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RESUMEN

El objetivo del presente estudio fue elaborar peliculas y recubrimientos comestibles (polimero
biodegradable) a base de pectinas, para la aplicacion en empaque alimentario. La extraccion de
las pectinas se llevd a cabo con una solucidn de &cido clorhidrico y precipitacion de las mismas
con alcohol etilico al 96% v/v, con la finalidad de efectuar el proceso de obtencion de pectina
con insumos accesibles y disponibles en los laboratorios; se evaluaron pH, tiempo y temperatura

de hidrolisis.

La elaboracion de peliculas comestibles se llevd a cabo por el método casting (vaciado en placa),
la evaporacion de materia acuosa se elimind a temperatura de 40 °C estudiandose en este
apartado la cinética de secado. La formulacion de las peliculas varié en base a la concentracion

pectina, permaneciendo constante la glicerina.

La caracterizacion de las peliculas consistio en evaluar sus propiedades fisicas, mecanicas y sus
caracteristicas microestructurales por microscopia electronica de barrido (SEM), en el andlisis
microestructural se observd que las peliculas a base de pectinas presentaron superficies lisas y

homogéneas sin huecos o fracturas.

Se desarrollaron formulaciones de recubrimientos comestibles las cuales se emplearon para
recubrir frutas, tres formulaciones de recubrimiento a base de pectina fueron aplicadas en frutilla
y uva. Se fue realizado un seguimiento durante el almacenamiento de las propiedades
fisicoquimicas, en cuanto a pérdida de peso acidez titulable y solidos solubles. La aplicacion de
estos recubrimientos comestibles crea una barrera a la pérdida de vapor de agua, que se
manifiesta como una disminucion de la pérdida de peso durante el almacenamiento, comparando
las frutas recubiertas y sin recubrir usadas como controles. Sensorialmente presentaron mayor

aceptacion las frutas recubiertas, principalmente en el parametro de apariencia y brillo.



SUMMARY

The objective of the present study was to produce edible films and coatings (biodegradable
polymer) based on pectins, for application in food packaging. The pectin extraction was carried
out with a hydrochloric acid solution and precipitation of the same with ethyl alcohol at 96% v
/ v, in order to carry out the process of obtaining pectin with accessible inputs available in the

laboratories; hydrolysis pH, time and temperature were evaluated.

The production of edible films was carried out by the casting method (plate casting), the
evaporation of aqueous matter was eliminated at a temperature of 40 ° C, studying the drying
Kinetics in this section. The formulation of the films varied based on the pectin concentration,

with glycerin remaining constant.

The characterization of the films consisted of evaluating their physical and mechanical
properties and their microstructural characteristics by scanning electron microscopy (SEM). In
the microstructural analysis, it was observed that the pectin-based films presented smooth and

homogeneous surfaces without gaps or fractures.

Edible coating formulations were developed which were used to coat fruits, three pectin-based
coating formulations were applied to strawberries and grapes. The physicochemical properties
were monitored during storage, in terms of loss of weight, titratable acidity and soluble solids.
The application of these edible coatings creates a barrier to the loss of water vapor, which is
manifested as a decrease in weight loss during storage, comparing the coated and uncoated fruits
used as controls. Sensorially, the coated fruits showed greater acceptance, mainly in the

parameter of appearance and brightness.



CAPITULO |
1. INTRODUCCION

La tecnologia de empaques comestibles es bastante desconocida, tanto en su capacidad de
conservar los alimentos como los procesos de obtencién; tampoco se conocen muy bien los
diferentes tipos que existen y sus caracteristicas. Es por eso que el desarrollo y uso de empaques,
a base de biomateriales, para prolongar la vida y mejorar la calidad de los productos
alimenticios, ha venido creciendo debido a la necesidad de reducir y sustituir el empleo de
plasticos y envases sintéticos, por materiales menos agresivos con el medio ambiente; el
incremento en las expectativas del consumidor por una mayor variedad de productos frescos y
la demanda por alimentos con mayor vida Gtil. Por tal razon, las peliculas o recubrimientos
comestibles biodegradables pueden resultar una forma innovadora y efectiva de proteger al

alimento, reduciendo al mismo tiempo el uso de envases no recuperables.

En el proyecto se propone la elaboracion de recubrimientos y peliculas a base de pectinas
obtenidas de cascaras de naranja y toronja, variando la concentracidn de pectina, con la finalidad
de estudiar el efecto de la concentracion en las caracteristicas fisicas y organolépticas de las
peliculas, asi también se aplicara estos en recubrimientos de distintas frutas ya que requiere
que actlen como barrera de proteccién con el propdsito de evaluar el estado de madurez y

oxidacion, sin alterar las caracteristicas organolépticas del producto.



2. ANTECEDENTES

La Universidad Autonoma Agraria “Antonio Narro”, Departamento de Ciencia y Tecnologia de
Alimentos de México, realizo una monografia denominado “Generalidades y Aplicacion de
Peliculas y Recubrimientos Comestibles en la Cadena Hortofruticola”, En la monografia se
encuentra una sintesis de diversas investigaciones recientes en el estudio y desarrollo de
peliculas y recubrimientos comestibles, haciendo énfasis en su obtencion y aplicacion en la
cadena hortofruticola. Tienen la viabilidad para incorporar agentes antimicrobianos para proveer
estabilidad microbioldgica a los alimentos, ya que sirven como acarreadores de un amplio
numero de aditivos que pueden extender la vida en anaquel de un producto y reducir el riesgo

de crecimiento de patdgenos en la superficie de los alimentos. (Reyes, 2011)

La Universidad Auténoma del Estado de México Facultad de Quimica, realizo una tesis
denominado “Elaboracion y Caracterizacion de Peliculas de Mucilago de Nopal-Pectina: Efecto
de la Concentracion del Mucilago de Nopal en las Propiedades Fisicoquimicas y Mecénicas”,
el objetivo del estudio fue desarrollar peliculas comestibles a base de mucilago de nopal
(Opuntia ficus indica), variedad milpa alta, con un componente proteico (pectina) y glicerol
como plastificante. La extraccion del mucilago de nopal se llevé a cabo con una solucion de
CaCl; al 20%, mientras que la concentracion de sélidos totales se realiz6 utilizando un termo
bafio a 60 °C. La formulacién de las peliculas vari6 en base a la concentracion de sélidos totales
del mucilago, tanto pectina como glicerol, permanecieron constantes. Las peliculas que
presentaron menos estabilidad térmica fueron las elaboradas con pectina-agua-glicerol (P-A-G)
y pectina-glicerol (P-G), en comparacion con aquellas con contenido de mucilago de nopal,
pectina-mucilago-glicerol (P-M-G). La incorporacion de mucilago de nopal en bajas
concentraciones mejoroé las propiedades mecanicas (elasticidad, elongacion, esfuerzo maximo,
etc.). En el analisis microestructural se observo que las peliculas con altas concentraciones de
solidos totales de mucilago de nopal (P-M15-G y P-M20-G) presentaron superficies rugosas y
en algunos casos fracturadas. La pelicula que presento mayor permeabilidad de vapor de agua
fue la elaborada con pectina-agua-glicerol (P-A-G), encontrando ademas que al incremental la

concentracion de solidos totales del mucilago el PVA disminuye. (Silvas, 2017)

La Universidad Nacional de Colombia realizo una tesis denominado “Desarrollo de un

recubrimiento comestible a partir de un biopolimero para prolongar la vida util de frutas



frescas”, desarrollaron formulaciones de recubrimientos comestibles las cuales se emplearon
para recubrir frutas y elaborar peliculas comestibles por la técnica de moldeo por evaporacion
de solvente. Evaluo el efecto en propiedades mecanicas, permeabilidad al vapor de agua, espesor
y color de las peliculas elaboradas con la adicion del biopolimero tipo dextrana en
concentraciones de 2, 3y 5% p/v, pectina0, 0.1, 0.4, 1y 2 %plv, glicerol y sorbitol al 70%
p/v en concentraciones 0, 0.2, 0.5, 1y 1.5, %v/v, polisorbato 80 en concentraciones de 0.1, 0.2,
0.5 %vlv, el aceite de canola se evalud en concentraciones de 0.1, 0.2, 0.5%vV/v y el aceite de
canela en la concentracion de 0.005% v/v. EI método de aplicacion del recubrimiento en frutas
se determind por la evaluacion de caracteristicas fisicoquimicas en fresas recubiertas por
inmersion y aspersion durante el almacenamiento en refrigeracion. Tres formulaciones fueron
aplicadas en fresa, arandano y feijoa. Fue realizado un seguimiento durante el almacenamiento
de las propiedades fisicoquimicas, de textura, caracteristicas sensoriales y microbiolégicas. Las
peliculas con alto contenido de dextrana fueron quebradizas. La aplicacion de los recubrimientos
comestibles crea una barrera a la pérdida de vapor de agua, que se manifiesta como una
disminucion de la pérdida de peso durante el almacenamiento, comparando las frutas recubiertas
y sin recubrir usadas como controles. Los recubrimientos logran la proteccion del color de las
frutas durante el almacenamiento. Sensorialmente presentaron mayor aceptacion las frutas
recubiertas, principalmente en el parametro de apariencia y brillo. Los recubrimientos
comestibles a base de dextrana muestran potencial para prolongar la vida datil de frutas.
(Martinez D. C., 2013)



3. PLANTEAMIENTO DEL PROBLEMA

La sintesis de polimeros biodegradables disminuye la contaminacion por el uso de materiales
plasticos no biodegradables por tanto constituye un porcentaje importante en la acumulacion de
desechos solidos. Como respuesta a esta necesidad surgen los materiales biodegradables a partir
de polimeros naturales como una alternativa para disminuir la contaminacion causada por los
desechos plasticos sintéticos, los cuales se acumulan en el ambiente a gran velocidad y que
requieren de un tiempo prolongado para ser asimilados nuevamente por la naturaleza. Entre las
principales ventajas que presenta dichas peliculas son: amigables con el medio ambiente ya que
son susceptibles de sufrir biodegrabilidad, asi como potencialmente comestibles por estar

elaborados con compuestos naturales.

Debido al crecimiento de la produccion sustentable se busca que los materiales con los que se
fabrican los envases tengan el menor impacto posible sobre el medio ambiente, las peliculas y
recubrimientos comestibles son una alternativa utilizada para la proteccion de alimentos, que

favorece la prolongacién de la vida util del alimento.



4. OBJETIVOS

4.1. OBJETIVO GENERAL

Elaborar peliculas y recubrimientos comestibles (polimero biodegradable) a base de
pectinas, obtenida por el método de hidrolisis acida de cascaras de naranja y toronja,

como propuesta de aplicacion en empaque alimentario.

4.2. OBJETIVOS ESPECIFICOS

e ldentificar las pectinas obtenidas por espectrofotometria infrarrojo para la
formulacién de peliculas y recubrimientos comestibles (polimero biodegradable).

e Estudiar la cinética de secado de las peliculas comestibles a una temperatura de 40°C.

e Evaluar las propiedades fisicas (espesor, solubilidad en agua y resistencia a la
ruptura) de las peliculas comestibles.

e Realizar la caracterizacion estructural por microscopia electronica de barrido de las
peliculas comestibles.

e Recubrir frutas con las diferentes formulaciones preparadas, evaluando el efecto de

la transferencia de humedad y estado de madurez.



5. JUSTIFICACION

El uso indiscriminado de empaques sintéticos ha generado serios problemas ecoldgicos
contribuyendo a la contaminacion ambiental provocada por desechos sélidos de baja
degradabilidad, lo que ha impulsado a la basqueda de biopolimeros naturales. El aprovechar los
recursos naturales como fuente de conservacién y reciclaje se convierte en una excelente opcion

e innovacion en el desarrollo de nuevos productos biodegradables.

Sin embargo, en la ultima década ha aumentado de forma muy notoria el interés en el desarrollo
y uso de materiales de envases biodegradables que prolonguen la vida Gtil y que mejoren la
calidad de los alimentos ya sean frescos, congelados, procesados, entre otros. Apoyados en lo
anteriormente mencionado, el propoésito principal para el desarrollo de este proyecto es elaborar

una pelicula polimérica comestible, dicha pelicula se emplea para recubrir frutas no procesadas.

El proyecto de grado es de caracter investigativo donde se plantea el uso de un derivado de las
cascaras de naranja y toronja (pectina) para formular un recubrimiento biodegradable con
buenas propiedades de barrera, que pueda ser usado como material de empaque en alimentos.
Asi, se espera contribuir a proponer formulaciones de peliculas a base de biopolimeros que no
solo tengan un impacto positivo al medio ambiente, sino también en la conservacion de los

alimentos.



