria.

“Slow set” o gelificacion lenta: con un grado de esterificacion entre 58 y 65% y tiempo

de gelificacion entre 30 y 120 min. Se usa en preparaciones de jaleas acidas.

Para pectinas amidadas de bajo metoxilo estd la clasificacion por su reactividad con
iones de calcio:
» Pectina rapida: Posee alta reactividad con iones calcio. Contiene un grado de
esterificacion aproximadamente del 30% y un grado de amidacion del 20%.
» Pectina media: Posee una reactividad media con iones calcio. Contiene un grado
de esterificacion aproximadamente del 32% y un grado de amidacion del 18%.
> Pectina lenta: Posee una reactividad baja con iones calcio con respecto a la
pectina media. Contiene un grado de esterificacion aproximadamente del 35% y

un grado de amidacion del 15%.

También existen los pectatos o sales de acido pécticos desmetoxilados con poco poder de
gelificacion (Giraldo & Celina, 1991). En la Figura 8 se observa una escala de grados de
esterificacion, sus respectivas divisiones en pectinas de alto metoxilo y bajo metoxilo, y
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las clasificaciones comerciales de las pectinas de alto metdxilo (“Slow set” y “rapid set”)

y sus respectivas aplicaciones.

Degree of esterification (methylation) (%)

8 - Classification Typlcal uses
Acid milk products
70 Rapid set Jam
_— Slow set Jellies, Bakery, Confectionery
5 High methoxyl special uses ‘Jelly sugar’ (home users)
ot Low

Low methoxyl

. ——— salci Reduced sugar products
Reaclivity

30 - High Low sugar or low acid products
20 -
10 =

Pectate Non-acid foods, Juice fining

Figura 8. Rangos de esterificacion de pectinas comerciales no amidadas, su
clasificacion y algunas aplicaciones (Tomado de Phillips & Williams, 2000)

e Viscosidad del gel: Mide la viscosidad (resistencia de un liquido a fluir) del gel
elaborado a partir de la pectina obtenida. Concentraciones diferentes de azucares o

calcio, al igual que el pH, afectan la viscosidad de los geles o soluciones de pectina.

e Solubilidad: Las pectinas son solubles en soluciones acuosas lo que permite la

elaboracion de geles y sustancias viscosas.
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3.3.7 FUENTES DE OBTENCION DE PECTINAS

A nivel industrial la pectina se produce a partir de céscaras de frutas citricas, especialmente
naranja, toronja y limén, bagazo de manzana y en menor proporcion de pulpa de remolacha. Se
puede producir también a partir de cualquier tejido vegetal, ya que las protopectinas, que son un
material insoluble que se encuentra unido a otros componentes de la pared celular de los tejidos
vegetales como la celulosa o la hemicelulosa, a medida que la fruta se madura, se va
solubilizando y se transforma en pectinas por la accion de la enzima pectinmetilesterasa (Gaviria
& Lopez, 2005).

Aunque la mayoria de los tejidos vegetales contienen pectina, su produccién industrial se limita
a solo algunas fuentes con las cuales pueden obtener las pectinas con las caracteristicas
requeridas por los clientes. Dichas caracteristicas van a depender, en gran medida de la fuente de
obtencion y de las condiciones de extraccion. Si se conoce mejor la estructura de las pectinas, y
como se afecta ésta durante la extraccidon, se podran disefiar pectinas hechas a la medida

mediante modificaciones a los métodos quimicos o enzimaticos de extraccion.

3.3.8 MECANISMOS DE GELIFICACION

Los geles de pectina se forman cuando las secciones de homogalacturonanos se entrecruzan
para formar una red cristalina en la que se atrapa agua y solutos. La pectina de alto metédxilo
gelifica si el contenido de so6lidos solubles es superior al 65% y el pH es de 2.0 a 3.8. El gel se
forma por entrecruzamiento del polimero a zonas de unioén en el que principalmente enlaces de

hidrogeno y la repulsion de los grupos metilo crean zonas donde se atrapan moléculas de azlicar
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y agua en la red de pectina (Willats et al., 2006). El pH bajo reduce las cargas negativas a lo
largo de la cadena de pectina, originados por la disociacion del grupo carboxilico. Asi se produce
una repulsion electrostatica que es responsable de la formacion de gel y se evita la formacion de
enlaces pectina - pectina. Cuanto menor sea el nivel de esterificacion o metilacion, mas largo es
el tiempo de gelificacion (setting time) y menor es la temperatura de gelificacion (setting
temperature).Cuanto mayor sea el contenido de so6lidos solubles, el nimero de puentes de
hidrogeno es menor. Estos enlaces son fuertes, por lo cual se forman geles mas fuertes
(Silvateam, 2012). Jane (2007) ilustr6 el mecanismo de gelificacion por enlaces de hidrogeno en

pectinas de alto metéxilo en pH bajo (Figura 11):

COOH COOCH, OH

OH
= SN M ] o_ H H O
OH OH OH OH
H 0 (] H H o (o] b
?H COOCH, OH ?%?%C\o
: L
! |
o COOCH, OH 0\040
H o o H H o o H
OH OH OH OH
o H H 0 (o] H H o0—
COOCH, OH COOCH, OH

Figura 9. Gelificacion en Pectinas de Alto Metéxilo a pH Bajo. (Jane, 2007)

La pectina de bajo metdxilo forma geles en presencia de cationes polivalentes,
tipicamente de calcio (cantidad minima de 15 mg de Ca 2% g de pectina). Estas pectinas

gelifican en un rango mas amplio de pH entre 2.6 y 7.0, y con un contenido de sélidos solubles
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entre 10 - 70% (Silvateam, 2012). Estas pectinas forman zonas de uniones de tres tipos:
interacciones hidrofobicas entre grupos metil-ester, interacciones hidrofilicas entre grupos
carboxilos no disociados y grupos hidroxilo mediante puentes de hidrégeno, e interacciones
ionicas entre grupos carboxilos disociados por medio de uniones con iones de calcio (Kastner et

al., 2012).

Este ultimo tipo de uniones inducen la formacion de la estructura de “caja de huevo”, en
la cual ocurre una dimerizacion inicial entre dos cadenas de homogalacturonanos por union
cooperativa de cadenas paralelas con iones de calcio (Munarin et al., 2012). Este autor ilustro el

mecanismo de formacion de la estructura “caja de huevo”, el cual se observa en la Figura 12:

@ cazr  ~_ .
SRS S <53

@ Na*, R b B

K

Figura 10. Mecanismo de gelificacion de pectinas de bajo metoxilo (Munarin et al.,
2012)
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4. MATERIALES Y METODOS

4.1 DISENO EXPERIMENTAL

El estudio del efecto de las condiciones de extracciéon sobre las caracteristicas fisico-
quimicas de las pectinas obtenidas se realiz6 mediante un disefio experimental factorial completo
2% de cuatro factores a dos niveles cada uno. Las respuestas fueron: Rendimiento (%), Grado de
esterificacion (GE) y Grado de gelificacion. El andlisis estadistico se realizd mediante el
programa estadistico Minitab® version 16. Los factores se encuentran resumidos en el cuadro 3.
El anélisis de la respuesta “Rendimiento” se analizd mediante dos bloques (por duplicado),

mientras que la respuesta “Grado de esterificacion” se analizd mediante tres bloques (por

triplicado).
Cuadro 3. Factores y niveles del disefio experimental
FACTORES NIVEL MINIMO NIVEL MAXIMO
A: Temperatura, °C 80 90
B: Tiempo de extraccion, min 45 90
C:pH 1.5 3.0
D: Fraccion de la fruta cascara Pulpa

Al ser un disefio experimental 2* siendo k el nimero de factores se obtienen 16 corridas
experimentales. En el cuadro 4 se encuentran las diferentes combinaciones de los factores para

cada corrida experimental.
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Cuadro 4. Combinaciones de factores para las corridas

Corrida # | Temperatura Tiempo pH SECCION FRUTA
1 90 45 1.5 pulpa
2 80 90 3 pulpa
3 90 45 3 cascara
4 80 90 1.5 pulpa
5 80 45 3 pulpa
6 90 45 1.5 cascara
7 80 45 1.5 cascara
8 90 90 1.5 cascara
9 80 45 1.5 pulpa

10 90 90 3 pulpa
11 90 45 3 pulpa
12 80 90 1.5 cascara
13 80 45 3 cascara
14 80 90 3 cascara
15 90 90 1.5 pulpa
16 90 90 3 cascara
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4.2 MATERIA PRIMA:

4.2.1 SELECCION Y MANEJO DE LA FRUTA:

Los frutos fueron seleccionados en sus etapas semi-madura (“mature”) y madura (“ripe”)
de dos arboles especificos sembrados en terrenos dentro del Recinto Universitario de
Mayagiiez de la Universidad de Puerto Rico. El primero se encuentra sembrado al frente del
Edificio Alfredo Ramirez de Arellano y Rosell, y el segundo se encuentra frente a la entrada
principal del colegio. La seleccion se realizd visualmente, al observar que el fruto tuviera
coloraciones caracteristicas del fruto maduro (amarillo con ligeras secciones naranjas), y al
tacto, buscando una textura firme de la pulpa. La fruta fue tratada en las instalaciones de los

laboratorios del edificio de Ciencia y Tecnologia de Alimentos.

Los mangos se recolectaron del arbol para posterior seleccion segun el grado de
maduracion, ya que el mango al aumentar su maduracion aumenta el grado de afeccion por la
antracnosis, por lo cual los mangos muy maduros no fueron seleccionados. También el
mango muy maduro, al tener mayor contenido de azucares dificultaba los procesos de secado
y molienda, ya que al secarlos su textura quedaba blanda, y al molerlos formaban capas de

azucar en los discos del molino, por el calor generado por la friccion, y el equipo se atascaba.