CAPITULO II

6. MARCO TEORICO

6.1. POLIMEROS

Los polimeros son macromoléculas formadas por la union repetida de una o varias moléculas
unidas por enlaces covalentes. El término macromolécula significa molécula muy grande.
“Polimero” y “macromolécula” son términos que suelen utilizarse indistintamente, aunque
estrictamente hablando no son equivalentes ya que las macromoléculas, en principio, no

requieren estar formadas por unidades de repeticion.

Se trata de cadenas muy largas en las que muchos 4&tomos estan alineados uno junto a otro. En
el sentido etimologico, la palabra “polimero” deriva del griego poli y meros, que significan
muchas y partes respectivamente como se muestra en la Figura 1, en contraste con “monémero”

mono significa uno.

Figura 1. Comparacion entre un monémero y un polimero

g

Monomero

Polimero

e

Fuente: sintesis y caracterizacion de polimeros (Velasquez, 2018)
6.1.1. Reacciones de polimerizacion

e Polimerizacion por adicion

Este tipo de reacciones de polimerizacion se efectta habitualmente con monémeros que tienen
doble enlace carbono-carbono. Los polimeros de adicion se forman por adicion de una molécula

de mondmero a otra como se muestra en la Figura 2.



Figura 2. Reaccién de polimerizacion por adicion

Estireno POLIESTIRENO

Fuente: Sintesis y caracterizacion de polimeros (Velasquez, 2018)

e Polimerizacién por condensacion

En este caso, la polimerizacion tiene lugar por reaccién entre moléculas que poseen grupos
funcionales. Se forman cuando las unidades de mondmero se combinan para dar cadenas
polimeras, muchas veces mediante la eliminacion de moléculas pequefias como las de agua. Se
forma por reaccion entre dos monémeros con grupos funcionales diferentes con pérdidas de una

molécula pequefia, como se muestra en la Figura 3.

Figura 3. Reaccién de polimerizacion por condensacién

Diamina n NH,-R-NH, + n HOOC-R’-COOH Acido dicarboxilico

1

POLIAMIDA NH,-(R-NHCO-R’),-COOH + (2n-1) H,0 AGUA

Fuente: sintesis y caracterizacion de polimeros (Velasquez, 2018)
6.1.2. Polimeros biodegradables

Un polimero biodegradable es aquel que puede ser degradado completamente por el medio
ambiente, reduciendo asi el impacto ambiental que estos materiales producen. Por lo tanto, de
acuerdo con esta definicidn, cuando un envase plastico biodegradable es desechado al final de
su vida util, comienza a transformar su estructura molecular, y por lo tanto sus propiedades
fisicas y quimicas, debido a la influencia de agentes ambientales. Asi, el polimero es
transformado en sustancias simples 0 en componentes menores como agua, didxido de carbono

y biomasa que finalmente se asimilan al medio ambiente. (Labeaga, 2018)

Los polimeros biodegradables pueden clasificarse, segln su origen, dentro de tres categorias

principales:

e Polimeros naturales: como la celulosa, el almidon y las proteinas



e Polimeros sintéticos: los mas prometedores son los poliésteres alifaticos como el &cido
polilactico (PLA), el acido poliglicélico (PGA), la policaprolactona (PCL), o el d6xido

de polietileno (PEO) entre otros.

e Polimeros sintetizados por microorganismos: son polimeros que se sintetizan

biotecnoldgicamente con bacterias, como los polihidroxialcanoatos (PHA’s)

6.1.3. Polimeros naturales

El almidon es el principal polisacarido de reserva de la mayoria de los vegetales, no es
realmente un polisacérido, sino la mezcla de dos, la amilosa (20%) y la amilopectina (80%).
Ambos estan formados por unidades de glucosa, en el caso de la amilosa unidas entre ellas por
enlaces o 1-4 lo que da lugar a una cadena lineal. En el caso de la amilopectina, aparecen
ramificaciones debidas a enlaces o 1-6. A continuacion, se muestran las estructuras de la amilosa

y de la amilopectina. (Labeaga, 2018)

Figura 4. Estructuras de la amilosa y la amilopectina
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Fuente: Polimeros biodegradables, (Labeaga, 2018)



6.2. PELICULAS Y RECUBRIMIENTOS COMESTIBLES
6.2.1. Definiciony propiedades

Los recubrimientos y las peliculas comestibles se definen como una o varias capas delgadas y
continlas compuestas por materiales que pueden ser ingeridos por el consumidor. Los
recubrimientos comestibles se aplican directamente sobre el producto por inmersion, rociado o
pincelado y se forman sobre el mismo durante una etapa de secado. Las peliculas comestibles
se producen sobre un molde y posteriormente se aplican sobre el producto. (Guilbert, Gontard,
& Gorris, 1996)

Los recubrimientos y las peliculas comestibles ideales se caracterizan por actuar como una
barrera frente a la transmisién de humedad, solutos y/o gases, brindar proteccién mecénica;
poseer una determinada solubilidad en agua, ser transparentes, no otorgar sabor ni olor diferente
al alimento y por no ser detectados durante su consumo. Ademas, entre otras caracteristicas,
deben estar libres de tdxicos y ser seguros para la salud; deben requerir una tecnologia simple
para su elaboracion y el costo de las materias primas y de produccion deben ser bajos. (Kester
& Fennema, 1986)

Las propiedades anteriormente nombradas dependen del tipo de material empleado, del
procedimiento de formacion y del método de aplicacion del recubrimiento y la pelicula
comestible y usualmente pueden ser mejoradas incluyendo en la formulacion aditivos

funcionales tales como antioxidantes, agentes antimicrobianos, enzimas y nutrientes.

Dentro de las funciones mas importantes de los recubrimientos comestibles se encuentra el
retardar la migracién de humedad, controlar el transporte de gases (O2, CO. y etileno), retener
componentes volatiles, reducir el transporte de solutos, servir de vehiculo de aditivos, mejorar
las propiedades mecénicas y de manejo del alimento, ademas de impartir una mayor integridad

a la estructura del mismo. (Grau, 2006)
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Figura 5. Representacion esquematica de la conservacion de alimentos con y sin pelicula

Adityvos alimentanos

Drfunon de aditivos al

Transforencia de zases

Tranaferencia de

A. Sin pelicula comestible

Retencsdn superficial de

Afitivos en adktivos

PELICULA ACTIVA Control =0
728 SIS :‘1__”' transferencia de gases
i -5l
i

* ot

. Control en transferencia
B. Con pelicula comestible de hamedad

Fuente: Propiedades de peliculas comestibles. (Romero & Estrada, 2011)

6.2.2. Componentes de las peliculas y recubrimientos

Los principales componentes de los recubrimientos comestibles son polisacaridos, proteinas,
lipidos y resinas. Estos materiales pueden emplearse individualmente o en mezclas, formando
recubrimientos y peliculas compuestos, mientras que no alteren adversamente las caracteristicas
organolépticas del alimento. Adicionalmente, las formulaciones pueden incluir plastificantes,
emulsionantes, saborizantes, compuestos antimicrobianos, etc. para mejorar las propiedades de

los recubrimientos y peliculas comestibles.

e Polisacéridos: Entre los polisacaridos formadores de recubrimientos y peliculas

comestibles se pueden citar la pectina, almiddn, el quitosano, la celulosa, la carragenina, el
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alginato, y ciertas gomas y fibras. Los polisacaridos poseen una secuencia simple, pero
pueden adoptar conformaciones complicadas e impredecibles. Ademas, si bien la mayoria
de los carbohidratos son neutros, la presencia en sus estructuras de un namero relativamente
grande de grupos hidroxilo y otros componentes hidrofilicos indica que el enlace de
hidrdgeno puede jugar un rol importante en la formacion y caracteristicas del recubrimiento.
Algunas gomas, por otra parte, poseen cargas negativas y muestran propiedades diferentes
dependiendo del pH del medio. (Han & Gennadios, 2005)

Proteinas: Los materiales formadores de recubrimientos y peliculas comestibles a base
de proteinas derivadas de fuentes animales incluyen el colageno, la gelatina, las
proteinas miofibrilares de pescado, la queratina, las proteinas de la clara de huevo, la
caseina, las proteinas del suero de queseria, etc. Entre los materiales derivados de fuentes
vegetales se pueden citar la ceina de maiz, el gluten de trigo, las proteinas de soja, de
mani y de semillas de algodén, etc. Las caracteristicas mas distintivas de las proteinas
comparadas con otros materiales formadores de recubrimientos y peliculas son la
desnaturalizacion conformacional, la presencia de cargas electrostaticas y la naturaleza
anfifilica. Las estructuras secundaria, terciaria y cuaternaria de las proteinas pueden ser
modificadas por distintos tratamientos fisicos y agentes quimicos (calor, tratamiento
mecanico, presion, irradiacion, lipidos en interfaces, acidos y alcalis, iones metalicos,
etc.) y este hecho es aprovechado muy a menudo para optimizar la configuracion e
interacciones de las proteinas y como resultado las propiedades del recubrimiento y
pelicula obtenidos. Una ventaja adicionalde los recubrimientos y peliculas a base de
proteinas es que pueden mejorar la calidad nutricional de los alimentos dado que
aumentan el contenido proteico del producto. Por otra parte, el proceso de seleccion de
un recubrimiento o pelicula a base de proteinas para su aplicacion en alimentos debe
considerar la posibilidad de que un segmento de la poblacidn sea alérgico a ciertas
proteinas, esto es particularmente importante en el caso de proteinas del trigo.

Lipidos y resinas: Los lipidos y resinas también son empleados como materiales
formadores de recubrimientos y peliculas comestibles. Los recubrimientos y peliculas a
base de estos componentes se elaboran con ceras y aceites tales como cera o0 aceite de

parafina; ceras de abejas, de carnauba y de candelilla; aceites minerales y vegetales;
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monoglicéridos acetilados; acidos estearicos, laurico y palmitico; ésteres de acidos
grasos-sacarosa, entre otros.

Generalmente, estos recubrimientos y peliculas son barreras efectivas frente a la
migracion de vapor de agua, pero presentan propiedades mecénicas desfavorables y
disminuyen o incluso previenen la migracion de otros gases, lo cual puede resultar en
procesos fisioldgicos indeseables tales como respiracidn anaerdbica. Estos procesos, a
su vez, disminuyen la calidad del producto resultando en el ablandamiento de la
estructura del tejido, la alteracion de los aromas, el retraso de la maduracion y la
promocidn de reacciones microbiologicas.

Por otra parte, los lipidos pueden ocasionar problemas en la aplicacion a consecuencia
de su estructura heterogénea y su pobre adherencia al alimento. Ademas, debido a su
fragilidad y susceptibilidad a sufrir oxidacion pueden alterar las propiedades
organolépticas del producto resultando en recubrimientos o peliculas opacos y de sabor
ceroso. (Gontard, 1995)

6.2.3. Propiedades fisicas de las peliculas

Las propiedades fisicas mas importantes para las peliculas comestibles Se encuentran: color,
opacidad aparente, transparencia, espesor, solubilidad y aquellas relacionadas con la resistencia

mecanica (Roblejo, 2009)
6.2.3.1. Propiedades de espesor

La mayoria de los recubrimientos comestibles son de naturaleza hidrofilica se ha encontrado
una relacion dependiente positiva entre la permeabilidad al vapor del agua y el espesor de los
recubrimientos. Consideran que a medida que el espesor de los recubrimientos aumenta, se
incrementa la resistencia a la transferencia de masa a través de ella, en consecuencia, la presion
parcial de vapor del agua de equilibrio en la superficie inferior de la cubierta se incrementa.
Otros autores atribuyen el efecto del espesor a cambios en la estructura del recubrimiento

ocasionados por el hinchamiento que provoca el agua en el polimero. (Park & Chinnan , 1995)
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6.2.3.2. Solubilidad en agua

La solubilidad en agua es un factor importante para determinar las aplicaciones posibles de las
peliculas. En algunos casos, se desea una pelicula facilmente soluble, tal como una bolsa soluble
que contiene ingredientes alimenticios, mientras que en otros casos podria preferirse una
pelicula insoluble para proveer resistencia al agua y mejorar la integridad del alimento. Los
materiales formadores de peliculas comestibles que son solubles en agua producen peliculas de
solubilidad variada dependiendo de la proteina y de las condiciones de formacion de la pelicula

y de los tratamientos efectuados. (Roblejo, 2009)

6.2.3.3. Propiedades mecéanicas

La propiedad mecanica de la pelicula comestible tiene un gran impacto en la estabilidad y
flexibilidad a cambios de temperatura. Las propiedades mecéanicas que mayormente se
determinan son la fuerza y el porcentaje de elongacion al quiebre, el cual representa la habilidad
de la pelicula a extenderse. Por lo tanto, la eleccion de las sustancias a emplear y/o aditivos
activos a afiadir estan totalmente relacionadas con la funcion para la cual se desea utilizar la

cobertura comestible, la naturaleza del alimento y el método de aplicacion (Rojas, 2006)

Cuando el material empleado para recubrir se coloca en la superficie de las frutas, se desarrollan
dos fuerzas: cohesidn de las moléculas dentro de la cobertura y adhesién entre el recubrimiento
y la fruta. El grado de cohesion de los recubrimientos comestibles gobierna las propiedades de
barrera y mecanicas de las coberturas. Una alta capacidad de adhesion asegura una durabilidad

larga del recubrimiento en la superficie de la fruta. (Olivas & Barbosa, 2005)
6.2.4. Factores que afectan las propiedades de las peliculas

6.2.4.1. Efecto del plastificante

Los plastificantes se agregan para disminuir la rigidez y aumentar la elongacion de las peliculas.
Normalmente, a medida que la concentracion del plastificante aumenta, los valores de la
permeabilidad al vapor de agua y de elongacidn se incrementan mientras que la resistencia y la

rigidez disminuye. (Krochta, 2002)
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Durante la elaboracion de la solucién formadora de pelicula se adicionan agentes plastificantes
(glicerol, sorbitol, polietilenglicol o propilenglicol) que disminuyen las fuerzas
intermoleculares cuando interactian con los grupos amino y acido de la proteina, lo que trae
como consecuencia un incrementando en la movilidad de la pelicula (Guerrero et al., 2010).
Estos cambios en la organizacion molecular modifican la funcionalidad de las peliculas
incrementando su flexibilidad y disminuyendo su resistencia mecanica y rigidez. Otras
propiedades que se ven claramente afectadas en las peliculas por la adicién de plastificantes,

son las de barrera y solubilidad. (Guerrero, 2011)

6.2.4.2. Efecto del proceso de secado

Las peliculas obtenidas bajo secado rapido presentan burbujas al retirarse de la superficie de
formacion, formando burbujas de aire o vapor de agua por debajo de la superficie las cuales son
incapaces de escapar a través de la pelicula en formacion sometida a secado rapido. Ademas,
las peliculas sometidas a altas temperaturas tienen una coloracion amarillenta y un suave aroma
a gquemado, en comparacion con las obtenidas a bajas temperaturas que son transparentes,

incoloras e inodoras.
6.2.4.3. Efecto del espesor

El espesor de las peliculas formadas en la superficie de los frutos o recubrimientos, varia con
el contenido en sélidos de las formulaciones, la densidad, viscosidad, tension superficial y
velocidad de secado. El espesor de una pelicula no puede exceder los 0.25 mm, asi mismo ésta
no deberia ser menor a 0.10 mm porque entonces seria una pelicula muy débil con propiedades
fisicas pobres. (Jooyandeh, 2011)

6.2.5. Ventajas del uso de recubrimientos comestibles

Dentro de las ventajas del uso de peliculas comestibles en frutas y hortalizas minimamente

procesadas se encuentran. (Rojas, 2006)

v" Mejoran la retencién del color, acidos, aztcares y componentes del sabor.
v Reducen la pérdida de agua.
v" Mantienen la calidad durante el almacenamiento.
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v Disminuyen los desérdenes metabolicos durante el periodo de conservacion.
v Permiten la adicion de otros compuestos.

v" Reducen el uso de envases sintéticos.

6.3. PECTINA

Las pectinas estan formadas fundamentalmente por largas cadenas de unidades de acido
galacturonico, que puede encontrarse como tal acido, con el grupo carboxilo libre, o bien o

con el carboxilo esterificado por metanol (metoxilado). (Calvo, 2011)
6.3.1. Composicion quimica

La pectina es un polimero del acido D-galacturdénico con unidades enlazadas por enlaces o 1-4.
Las cadenas de pectina estan interrumpidas por unidades de L-ramnosa unidas mediante enlaces
a 1-2. También se puede encontrar galactosa, arabinosa, glucosa y xilosa. Por lo menos 3 de

estos azlcares neutros se han encontrado en pectinas en forma de cadenas laterales cortas.

Las pectinas de las frutas, y en general de los materiales vegetales, varian en el contenido de
metoxilo y poder de gelificacidn, asi como también en la presencia y las posiciones de otros
grupos quimicos como amidas y etoxilo. El contenido de metoxilo en las pectinas comerciales
se encuentra entre el 8 y el 11%, pueden formar geles con un contenido de 65% de sélidos
solubles (azucar). También varian en la longitud de la cadena y los elementos involucrados en
su estructura, lo cual compromete su capacidad de fluir. Desde el punto de vista del contenido
de metoxilo, o sea del nimero de grupos carboxilos esterificados con metanol, se distinguen dos

tipos, pectinas de alto metoxilo y pectinas de bajo metoxilo. (Ferreira, 2007)
6.3.2. Estructura

Las pectinas son acidos de elevado peso molecular y se dispersan en agua. Algunos de los grupos
carboxilo a lo largo de la cadena de acido galacturénico estan esterificados con metanol. El peso
molecular de las pectinas esta influido directamente por la fuente de extraccion de la pectina y
de los componentes que constituyen la misma; pero por lo general se encuentra en un amplio
rango entre 2.500 a 1.000.000 g/mol. Pueden contener de 200 a 1000 unidades de &cido

galacturonico (Mufios, 2011). La estructura de la molécula de pectina se muestra en la Figura 6.
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Figura 6. Estructura molecular de la pectina
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Fuente: Estructura de la molécula de la pectina, (Wiles, 1971)
Algunas caracteristicas importantes de las pectinas:

e El grado de metilacién, el cual se refiere a la esterificacion de los grupos
carboxilos por radicales metilos, de acuerdo a su contenido en metoxilo, se le
dara a la pectina un grado determinado.

e La degradacion, en donde las pectinas se pueden degradar mediante
despolimerizacion (donde se produce la ruptura de los restos del &cido
galacturénico no metilado) o mediante desmetilacion (donde el grado de
metilacion disminuye con la maduracion).

e El poder gelificante, el cual se define como la capacidad que tiene una pectina
para formar gel y depende de la molécula péctica y de su grado de metilacion.
Aquellas pectinas que estan en agua, precipitan con alcoholes o acetonas, sin
embargo, también pueden precipitarse mediante sales como sulfato de aluminio
e hidroxido amonio que forman hidréxido de aluminio, cuyas particulas tienen
carga positiva; y debido a las cargas negativas de las pectinas, éstas precipitan.

e Laviscosidad de la pectina, depende del tamafio de la molécula, la conformacion
temperatura. A mayor peso molecular, la viscosidad incrementa; la viscosidad
también es influenciada por la presencia de polielectrolitos, puesto que afectan
la conformacidn, el tamafio de la macromolécula y a la naturaleza de los contras
iones, que acta como un freno al flujo de los polimeros.

e El peso molecular de la pectina, relacionado con la longitud de la cadena, es una
caracteristica muy importante de la que dependen la viscosidad de sus
disoluciones y su comportamiento en la gelificacion de las jaleas. La

determinacidon cuidadosa del peso molecular es dificil, parcialmente debido a la
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extrema heterogeneidad de las muestras y parcialmente debido a la tendencia de
las pectinas a agregarse, aun bajo condiciones no favorables a la gelificacion.
(Avila & Cipiran, 1996)

6.3.3. Materiales seleccionados para la formulacion de las peliculas vy

recubrimientos en el proyecto

Pectina: La pectina es un polisacarido que se encuentra presente en la pared celular de
los tejidos de las plantas. Comercialmente es obtenida a partir de cascaras de citricos
(limos, toronja, naranja, lima) provenientes de la industria juguera. La cascara fresca
contiene del 2 al 4% de pectina, mientras que seca se llega a obtener del 20-40%.
(Mamani, 2012)

El principal uso dado a la pectina es en la industria de los alimentos, para la elaboracion
de jaleas, mermeladas, jaleas instantaneas para pasteleria, bebidas, cerezas artificiales,
estabilizador de algunos productos lacteos y postres congelados. Recientemente se han
utilizado en la elaboracién de peliculas plasticas ya que esta les confiere mejores
caracteristicas fisicas.

Glicerina: El propanotriol, glicerol o glicerina es un alcohol con tres grupos hidroxilos
—OH (Figura 5). Se trata de uno de los principales productos de la degradacion digestiva
de los lipidos, también aparece como un producto intermedio de la fermentacién
alcohdlica. Ademas, junto con los &cidos grasos, es uno de los componentes de lipidos
como los triglicéridos y los fosfolipidos. Se presenta en forma de liquido a una
temperatura ambiental de 25 °C y es higroscépico e inodoro.

Posee un coeficiente de viscosidad alto y tiene un sabor dulce como otros polialcoholes.
La glicerina se descompone al arder, en contacto con superficies calientes u oxidantes
fuertes, bajo la influencia de sustancias higroscépicas, produciendo acroleina. Reacciona
con oxidantes fuertes originando riesgo de incendio y explosion. Condiciones que deben
evitarse, se descompone produciendo Monoxido de carbono.

Las mezclas que contienen glicerol tienen un aspecto morfoldgico suave y uniforme. En
teoria deben tener un aspecto homogéneo final, esta caracteristica es un claro indicador

de que el almidén ha plastificado. Este componente presenta una gran utilidad para
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retardar la retrogradacion de los productos termos plastificados y su accion como

lubricante facilita la movilidad de las cadenas poliméricas del almidon.

Figura 7. Estructura molecular de la glicerina

HO OH
OH

Fuente:Molécula de Glicerina (Quimica Organica, McMurry)
6.3.4. Extraccion de pectinas por el método hidrdlisis acida

La extraccion de pectinas por métodos convencionales se lleva a cabo a temperaturas cerca de
los 90°C por al menos una hora. Las pectinas continuamente se extraen y separan de los desechos
de diversos frutos mediante acidificacion. Comercialmente usando acidos como el citrico,
clorhidrico, fosférico, nitrico o sulfurico, se obtienen pectinas a altas temperaturas para
hidrolizar la proto pectina. Después de concentrarlas, se precipita la pectina con la adicién de
alcohol, se seca, se granula y por Gltimo se tamiza. La extraccion en soluciones acuosas acidas
no sensibles al calcio es apta para obtener pectinas. Y para obtener la pectina restante, cuando
son sensibles al calcio, se realiza otra extraccion con acidos fuertes. También puede darse la
extraccion con soluciones neutras o basicas, pero no se conoce con certeza la concentracion

ideal con alcohol para su precipitacion. (Ferreira, 2007).
6.4. SECADO

6.4.1. DEFINICION Y PRINCIPALES CONCEPTOS

El secado es una operacion en la cual se elimina parcial o totalmente, por evaporacion, el agua
de un solido o un liquido. EI producto final es siempre sélido lo cual diferencia el secado de la
evaporacion. En esta Gltima, aunque hay eliminacion de agua, se parte siempre de un liquido
para obtener un concentrado liquido. Aun cuando el objetivo principal no sea secar un alimento,
el secado puede producirse cuando se efectlan otras operaciones de tratamiento o conservacion,

lo que implica simultaneamente una transferencia de calor y masa acompafiada por un cambio
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de fase. A continuacion se describen los principales conceptos de la teoria del secado. (Chuta,

2017)

Humedad: El contenido de humedad de un material se define por lo comun

como la cantidad de agua contenida por unidad de peso de solido seco o0 himedo.

Humedad en base humeda: El contenido de humedad en base himeda es la que

expresa la humedad de un material como porcentaje del peso del s6lido mojado.

Humedad de equilibrio (X*): Cuando un sélido himedo se pone en contacto
con aire, de temperatura y humedad determinadas y constantes, se alcanzaran las
condiciones de equilibrio entre el aire y el sé6lido humedo. Se logran las
condiciones de equilibrio cuando la presion parcial del agua que acomparia al

solido himedo es igual a la presion de vapor del agua en el aire.

Humedad critica (Xc): Representa el contenido de humedad promedio cuando

concluye el periodo de velocidad constante.

Humedad libre (X): Es el liquido que se puede separar a una temperatura y
humedad dadas. Este valor llega a incluir tanto la humedad ocluida como la no

ocluida (retenida).

Periodo de velocidad constante: Corresponde al lapso de secado durante el cual
la velocidad de eliminacion de agua por unidad de superficie deseada es

constante o uniforme.

Periodo de velocidad decreciente: Se refiere al lapso de desecacion durante el

cual la velocidad instantanea de secado disminuye en forma continua.

6.5. CINETICA DE SECADO

La cinética de secado de un material no es mas que la dependencia de la humedad del material

y de la intensidad de evaporacion con el tiempo o variables relacionadas con este, como la propia

humedad o las dimensiones del equipo. La intensidad de evaporacion se determina a través de

la velocidad de secado.