4.2.2 ANALISIS DE LA MATERIA PRIMA

e Analisis proximal: Se siguieron los procedimientos establecidos por los Métodos

Oficiales de la AOAC y AOCS, en el cuadro 5, a continuacion:
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Cuadro 5. Métodos de Analisis Proximal

Analisis Método

Humedad, % | AOAC 920.151*

Ceniza, % AOAC 900.02a

Proteina, % | AOAC 991.20 (factor de conversion= 6.25)
Grasa, % AOCS Am 5-04

Fibra, % AOCS Ba 6-05

43EXTRACCION DE PECTINA

Se realizaron pruebas preliminares para determinar el protocolo de extraccion a realizar, y se
escogio el realizado por Koubala et al., (2008), ya que al reproducir sus condiciones de proceso
(solucion de HCI con un pH de 1.5, 85 °C, 1 h) con céscara de limon se obtuvieron valores
comparables con los resultados de dicha investigacion (22% rendimiento en términos de g
pectina/ g material seco). Se escogio HCl como solucion extractora y los pH entre 1.5 y 3.0, ya
que es el acido mas usado en la industria debido a su bajo costo y es permitido por la FAO.
Ademas, al ser este un acido fuerte (pKa = -7.0) penetra en la cé€lula vegetal, solubilizando la
pectina, con mayor facilidad que otros acidos usados (Acido nitrico, pKa = -1.3; Acido fosférico,

pKa=2.16) (McMurry, 2012). El proceso de extraccion estd dividido en 3 etapas:

1) Preparacion de residuos insolubles en alcohol (RIA): se realizé un pre-tratamiento con
alcohol con el fin de remover pigmentos, azucares simples y compuestos de bajo peso molecular,
asi como trazas de acido galacturénico libre (Happi Emaga et al., 2008) que puedan afectar la

extraccion de la pectina
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En la Figura 11 se observa el diagrama de flujo que describe el proceso de preparacion de

RIA, el cual consta de las siguientes etapas:

e Lavado y seleccion: La fruta fue recogida manualmente en los arboles de la Universidad
de Puerto Rico Recinto Universitario de Mayagiiez, para luego ser lavada y seleccionada

(menor grado de afeccidon por manchas negras indicativas de antracnosis).

e Pelado y cortado: La céscara fue cortada en pedazos de lem® aproximadamente, y
lavada hasta llegar a 0°Brix en el agua de lavado. La pulpa fue cortada en igual tamafio
aproximadamente.

e Secado: Se realizaron pruebas preliminares para determinar el tiempo optimo de secado
(24 horas) mediante la pérdida de peso a través del tiempo, hasta llegar a peso constante
en una balanza analitica. Las fracciones de pulpa y cascara fueron secados en un
deshidratador de frutas a 115°F por 24 horas hasta llegar a una humedad final de 3.95%
para la pulpa y 6.10% para la cascara. La humedad fue determinada mediante un equipo
de determinacion del porcentaje de humedad por infrarrojo (SARTORIUS MA 35 -
Sartorius).

e Molienda y Tamizado: Ambas fracciones de la fruta fueron molidas por separado y
llevadas a un tamafio de particula promedio de 0.1 cm (material retenido entre Mallas #14
y #16).

e Residuos Insolubles en Alcohol (RIA): Tanto la fraccion de las cascaras, como las
pulpas se sometieron 3 veces a un tratamiento con etanol 85% (condiciones: 1/3 p/v, 20
min, 70°C) con el fin de inactivar posibles enzimas endogenas y remover sélidos solubles

en alcohol, especialmente azlicares libres y pigmentos (Yapo, 2009c¢).
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e Secado de RIA: los residuos insolubles en Alcohol (RIA) se secaron en un deshidratador

de frutas por una noche a 36 °C.

MATERIA PRIMA:
MANGO

LAVADO Y SELECCION

SECADO Y MOLIENDA

i

TAMANO:
MALLA 14-16
(0.1 cm prom)

l

TRATAMIENTO ETANOL
85%
(T= 70°C, t= 20 min)

)

<‘a-a-f.fl

azucares simples
y pigmentos

P s

SECADO
(36°C)

RIA
(Residuos Insolubles
en Alcohol)

Figura 11. Diagrama de proceso de preparacion de residuos insolubles en alcohol.
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2) Extraccién Acida:

En la figura 12 se observa el diagrama de flujo que describe el proceso de extraccion
acida de pectina a partir de RIA. Este proceso consta de las siguientes etapas:

Extraccion por hidroélisis acida: 40 gramos de residuos insolubles en Alcohol (RIA) de
ambas fracciones, cadscara y pulpa por separado, se sometieron a diferentes condiciones
de extraccion acida usando HCI como solucidn extractora a pH entre 1.5 y 3.0, mediante
calentamiento a 80 y a 90°C, y por tiempos de 45 min y 1 hora. La relacion RIA/Solucion
Acida es 1/40 p/v y el proceso se realizo en un bafio de agua (VERSA-BATH® - Fisher
Scientific, USA) para asegurar el control y la homogeneidad de la temperatura.

Filtrado: La mezcla se pas6 por una bolsa de stomacher con malla para separar las
fracciones solidas, la cual se descarta. La fraccion filtrada que se usa para la posterior
precipitacion.

Concentracion de la solucion: Con el fin de retirar agua de la solucién para disminuir la
cantidad de alcohol necesaria para precipitar la pectina, la solucién se concentr6 hasta la
tercera parte aproximadamente en un rota evaporador YAMATO RE301, (Yamato, USA)
a 50°C por 90 min con un bafio de agua YAMATO BMS500 (Yamato, USA). El
Condensador del Rota evaporador estd conectado a una bomba de vacio que esta
adaptada con una trampa para atrapar agua previa a la entrada de vacio de la bomba (para
evitar cualquier infiltracion de agua que pudiera contaminar el aceite de la bomba y

danarla).
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Precipitacion (alcohol): Se precipitd la pectina de la solucion concentrada mediante el
uso de Etanol al 96% con una relacion 1/3 v/v. La mezcla se agit6 y luego se dejo reposar
por 10 min para permitir que la pectina floculara. Esta mezcla se centrifugd con el fin de
separar el sobrenadante (alcohol residual) y el pellet (pectina precipitada) a una rapidez
de 2500 rpm (950 x g aproximadamente) en una centrifuga IEC HN-SII CENTRIFUGE
(DAMON/IEC DIVISION, USA).

Lavado: Los pellets obtenidos fueron lavados con etanol al 70%. Se repos6 por 10 min
para una posterior centrifugacion a 2500 rpm, y nuevamente se separd el sobrenadante y
el pellet (pectina lavada).

Purificacion: Se realiz6 un ultimo lavado de la pectina con etanol al 96% para eliminar
posibles impurezas, y se centrifugd (2500 rpm) para conservar el pellet de pectina
purificada.

Secado: El pellet se secd en un deshidratador de frutas NESCO® GARDENMASTER
PRO FOOD DEHYDRATOR (Nesco, USA) a una temperatura de 97 °F por una noche.
La pectina se macerd en un mortero y se tamizo hasta llegar a malla #60 (tamano de
particula 0.250 mm), luego se homogenizaron las dos repeticiones de cada corrida para

posteriores pruebas de caracterizacion.
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RIA
(Residuos Insolubles en
Alcohol)

'

HIDROLISIS ACIDA

:

FILTRACION

'

CONCENTRACION
(ROTAVAPORACION)

'

PRECIPITACION

:

LAVADO

:

PURIFICACION

'

SECADO

PECTINA

RESIDUOS
SOLIDOS
ACIDOS

Figura 12. Diagrama del Proceso de Extraccién de Acido de Pectina a partir de

residuos insolubles en alcohol (RIA)
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44CARACTERIZACION DE LA PECTINA

1. Rendimiento en peso: Se puede definir basado en dos términos. Con respecto a la relacion
de pectina con respecto a los Residuos Insolubles en Alcohol (RIA), o cascara o pulpa seca y
himeda. Se determina por la relacion del peso de pectina obtenida (w;) y el peso de materia

prima (mango) procesada (w;), mediante la siguiente expresion:

w
Rendimiento, % = W—2 x 100
1

2. Grado de esterificacion (Bochek et al., 2001): Para validar este método se realizaron pruebas
preliminares con pectinas comerciales de alto metoxilo y bajo metoxilo (TIC GUMS, USA). Se
prepard una solucion de pectina al 1%, la cual se humedeci6 con 2 mL de etanol antes de afiadir
agua destilada a 40°C. La pectina se disolvio en un “hot plate” con agitacion continua por 2
horas. De esta solucion se tomaron tres alicuotas para realizarles el andlisis por triplicado. La
alicuota de 20 ml se transfiri6 en un Erlenmeyer de 125 mL, y se titul6 con NaOH 0.1 N usando
fenolftaleina como indicador hasta llegar al primer cambio de color del indicador (rosa claro), y
se registro este volumen gastado como V. Luego, se afiadieron 10 ml de NaOH adicionales para
saponificar los grupos esterificados de la pectina por 2 horas en un “hot plate” con agitacion
continua. Luego de esta saponificacion se afiadieron 10 mL de HCI 0.1 N. El exceso de HCI se
titul6 con NaOH 0.1 N hasta llegar nuevamente al primer cambio de color del indicador. Este
volumen se registr6 como V5.

Va
Vi + 7,

Grado de esterificacion,% = 100 X
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e Capacidad de gelificacion y caracteristicas de textura:

a) Grado de gelificacion: (adaptado de IFT, 1959): Se define como la cantidad de azlcar,
en gramos, que puede gelificar 1 gramo de pectina para formar un gel estandar a 65%
solidos totales y un pH entre 2.2 y 2.4. Se preparo una solucion de pectina al 1% (peso de
pectina/peso de azucar), agua suficiente para llegar a los grados brix establecidos luego
del calentamiento, y acido tartdrico (solucion al 48.8% en peso) suficiente para llegar al
pH de 2.4. A esta solucion se aplico calor hasta llegar a temperatura de ebullicion por
alrededor de 8 min y se vertid rdpidamente en los vasos de “Rigelometro” cuando la
temperatura llegoé a 95 + 1°C y se lleno hasta el borde. Se enfrié por 30 min y se incubd a
25°C por 24 horas. Los geles se voltearon en la placa del “Rigelémetro” y luego de 2 min
se coloco el tornillo micrométrico del “Rigelémetro” en contacto con la superficie del
centro del gel, y se leyd la medida del hundimiento en el tornillo. En la Figura 13 se

muestra una fotografia del “Rigelometro”.
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Figura 13. Rigelémetro o equipo para medir la graduacion de la pectina (Herbstreith &

Fox, 2012)

Para obtener un resultado preciso, las propiedades del gel debe estar dentro de los limites

siguientes (IFT, 1959):

- Fuerza: 19.5 a 27.0% el hundimiento
-pH:22a24
- Solidos: 64.5 a 65.5%

En el cuadro 6 se observa la cantidad de pectina para determinar los diferentes grados.

Cuadro 6. Peso de pectina a ser usado para los diferentes grados (IFT, 1959)

Grados Pectina (Nominal) Peso De Pectina Seca (g) Cantidad De Aziicar (g)
150 4.33 646
200 3.25 647
225 2.89 647
250 2.60 647
X 650/X 650-X
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b)

Para calcular los grados SAG de la pectina se utiliza la siguiente ecuacion:

Grados SAG=Fx Cx 650/ W
Donde W es el peso de pectina utilizado, C es el factor de correccion de los solidos
totales, y F es el factor de hundimiento. Las tablas que contienen los diferentes valores de

los factores de correccion, F y C, se encuentran en el Anexo A.

Consistencia (Consistométro de Bostwick): Para las pectinas de pulpa que no formaron
un gel suficientemente fuerte para ser medido en el “Rigelometro” se realizéd la prueba
del consistométro de Bostwick. Mesbahi et al., (2005) describe el instrumento como un
instrumento simple, fiable, que determina la consistencia de la muestra mediante la
medicion de la distancia que una muestra de material fluye bajo su propio peso. El
resultado se indica en cm/s, y muestra la velocidad de flujo de la muestra, mayor es el
valor, menor es la consistencia.

La prueba se realiz6 llenando completamente el pozo del instrumento y se procedio a
soltar la compuerta y se dejo correr el gel en el canal por 30 seg, y se midi6 la distancia,

en centimetros, que se desplazo en este tiempo.