Es comun determinar en laboratorio la variacion de la humedad de la muestra con respecto al

tiempo, bajo diversas condiciones operacionales, modificando la temperatura del aire de secado,
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la humedad del mismo, la velocidad de circulacion del aire. Asi también se pueden modificar

caracteristicas de la muestra como su humedad inicial o su espesor.

A partir de las curvas de cinética de secado (Humedad (x) vs tiempo (t), dx/dt vs humedad (x),
las cuales deben ser obtenidas a nivel de laboratorio, puede tenerse una idea del tiempo de
secado, del consumo de energia, del mecanismo de migracion de humedad, de las condiciones
predominantes en la transferencia de calor y masa ademas de la influencia que tiene en la
velocidad de secado las variables del proceso tales como: temperatura, humedad de entrada,
velocidad del aire, etc. (Chuta, 2017)

6.5.1. Velocidad de secado

Se define la velocidad de secado como la pérdida de humedad del s6lido himedo por unidad de
tiempo, y mas exactamente por el cociente diferencial (-dX/d®) operando en condiciones
constantes de secado, es decir con aire a las condiciones de temperatura, presion, humedad

y velocidad constantes en el tiempo.

Analiticamente, la velocidad de secado se refiere por unidad de area de superficie de secado, de

acuerdo con la ecuacion.

............... ecuacion (o)

Donde:

S = peso del sélido seco;

A =érea de la superficie expuesta;
W =velocidad de secado;

—dX/df = diferencia de humedad respecto del tiempo.
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6.5.2. Curvas de secado

Las curvas de secado son construidas a partir de valores experimentales que correlacionan la
variacion de la humedad con el tiempo, dando informacion sobre la velocidad de secado de un

producto bajo determinadas condiciones durante el proceso de secado.

6.5.2.1. Curvas de variacién de humedad

Estas curvas se construyen a partir de los valores experimentales de pérdida de peso de la
muestra respecto al tiempo, expresando este cambio en el peso como humedad libre de la
muestra. La Figura 8. Representa la curva de variacion de humedad en funcion del tiempo

destacando sus principales etapas.

Figura 8 . Curva de tiempo de secado vs humedad
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Fuente: Fundamentos de secado, (Geankoplis, 2009)
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e Etapa A-B: Periodo de calentamiento

La masa de la muestra himeda disminuye s6lo un poco debido a la débil contribucién

del calor sensible a la evaporacion de agua.
e Etapa B-C: Periodo de velocidad constante.

En él ocurre buena parte del secado y la pérdida de humedad es directamente

proporcional al tiempo.
e Etapa C-D: Primer periodo de velocidad decreciente.

En esta etapa la humedad de la muestra disminuye menos rapido que en la region BC
para incrementos de tiempo iguales. El punto C es el limite entre el periodo de
velocidad constante y el de velocidad decreciente. La humedad para la cual se aprecia

este limite se denomina humedad critica (Xc).
e Etapa D-E: Segundo periodo de velocidad decreciente.

En esta etapa la humedad de la muestra disminuye lentamente casi constante para
incrementos de tiempos iguales. La humedad para la cual se aprecia este limite se

denomina humedad en equilibrio (Xe).

6.5.2.2. Curvas de velocidad de secado

Se define la velocidad de secado como la pérdida de humedad del sélido humedo por unidad de

tiempo, y mas exactamente por el cociente diferencial (-dX/dt) operando en condiciones

constantes de secado, es decir con aire a las condiciones de temperatura, presion, humedad y

velocidad constantes en el tiempo.

Estas curvas se construyen a partir de la conversion de los valores experimentales de variacion

de humedad a velocidad de secado, expresado como N (Kg de humedad evaporada/ h-m2), y se

Ileva a un grafico en funcién del contenido de humedad.

La Figura 9. Representa la curva de velocidad de secado en funcion de la humedad destacando

sus principales etapas.
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Figura 9 . Curva de velocidad de secado vs humedad
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Fuente: Fundamentos de secado, (Geankoplis, 2009)

Generalmente se pueden apreciar dos partes notorias de la curva de velocidad de secado: un
periodo de velocidad constante y uno de velocidad decreciente, aunque tedricamente existen o

se puede apreciar tres etapas del proceso o periodos de secado.
e Etapa A-B: calentamiento inicial

Normalmente de poca duracion en la cual la evaporacién no es significativa por su intensidad
ni por su cantidad. En esta etapa la muestra se calienta desde la temperatura ambiente hasta que

se alcance el equilibrio, el cual se alcanza a la temperatura de bulbo himedo del gas.
e Etapa B-C: periodo de velocidad de secado constante

También llamado primer periodo de secado; donde se evapora la humedad libre o no ligada del
material y predominan las condiciones externas. En este periodo el solido tiene un
comportamiento no higroscopico. La velocidad de secado se mantiene constante si el gas tiene
un estado estacionario y en general depende solo de las propiedades y velocidad del mismo. Si
durante el proceso, el gas se enfria, la velocidad de secado decrece, pero sigue en esta zona
dependiendo de factores externos de la muestra. Durante este periodo la temperatura del sélido
se mantiene igual a la de bulbo himedo del gas, ya que se mantiene el equilibrio alcanzado al
final de la etapa de calentamiento.
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e Etapa C-E: periodo de velocidad de secado decreciente

Es el segundo periodo de secado donde se evapora la humedad ligada del material y predominan
las condiciones internas o las caracteristicas internas y externas simultdneamente. En estas
condiciones la muestra tiene un comportamiento higroscopico. Durante el periodo, la
temperatura del material sobrepasa la de bulbo himedo debido a que el descenso de la velocidad
de secado rompe el equilibrio térmico que mantiene estable la temperatura y una parte
considerable del calor se emplea en un calentamiento del solido. Ahora la humedad debera ser
extraida del interior del material con el consiguiente incremento de la resistencia a la

evaporacion. (Chuta, 2017)

6.6. ESPECTROSCOPIA INFRARROJA (IR)

Se fundamenta en la absorcion de la radiacién IR por las moléculas en vibracion. Una molécula
absorbera la energia de un haz de luz infrarroja cuando dicha energia incidente sea igual a la
necesaria para que se dé una transicion vibracional de la molécula. Es decir, la molécula
comienza a vibrar de una determinada manera gracias a la energia que se le suministra mediante
luz infrarroja. Pueden distinguirse dos categorias basicas de vibraciones: de tensién y de flexion.
Las vibraciones de tension son cambios en la distancia interatomica a lo largo del eje del enlace
entre dos atomos. Las vibraciones de flexion estan originadas por cambios en el angulo que
forman dos enlaces. En la Figura 10 se representan los diferentes tipos de vibraciones
moleculares. (Rubinson K.A., 2000)

Figura 10. Vibracion Molecular
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Fuente: Vibraciones moleculares (Rubinson K.A., 2000)
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En principio, cada molécula presenta un espectro IR caracteristico (huella dactilar), debido a
que todas las moléculas (excepto las especies diatdbmicas homo nucleares como O2 y Br2) tienen
algunas vibraciones que, al activarse, provocan la absorcion de una determinada longitud de
onda en la zona del espectro electromagnético correspondiente al infrarrojo. De esta forma,
analizando cuales son las longitudes de onda que absorbe una sustancia en la zona del infrarrojo,
podemos obtener informacidn acerca de las moléculas que componen dicha sustancia. (Martinez
J. L., 2009)

6.6.1. Partes de un Espectrofotometro Infrarrojo

Los espectrofotdmetros utilizados para la obtencion del infrarrojo medio y cercano consisten de
una fuente de luz, monocromador o interferdmetro y detector, los cuales permiten la obtencion
de espectros en la regién comprendida entre 780 nm a 25000 nm (12800 cm-1 a 400 cm-1).
Actualmente, los espectrofotometros de infrarrojo utilizan un interferébmetro en lugar de un
monocromador en cuyo caso la radiacion policromatica incide sobre la muestra y los espectros
son obtenidos en el dominio de la frecuencia con ayuda de la transformada de Fourier.
(Mercosur, 2015)

Figura 11. Espectrofotémetro Infrarrojo
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Fuente: partes de un espectrofotometro infrarrojo (Vik, 2019)

26



6.7. MICROSCOPIA ELECTRONICA DE BARRIDO (SEM)

El microscopio electronico de barrido (SEM en inglés) es un microscopio electronico que
permite observar la superficie de las muestras que s6lo deben de cumplir el requisito de ser
conductoras (por lo que es habitual la cobertura de la muestra con metales conductores como el
oro). La imagen se obtiene debido a la deteccion de los electrones “devueltos” de la muestra,
posteriormente al impacto de los electrones proyectados desde el cafion electronico. (Bozzola
& Rusell , 2000)

Su funcionamiento se basa en barrer un haz de electrones sobre un area del tamafio que deseemos
(aumentos) mientras en un monitor se visualiza la informacion que hayamos seleccionado en
funcién de los detectores. EI microscopio electronico de barrido, Instrumento que permite la
observacion y caracterizacion superficial de materiales inorganicos y organicos, entregando
informacion morfoldgica del material analizado. A partir de él se producen distintos tipos de
sefial que se generan desde la muestra y se utilizan para examinar muchas de sus caracteristicas.
Con él se pueden realizar estudios de los aspectos morfoldgicos de zonas microscopicas de los
distintos materiales con los que trabajan los investigadores de la comunidad cientifica y las
empresas privadas, ademas del procesamiento y analisis de las imagenes obtenidas. (Rodriguez,
2019)

6.7.1. Partes del Microscopio Electronico de Barrido

Las partes principales de un microscopio electronico de barrido incluyen aquellos elementos

utilizados para generar electrones y dirigirlos hacia la muestra. Esto incluye:

e Cafon de electrones: Se trata de un filamento de tungsteno, hexaboruro de lantano o
un emisor de efecto de campo.

e Anodo acelerador de electrones: Conectado a una fuente de alta tension.

e Lentes magnéticas: Dirigen el haz de electrones.

e Portaobjetos: Donde se coloca la muestra con su preparacion.

e Generador de barrido: Dirigen el haz de electrones en su recorrido sobre la superficie

de la muestra.
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o Detectores de electrones: También denominados colectores de electrones. Recogen los
electrones de la muestra.

e Sistema de vacio: Siempre fundamental en los microscopicos electrénicos como ya
hemos comentado.

e Amplificador: Amplia la imagen y la muestra por pantalla, que generalmente suele ser

un ordenador.

La funcionalidad del microscopio electrénico de barrido depende del nimero de detectores de

electrones que tenga. (Fernandez, 2018)

Figura 12. Microscopio Electronico de Barrido (SEM)
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Fuente: Esquema de un Microscopio Electrénico de Barrido (SEM) (Correa Guerrero , 2014)
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6.7.2. Condiciones para analizar muestras en un SEM

Se requieren dos condiciones para analizar muestras en un SEM: que se encuentren libres de
humedad y sean conductivas. En estos microscopios las muestras no conductoras (organicas,
bioldgicas, vidrios, polimeros) necesitan una cubierta metalica para lograr su observacion,
generalmente una cubierta de oro, o con carbono cuando se quiere realizar analisis quimico por
EDS. Por otro lado, las muestras conductoras pueden ser revisadas sin ningun tipo de cubierta.
(Saito, 2011)
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CAPITULO Il

7. METODOLOGIA

7.1. UNIDAD DE ANALISIS

Se trabajara en las siguientes unidades de analisis:
e Laboratorios de la carrera de Quimica Industrial de la UMSA, en donde se cuenta con
equipos y materiales para investigaciones y proyectos.
v Obtencidn de pectinas por el método de hidrolisis acida.
v' Equipos de secado para el estudio de cinética de secado de las peliculas
comestibles.

e Instituto de Investigaciones Geologicas y del Medio Ambiente (IIGEMA) dependiente
de la carrera de Ciencias Geoldgicas de la Universidad Mayor de San Andrés (UMSA).
Lugar en donde se cuenta con un microscopio electronico de barrido en coordinacion
con el responsable de la unidad Ingeniero Mario Blanco.

v’ Caracterizacion estructural por microscopia electronica de barrido de las
peliculas comestibles.

e Instituto de Investigaciones Quimicas (11Q) dependiente de la Facultad de Ciencias Puras
y Naturales de la Universidad Mayor de San Andrés (UMSA). Lugar en donde se cuenta
con el equipo de espectroscopia infrarrojo coordinacion con el responsable de la unidad
Ph. D. José Luis Vila Castro.

v' Identificacion de grupos funcionales de la pectina por espectrofotometria

infrarrojo.

7.2. TIPO DE INVESTIGACION

El tipo de investigacion de este proyecto es de caracter experimental ya que se parte de una
formulacién de materiales basada en revisiones bibliograficas, seguida de un trabajo practico
donde se aplica una serie de técnicas de laboratorio para la elaboracion de peliculas y
recubrimientos comestibles a base de pectina. A lo largo del proceso se manipulan variables en
condiciones controladas con la finalidad de describir las observadas y generar conclusiones con

los resultados.
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8. MARCO EXPERIMENTAL

8.1. MATERIALES DE LABORATORIO

e Vasos de precipitado de 600 mL
e Vasos de Precipitado de 1000 mL
e Embudos gravimétricos

e Matraz Erlenmeyer 250mL

e Vidrio de Reloj

e Pipetas graduadas 10 mL

e Pipetas graduadas 1 mL

e Probetas 100 ml

e Bureta 50mL

e Fuentes de Calor (hornillas eléctricas)
e Matraz aforado de 50 ml

e TermOmetro de 100° C

e Bandejas de acero inoxidable

e Cajas Petri

e Vernier

e Mortero de porcelana

e Mortero de agata

e Pinza metélica

e Porta muestra de cobre

8.2. EQUIPOS DE LABORATORIO

e Estufa se secado

e Balanzas de precision

e Agitador magnético con calentador eléctrico
e Refractometro de O - 50

e Espectrofotébmetro infrarrojo

e Microscopio electronico de barrido (SEM)



e Sputter Cuater

8.3. REACTIVOS

e Agua Destilada

e Pectina citrica (naranja y toronja)
e Glicerina

e Acido clorhidrico

e Hidroxido de sodio

e Fenolftaleina

e Alcohol al 75%

8.4. RECOLECCION DE MATERIA PRIMA

Para el desarrollo de la investigacion se tomaron las siguientes variables: variedad de materia

prima, grado de madurez de materia prima y estado fisico de la materia prima.

El acopio de la meteria prima en este caso cascaras de naranja y toronja fueron recolectados en
el mes de junio de 2019 de la feria 16 de julio y la ceja de la ciudad de El Alto, provenientes de

la extraccidn de jugos para su venta. Como se puede ver la Imagen 1.

Imagen 1. Recoleccion de cascaras de naranja y toronja
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8.4.1. Acondicionamiento de la materia prima

Se procedio a retirar de las cascaras (naranja y toronja), todas las partes dafiadas y la basura
existente, en el caso de las naranjas se deben retirar la parte de septos y el eje central, como se
muestra en la Imagen 2. A continuacion, se lavo inicialmente con agua potable seguidamente
se realizo la inactivacion enzimatica para cada una de las cascaras, en relacion de 1 kg de cascara
por 5 L de aguas haciéndolo hervir por un tiempo de 10 min.

Cascaras de toronja

Imagen 2. Limpieza de las cascaras

Una vez tratada la materia prima se procedi6 a cortar en trozos pequefios para el secado de las

mismas. Como se puede ver en la Imagen 3.

Imagen 3. Secado de las cascaras
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8.5. EXTRACCION DE PECTINA

A continuacion, se presenta el diagrama de extraccion de pectina a partir de cascaras de naranja

y toronja realizados en laboratorio de quimica industrial. (ver Figura 13)

Figura 13. Diagrama de extraccion de pectinas por hidrolisis acida
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8.5.1. Descripcién del proceso de obtencion de pectina

Hidrolisis acida: se pesaron 50 gr de cascaras secas en un vaso de precipitado de 1000
ml adicionandole 600 ml de agua acidulada cuyo pH es de 3, se sometié a calentamiento
con una placa agitadora con temperatura, con 300rpm a 80 °C durante una hora. Como
se puede ver en la Imagen 4. Para el célculo del rendimiento se trabajo con cinco

muestras en las mismas condiciones de temperatura, masa y pH.

Imagen 4. Hidrolisis acida de las cascaras de naranja

Primera filtracion: luego del hidrolisis, se procede a separar la cascara de la solucién
con la ayuda de una coladera, a continuacion, se filtra la solucion en una tela para la
eliminacién de particulas pequefias que pudiese contener la misma.

Concentrado: se procede a concentrar la solucion obtenida, donde se evapora parte del
agua de la solucion filtrada reduciendo su volumen a la mitad, de esta manera
obtendremos una solucién concentrada. Para posteriormente ser enfriadas a 25 °C.
Precipitacion: en esta etapa para la precipitacion de las pectinas se empled alcohol de
96 °GL. el cual es adicionado relacion 2:1 en VV/V de la solucion obtenida, dejar reposar

por 24 hr en frascos de vidrio. cdmo se observa en la Imagen 5.
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Imagen 5. Precipitacion de la pectina

e Segunda filtracién: la pectina precipitada es separada del alcohol médiate filtros de

lienzo, el alcohol utilizado es destilado para darle un uso posterior.

Imagen 6. Filtracion de la pectina

e Lavado: las pectinas precipitadas fueron lavadas con el alcohol recuperado, con el fin
de eliminar impurezas en el precipitado. La cantidad de alcohol utilizado debe ser

suficiente para cubrir el precipitado (pectina).
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Imagen 7. primer y segundo lavado de la pectina

Secado y triturado: la pectina es secado en cajas Petri por 12 horas a 45 °C, luego se

procede a triturar la pectina seca hasta obtener un polvo fino.

Imagen 8 .Secado de péctina
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8.6. ELABORACION DE PELICULAS Y RECUBRIMIENTOS COMESTIBLES

A continuacion, se muestra el diagrama para la elaboracion de peliculas y recubrimientos

comestibles. (ver Figura 14)

Figura 14. Diagrama de elaboracion de peliculas y recubrimientos comestibles

ELABORACION DE PELICULAY
RECUBRIMIENTOS COMESTIBLE A
BASE DE PECTINAS

y

Materia prima (pectina)

\ 4
Preparacion de
soluciones de pectina al [«
3%, 5%y 7%

Disolucion a
temperatura de 60°C

A 4

Adicién de agua Temperatura 60°C, con
destilada y glicerina agitacion constante

A

Enfriar hasta una
temperatura de 20°C

A 4 v

PELICULAS

RECUBRIMIENTOS

Fuente: Elaboracién propia

8.6.1. Descripcion de la preparacion de soluciones de pectina para peliculas y

recubrimientos

En un vaso de 250 ml se adiciona 75 ml de agua se procede a calentar a una temperatura de 60
°C se adicionan a las pectinas cuyos porcentajes de pectina estan especificados en la Tabla 1. Se
agita con ayuda de un agitador magnético con calefaccion, hasta que la mezcla sea homogénea,

luego se adiciona 5 ml de glicerina a la mezcla y se agita por 3 minutos, en seguida se adiciona
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20 ml de agua destilada y de igual manera se deja por 3 minutos, se procede a enfriar la mezcla

a una temperatura de 20°C.

Tabla 1. Formulaciones de peliculas y recubrimientos comestibles

Solucion de | Solucién de | Solucion
Pelicula Pectina al Pectinaal | de Pectina | Glicerina Agua
recubrimie)rlmto 3% 5% al 7% Cantidad Cantidad
Cantidad Cantidad Cantidad (mL) (mL)
(mL) (mL) (mL)
Pectina citrica - 75 - - 5 20
agua-glicerina
Pectina citrica - - 75 - 5 20
agua-glicerina
Pectina citrica al- - - 75 5 20
agua-glicerina

Fuente: Elaboracién propia

3%de pectina

’ i 7%de pectina i
5%de pectina

-

Imagen 9.Preparcion de soluciones de pectina
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8.7. ANALISIS DE PELICULAS Y RECUBRIMIENTOS

A continuacion, se muestra el diagrama de analisis de peliculas y recubrimientos comestibles

que se realizaron en laboratorio. (Ver Figura 15)

Figura 15. Diagrama de analisis de peliculas y recubrimientos comestibles

ANALISIS DE PELICULA Y RECUBRIMIENTO
COMESTIBLE A BASE DE PECTINA

v v
PELICULAS RECUBRIMIENTOS
COMESTIBLES COMESTIBLES

A *

l Y ¢ Recubrir frutas previamente

" A Analisis por microscopia seleccionadas (frutilla y uva)
Cinética de secado Caracterizacion Fisica Bleeiroica de barrido *

v Secado a 40°C
Espesor, Solubilidad, y *
resistencia a la ruptura

Evaluar las propiedades
fisicoquimicas de las frutas

Fuente: elaboracion propia
8.7.1. Anadlisis de las Peliculas Comestibles

8.7.1.1. Cinética de secado de las peliculas comestibles.

La determinacion de cinética de secado se realiz6 para las tres soluciones (pectina al 3%, 5% y
7%), se utiliz6 una estufa de secado con controlador de temperatura y tiempo, las soluciones de
las peliculas se dispuso en bandejas de aluminio (ver Imagen 10),las medidas de las bandejas
son (17x20cm) y se sometieron a secado a una temperatura de 40°C determinando el peso de las
placas cada 10 minutos hasta un peso constante, tiempo en el cual se retiraron las bandejas, para
la determinacion de la humedad y la velocidad de secado. Los datos experimentales se muestran
en la Tabla 4, Tabla5y Tabla 6.
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Imagen 10. Cinética de secado de las peliculas comestibles

Para los calculos de la humedad y velocidad de secado se usaran las ecuaciones que se muestran
en el Anexo 3.

8.7.1.2. Caracterizacion de las propiedades fisicas de las peliculas comestibles

Para la caracterizacion de las propiedades fisicas de las peliculas se procedio a verter en cajas
petri las diferentes preparaciones de soluciones de pectina para luego ser secadas por completo

a una temperatura de 40°C hasta peso constante las cuales se disponen para el analisis.

Imagen 11. Peliculas comestibles para la caracterizacion de las propiedades fisicas.
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e Espesor
Para medir el espesor se toman 10 posiciones aleatorias para cada una de las peliculas
utilizando un Micrometro digital. EI promedio de las diez replicas fue considerado el

espesor final expresada en mm.

Imagen 12. Medida de espesor de las peliculas comestibles

e Solubilidad en agua
Las muestras de peliculas son cortadas en circulos de 5 cm de diametro. Posteriormente
sumerge las muestras en 100 mL de agua destilada por 24 h. Finalmente, las peliculas
remanentes seran recuperadas por filtracion y secadas a 100 °C en estufa a fin de
determinar la masa seca no solubilizada.
La solubilidad en agua de las peliculas se reporta como porcentaje de solubilidad

mediante la ecuacion.

%Solubilidad = “—£ + 100............ (1)

I

Donde:
Pi= Masa inicial de la pelicula (g)

Pr= Masa seca no solubilizada (g)
e Prueba de resistencia

Se tomo una pelicula de cada formulacion, a continuacion, se cortaron en forma de

rectangulos de dimensiones 10cm por 5cm, colocando un contrapeso al extremo inferior
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de cada pelicula, (ver Figura 16) hasta que llegue a su punto de quiebre aplicando una
masa maxima de soporte.
Se determind la fuerza necesaria para romper la pelicula aplicando la siguiente

ecuacion.
Fuerza = masa maxima de soporte * gravedad ............ (2)
Donde: la gravedad en la ciudad de La Paz es de 9,78m/s2

Tension mecénica de la pelicula se calcula empleando la siguiente ecuacién

_ Fuerza

7= e (3)

Area

Donde: T es la tension mecéanica expresada en unidades de presion, en MPay A
representa el rea de trabajo expresado en m?.

Figura 16. Esquema de para la determinacion de resistencia a la ruptura

Cabeza de sujecion

'él

10 cm

pelicula

Masa de
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Determinacion de la méxima elongacion de rotura de las peliculas: Para determinar la
elongacion se toma una pelicula de cada una de las concentraciones y se mide su longitud

inicial (Lo), estirar la pelicula hasta llegar al punto de ruptura (L). (ver Imagen 13)

Imagen 13. Elongacion de la pelicula comestible

Para el célculo de la elongacion se aplicara la siguiente ecuacion:

%LElongacion =

Determinar el médulo de Young del producto aplicando la ecuacion:

Donde: E es el modulo de Young de la pelicula comestible, este valor se encuentra expresado
en MPa.

8.7.2. Andlisis de los Recubrimientos Comestibles en frutas

8.7.2.1.  Seleccidn de frutas para recubrimiento

Las frutas (frutillas y uvas) se compraron del mercado Sopocachi las cuales el mismo dia de la
compra se llevaron al laboratorio de Quimica Industrial para la evaluacién, seleccidny posterior
recubrimiento.
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e Frutilla: se utilizaron frutillas de tamafio mediano descartandose las frutillas dafiadas

y de caracteristica no uniforme, como se muestra en la Imagen 14.

Frutillas poco maduras y no lesionadas

Frutillas muy maduras y lesionadas

Imagen 14. Seleccionado de frutillas

e Uvas: Del racimo de uvas se toma en cuenta los granos que aparentemente no cuentan

con dafios ni que sean muy maduras, como se muestra en la imagen 15.