Fuerza de ruptura y elasticidad del gel (Modificado de Sriamornsak &
Cheewatanakornkul, 2005): Mediante el analizador de textura “Texture Analyzer TA-
XT plus” (Stable Micro Systems, UK) se tomaron medidas de deformacion en geles
elaboradas en vasos de 1 onza. En la Figura 14 se observan en detalle las muestras y el

texturometro realizando la prueba.
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Figura 14. Fotografias de las muestras y del Texturémetro.

Los geles se llenaron hasta el borde del envase y se elaboraron a las condiciones de
grados brix y pH utilizados para la prueba del “Rigelémetro”. El equipo se adaptd con un
implemento cilindrico de 0.5 pulgadas de radio (P/0.5R). Los geles se mantuvieron en
refrigeracion (4°C) para preservarlas de dafio por cambio de temperatura y previo a la
prueba se dejaron reposar por 1 hora a temperatura ambiente. El recipiente se colocé en la
plataforma del instrumento y el implemento se desplazd bajo condiciones
predeterminadas por el texturometro para muestras de geles de pectina que se encuentran

en el anexo B.

Cuando la sonda penetraba la muestra, el equipo registr6 valores de fuerza, distancia y
tiempo. La fuerza de ruptura es el valor maximo positivo de fuerza antes de que el gel se
quiebre, esta fuerza indica la firmeza o fuerza del gel. La distancia de penetracion antes

que la gel se quiebre es un indicador de la elasticidad del gel, por ejemplo, a mayor
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distancia mayor elasticidad tiene este gel, por lo tanto es menos quebradizo. En la Figura
15 se observa que el gel cuya curva es roja, tiene la fuerza de ruptura mas alta y la misma
elasticidad comparada con la curva verde, la de menor fuerza de ruptura. Mientras tanto,

el gel de curva azul tiene menor elasticidad que las demas.

FUERZA (g) /Fuerza de Ruptura

2000
/ /T'\ Elasticidad (Brittleness)
1750

15001 \
1250 \.1
1000 /
750
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250 / B
\
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Figura 15. Graficas para tres tipos de geles medidos mediante la prueba (Stable

Microsystems Ltd, 2007)

Espectroscopia de Infrarrojos con transformadas de Fourier: La muestras de pectinas
se prepararon para el analisis disolviéndolas en metanol y las lecturas de los espectros de

infrarrojo con Transformadas de Fourier (FTIR) se realizaron en el equipo BrukerOptics
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IFS 66v/S spectrometer. Las medidas de absorbancia se tomaron en la regiéon de 400-

4000 cm™. La data se obtuvo y se graficé mediante el programa Microsoft Excel 2010 ®
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5. RESULTADOS Y DISCUSION

5.1 ANALISIS PROXIMAL

Cuadro 7. Analisis Proximal Promedio para la materia prima, Cascara y Pulpa de

Mango Mayagiiezano

PULPA CASCARA
Humedad, % 77.72+0.06 | 72.57+0.08
Ceniza, % 2.12+0.01 | 2.85+0.01
Proteina, % Base seca 1.98+0.11 | 3.21+0.13
Grasa, % base seca 1.44+0.21 | 2.42+0.17
Fibra, % Base Seca 4.57+0.01 | 12.16+0.01
Carbohidratos, por diferencia | 12.17+0.24 | 6.79+0.23

En el cuadro 7 se observan los valores promedio para el analisis proximal de la cdscara y pulpa.
Se observa que el contenido de proteina, humedad y grasa es similar en cascara y pulpa, mientras
que el contenido de fibra en cdscara es mayor en la cascara que en la pulpa. El porcentaje de
proteina en la céascara es equivalente a lo reportado en la literatura, con ligeras diferencias
debidas al tipo de variedad utilizada (Ashifat, Omotubga, Kehinde, Olayinka, & Edugbola, 2012;

Ashoush & Gadallah, 2011).
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52 PROCESO DE EXTRACCION

5.2.1 RENDIMIENTO DEL PROCESO DE PRE-TRATAMIENTO

El objetivo de este pre tratamiento es inactivar posibles enzimas endogenas y remover solidos
solubles en alcohol, especialmente aztcares libres y pigmentos (Yapo, 2009¢). Esto con el fin de
mejorar el rendimiento del proceso y la pureza de las pectinas obtenidas. El proceso de obtencion
de Residuos Insolubles en alcohol fue realizado en tres lotes con posterior homogenizacion de la
muestra. Los rendimientos promedio fueron 32.66% para la pulpa seca y 61.61% para la cascara.
La diferencia entre los rendimientos de cascara y pulpa son debido al alto contenido de aztcares
solubles en alcohol extraidos de la pulpa del mango por el pretratamiento, con lo cual se
confirma la efectividad del tratamiento con respecto a la solubilizacidén de azucares libres.

Los valores obtenidos son mayores comparados con la investigacion de Roe & Bruemmer
(1981), el cual obtuvo rendimientos de Residuos Insolubles en alcohol de Pulpa de mango Keitt

del 9 al 11%.
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5.2.2 RENDIMIENTO DEL PROCESO DE EXTRACCION

Cuadro 8. Valores de Rendimiento para los diferentes tratamientos

Corrida Temperatura Tieqlpo pH Seccién Fruta % Rendimiento, % Rendilpiento,
(&®) (min) (g/ g RIA) (g/ g material seco)
1 80 45 1.5 Céscara 15.0405 9.9502
2 80 45 3 Pulpa 10.0902 3.8470
3 80 90 1.5 Pulpa 30.5664 11.6538
4 80 90 3 Céscara 7.4569 4.9332
5 90 45 1.5 Pulpa 32.3457 12.3322
6 90 45 3 Cascara 10.6183 7.02469
7 90 90 1.5 Cascara 27.9782 18.5093
8 90 90 3 Pulpa 14.1325 5.3882
9 80 90 3 Pulpa 18.5732 7.0813
10 80 45 3 Cascara 9.2389 6.1121
11 90 45 3 Pulpa 19.3932 7.3939
12 90 90 3 Céscara 13.6650 9.04025
13 90 45 1.5 Cascara 25.8260 17.0855
14 80 45 1.5 Pulpa 22.1667 8.4513
15 80 90 1.5 Céscara 18.3581 12.1450
16 90 90 1.5 Pulpa 30.2090 11.5175

En el cuadro 8 se observa que los valores de rendimiento (g pectina/ g material seco)
varian de 4.93 al 18.51% para la cascara y 3.85 a 12.33% para la pulpa. Los valores de
rendimiento en base a |1 gramos de RIA varian de 7.46 a 27.98% para la cascara y 10.09 a 32.35%
para la pulpa. EI valor més alto para la cascara fue obtenido bajo las siguientes condiciones:
90°C, 90 min, pH 1.5, mientras que el mas bajo fue a condiciones de 80°C, 90 min, pH 3.0. Para
la pulpa se obtuvo el valor mas alto a 90°C,45 min y pH 1.5, mientras, para el valor mas bajo las
condiciones fueron: 80 °C, 45 min y pH 3.0. Analizando la rentabilidad del proceso (mayor
rendimiento), estos resultados sugieren que tanto para la pulpa como para la céscara se debe

trabajar a valores altos de temperatura (90°C) y menor pH (1.5).
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Los valores de rendimiento para la cascara concuerdan con lo reportado en la literatura.
Koubala et al. (2008) estudi6 el efecto que ejercen las condiciones de extraccion sobre pectinas
de cascara de dos variedades de mango (Amélioréé y Mango). Esa investigacion obtuvo
rendimientos de 10.1% y 15.3% (g pectina/g de material seco), para las variedades amelioree y
mango, respetivamente, bajo condiciones de extraccion (HCI pH 1.5, 85°C, 1 hora) con grados
de esterificacion de 57 y 52%.

Kratchanova et al. (1991) extrajo pectina de mang6 variedades Ceni y Springfield usando
HCl a pH 1.5, 85°C y 30 min. En el cuadro 9 se observa que en esta investigacion se encontr6 un
efecto positivo en el rendimiento y en el grado de esterificacion obtenida, tanto de cascaras como
de pulpas de ambas variedades en comparacion con las muestras no tratadas con etanol,

justificando la efectividad del tratamiento en la desactivacion de pectinesterasas.

Cuadro 9. Valores de rendimiento para cascara y pulpa de mango en la
investigacion de Kratchanova et al. (1991)

Variedad Rendimiento, Grado de Grados de
(%) esterificacion gelificacion
(%) (SAG)

Ceni Pulpa Pre-tratada 5.8 77.2 165

Cascara Pre tratada 24.5 76.2 155

Cascara 17.0 75.3 174

Springfield | Pulpa Pre-tratada 9.3 62.3 160

Cascara Pre tratada 22.3 77.9 125

Cascara 20.2 75.4 162
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o ANALISIS ESTADISTICO PARA RENDIMIENTO

El analisis estadistico del rendimiento del proceso de extraccion se realizo con los resultados
calculados en base a los gramos de pectina en relacion con los gramos de residuos insolubles en
alcohol (RIA). Estos valores se observan en las Tabla 7. Los resultados del anélisis estadistico
arrojados por el programa MINITAB 16® se observan en el Anexo C.

Mediante el analisis de los efectos principales y estandarizados (Anexo D) se encontrd que
los factores temperatura, tiempo y seccion de la fruta son directamente proporcionales al
rendimiento del proceso de extraccion, y el pH ejerce un efecto negativo sobre la respuesta, este
ultimo con menor significancia estadistica. Por lo cual, a mayor pH menor rendimiento. Al
realizar el andlisis de las interacciones no se encontro interaccion alguna entre los factores. Si se
analizara la factibilidad del proceso, las mejores condiciones de extraccion serian el menor
tiempo (45min), mayor temperatura (90°C), el menor pH (1.5) y la pulpa del mango.

El diagrama de Pareto (Anexo D) permite apreciar de mejor manera la magnitud de los
efectos y su significancia estadistica. Para la respuesta “Rendimiento”, el pH, la seccion de fruta
y la temperatura muestran una significancia estadistica mayor, y la temperatura y el tiempo
tienen una menor significancia. Ademas, se realiz6 la prueba de Tukey para la comparacion de
las medias con un nivel de significancia de 0.05 (p<0.05). Se encontr6 diferencias entre las
medias de los diferentes tratamientos para las variables temperatura, pH y seccion de fruta, pero
para la variable tiempo no se encontrd diferencia significativa. Con esta prueba se confirmé que
el tiempo no es una variable que afecte el rendimiento, por lo que para futuros experimentos se

considerara el menor tiempo (45 min) para mejorar factibilidad econémica del proceso.
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Sudhakar & Maini, (2000), extrajo pectinas a partir de mango variedad Totapuri con una
solucion de HCL 0.05N (pH 1.3) por 1 hora a 100 °C, y en su estudio para establecer las mejores
condiciones de extraccion encontré que el rendimiento esta afectado por el pH de la solucion
extractora, ya que el rendimiento aumenta con la disminucion del pH. Esto debido a la habilidad
de la solucidn extractora de penetrar en la pared celular del tejido vegetal y entrar en contacto
con la pectina presente en el tejido convirtiéndola de pectina insoluble a pectinas solubles.

Este autor también encontrd que el rendimiento aumenta significativamente con el aumento
del tiempo de extraccion (30 y 60 min), y que el rendimiento no aumento significativamente
luego de 1 hora de extraccion. Esto también se pudo observar en el rango de tiempo estudiado en
esta investigacion, ya que al trabajar con tiempos de 45 min y 90 min, el rendimiento no varid

significativamente.
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53CARACTERIZACION

5.3.1 GRADO DE ESTERIFICACION

Cuadro 10. Valores promedio del grado de esterificacion (DE) para los diferentes
tratamientos

Corrida | TEMPERATURA TIEMPO pH SECCION RUTA % DE promedio
1 80 45 1.5 cascara 69.6196
2 80 45 3 pulpa 94.6420
3 80 90 1.5 pulpa 75.4065
4 80 90 3 cascara 89.7058
5 90 45 1.5 pulpa 73.0282
6 90 45 3 cascara 93.4426
7 90 90 1.5 cascara 66.1062
8 90 90 3 pulpa 94.3655
9 80 90 3 pulpa 96.6292
10 80 45 3 cascara 93.0534
11 90 45 3 pulpa 95.7775
12 90 90 3 cascara 90.9091
13 90 45 1.5 cascara 65.3962
14 80 45 1.5 pulpa 77.0965
15 80 90 1.5 cascara 63.8709
16 90 90 1.5 pulpa 71.5232

En el cuadro 10 se resumen los valores promedio para los triplicados de las medidas de grado de
esterificacion (% DE promedio), los cuales varian de 71.52% al 96.63% para la pulpa, y 63.87%
al 93.44% para la cascara. Se observa el valor mas alto (96.63%) para la pulpa que fue obtenido
bajo las siguientes condiciones: 80°C, 90 min y pH 3.0, mientras que el valor mas bajo fue a
condiciones de 90°C, 90 min, pH 1.5. Para la cascara se obtuvo el valor mas alto (93.44%) a
90°C, 45 min y pH 3.0, mientras, para el valor mas bajo (63.87%) las condiciones fueron: 80 °C,

45 miny pH 1.5.
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Analizando estos resultados de grado de esterificacion se encontré que todas las pectinas, tanto
pulpa como cascara, caen en la clasificacion comercial en pectinas de alto metoxilo.
Srirangarajan et al., (1977) reportd grados de esterificacion de 61%, mientras que Kratchanova
(1991) reporto grados de 77.2 % y 76.2 % para la pulpa y cascara de Mango variedad Ceni, 62.3%
y 77.9% para la variedad Springfield. Estos valores se encuentran citados anteriormente en el
cuadro 9. Koubala et al., (2008) extrajo pectinas de cascaras de mango, variedades Amélioréé y
Mango, usando una solucion de HCI con un pH de 1.5 como solucion extractora, obteniendo
valores de grado de esterificacion (o metilacion) de 57% para Amélioréé y 52% para Mango,

ambas pectinas de alto metoxilo.

e ANALISIS ESTADISTICO PARA EL GRADO DE ESTERIFICACION

Los resultados del analisis estadistico arrojados por el programa MINITAB 16 ® se
encuentran en el Anexo E. Mediante el analisis de los efectos principales y estandarizados
(Anexo F) se encontré que los factores principales pH y seccion de la fruta ejercen efectos
positivos, mientras que el tiempo y la temperatura ejerce un efecto negativo. Al realizar el
analisis de las interacciones no se encontrd interaccion alguna entre los factores estadisticamente.
El pH ejerce un efecto positivo, ya que a mayor pH mayor grado de esterificacion. La seccion de
la fruta que arrojé mayores grados de esterificacion fue la pulpa.

El diagrama de Pareto para el grado de esterificacion de las pectinas obtenidas arrojo los
siguientes observaciones: el pH y la seccion de fruta tienen una alta significancia estadistica
mostrando un efecto positivo en la respuesta, la temperatura y el tiempo tienen una menor

significancia ejerciendo un efecto negativo en la respuesta.
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Mediante el analisis de los residuos no seguian una tendencia normal y aleatoria, por lo
cual se realizé una transformacion Box- Cox con un lambda redondeado de 2.0, por lo cual los
datos se elevaron al cuadrado para mejorar la normalidad y la linealidad de los datos. En el
Anexo F en el grafico de los residuos luego de la transformacion, se observa que los datos se
aleatorizaron, y la normalidad se ajustd. Se obtuvieron las siguientes ecuaciones de las

regresiones lineales para la seccion de la fruta:

Cascara
GRADO DE ESTERIFICACION"2 = 2565.44 - 17.187 Temperatura - 5.8809
Tiempo + 2534.29 pH
Pulpa GRADO DE ESTERIFICACION”2 = 3463.35 - 17.187 Temperatura - 5.8809

Tiempo + 2534.29 pH

Se realiz6 la prueba de Tukey para la comparacion de las medias con un nivel de
significancia de 0.05 (p<0.05). Se encontraron diferencias entre las medias de los diferentes
tratamientos para las variables tiempo, pH y seccion de fruta, pero para la variable temperatura
no se encontrd diferencia significativa entre medias. Con esta prueba se confirmé que la
temperatura no es una variable que afecte el grado de esterificacion en el rango de temperatura
estudiado, por lo que para futuros experimentos se considerara la menor temperatura (80 °C). Se
encontré diferencias entre las medias de los diferentes tratamientos para las variables
temperatura, pH y seccion de fruta, pero para la variable tiempo no se encontr6 diferencia
significativa. Con esta prueba se confirm6 que el tiempo no es una variable que afecte el
rendimiento, por lo que para futuros experimentos se considerara la menor temperatura (80 °C)

para disminuir el gasto energético y asi mejorar factibilidad econdmica del proceso.
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Si se analiza la factibilidad del proceso con respecto a mayores grados de esterificacion, las
mejores condiciones de extraccion son la menor temperatura (80°C), el menor tiempo (45 min),

mayor pH (3.0), y se extraeria de la pulpa del mango.

5.3.2 CAPACIDAD DE GELIFICACION Y CARACTERISTICAS DE

TEXTURA

Al gelificar las pectinas forman redes en las que atrapa el agua y los sé6lidos, aumentando la
viscosidad o consistencia de un fluido. En la medida en que la concentracion de la pectina
aumenta, también lo hace la viscosidad o consistencia hasta el punto de solidificar el liquido.
(Manohar et al, 1990). Para que la pectina solidifique es necesario que se provean las
condiciones de contenido de azucar y pH requeridos. Los grados SAG son una medida de la
cantidad de aztcar que puede gelificar un gramo de pectina. La medicion de este parametro se ha
estandarizado con un instrumento conocido como rigelémetro (IPPA, 1959). Este instrumento
mide el desplazamiento vertical de una muestra preparada en un vaso estandar. Dicho
desplazamiento, que ocurre debido a que el gel de pectina no tiene la fuerza necesaria para
mantener la estructura, se relaciona con la cantidad de azticar que debe ser anadida para que la

pectina pueda mantener la muestra con la forma del vaso.

e Grado de gelificacion (SAG) y medidas del consistometro de Botswick (cm/seg):

Las pectinas se prepararon bajos las condiciones establecidas por International Pectin Producers
Association - IPPA (1959) para el grado de gelificacion de las pectinas (pH 2.2 -2.4, 64.5-

65.5 °Brix). En el cuadro 11 se resumen los valores de medidas del grado de gelificacion (SAG)
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medido mediante el instrumento “Rigelometro”. Cabe mencionar que la relacion medida entre
los grados SAG del rigelometro y el desplazamiento en el consistometro es inversamente
proporcional, esto implica que a medida que el gel se hace mas fuerte, los °SAG aumentan y la
distancia recorrida en el consistdmetro disminuye. En esta investigacion se obtuvieron valores de
°SAG menores que los reportados en la literatura Esto pudo ser debido a las diferencias entre
variedades y estados de maduracion estudiados por los investigadores. Kratchanova et al, (1991)
encontro valores mayores de 150 SAG para las pectinas obtenidas a partir de cascara y pulpa de
mango. Ambas investigaciones obtuvieron valores de grado de gelificacién mayores de 150 SAG,
lo cual es comparable con las pectinas comerciales obtenidas a partir de manzana y citricos, las

cuales manejan valores de 150-200 SAG.

Cuadro 11. Valores de grado de gelificacion para las pectinas obtenidas medidos en

términos de grados SAG
Seccion de la Fruta | Temperatura (°C) Tiempo de Extraccion (min) pH °SAG
1.5 83.78
45
20 3.0 *
1.5 117.90
90
C4 3.0 *
ascara 15 119.08
45
3.0 *
90
90 1.5 *
3.0 96.07
1.5 77.00
45 3.0 98.80
80
90 1.5 *
3.0 112.01
Pulpa G .
20 45 3.0 *
90 1.5 67.08
3.0 *

*Condicion no pudo ser evaluada porque la muestra estaba muy liquida o no mantenia la
estructura.
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Como se aprecia en el cuadro 11, algunas de las condiciones experimentales de esta
investigacion produjeron pectinas muy débiles que no mantenian su estructura al removerlas del
vaso estandar; esto a pesar de que se les vario la relacion azucar-pectina. Para estos geles débiles
se realizo una medida de la consistencia de la muestra con el consistométro de Bostwick, con el
fin de intentar establecer una relacion entre ambas medidas que nos permitiera estimar los © SAG
de las mismas. En el consistométro se mide el desplazamiento de una muestra viscosa durante un
tiempo pre-determinado. A menos viscosa (mas liquida), se desplaza mas distancia por los que
sus resultados son inversamente proporcionales a la consistencia de la muestra. El cuadro 12
presenta los datos recopilados con el consistométro expresado en cm/seg como proporcion de la
distancia lineal de la rampa del consistométro recorrida por la muestra en 30 seg.

Cuadro 12. Valores de grado de gelificacion para las pectinas obtenidas medidos en
términos de desplazamiento para el consistometro de Bostwick

Seccion de la | Temperatura Tiempo de Extraccion pH Desplazamiento(cm/seg)
Fruta °C) (min)
45 1.5 *
3.0 0.2750
80
90 1.5 *
. 3.0 0.3250
Cascara
45 1.5 *
90 3.0 0.3750
90 1.5 0.4583
3.0 *
%
45 1.5
20 3.0 *
1.5 0.7333
90
Pul 3.0 *
wpa 45 15 0.5833
3.0 0.3917
80
90 1.5 *
3.0 0.2750

*Condicion no pudo ser evaluada porque la muestra estaba muy solida
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e ANALISIS DE RESULTADOS PARA GRADO DE GELIFICACION Y

PROPIEDADES TEXTURALES.