Uvas poco maduras y no lesionadas

Uvas muy maduras y lesionadas

Imagen 15. Seleccionado de uvas
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8.7.2.2. Aplicacién de recubrimientos en las frutas

Figura 17. Diagrama de recubrimiento a base de pectina en frutas

FRUTAS

RECUBRIMIENTO DE

|

Seleccion de las frutas [ —»| Dafiadas y lesionadas

!

Lavado de frutas

-

Secado

v

v
v

v

v

Fruta para control
(sin recubrir)

Fruta para recubrimiento a
base de pectina al 3%

Fruta para recubrimiento a
base de pectina al 5%

Fruta para recubrimiento a
base de pectina al 7%

A 4

A 4

A 4

A 4

Propiedades
fisicoquimicos

|

°Brix, Acidez titulable,
Indice de madurez y
Perdida de peso

8.72.2.1

Secado en estufa a 40°C

A

Almacenado a temperatura

ambiente

fisicoquimicos

Propiedades

!

°Brix
Indi

Perdida de peso

, Acidez titulable,
ce de madurez y

Fuente: Elaboracion propia

Recubrimiento

en frutilla

Las frutillas seleccionadas fueron lavadas con agua y secadas en laboratorio, se procedio a

dividirlas en cuatro partes iguales para realizar el recubrimiento, una parte de la frutilla es para

el control (sin recubrir) y las demas son sumergidas en las tres formulaciones distintas de

recubrimiento a base pectina al 3%, 5% y 7%. Los recubrimientos se aplicaron por inmersion

de la frutilla durante 1 min y su exceso se elimind por escurrido. (Ver Imagen 16). Las frutillas

recubiertas y la de control pasaron por la estufa de secado a 40°C hasta secar completamente el

recubrimiento, y se almacenaron por 8 dias a temperatura ambiente.

46




Imagen 16. Frutilla sin recubrir y con recubrimiento
8.7.2.2.2 Recubrimiento en uva

Las uvas seleccionadas fueron lavadas en con agua de grifo en laboratorio y posteriormente
secada al ambiente, se tomaron cuatro partes iguales sin quitar el tallo de la uva, una para el
control (sin recubrir) y las demas tres para el recubrimiento de las distintas formulaciones de
recubrimientos a base de pectina de 3%, 5% y 7%. Los recubrimientos se aplicaron por
inmersion del fruto durante 1 min y su exceso se elimino por escurrido. Las uvas recubiertas y
la de control pasaron por la estufa de secado a 40°C hasta secar completamente el recubrimiento,

y se almacenaron por 26 dias a temperatura ambiente.

Imagen 17. Uvas sin recubrir y con recubrimiento
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8.7.2.3. Caracterizacion de las propiedades fisico-quimicas de las frutas con

recubrimiento

La caracterizacion fisico — quimica de las frutas con recubrimientos se realizo6 en la carrera de

Quimica Industrial, donde se analizé las siguientes propiedades.
v Propiedades Fisicas
Pérdida de peso (% de pérdida de peso)
v Propiedades Quimicas
Solidos solubles (°Brix)
Acidez (%écido citrico)

Indice de madurez

e Pérdida de peso
La pérdida de peso se determina pesando la fruta a diario en el caso de las frutillas y cada
dos dias para el caso de las uvas, los resultados se expresaron en porcentaje de pérdida de

peso utilizando la formula:

Donde:
%PP= Porcentaje de pérdida de peso
Pm= Peso medido al dia

Pi= Peso inicial

e Acidez titulable

Se evalua la acidez titulable por titulacién con NaOH 0,1N y fenolftaleina como indicador,
la acidez se expresa como porcentaje de &cido citrico para la frutilla y como acido malico
para la uva; se toma 5 mL de jugo y se titula hasta que el indicador cambie de color. La

acidez del producto se expresa como el porcentaje de peso del &cido que se encuentra en la
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muestra. El calculo de la acidez titulable se efectia mediante la siguiente formula (g/100ml
muestra):

. AxBxC
%Acidez = *

Donde:
A: Cantidad en mL de base o NaOH gastado.
B: Normalidad de la base usada en la titulacion (0.1 N).
C: Peso equivalente expresado en gramos de acido predominante de la fruta.
(Acido citrico =0.064, acido malico= 0.07)
D: Volumen de la muestra en mL
Parametro evaluado después de 5 dias de almacenamiento en el caso de las frutillas y

para las uvas después de 26 dias de almacenamiento.

e Sdlidos solubles: al jugo homogenizado de la frutilla y la uva se determina el contenido
de soélidos solubles con un refractometro previamente calibrado en cero. La lectura se
obtiene en grados Brix. Este pardmetro se determina al finalizar los 5 dias para la frutilla

y 26 dias para la uva.

e Indice de madurez: Para la determinacion del indice de madurez se evalua los solidos
solubles y la acidez titulable de los frutos. El indice de madurez fue el resultado de la

siguiente ecuacion:

__ Solidos solubles(°Bx)
" Acidez (%Ac Citrico)

IM

8.7.2.4. Evaluacion de las propiedades organolépticas de la frutilla y uva con

recubrimiento comestible

Las pruebas sensoriales se realizaron en las instalaciones de la carrera de quimica industrial. El
analisis sensorial fue realizado con los frutos con recubrimiento y sin recubrir con la mejor
formulacién obtenida las muestras fueron codificadas con letras aleatorios de la siguiente

manera como se muestra en la Tabla 2.
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Tabla 2. Tabla de codificacion para la evaluacidn organoléptica

o Prueba de o Prueba de medicion de
Codigo ) Codigo ) »
preferencia grado de satisfaccion
A Muestras e frutilla sin A Muestras de frutilla con
recubrir recubrimiento
5 Muestras e frutilla sin 5 Muestras de frutilla con
recubrir recubrimiento

Fuente: Elaboracion propia

La interpretacion de los datos sensoriales se realiz6 con las tablas reportadas que muestra en los
resultados. Se aplicé una prueba de preferencia de 30 panelistas donde se evalud el favoritismo
entre una muestra sin recubrir y otra con recubrimiento, se aplicé una prueba de medicion del
grado de satisfaccion en una escala de 3 puntos (1 me gusta, 2 no me gusta ni me disgusta, 3 no
me gusta). En esta prueba se evaluaron el color, brillo, olor y sabor, en formato individual este

formato se presenta en el Anexo (4).
8.8. ESPECTROFOTOMETRIA INFRARROJO (IR)
8.8.1. Preparacion de la Muestra

Las muestras de pectina obtenidas fueron analizadas en el equipo Perkin EImer Spectrum BX
FT-IR System de la Facultad de Ciencias Puras. Tomando como muestra patron a la pectina

comercial para su comparacion e identificacion de los espectros IR.

e Se procede a triturar en un mortero de agata de 2 a 3mg de las muestras de pectina
(naranja y toronja) la cual debe estar completamente seca, se muele perfectamente hasta
que quede finamente pulverizada.

e Se hizo el montaje de las piezas metélicas donde se deposit6 la muestra en el interior del

dispositivo recolector (porta muestra) conteniéndola con dos cilindros. Se presiond
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con un sistema de prensado manual. Luego se introdujo el porta muestra en el
espectrofotdmetro y se obtuvo la lectura del espectro IR.
e Se observa las lecturas del espectro en un rango de longitud de onda de 4000 cm™ - 600

cm?

Imagen 18. Equipo Perkin Elmer Spectrum BX FT - IR System.
8.9. MICROSCOPIA ELECTRONICA DE BARRIDO

8.9.1. Preparacion de la muestra

Debido a que las peliculas comestibles de pectina son piezas no conductoras se debe realizar un

recubrimiento con oro.

Limpiar con alcohol al 75 % a la superficie del porta muestra de cobre, a continuacion, se utiliza
adhesivo para fijar la muestra. Luego cortamos un pedazo pequefio de la muestra (4x4 mm de
dimensién aproximadamente) con la ayuda de una pinza, con mucho cuidado lo colocamos en

la porta muestra de cobre. Ver Imagen 19.

Imagen 19. Preparacion fijacion de la muestra (pelicula comestible)

51



Para crear una conexion con el suelo del porta muestra y la muestra (pelicula comestible)

usamos tinta de carbono colocando a los bordes de la muestra. ver Imagen 20.

Imagen 20. Muestras bordeadas con tinta de carbono

Colocar en las ranuras portadoras de muestra del spputer cuater que consiste en una
fuente de alimentacion en corriente continua regulable conectada a una tarjeta de oro y
por otra parte al porta muestra que va acoplado a una bomba al vacio provocando que
los 4&tomos de oro se desprendan, que son atraidos hacia la muestra en la cual que dan
depositados proporcionando un espesor de recubrimiento de oro durante 3 minutos, hasta

recubrir adecuadamente la muestra. Ver Imagen 21.

Imagen 21. Proceso de recubrimiento de oro de la muestra en la cAmara de vacié
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Captura de imagen de SEM
Hecho esto se coloca el porta muestra en la camara de muestra del SEM. Cerrar el

compartimiento de la muestra donde se generara el vacio.

R

Imagen 22. Porta muestra de la camara de SEM

Después se ajusto el escenario manualmente con los botones exteriores para que la region de
interés sea visible en la pantalla. ver Imagen 22.

Para la captura de la imagen se debe ajustar el enfoque hasta los niveles de ampliacidn de X500,
X1000 y X1500 una vez que se aumento el nivel de ampliacidn, se ajusta la perilla de enfoque

para mejorar la claridad de la imagen. ver Imagen 23.

Imagen 23. Enfoque ampliacién y ajuste de la imagen
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CAPITULO IV

9. ANALISIS DE RESULTADOS

9.1. IDENTIFICACION DE
INFRARROJA

LAS PECTINAS POR

ESPECTROSCOPIA

El andlisis del espectro infrarrojo que se presenta a continuacion fue realizado para la pectina

citrica comercial la cual fue expresada como pectina patrén para su posterior comparacion con

las pectinas extraidas de las cascaras de naranja y toronja.

Tabla 3. Tabla comparativa segun espectro IR

Datos de Datos de . Banda de
. . : : Datos de pectina ) )
Vibracion pectina de pectina de . 1 absorcion (cm
. 1 - 1 patron (cm--) 1
naranja (cm™) | toronja(cm™) )
C=0 (Esteres) 1718 1780 1710 1700 - 1800
C=0 (Acidos) 1600 1590 1580 1500 — 1700
Enlace C-O 1049 1010 1070 1000-1250
Fuente: Elaboracién propia
e Resultados de infrarrojo de la pectina patrén
e Figura 18. IR de pectina patron
100
9‘E'Illllll' | | I ) || . i
"| |‘| y |||'|i|'h I _,-'-'M';.'__‘]I” I;\.___-,,ll Lo If'.._-- - .m|ll |I|l I.Ilr.-.f - W . H I|'|‘I ) ¥ Vl _."I||'ﬂ'~l 0
) | ||rl".l". ™" W f \ J\ | | ! [ W
70 U , | Ir I.II |
60 | N "
| i J '._I I\
50 J '
lll c=c|1 3§Pécido Ll
40 W
30 1710 |
20 £=0 del ester 1070
10 enlace C-0
3900 3600 3300 3000 2700 2400 2100 1800 1500 1200 900 B00

Fuente: Instituto de Investigaciones Quimicas (11Q) Facultad de Ciencias Puras y
Naturales
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e Resultados de infrarrojo de la pectina obtenida a partir de cascaras de naranja

20

10
3500

Figura 19. IR de pectina extraida de cascaras de naranja

Ty R T |
¥ 1600
C=0 del acido
1718
C=0 del ester
1045
enlace C-0

3800 3300 3000 2700 2400 2100 1800 1500 1200 900 600

Fuente: Instituto de Investigaciones Quimicas (11Q) Facultad de Ciencias Puras y
Naturales

e Resultados de infrarrojo de la pectina obtenida a partir de cascaras de toronja

100

20

80

70

&0

50

40

30

20

10
3200

Figura 20. IR de pectina extraida de cascaras de toronja

1580
C=0 del dcido
1780

C=0 del ester
1010

enlace C-0

3600 3300 3000 2700 2400 2100 1800 1500 1200 900 e00

Fuente: Instituto de Investigaciones Quimicas (11Q) Facultad de Ciencias Puras y Naturales

55



9.2. ANALISIS DE SECADO DE LAS PELICULAS

Se realizo el secado para las tres formulaciones de pelicula a base de pectina (3%, 5% y 7%) a

una temperatura de 40°C, en una estufa de secado de laboratorio que esta provisto de un

controlador de temperatura y tiempo.