El intento de entender el comportamiento de las pectinas se vio limitado por la cantidad de
pectina extraida y disponible para el estudio. El andlisis que se presenta a continuacion se hace
con el entendimiento de que la cantidad de datos es limitado y que las conclusiones podrian estar
viciadas, por ende, los hallazgos se expresaran como posibles tendencias que habria que validar
con un estudio mas extenso.

El andlisis grafico de los datos de ambos equipos (Rigelémetro y consistométro) contra los
principales factores experimentales (Anexo C) no arrojé evidencia de relaciones significativas,
excepto en el caso del consistométro con el pH. Esta relacion fue probada con analisis de
varianza y se comprobo (P<0.05) que las geles con pH de 3.0 resultaban en valores menores en
el consistométro (0.33) que geles de pectinas extraidas a pH 1.5 (0.59). Hussain et al. (1991)
estudio el efecto de diferentes niveles de pH y tiempo afectan la cantidad y calidad de pectinas
obtenidas a partir de cascara de mango. Con respecto al rendimiento, no hubo diferencia
significativa entre los niveles de pH, y con respecto a la calidad medida como grado de
gelificacion se encontrd que a menor pH (2.0) hubo un mayor grado de gelificacion, tendencia
inversa a los resultados del del consistometro para esta investigacion, con una diferencia de

alrededor de 5 SAG, como se observa en el cuadro 13.
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Cuadro 13. Valores de fuerza del gel para cascara de mango a 45 min de
tratamiento, para la investigacion de Hussain et al. (1991)

Parametro pH2.0 pH4.0

Rendimiento, % 14.54 14.03

Grado de gelificacion, SAG | 154.46 149.55

Al evaluar las relaciones de segundo orden se encontré que las interacciones
temperatura pH y seccion de Fruta pH fueron significativas para los datos del consistométro,
pero no para los del rigelometro. Aunque ninguna de las interacciones fue significativa para los
datos del rigelometro, las interacciones que mas explicaron la variabilidad de los datos fueron
temperatura_tiempo (P=0.1167) y seccion de Fruta pH (P=0.2103). La interaccion comin a
ambos equipos (Anexo C), Seccion de fruta pH fue evaluada usando varias transformaciones de
los datos pero no se consiguid un modelo que pudiese establecer una relacion entre ambos
equipos. Los resultados sugirieron que el pH es mas importante para explicar los datos del
consistométro mientras que para los datos del rigeldmetro, la seccion de fruta explica mejor la
variabilidad.

Finalmente, se evalu6 la relacion entre los datos de los equipos y los valores observados
de grado de esterificacion, fuerza de ruptura, elasticidad y por ciento de rendimiento de materia
seca. El cuadro 14 presenta los resultados del analisis de correlacion de Pearson. Como se

observa, ninguna de las relaciones es muy fuerte ni es posible identificar alguna variable que
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pueda atar los resultados del consistométro con los del rigelometro; aun usando transformaciones

de los datos.

Cuadro 14. Resultados del analisis de correlaciéon de Pearson para los instrumentos
consistométro y rigelometro

Variable Observada Consistométro Rigelometro Rigelémetro
(Inverso de los datos
normalizados)
Coeficiente Valo Coeficiente Valor | Coeficiente Valor
(r) rP (r) P (r) P
Rendimiento, % 0.61 0.11 0.25 0.55 0.06 0.82
Grado de -0.71 0.05 0.03 0.95 -0.28 0.30
Esterificacion, %
Fuerza de Ruptura, g -0.44 0.28 0.43 0.34 0.62 0.01
Elasticidad, mm 0.18 0.66 -0.17 0.71 -0.49 0.06
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54 ESPECTROSCOPIA DE INFRAROJO CON TRANSFORMADAS DE

FOURIER

Varios estudios en el analisis del grado de esterificacion de pectinas mediante espectroscopia
de infrarrojos con transformas de Fourier (FTIR) y reflectancia difusa (DRIFTS) reportan que las
bandas caracteristicas en un espectro para muestras de pectina se encuentran entre el area de los
1600-1800 cm ~'. Gnanasambandam, (2000) reportd bandas pronunciadas entre 1760-1745 cm™
que indicada la presencia del grupo carbonilo esterificado (C=0), y la banda de 1640-1620 cm !
indicaba la presencia del i6n carboxilato (grupos carboxilo no esterificado o libres) en espectros
de pectinas comerciales con diferentes grados de esterificacion. Monsoor (2005) report6 las
bandas a 1630-1650 y 1740-1760 cm’™, respectivamente, en muestras de pectinas de cascara de
soya preparadas mediante liofilizacion, secado por atomizacion y secado en horno al vacio. Las
mismas bandas fueron encontradas a 1650 y 1750 cm-1 en muestras de pectinas de mesocarpio
de naranjas obtenidas a diferentes pH (Lima, et al, 2010).

Liu et al. (2010) encontré en muestras de pectinas de corteza de ramas de mora (Morus
alba) la presencia de las bandas de grupos carboxilos esterificados a 1643 cm-1 y los grupos
carboxilos libres a 1742 cm™ (Figura 16). En la muestra de pectina de un grado de esterificacion
de 24.27% (bajo metoxilo < 50%) se observé que la intensidad de la banda de grupos carboxilos
libres era mayor que la banda de grupos carboxilos esterificados, lo cual concuerda con el grado
de esterificacion encontrado mediante titulacion, en el cual el grado de esterificacion se define

como la relacion de los grupos carboxilos esterificados entre el total de grupos carboxilos (libres
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y esterificados). Para la muestra de un grado de esterificacion de 71.13% no se encontré una

diferencia notable entre las bandas.

(b)

@)

Absorbance (a.u.)

4000 ‘ 35IOO ‘ 3(;00 | 25]00 ‘ 20100 | 15100 | 10100 ‘ 5(IJO
Wavenumbers (cm-')
Figura 16. Espectro de infrarrojo en pectinas, (a) Alto grado de esterificacion
(DE=71.13%), (b) Bajo grado de esterificacion (DE=24.27) (Tomado de Liu et al., 2010).

Liu et al. (2010) observo que las pectinas estudiadas no presentaron las bandas en 1540 -
1560cm™, la cual indica presencia de amida procedente de proteinas, y la banda 1590-1600cm™,
anillos aromaticos que indican presencia de lignina. En las pectinas estudiadas en esta
investigacion no se reportd la presencia de estas bandas, tanto para pulpa como para céscara,
como se observa en las figuras 17 y 18. En estas figuras también se observa que las pectinas
obtenidas, tanto de pulpa y cascara, presentan las bandas de grupos carboxilos libres (1650cm™)
y la banda grupos carboxilos esterificados (1750cm™), lo cual confirma la identidad de la
muestra como pectina, la efectividad del proceso de extraccion y la pureza de las muestras. En el

cuadro 15 se resume las observaciones encontradas en los espectros de infrarrojo para las
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muestras de pectina obtenidas de pulpa, y en el cuadro 16, se encuentran las observaciones para

las pectinas de céscara.
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Figura 17. Espectro FTIR de las pectinas obtenidas en la pulpa
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Cuadro 15. Observaciones encontradas en los espectros FTIR para las pectinas

obtenidas de pulpa.
SECCION GRADO DE
FRUTA CORRIDA ESTERIFICACION,(%) OBSERVACIONES
Grupos carboxilos libres (1650cm™)
5 73 con mayor intensidad con respecto a la
banda de grupos carboxilos
16 715 esterificados (1750cm™). Grado de
esterificacion cercano a 70%.
2 94.6
3 75.4 Grupos carboxilos esterificados
predominan (1750 cm™). Alto grado de
8 94.4 esterificacion mediante titulacion.
14 77.1
PULPA Se observan ambos picos de similar
9 96.6 intensidad, pero el valor de su grado de
esterificacion fue alto.
La banda cercana a 1650 cm™, es de
menor intensidad con respecto a la
presente en 1750cm™, pero su valor de
grado de esterificacion es alto,
11 95.8 contradiciendo el valor encontrado

durante la titulacion. Esto pudo ser
debido a sobrestimacion durante la
titulacion por acidez atribuida a otros
grupos.
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Figura 18. Espectro FTIR para las pectinas obtenidas a partir de la cascara
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Cuadro 16. Observaciones encontradas en los espectros FTIR para las pectinas
obtenidas de cascara

SECCION GRADO DE
FRUTA CORRIDA ESTERIFICACION,(%) OBSERVACIONES
1 69.6
4 89.7 Hay predominancia de los
grupos carboxilos esterificados
6 93.4 (alrededor de 1750 cm™) con
7 66.1 respecto a la banda de los
Ci grupos carboxilos libres
ascata 10 93.1 (1650cm™).
13 65.4
La banda intensa a 1610-1650
15 63.9 cm™ (grupos carboxilicos
' libres), confirma su bajo grado
de esterificacion

5.5 PROPIEDADES TEXTURALES DE GELES DIFERENTES

CONCENTRACIONES DE PECTINA

Se realizaron medidas de fuerza de ruptura y elasticidad en el texturémetro a la muestra de
pectina de céscara que arrojé el mayor valor de de grado de gelificacion, corrida 13 (cascara —
119 SAG). Estas geles fueron preparadas a diferentes concentraciones (0.5%, 0.7% y 1%)
manteniendo las condiciones de pH y Brix requeridas en la prueba del Rigelometro. En la Figura
19 se observa que no hay una diferencia considerable en la fuerza de ruptura entre las muestras al
0.7% y 1%, pero su elasticidad o tiempo de ruptura es mayor al 0.7%. Esto indica que su uso a

una concentracion al 0.7% resultaria en una firmeza del gel alta pero con mayor elasticidad, lo
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cual seria conveniente para aplicaciones que requieren elasticidad como las “gomas” (jellies) o

postres que no requieran refrigeracion.
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Figura 19. Grafica de la prueba de fuerza de ruptura del gel para la corrida 13
variando las concentraciones de pectina en (a) 0.5%, (b) 0.7%, (c) 1%.

En el cuadro 17 se encuentran los datos registrados para fuerza de ruptura y elasticidad
del gel. Como se observa en la Figura 20, la muestra al 0.5% mostréo menor elasticidad y fuerza
de ruptura. Esto concuerda con lo reportado por Hall et al. (2008), a mayor concentraciéon mayor

fuerza de ruptura y elasticidad del gel
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Cuadro 17. Datos de fuerza de ruptura y Elasticidad para la pectina de Cascara
(corrida 13%) a concentraciones de 0.5%,0.7%,y 1% de pectina.

Muestra | Fuerza de Ruptura (g) Elasticidad (mm)

Gel 0.5% 18.404 2.937
Gel 0.7% 53.884 7.522
Gel 1.0% 55.633 7.522
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Figura 20. Variacion de la fuerza de ruptura y elasticidad del gel con respecto a la
concentracion de pectina en el gel
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6. CONCLUSIONES

Al estudiar la extraccion de pectina a partir de mango mayagiiezano (Mangifera indica L.) se
encontro que los factores temperatura, seccion de fruta y tiempo son directamente proporcionales
al rendimiento de la extraccion, resultando valores del 4.93 al 18.51% (g pectina/ g material
seco) para la cascara y 3.85 a 12.33% para la pulpa. Las mejores condiciones de extraccidon para
un mayor rendimiento serian el menor tiempo (45min), mayor temperatura (90°C), el menor pH
(1.5) y la pulpa del mango.

Con respecto al parametro grado de esterificacion medido por titulacion, se encontré que el
pH es directamente proporcional al grado de esterificacion, y la seccion de la fruta que arrojo
mayores valores de grado de esterificacion fue la pulpa. Los valores promedio del grado de
esterificacion variaron entre 71.52% y 96.63% para la pulpa, 63.87% y 93.44% para la céscara.
Lo que indica que las pectinas obtenidas en esta investigacion son mayores de 50%, lo cual las
cataloga como pectinas de alto metdxilo.

Con el fin de inactivar posibles enzimas endogenas y remover solidos solubles en alcohol,
especialmente azucares libres y pigmentos se realizé un pre-tratamiento a la cascara y pulpa del
mango, obteniendo Residuos Insolubles en Alcohol (RIA) con rendimientos de 32.66% para la
pulpa seca 'y 61.61% para la cascara. El bajo rendimiento de la pulpa fue debido al alto contenido
de azucares simples en ella que son solubles en etanol.

El analisis proximal de la materia prima arrojo6 resultados del contenido de proteina, humedad
y grasa similares en cascara y pulpa, mientras que el contenido de fibra en céscara es mayor que

en la pulpa.
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En los espectros FTIR para las pectinas obtenidas de pulpa y cascara se encontr6 la presencia
de las bandas de grupos carboxilos libres (1650cm™) y grupos carboxilos esterificados (1750cm”
", 1o cual confirma la identidad de la muestra como pectina y explica el alto grado de
esterificacion en ellas. No se reportd la presencia de las bandas en 1540-1560cm™, la cual indica
presencia de amida procedente de proteinas, y la banda 1590-1600cm™, anillos arométicos que
indican presencia de lignina. Esto indica la efectividad del proceso de extraccion y pre-
tratamiento con respecto a la pureza de las muestras.

Con relacion al estudio de la capacidad de gelificacion mediante las medidas del rigelémetro
y consistométro, se encontrdo que el andlisis grafico de los datos de ambos equipos contra los
principales factores experimentales no arroj6 evidencia de relaciones significativas, excepto en el
caso del consistométro con el pH. Esta relacion fue probada con andlisis de varianza y se
comprobd (P<0.05) que las geles con pH de 3.0 resultaban en valores menores en el
consistométro (0.33) que geles de pectinas extraidas a pH 1.5 (0.59). La interacciéon comun a
ambos equipos, Seccion de Fruta pH, fue evaluada pero no se consiguié un modelo estableciese
una relacion entre ambos equipos. Los resultados sugirieron que el pH es mas importante para
explicar los datos del consistométro mientras que para los datos del rigelémetro, la seccion de
fruta explica mejor la variabilidad.

Se evaluo la relacion entre los datos del rigelometro y el consistométro, y los valores
observados de grado de esterificacion, fuerza de ruptura, elasticidad y por ciento de rendimiento
de materia seca. Mediante el analisis de correlacion de Pearson se encontrd que ninguna de las
relaciones es muy fuerte ni es posible identificar alguna variable atara los resultados del

consistométro con los del rigelémetro; aun usando transformaciones de los datos.
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Al evaluar las propiedades texturales de un gel de pectina de cascara de 119 SAG (corrida 13)
variando la concentracion se encontré que a mayor concentracion, mayor fuerza de ruptura y

elasticidad del gel.
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7. RECOMENDACIONES

e Para estandarizar el proceso de seleccion del mango (materia prima) se recomienda medir
los sdlidos solubles (grados Brix) y la acidez titulable en la pulpa del mango a través del
proceso de maduracion del fruto. La proporcion entre ambas medidas es un indicativo de
maduracion ampliamente utilizado en la industria de jugos y pulpas de frutas.

e Para investigaciones futuras, se propone estudiar como afecta el grado de maduracion del
mango mayagiiezano y el uso de diferentes acidos organicos como el acido citrico,
proveniente de jugo de limon, acido tartarico y 4acido oxalico en el rendimiento y
propiedades fisico-quimicas de las pectinas obtenidas. Esto con el fin de obtener un
proceso mas amigable al ambiente y biodegradable.

e Durante la etapa de pre-tratamiento, al filtrar los residuos insolubles en Alcohol (RIA) de
la solucion de etanol se obtuvieron los residuos solubles en alcohol (RSA), tanto para
cascara como para pulpa. Estos residuos, ambos, conservaron los aromas de mango
maduro, lo cual puede utilizarse para realizar licores y cordiales de mango, al usar etanol-
grado alimenticio.

e Los residuos solidos obtenidos luego de la filtracién de la solucidén extractora en la etapa
de extraccion acida (hidrdlisis) de la pectina pueden ser neutralizados con NaOH
(Hidroxido de sodio — grado alimenticio) para posteriormente ser usados como fuente de
celulosa y lignina para alimento de animales o para estudios de la factibilidad de su uso
como biomasa o fuente de obtencion de bio-etanol en fermentaciones controladas.

e Se sugiere para estudios posteriores, el estudio del comportamiento de las pectinas

obtenidas como agente gelificante en la produccion de mermeladas o jaleas de frutas.
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9. ANEXOS

ANEXO A. CUADROS DE FACTORES DE CORRECION PARA EL
METODO DEL GRADO DE GELIFICACION (IFT, 1959)

Cuadro 1. Factores de correccion para los sélidos totales

% Solidos Totales Factor C

(refractométro)

64 1.034
64.1 1.031
64.2 1.028
64.3 1.024
64.4 1.021
64.5 1.018
64.6 1.015
64.7 1.012
64.8 1.008
64.9 1.004

65 1
65.1 0.997
65.2 0.993
65.3 0.99
65.4 0.987
65.5 0.984
65.6 0.98
65.7 0975
65.8 9.7
65.9 0.967

66 0.964
66.1 0.96
66.2 0.957
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Cuadro 2. Factores de correccion para el hundimiento.

% Hundimiento Factor F % Hundimiento Factor F % Hundimiento Factor F

18.1 1.243 22.1 1.062 26.1 0.895
18.2 1.238 222 1.058 26.2 0.89
18.3 1.233 223 1.053 26.3 0.887
18.4 1.228 224 1.048 26.4 0.883
18.5 1.223 22.5 1.044 26.5 0.88
18.6 1.218 22.6 1.04 26.6 0.877
18.7 1.213 22.7 1.035 26.7 0.873
18.8 1.208 22.8 1.031 26.8 0.87
18.9 1.203 22.9 1.026 26.9 0.867
19 1.2 23 1.022 27 0.864
19.1 1.194 23.1 1.017 27.1 0.861
19.2 1.19 232 1.013 27.2 0.858
19.3 1.185 23.3 1.008 27.3 0.855
19.4 1.181 234 1.004 27.4 0.852
19.5 1.177 235 1 27.5 0.849
19.6 1.173 23.6 0.995 27.6 0.846
19.7 1.168 23.7 0.991 27.7 0.844
19.8 1.193 23.8 0.987 27.8 0.84
19.9 1.158 239 0.982 279 0.837
20 1.155 24 0.977 28 0.835
20.1 1.15 24.1 0.973 28.1 0.833
20.2 1.146 242 0.969 28.2 0.83
20.3 1.142 24.3 0.964 28.3 0.827
20.4 1.137 244 0.96 28.4 0.824
20.5 1.122 245 0.956 28.5 0.82
20.6 1.128 24.6 0.952 28.6 0.814
20.7 1.124 24.7 0.948 28.7 0.807
20.8 1.119 24.8 0.944 28.8 0.801
20.9 1.115 249 0.94 28.9 0.794
21 1.111 25 0.936 29 0.788
21.1 1.106 25.1 0.932 29.1 0.784
21.2 1.102 25.2 0.928 29.2 0.781
213 1.097 253 0.924 293 0.778
21.4 1.093 254 0.92 29.4 0.774
215 1.088 25.5 0.917 29.5 0.771
21.6 1.084 25.6 0.913 29.6 0.767
21.7 1.08 25.7 0.909 29.7 0.764
21.8 1.075 25.8 0.905 29.8 0.761
21.9 1.07 259 0.902 29.9 0.758
22 1.066 26 0.898 30 0.755
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ANEXO B. CONDICIONES DEL EQUIPO EN LA PRUEBA DE
MEDICION DE FUERZA DE RUPTURA Y ELASTICIDAD DE LAS
GELES DE PECTINA

e Condiciones del equipo “Texture Analyzer TXA Plus”

Mode: Measure Force in Compression
Option: Return to Start

Pre-Test Speed: 1.0 mm/s

Test Speed: 0.5 mm/s

Post-Test Speed: 10.0 mm/s
Distance: 8mm

Trigger Type: Auto - 10g

Tare Mode: Auto

Data Acquisition Rate: 400pps
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ANEXO C. VALORES ARROJADOS POR MINITAB PARA EL ANALISIS
ESTADISTICO PARA RENDIMIENTO

Full Factorial Design

Factors: 4 Base Design: 4, 16
Runs: 32 Replicates: 2
Blocks: 2 Center pts (total): 0
Block Generators: replicates

All terms are free from aliasing.

Design Table (randomized)
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Factorial Fit: Rendimiento versus Block, Temperatura, Tiempo, ...

Estimated Effects and Coefficients for Rendimien

Term Effect
Constant 19.
Block 1.
Temperatura 5.335 2.
Tiempo 2.027 1.
pH -12.415 -6.
Seccidén Fruta 6.162 3.
Temperatura*Tiempo -2.577 -1.
Temperatura*pH -2.222 -1.
Temperatura*Seccidén Fruta -1.664 -0.
Tiempo*pH -0.906 -0.
Tiempo*Seccidén Fruta 0.344 0.
pH*Seccidén Fruta -0.859 -0.
Temperatura*Tiempo*pH 0.348 0.
Temperatura*Tiempo*Seccidn Fruta -3.493 -1.
Temperatura*pH*Seccidén Fruta 0.982 0.
Tiempo*pH*Seccidédn Fruta 0.146 0.
Temperatura*Tiempo*pH*Seccidén Fruta -1.150 -0.
S = 2.39911 PRESS = 392.923

R-Sg = 96.01% R-Sg(pred) = 81.83% R-Sqg(adj)

Analysis of Variance for Rendimiento (coded unit

Source DF Seq
Blocks 1 33.
Main Effects 4 1797.
Temperatura 1 227.67
Tiempo 1 32.88
pH 1 1233.12
SeccidénFruta 1 303.75
2-Way Interactions 6 128.
Temperatura*Tiempo 1 53.13
Temperatura*pH 1 39.
Temperatura*Seccidn Fruta 1 22.
Tiempo*pH 1 6.
Tiempo*Seccidén Fruta 1 0.
pH*SeccidénFruta 1 5.91
3-Way Interactions 4 106.
Temperatura*Tiempo*pH 1 0.97
Temperatura*Tiempo*Seccidn Fruta 1 97.
Temperatura*pH*Seccidn Fruta 1 7
Tiempo*pH*Seccidédn Fruta 1 0
4-Way Interactions 1 10.
Temperatura*Tiempo*pH*Seccidén Fruta 1 10.
Residual Error 15 86.
Total 31 2162.
Source P
Blocks 0.029
MainEffects 0.000
Temperatura 0.000
Tiempo 0.030