La determinacion del solido seco se detalla en el Anexo (2) y las ecuaciones empleadas para el

calculo de la velocidad del secado se describen en el Anexo (3)

9.2.1. Determinacion de la velocidad de secado para la pelicula a base de pectina

al 3%

Tabla 4 . Variables para la determinacion de la velocidad de secado de la pelicula al 3%

Ss=Solido Seco .
Peso de la XS:Humedad on %= Humedad W=velocidad de
. Muestra i secado
O T(lrenrinnp;o base seca promedio
X1(9) —)% m=M __Kgagua
s 9% | W= Thimr
1 0 50,2 8,6538
2 10 45,5 7,7500 8,2019 0,8131
3 20 40,8 6,8462 7,2981 0,8640
4 30 35,3 5,7885 6,3173 0,9516
5 40 29,9 4,7500 5,2692 0,9343
6 50 25,1 3,8269 4,2885 0,8824
7 60 20 2,8462 3,3365 0,8824
8 70 15 1,8846 2,3654 0,8651
9 80 11,1 1,1346 1,5096 0,7169
10 90 7,9 0,5192 0,8269 0,5536
11| 100 6,5 0,2500 0,3846 0,2422
12 110 5,9 0,1346 0,1923 0,1357
13 120 54 0,0385 0,0865 0,0397
14 130 53 0,0192 0,0288 0,0184

Fuente: elaboracion propia

La Gréfica 1 se presenta el peso total vs tiempo de la pelicula a base de pectina al 3% en la cual
se puede llegar a observaren esta etapa la muestra se calienta desde la temperatura ambiente
hasta que se alcance el equilibrio, ademas que la curva del descenso de masa respecto al tiempo

es uniforme y que la masa constante a llegar es en un tiempo de 130 min.




Gréfica 1. Peso total vs. Tiempo de peliculas a base de pectina al 3%

Peso Total

0 10 20 30 40 50 B0 70 80 S0 100 110 120 130

Tiempo

En la Grafica 2. se muestra la velocidad de secado vs humedad de la pelicula a base pectina al

3% se aprecia que la velocidad de secado entre los valores ( 0,8131 - 0,9516 [Kg agua]

) lamuestra

se calienta desde la temperatura ambiente hasta que se alcance el equilibrio, debido a que la
poca duracion de evaporacion no es significativa por su intensidad ni por su cantidad, asi mismo
se puede observar una etapa en la cual existe un periodo de velocidad constante donde se
evapora la humedad libre o no ligada del material predominando las condiciones externas de
secado, alcanzando la etapa final de calentamiento. A continuacion, se ve un periodo
decreciente, en estas condiciones la muestra tiene un comportamiento de descenso de la
velocidad de secado donde rompe el equilibrio térmico que mantiene estable la temperatura y
una parte considerable del calor se emplea en un calentamiento del sélido. Ahora la humedad

debera ser extraida del interior del material con el consiguiente incremento de la resistencia a la

evaporacion. Ademas, que la pelicula presenta una humedad inicial alta de (8, 2019[M]) en

comparacion a las demas peliculas de 5% y 7% de concentracién de pectina.
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Gréfica 2. Velocidad de secado vs. Humedad de peliculas a base de pectina al 3%
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Gréfica 3. Peso total vs Tiempo
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Ecuacion determinada experimentalmente:

Se realiz6 un ajuste curvas del tipo exponencial para obtener la ecuacién (a) con los resultados
de la (Tabla 4) esta expresa la relacion del descenso de masa respecto al tiempo. Por tanto es
posible predecir que la masa tedrica a secar a un tiempo de 130 minutos es de 4.38 g. En cuanto
a la pendiente negativa que presenta la Grafica 3 se debe a que los valores se encuentran en

forma decreciente debido al descenso de la masa con respecto al tiempo.

9.2.2. Determinacion de la velocidad de secado para la pelicula a base de pectina
al5%

Tabla 5. Variables para la determinacion de la velocidad de secado de la pelicula al 5%

Peso de Ss=Solido Seco .
la XS:Humedad en Xm= Humedad W=velocidad de
. : secado
NO T(lr?]r?n;;o Muestra base seca promedio
Xt(9) X = X7 —Ss X, = Kg agua _ Kgagua
s Kg=Ss | W= mr
2 10 49,3 7,2167 7,7417 1,0900
3 20 41,6 5,9333 6,5750 1,4154
4 30 33,8 4,6333 5,2833 1,3495
5 40 26,5 3,4167 4,0250 1,2630
6 50 20 2,3333 2,8750 1,1949
7 60 14,4 1,4000 1,8667 0,9689
8 70 10,6 0,7667 1,0833 0,6574
9 80 8,3 0,3833 0,5750 0,4228
10 90 7,2 0,2000 0,2917 0,1903
11| 100 6,9 0,1500 0,1750 0,0519
12 | 110 6,5 0,0833 0,1167 0,0905
13| 120 6,3 0,0500 0,0667 0,0159

Fuente: Elaboracién propia

La Gréfica 4 se presenta el peso total vs tiempo de la pelicula a base de pectina al 5% en la cual
al igual que la anterior grafica presenta tres periodos de secado una que es de equilibrio, un

periodo constante y periodo decreciente se puede llegar a observar que el descenso de masa
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respecto al tiempo es uniforme y que la masa constante a llegar es en un tiempo de 120 min. El

cual es un tiempo inferior a la pelicula de contenido de 3% de pectina.

Gréfica 4. Peso total vs. Tiempo de peliculas a base de pectina al 5%
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En la Gréafica 5 se muestra la velocidad de secado vs humedad de la pelicula a base pectina al

5% se puede observar que la velocidad de secado tiene un comportamiento decreciente, se

aprecia también que la velocidad de secado entre los valores (1,0900 - 1,4154[Kffri‘;a]) la
muestra se calienta desde la temperatura ambiente hasta que se alcance el equilibrio, ademas
que la pelicula presenta una humedad inicial media de (7, 7417[Kgag ]) en comparacion a las

demas peliculas de 3% y 7% de concentracién de pectina.
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Gréfica 5. Velocidad de secado vs. Humedad de peliculas a base de pectina al 5%
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Ecuacion determinada experimentalmente:

Se realiz6 un ajuste curvas del tipo exponencial para obtener la ecuacion (b) con los resultados
de la (Tabla 5) esta expresa la relacion del descenso de masa respecto al tiempo. Por tanto, es
posible predecir que la masa tedrica a secar a un tiempo de 120 minutos es de 4.58 g. En cuanto
a la pendiente negativa que presenta la Grafica 6 se debe a que los valores se encuentran en

forma decreciente debido al descenso de la masa con respecto al tiempo.

Tabla 6 .Variables para la determinacion de la velocidad de secado de la pelicula al 7%

P =Soli .
_ e?g ° )S(ik?t?mgg:(je (e:z(r)] Xm= Humgdad W:V:L(éggj;d de
No | Tiempo Muestra base seca promedio
(min) X; — Ss Xm
X7(9) X= S _Kkgagua W= Kg agua
Kg * Sg h + m?
2 10 455 5,8939 6,2045 0,7093
3 20 39,8 5,0303 5,4621 1,0477
4 30 34,1 4,1667 4,5985 0,9861
5 40 28,8 3,3636 3,7652 0,9169
6 S0 24 2,6364 3,0000 0,8823
7 60 19,5 1,9545 2,2955 0,7785
8 70 15,4 1,3333 1,6439 0,7093
9 80 12,1 0,8333 1,0833 0,6066
10 90 9,6 0,4545 0,6439 0,4325
11 100 7.9 0,1970 0,3258 0,2941
12 110 7.5 0,1364 0,1667 0,0905

Fuente: Elaboracién propia

La Grafica 7 se presenta el peso total vs tiempo de la pelicula a base de pectina al 7% en la cual
se puede llegar a observar que el descenso de masa respecto al tiempo es uniforme y que la masa
constante a llegar es en un tiempo de 110 min. El cual es un tiempo mucho maés inferior a la

pelicula de contenido de 3% y 5% de pectina.
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Gréfica 7. Peso total vs. Tiempo de peliculas a base de pectina al 7%
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En la Gréafica 8 se muestra la velocidad de secado vs humedad de la pelicula a base pectina al
7% se puede observar que la velocidad de secado del periodo de equilibrio alcanza con mayor
rapidez a la temperatura de equilibrio esto se debe a que la distribucion de calor de la muestra

no es uniforme tiene un comportamiento decreciente, ademas que la pelicula presenta una

humedad inicial media de (6,2045[%]) el cual presenta una humedad mucho mas inferior
*3s

en comparacion a las demas peliculas de 3% y 5% de concentracion de pectina, siendo esta la
humedad mas baja.
Gréfica 8. Velocidad de secado vs. Humedad de peliculas a base de pectina al 7%
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Analisis de regresion lineal de la pelicula a base de pectina al 7%

Grafica 9. Peso total vs Tiempo
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Ecuacion determinada experimentalmente:

y=59.791e002x ... (c)
r=0.9961

Ecuacion determinada experimentalmente:

Se realiz6 un ajuste curvas del tipo exponencial para obtener la ecuacién (c) con los resultados
de la (Tabla 6) esta expresa la relacion del descenso de masa respecto al tiempo. Por tanto, es
posible predecir que la masa tedrica a secar a un tiempo de 110 minutos es de 6.63g. En cuanto
a la pendiente negativa que presenta la Grafica 9 se debe a que los valores se encuentran en

forma decreciente debido al descenso de la masa con respecto al tiempo.

9.2.3. Analisis de las propiedades fisicas de las peliculas comestibles

e Espesor
En la Tabla 7 se muestran las 10 medidas aleatorias de las diferentes peliculas
comestibles elaboradas a diferentes concentraciones. Determinandose el promedio de

cada pelicula comestible.
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Tabla 7. Medidas del espesor de las peliculas comestibles

Espesor de pelicula | Espesor de pelicula | Espesor de pelicula
N° a base de pectina al | a base de pectina al | a base de pectina al
3% (mm) 5% (mm) 7% (mm)

1 0.14 0.29 0.31
2 0.12 0.28 0.38
3 0.11 0.33 0.37
4 0.13 0.28 0.36
5 0.14 0.37 0.32
6 0.16 0.21 0.36
7 0.20 0.22 0.31
8 0.15 0.26 0.34
9 0.13 0.30 0.37
10 0.15 0.29 0.31
Promedio 0,14 0,28 0,34

Fuente: Elaboracién propia

El espesor varia segun el contenido de solidos de las diferentes formulaciones como se
puede ver en la Tabla 7. El espesor promedio de la pelicula a base de pectina al 3% es
de 0,24mm, de 5% es de 0,28mm y de 7% es de 0,34mm. El espesor de la pelicula que
contiene pectina al 7% tiene propiedades pobres en comparacion con las peliculas a base

de pectina al 3% y 5%.
Resultados Estadisticos para las medidas de espesor de pelicula a base de pectina

Para el célculo de los valores medios y las desviaciones estandar se emplea las siguientes

ecuaciones a un nivel de confianza del 95%:
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Tabla 8. Tabla de resultados estadisticos del espesor

Espesor de Espesor de Espesor de
. pelicula a base de | pelicula a base de | pelicula a base de

Ecuaciones pectina al 3% pectina al 5% pectina al 7%

(mm) (mm) (mm)
Valor medio
_ YXx; 0,14 0,28 0,34
E =
n

Desviacién Estandar

5 £? - LE 0.02 0,05 0,03
=l"m-1

Intervalo de confianza

_ S 0,14 + 0,01 mm 0,28 + 0,04 mm 0,34 + 0,02 mm
E=FE & ta*x—
z VJn

Fuente: Elaboracion propia

e Solubilidad

La solubilidad en agua de las peliculas se reportada en porcentaje.

Tabla 9. Porcentaje de solubilidad de las peliculas comestibles

Concentracion

de pectina (%) | V122 inicial (g) Masa final (g) Solubilidad (%)

3% 0,3584 0,1822 50,78
5% 0,4557 0,2777 39,06
7% 0,4894 0,3765 23,07

Fuente: elaboracién propia
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Gréfica 10. Solubilidad de las peliculas comestibles en agua con respecto a su concentracién de

pectina
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Como se puede observar en la Tabla 9 todas las peliculas son solubles en un porcentaje
determinado, teniendo un porcentaje mayor al 20%, presentando mayor solubilidad las peliculas
formadas a base de pectina al 3%, seguido de la pelicula al 5% y 7%. Esto debido a que al afiadir

maés cantidad de pectina se reduce el agua y se concentra los solidos.

En la Grafica 10 se observa que a medida que la concentracion de pectina se incrementa la
solubilidad disminuye, ademas el porcentaje el porcentaje de menor solubilidad indica que
existe una mayor cohesion en la matriz polimérica debido a la formacion de enlaces de

hidrogeno entre las cadenas de polimeros involucrados.