&3

to (coded units)

Coef SECoef T P
104 0.4241 45.04 0.000
027 0.4241 2.42 0.029
667 0.4241 6.29 0.000
014 0.4241 2.39 0.030
208 0.4241 -14.64 0.000
081 0.4241 7.26 0.000
289 0.4241 -3.04 0.008
111 0.4241 -2.62 0.019
832 0.4241 -1.96 0.069
453 0.4241 -1.07 0.302
172 0.4241 0.41 0.691
430 0.4241 -1.01 0.327
174 0.4241 0.41 0.687
746 0.4241 -4.12 0.001
491 0.4241 1.16 0.265
073 0.4241 0.17 0.866
575 0.4241 -1.36 0.195

= 91.75%

s)

SS Adj SS  Adj MS F

76 33.76 33.76 5.86

42 1797.42 449.35 78.07

227.67 227.67 39.56
32.88 32.88 5.71
1233.12 1233.12 214.24
303.75 303.75 52.77
20 128.20 21.37 3.71
53.13 53.13 9.23

50 39.50 39.50 6.86

14 22.14 22.14 3.85

56 6.56 6.56 1.14

95 0.95 0.95 0.16

5.91 5.91 1.03
46 106.46 26.62 4.62
0.97 0.97 0.17

60 97.60 97.60 16.96

.72 7.72 7.72 1.34

.17 0.17 0.17 0.03

58 10.58 10.58 1.84

58 10.58 10.58 1.84

34 86.34 5.76
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pH 0.000
Seccidén Fruta 0.000

2-Way Interactions 0.018
Temperatura*Tiempo 0.008
Temperatura*pH 0.019
Temperatura*Seccidédn Fruta 0.069
Tiempo*pH 0.302
Tiempo*Seccidén Fruta 0.691

pH*SeccidénFruta 0.327

3-Way Interactions 0.012

Temperatura*Tiempo*pH 0.687
Temperatura*Tiempo*Seccidn Fruta 0.001
Temperatura*pH*Seccidén Fruta 0.265
Tiempo*pH*Seccidédn Fruta 0.866

4-Way Interactions 0.195
Temperatura*Tiempo*pH*Seccién Fruta 0.195

Residual Error
Total

Estimated Coefficients for Rendimiento using data in uncoded units

Term Coef
Constant -163.763
Block 1.02707
Temperatura 2.28674
Tiempo 1.47378
pH 30.5625
Seccidén Fruta 42.6205
Temperatura*Tiempo -0.0160981
Temperatura*pH -0.435622
Temperatura*Seccidén Fruta -0.448367
Tiempo*pH -0.202293
Tiempo*Seccidn Fruta 0.01395
pH*Seccidén Fruta -51.1037
Temperatura*Tiempo*pH 0.00206419
Temperatura*Tiempo*Seccidn Fruta -0.0001883
Temperatura*pH*Seccidn Fruta 0.591055
Tiempo*pH*Seccidédn Fruta 0.583663

Temperatura*Tiempo*pH*Seccién Fruta -0.00681589

General Linear Model: Rendimiento versus Temperatura, Tiempo, ...

Factor Type Levels Values
Temperatura fixed 2 80, 90

Tiempo fixed 2 45, 90

pHfixed 2 1.5, 3.0

Seccidén Fruta fixed 2 Céascara, Pulpa

Analysis of Variance for Rendimiento, using Adjusted SS for Tests

Source DF Seqg SS Adj SS Adj MS F P
Temperatura 1 227.67 227.67 227.67 16.83 0.000
Tiempo 1 32.88 32.88 32.88 2.43 0.131
PH 1 1233.12 1233.12 1233.12 91.13 0.000
Seccidén Fruta 1 303.75 303.75 303.75 22.45 0.000
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Error 27 365.34 365.
Total 31 2162.75
S = 3.67844 R-Sg = 83.11% R-S

Unusual Observations for Rendimie
ObsRendimiento Fit SE Fit
28 36.2647 26.7387 1.4540

R denotes an observation with a 1

Grouping Information Using Tukey

Temperatura N Mean Grouping
90 16 21.8 A
80 16 16.4 B

Means that do not share a letter

Grouping Information Using Tukey

Tiempo N Mean Grouping
90 16 20.1 A
45 16 18.1 A

Means that do not share a letter

Grouping Information Using Tukey

pH N Mean Grouping
1.5 16 25.3 A
3.0 16 12.9 B

Means that do not share a letter

Grouping Information Using Tukey

Seccidn

Fruta N Mean Grouping
Pulpa 16 22.2 A
Céscara 16 16.0 B

Means that do not share a letter

34 13.53

g(adj) = 80.61%

nto

Residual St Resid
9.5260 2.82 R

arge standardized residual.

Method and 95.0%

Confidence

are significantly different.

Method and 95.0%

Confidence

are significantly different.

Method and 95.0%

Confidence

are significantly different.

Method and 95.0% Confidence

are significantly different.
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ANEXO D. ANALISIS ESTADISTICO PARA EL RENDIMIENTO

e (Qrafico normal de los efectos estandarizados

Normal Plot of the Standardized Effects
(response is Rendimiento, Alpha = 0.05)
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Grafico de los efectos principales

Main Effects Plot for Rendimiento
Data Means
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Diagrama de Pareto de los efectos estandarizados
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Pareto Chart of the Standardized Effects
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Prueba de Tukey

Tratamientos Media
90 °C 21.8%
Temperatura b
80 °C 16.4
. 90 min 20.1%
Tiempo
45 min 18.1%
pH 1.5 25.3 :
3 12.9
Pulpa 22.2°
Seccion fruta
Cascara 16.0°

% Medias con letras iguales no son significativamente diferentes (p< 0.05)
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ANEXO E. VALORES ARROJADOS POR MINITAB PARA EL ANALISIS
ESTADISTICO PARA GRADO DE ESTERIFICACION

04/10 9:41:31

Welcome to Minitab, press F1 for help.

Full Factorial Design

Factors: 4 Base Design: 4, 16
Runs: 48 Replicates: 3
Blocks: 3 Center pts (total): 0
Block Generators: replicates

All terms are free from aliasing.
Design Table (randomized)

Run Block A B C D
1 3 - - - +

|
|
I+ 1+ 1

QO J oy U W
L+ + o+ o+

T

11
12
13
14
15
16
17
18
19
20
21
22
23
24
25
26
27
28
29
30
31
32
33
34

L4+ 4+ 4+ 1+ 0+ 1+ + 1
I

L+ o+
I T I

r+ 1+ 1+ 4+ 0+
I+ 1+ + 1

+

+

I+ 1+ 4+ 0+
r+ 1+ 1+ 1+ 1
!

I+ + 1

NNNRPRRFRPRPRPRPEREFRPRPRPRPRPEPRPEPRPRPEPEPEPEPRPRPRODOWODOLOODWLOWWLOWLWWWWWW
I+ + 1

I N S S B S S L e

L4+ 4+ 1+

&9



35
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Factorial Fit: GRADO DE ESTERIF versus Block, Temperatura, Tiempo, ...

Estimated Effects and Coefficients for GRADO DE ESTERIFICACION (coded units)

Term Effect Coef SECoef T P
Constant 81.912 0.1410 581.04 0.000
Block 1 0.196 0.1994 0.98 0.333
Block 2 -0.115 0.1994 -0.57 0.570
Temperatura -1.180 -0.590 0.1410 -4.19 0.000
Tiempo -1.694 -0.847 0.1410 -6.01 0.000
pH 23.307 11.653 0.1410 82.66 0.000
Seccidén Fruta 5.798 2.899 0.1410 20.57 0.000
Temperatura*Tiempo 0.503 0.252 0.1410 1.79 0.084
Temperatura*pH 1.296 0.648 0.1410 4.60 0.000
Temperatura*Seccidén Fruta -1.082 -0.541 0.1410 -3.84 0.001
Tiempo*pH 0.370 0.185 0.1410 1.31 0.199
Tiempo*Seccidén Fruta 1.033 0.517 0.1410 3.66 0.001
pH*Seccidén Fruta -2.223 -1.111 0.1410 -7.88 0.000
Temperatura*Tiempo*pH -1.149 -0.575 0.1410 -4.08 0.000
Temperatura*Tiempo*Seccidn Fruta -1.316 -0.658 0.1410 -4.67 0.000
Temperatura*pH*Seccidén Fruta 0.403 0.202 0.1410 1.43 0.163
Tiempo*pH*Seccidn Fruta 0.581 0.290 0.1410 2.06 0.048
Temperatura*Tiempo*pH*Seccidén Fruta 0.262 0.131 0.1410 0.93 0.361

S = 0.976706 PRESS = 73.2637
R-Sq = 99.60% R-Sq(pred) = 98.98% R-Sq(adj) = 99.37%

Analysis of Variance for GRADO DE ESTERIFICACION (coded units)

Source DF Seq SS Adj SS  Adj MS F
Blocks 2 0.93 0.93 0.47 0.49
Main Effects 4 6973.01 6973.01 1743.25 1827.39
Temperatura 1 16.71 16.71 16.71 17.52
Tiempo 1 34.44 34.44 34.44 36.10
PH 1 6518.41 6518.41 6518.41 6833.04
SeccidénFruta 1 403.45 403.45 403.45 422.92
2-Way Interactions 6 110.98 110.98 18.50 19.39
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Temperatura*Tiempo 1 3.04 3.04 3.04 3.19

Temperatura*pH 1 20.15 20.15 20.15 21.12
Temperatura*Seccidén Fruta 1 14.06 14.06 14.06 14.74
Tiempo*pH 1 1.64 1.64 1.64 1.72
Tiempo*Seccidn Fruta 1 12.81 12.81 12.81 13.43
pH*SeccidénFruta 1 59.27 59.27 59.27 62.14
3-Way Interactions 4 42.62 42.62 10.66 11.17
Temperatura*Tiempo*pH 1 15.85 15.85 15.85 16.61
Temperatura*Tiempo*Seccidn Fruta 1 20.78 20.78 20.78 21.78
Temperatura*pH*Seccidédn Fruta 1 1.95 1.95 1.95 2.05
Tiempo*pH*Seccidédn Fruta 1 4.05 4.05 4.05 4.24
4-Way Interactions 1 0.82 0.82 0.82 0.86
Temperatura*Tiempo*pH*Seccidén Fruta 1 0.82 0.82 0.82 0.86
Residual Error 30 28.62 28.62 0.95
Total 47 7156.99
Source P
Blocks 0.619
MainEffects 0.000
Temperatura 0.000
Tiempo 0.000
pH 0.000
Seccidén Fruta 0.000
2-Way Interactions 0.000
Temperatura*Tiempo 0.084
Temperatura*pH 0.000
Temperatura*Seccidén Fruta 0.001
Tiempo*pH 0.199
Tiempo*Seccidén Fruta 0.001
pH*SeccidénFruta 0.000
3-Way Interactions 0.000
Temperatura*Tiempo*pH 0.000
Temperatura*Tiempo*Seccidn Fruta 0.000
Temperatura*pH*Seccidén Fruta 0.163
Tiempo*pH*Seccidédn Fruta 0.048
4-Way Interactions 0.361
Temperatura*Tiempo*pH*Seccién Fruta 0.361

Residual Error
Total

UnusualObservationsfor GRADO DE ESTERIFICACION

GRADO DE

ObsStdOrder ESTERIFICACION Fit SE Fit Residual St Resid
8 42 75.4300 72.9752 0.5981 2.4548 3.18R
32 12 74.0000 71.7160 0.5981 2.2840 2.96R
38 26 70.7700 72.9421 0.5981 -2.1721 -2.81R
39 20 67.6300 65.9954 0.5981 1.6346 2.12R

R denotes an observation with a large standardized residual.

Estimated Coefficients for GRADO DE ESTERIFICACION using data in uncoded units

Term Coef
Constant 194.978
Block 1 0.196042
Block 2 -0.114583
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Temperatura -1.69200

Tiempo -1.55485
pH -38.9600
Seccidén Fruta -26.7883
Temperatura*Tiempo 0.0175593
Temperatura*pH 0.632444
Temperatura*Seccidén Fruta 0.401000
Tiempo*pH 0.589802
Tiempo*Seccidn Fruta 0.777889
pH*Seccidén Fruta 1.6822
Temperatura*Tiempo*pH -0.00680988
Temperatura*Tiempo*Seccidn Fruta -0.00933704
Temperatura*pH*Seccidén Fruta -0.050889
Tiempo*pH*Seccidédn Fruta -0.114593

Temperatura*Tiempo*pH*Seccidén Fruta 0.00155062

LeastSquaresMeansfor GRADO DE ESTERIFICACION

Mean SE Mean

Temperatura
80 82.50 0.1994
90 81.32 0.1994
Tiempo
45 82.76 0.1994
90 81.06 0.1994
pH
1.500 70.26 0.1994
3.000 93.57 0.1994
Seccidén Fruta
Cascara 79.01 0.1994
Pulpa 84.81 0.1994

General Linear Model: GRADO DE EST versus Seccién Frut, Temperatura, ...

Factor Type Levels Values
SeccidénFruta fixed 2 Céscara, Pulpa
Temperatura fixed 2 80, 90

Tiempo fixed 2 45, 90

pH fixed 2 1.5, 3.0

Analysis of Variance for GRADO DE ESTERIFICACION, using Adjusted SS for Tests

Source DF Seg SS Adj SS Adj MS F P
Seccidén Fruta 1 403.4 403.4 403.4 94.30 0.000
Temperatura 1 16.7 16.7 16.7 3.91 0.055
Tiempo 1 34.4 34.4 34.4 8.05 0.007
pH 1 6518.4 6518.4 6518.4 1523.50 0.000
Error 43 184.0 184.0 4.3

Total 47 7157.0

S = 2.06847 R-Sg = 97.43% R-Sg(adj) = 97.19%

Grouping Information Using Tukey Method and 95.0% Confidence
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TemperaturaN Mean
80 24
90 24

Grouping
82.5 A
81.3 A

Means that do not share a letter

Grouping Information Using Tukey

TiempoN Mean Grouping
45 24 82.8 A
90 24 81.1 B

Means that do not share a letter

Grouping Information Using Tukey

pH N Mean Grouping
3.0 24 93.6 A
1.5 24 70.3 B

Means that do not share a letter

Grouping Information Using Tukey

Seccidén

Fruta N Mean Grouping
Pulpa 24 84.8 A
Cascara 24 79.0 B

Means that do not share a letter

General RegressionAnalysis: GRADO DE EST versus Temperatura, Tiempo, pH, ...

are significantly different.

Method and 95.0%

Confidence

are significantly different.

Method and 95.0%

Confidence

are significantly different.

Method and 95.0% Confidence

are significantly different.

Box-Cox transformation of the response with rounded lambda = 2

The 95% CI for lambda is (1.705,

RegressionEquation

*)

Seccidn

Fruta

Cascara GRADO DE ESTERIFICACION”2 = 2565.44 - 17.187 Temperatura -
Tiempo + 2534.29 pH

Pulpa GRADO DE ESTERIFICACION"2 = 3463.35 - 17.187 Temperatura -
Tiempo + 2534.29 pH

Coefficients

TermCoef SE Coef T P 95% CI

Constant 3014.40 728.068 4.1403 0.000 (1546.11, 4482.69)

Temperatura -17.19 8.297 -2.0714 0.044 ( -33.92, -0.45)
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Tiempo -5.88 1.844 -3.1896 0.003 ( =-9.60, -2.10)

PH 2534.29 55.314 45.8164 0.000 (2422.74, 2645.84)
Seccidédn Fruta
Céscara -448.95 41.486 -10.8220 0.000 (-532.62, -365.29)

Summary of Model

S = 287.420 R-Sq = 98.11% R-Sg(adj) = 97.93%
PRESS = 4426376 R-Sg(pred) = 97.64%

Analysis of Variance

Source DF Seq SS Adj SS Adj MS F P

Regression 4 184280790 184280790 46070197 557.68 0.0000000
Temperatura 1 354473 354473 354473 4.29 0.0443507
Tiempo 1 840415 840415 840415 10.17 0.0026593

pH 1 173411008 173411008 173411008 2099.14 0.0000000
Seccidén Fruta 1 9674894 9674894 9674894 117.11 0.0000000

Error 43 3552243 3552243 82610

Lack-of-Fit 11 2907652 2907652 264332 13.12 0.0000000
Pure Error 32 644591 644591 20143

Total 47 187833033

Fits and Diagnostics for Unusual Observations for Transformed Response

No unusualobservations
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ANEXO F. ANALISIS,ESTADfSTICO PARA EL GRADO DE
ESTERIFICACION

° Grafico normal de los efectos estandarizados
Normal Plot of the Standardized Effects
(response is GRADO DE ESTERIFICACION, Alpha = 0.05)
99
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° Grafico de Interacciones
Interaction Plot for GRADO DE ESTERIFICACION
Data Means
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Grafico de Efectos Principales

Mean

Grafico de Pareto

Main Effects Plot for GRADO DE ESTERIFICACION

Data Means
Temperatura Tiempo

90 A

*— ~—
80 v -
70 L T T T T

80 90 45 90

pH Seccion Fruta

90 -
80 —
70 i T T T T
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Pareto Chart of the Standardized Effects
(response is GRADO DE ESTERIFICACION, Alpha = 0.05)
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B
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Standardized Effect
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Graficos de los residuos antes de transformar los datos.

Percent

Frequency

Residual Plots for GRADO DE ESTERIFICACION

Normal Probability Plot Versus Fits
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Graficos de los residuos antes de transformar los datos.
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Prueba de Tukey

Tratamientos Media
90 °C 82.5°
Temperatura
80 °C 81.3°
. 90 min 82.8°
Tiempo
45 min 81.1°
pH 1.5 93.6
3 70.3°
Pulpa 84.8"
Seccion fruta
Cascara 79.0°

" medias con letras iguales no son significativamente diferentes (p< 0.05)
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ANEXO G. A,NALISIS GRAFICO DE LOS DATOS DEL RIGELOMETRO
Y CONSISTOMETRO

. . ° o o °
* o < °
hd . o o 8 ° s
Rigelémetro . o ° s
* <o ° °
. s ° -
. . . o o . s | o o

TEMPERATURA

TIEMPO
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Seccion de Fruta

o o <« < o ° ° * *
* o °
* o o
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s 8 8 o
. ° ° °
. * o o o ©
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o Resultados del analisis de varianza para la interaccion seccion de fruta-ph

Analysis of variance

Variable N R? Adj R? CVv
Rigeldmetro 8 0.64 0.37 15.90

Analysis of variance table (Partial SS)

S.V. SS df MS F p-value
Model. 1680.51 3 560.17 2.38 0.2103
SECCION FRUTA pH 1680.51 3 560.17 2.38 0.2103
Error 940.51 4 235.13
Total 2621.02 7

Test:Tukey Alpha:=0.10 LSD:=51.54831
Error: 235.1284 df: 4

SECCION FRUTA pH Means n S.E.

cascara_ 1.50 106.92 3 8.85 A

pulpa 3.00 105.40 2 10.84 A

cascara_ 3.00 96.07 1 15.33 A

pulpa 1.50 72.04 2 10.84 A

Means with a common letter are not significantly different (p<= 0.10)
Variable N R? Adj R? Ccv

Consistométro 8 0.87 0.78 17.78

Analysis of variance table (Partial SS)

S.V. SS df MS F p-value
Model. 0.16 3 0.05 9.06 0.0295
SECCION FRUTA pH 0.16 3 0.05 9.06 0.0295
Error 0.02 4 0.01
Total 0.18 7

Test:Tukey Alpha:=0.10 LSD:=0.25524
Error: 0.0058 df: 4

SECCION FRUTA pH Means n S.E.

pulpa 1.50 0.66 2 0.05 A
cascara_ 1.50 0.46 1 0.08 A B
pulpa 3.00 0.33 2 0.05 B
cadscara 3.00 0.33 3 0.04 B

Means with a common letter are not significantly different (p<= 0.10)
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ANEXO H. ESPECTROS DE INFRAROJO CON TRANSFORMADAS DE
FOURIER (FTIR) PARA LAS PECTINAS DE PULPA Y CASCARA

e Espectro FTIR para la corrida 2 (Pulpa)
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e Espectro FTIR para la corrida 9 (Pulpa)
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e Espectro FTIR para la corrida 11 (Pulpa)
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e Espectro FTIR para la corrida 6(cascara)

0.998

Absorbancia
o
(o]
o
[e)]

0.994 -

0.992 -

099 +————t———pe e |
400 600 800 1000 1200 1400 1600 1800 2000

Longitud de Onda (cm 1)

102



e Espectro FTIR para la corrida 10(céscara)
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e Espectro FTIR para la corrida 12 (céscara)
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e Espectro FTIR para la corrida 15 (cascara)
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ANEXO I. FOTOGRAFIAS DEL PROCESO DE PRE-TRATAMIENTO Y
EXTRACCION

Mango Cortado

Residuos Solubles en Alcohol
(RSA)

Cascara Seca

Pulpa Seca

Residuos Insolubles en Alcohol
(RSA)

Ilustracion 1. Fotos del Proceso de pre-tratamiento del Mango



Ilustracion 2. Fotografia del proceso de extraccion de pectinas de cascara de Mango
a80°C

Ilustracion 3. Solucién extractora posterior al proceso de extraccion de la pulpa de
Mango

Ilustracion 4. Fotografias de pectinas de Cascara y Pulpa de Mango previas a etapa
de secado
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Iustracion 5. Geles de pectinas de Pulpa y Cascara de Mango
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