De los resultados del ensayo, puede observarse que todas las muestras son susceptibles a la

degradacion por agua, lo cual favorece las condiciones de degradabilidad de las peliculas
comestibles obtenidas.

e Prueba de resistencia

A continuacion, se observa la tabla de datos obtenidos para el calculo de la tension de las
peliculas comestibles.
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Tabla 10 .Datos experimentales, para el calculo de la tension de las peliculas comestibles

Pelicula a Masa .
. ‘ Tension
base de | méaximade | Aream? | gravedad m/s> | Fuerza(N) (Mpa)
: pa
pectina soporte (g)
3% 13,08 0,0051 9,78 0,1279 2,5083x10°
5% 25,98 0,0050 9,78 0,2541 5,0817x10°
7% 40,33 0,0051 9,78 0,3944 7,733910°

Fuente: elaboracién propia

A continuacion, se observa el célculo de la elongacion maxima que tiene cada una de las

peliculas comestibles.

Tabla 11. Datos experimentales para el calculo de elongacién maxima

Pelicula a -

L:(cm 0 =L = | E=—— (M
base de | 1, (cm) r(cm) Y% Lyot A AL/l (Mpa)
pectina

3% 5 5.8 16% 0.000156
5% 5.2 5.8 11,54% 0.00044
7% 5.2 5.6 7.69% 0.00100

Fuente: elaboracién propia

En la tabla 10 se muestra los resultados obtenidos de tension parar las diferentes formulaciones
de peliculas. En el caso de las peliculas de 7% de pectina presentan valores altos de tencidn
(7,733910°MPa) en comparacion con las peliculas que tienen menor concentracion de pectinas,

cuanto mayor fue el contenido de pectina en las formulaciones mayores fueron los valores de
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tension, este incremento en los niveles de tensién se debe a la interaccion quimica de los
componentes de pectina y glicerina el cual repercute directamente en la propiedad de la

resistencia a la ruptura.

Los resultados obtenidos para el porcentaje de elongacién que se muestra en la Tabla 11 se
puede observar que a medida que se incrementa la concentracion de pectina en las peliculas el
porcentaje de elongacion disminuye, siendo la pelicula de pectina al 3% la que presento mayor
porcentaje de alargamiento en el punto de ruptura (16%) mientras que para las peliculas de 5%

y 7% de pectina presentaron un valor de (11,54% y 7,69 %).

El modulo de Young (E) es una medida de rigidez de las peliculas, estos valores estan
expresados en MPa ver Tabla 11. Los resultados de peliculas presento diferencias significativas
en cuanto a las formulaciones realizadas, en el caso de la pelicula formada con pectina al 7%
presento un valor mayor (0.0010 MPa) en comparacién con las peliculas de menor
concentracion 3% y 5% de pectina (0.000156 MPa y 0.00044 MPa). El incremento del médulo
de Young respecto a la concentracion de pectina indica que cuanto mayor es el contenido de
solidos mayor es la tension necesaria a aplicar para alcanzar una deformacion. Es decir que se

aprecia un aumento de rigidez de la pelicula.

9.2.4. Caracteristicas estructurales evaluadas mediante Microscopia Electronica

de Barrido

Se muestra las microfotografias de la superficie de las peliculas comestibles a base de pectina
al 3%, 5% y 7% obtenidas a través de Microscopia Electronica de Barrido (SEM), las peliculas

fueron visualizadas por una sola vez con un aumento X500, X1000 y X1500 respectivamente.

En la Imagen 24 se aprecia la pelicula comestible a base de pectina al 3%, se puede observar
que para la magnificacion de X500 presenta pequefios grumos o burbujas las cuales pueden ser
burbujas de aire en la pelicula o remanentes de solutos no disueltos, por lo demas para las
magnificaciones de X1000 y X1500 evaluadas presentan una superficie homogénea por lo tanto

podemos decir que la pelicula se caracteriza por presentar una estructura lisa y homogénea.
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Imagen 24. Micrografias de la pelicula a base de pectina al 3% con un aumento de X500, X1000 y
X1500

En la Imagen 25 se muestra la pelicula comestible a base de pectina al 5 %, se observa que las
magnificaciones de X500, X1000 y X1500 muestran una superficie compacta, homogénea, sin
presencia de poros, por lo tanto, se puede decir que estas también se caracterizan por presentar

una estructura lisa y homogénea sin huecos o fracturas.
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Imagen 25. Micrografias de la pelicula a base de pectina al 5% con un aumento de X500, X1000 y
X1500

En la Imagen 26 se aprecia la pelicula comestible a base de pectina al 7%, de la misma forma
se visualizd para las magnificaciones de X500, X1000 y X1500, se observa que, para las tres
micrografias la superficie es homogénea y continua, asi como también esta pelicula comestible

presenta una estructura lisa, homogénea, sin huecos o fracturas.

Se puede apreciar en la Imagen 25 e Imagen 26 pequefias imperfecciones, las que pueden haber

sido causadas al momento de colocar las peliculas en el porta muestras produciendo estrias.
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Imagen 26. Micrografias de la pelicula a base de pectina al 7% con un aumento de X500, X1000 y
X1500

9.3. ANALISIS DE LOS RECUBRIMIENTOS COMESTIBLES SOBRE LAS
PROPIEDADES FISICO-QUIMICAS DE LAS FRUTAS

9.3.1. Calculo de la pérdida de peso

Para la determinacidn de pérdida de peso se utilizé la ecuacion (6)
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Tabla 12. Datos experimentales obtenidos para la determinacién de pérdida de peso en las
frutillas
m () fruta m(g) fruta con m(g) fruta con m(g) fruta con
. g . Recubrimiento a | Recubrimientoa | Recubrimiento a
Dias control sin . . .
Recubrimiento base de pectina base de pectina base de pectina
al 3% al 5% al 7%
1 84,21 61,29 49,6 51,56
2 78,63 57,24 46,49 49,84
3 73,62 53,56 43,54 46,36
4 69,68 50,87 41,53 43,84
5 56,99 44,3 36,88 38,52
Fuente: Elaboracién propia
Tabla 13. Porcentaje de pérdida de peso en frutillas
Frutilla con Frutilla con Frutilla con
oi Frutilla sin recubrimientos a | recubrimientos | recubrimientos a
ias
recubrimiento | base de pectina al a base de base de pectina al
3% pectina al 5% 7%
2 6,63 6,61 6,27 3,34
3 12,58 12,61 12,22 10,09
4 17,25 17,00 16,27 14,97
5 32,32 21,72 25,65 25,29

Fuente: elaboracion propia
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Tabla 14. Datos experimentales obtenidos para la determinacidn de pérdida de peso en las uvas

m(g) uvas con m(g) uvas con m(g) uvas con
Dias m (g) uvas sin | recubrimientos a | recubrimientos a | recubrimientos
recubrimiento | base de pectina | base de pectina a base de

al 3% al 5% pectina al 7 %
1 63,19 66,44 112,84 70,55
2 62,37 65,7 112,06 69,98
3 61,56 65,02 111,33 69,01
4 60,97 64,43 110,70 68,78
5 59,43 63,24 109,19 68,1
6 58,79 62,39 108,31 67,89
7 58,13 61,73 106,53 67,02
8 57,28 61,04 106,06 66,2
9 56,32 60,31 106,17 65,73
10 53,75 58,4 103,99 65,48
11 52,21 57,31 102,80 64,99
12 51,09 56,73 102,11 64,32
13 49,79 54,4 100,28 63,83

Fuente: elaboracion propia
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Tabla 15. Porcentaje de pérdida de peso en uvas

Uvas con Uvas con Uvas con
Dias Uvas sin recubrimientos a | recubrimientos a | recubrimientos
recubrimiento | base de pectina | base de pectina a base de
al 3% al 5% pectina al 7 %
2 1,30 1,11 0,69 0,81
3 2,58 2,14 1,34 2,18
4 3,51 3,03 1,90 2,51
5 5,95 4,82 3,23 3,47
6 6,96 6,10 4,01 3,77
7 8,01 7,09 5,59 5,00
8 9,35 8,13 6,01 6,17
9 10,87 9,23 591 6,83
10 14,94 12,10 7,84 7,19
11 17,38 13,74 8,90 7,88
12 19,15 14,61 9,51 8,83
13 21,21 18,12 11,13 9,53

Fuente: elaboracion propia

La pérdida de peso calculado para las frutas estudiadas (frutilla y uva) se reportan en la Tabla
13 y Tabla 15, todas las frutas presentan una pérdida de peso progresiva durante el
almacenamiento. Los recubrimientos comestibles aplicados a las frutillas y uvas muestran
efectos significativos en la reduccion de pérdida de peso que esta relacionado directamente con

la perdida de agua. El recubrimiento al crear una pelicula protectora sobre la piel de la fruta
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permite disminuir la perdida de agua durante el proceso de respiracién y transpiracion

manteniendo por un periodo mayor la calidad de las frutas.

Las formulaciones con concentraciones al 5% y 7% de pectina presento valores bajos de pérdida
de peso en frutilla (25,65% y 25,29%) a comparacion con las frutillas de control (sin recubrir)
cuya pérdida de peso fue de (32,32%). Evaluadas durante 5 dias.

En el caso de las uvas los recubrimientos del 5% y 7% de pectina tuvieron el mismo efecto
mostrando una pérdida de peso de (11,13% y 9,53%) en comparacion con las de control (sin
recubrir) teniendo un valor de pérdida de peso (21.21%) las cuales fueron evaluados durante un

periodo de 26 dias.

9.3.2. Calculo de la acidez titulable, solidos solubles e indice de madurez

Para el calculo de la acidez titulable e indice de madurez se emple6 las ecuaciones (7) y (8)

Tabla 16. Resultados finales de: %de acidez, sélidos solubles e indice de madurez para

las frutillas.

V gastado NaOH . ' indice De
Especificacion %Acidez °Brix
(ml) Madurez

Frutillas sin
recubrimiento
(sin REC)
Frutillas con
recubrimiento
de pectina al 3%
(CRP5%)
Frutillas con
recubrimiento
de pectina al 5%
(CRP3%)
Frutillas con

recubrimiento 3,0 0,9322 6,5 6,97
de pectina al 7%
(CRP7%)

Fuente: elaboracion propia

1,9 0,5904 8,0 13,55

2,05 0,6370 7,5 11,77

2,25 0.6991 7,0 10,01
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Gréfica 11. Porcentaje de acidez, de las frutillas con recubrimiento y sin recubrimiento
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Grafica 12. Solidos solubles, de las frutillas con recubrimiento y sin recubrimiento
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Gréfica 13. Indice de madurez, de las frutillas con y sin recubrimiento
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La Grafica 11, muestra que el comportamiento de la disminucion del porcentaje de acidez en un
lapso de 4 dias, para las frutillas con recubrimiento al 7 % de pectina ,presentan menor perdida
de porcentaje de acidez (0.932%), seguido del recubrimiento al 5 % de pectina (0.699%), en
comparacion con las frutillas sin recubrir que presentan valores altos de disminucién de
porcentaje de acidez (0.590%) indicando esto que los frutos recubiertos presentan menor perdida
de acido citrico asociadas al comportamiento con la disminucion del consumo de acidos durante
el proceso de respiracion y esto puede ser a consecuencia a la proteccion lograda por la

aplicacion de recubrimientos comestibles.

La Grafica 12, muestra la tendencia ascendente de todos los tratamientos a medida que
transcurre el tiempo, presentando mayores valores de solidos solubles, las frutillas sin recubrir
(8 °Brix) en comparacion a las frutillas con recubrimiento siendo la de menor valor de sélidos
solubles las frutillas que tienen recubrimiento al 5%y 7% de pectina (6.5 y 7 °Brix) esto expresa
que el aumento de los solidos solubles se debe al proceso de maduracion del fruto, el aumento
de azucares es producto de la hidrolisis del almidén y o sintesis de la sacarosa de igual manera

de la oxidacién de acidos consumidos en la respiracion.
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La Gréfica 13 de indice de madurez muestra una tendencia al incremento, como sucede

normalmente. Analizando los resultados para los dias evaluados, se puede expresar que en

general se presento un comportamiento similar entre los tratamientos, pero altamente diferente

para las frutas sin recubrimiento (13.55°Brix / % Acidez), lo cual supone la efectividad de los

recubrimientos comestibles cuya formulacion es de 5y 7 % de pectina (10.01 y 6.97°Brix / %

Acidez). Esto se debe posiblemente a que los frutos sin recubrimiento a diferencia de los

recubiertos pierden mayor cantidad de agua en procesos de transpiracion y consecuentemente,

se acelera el proceso de maduracion y se concentran los azUcares.

Tabla 17. Resultados finales de :%de acidez , solidos solubles e indice de madurez para

las uvas.

Especificacion

V gastado NaOH

(ml)

%Acidez

°Brix

indice De

Madurez

Uva sin
recubrimiento
(sin REC)

2.1

0,597

16.5

27.64

Uvas con
recubrimiento
de pectina al 3%
(CRP3%)

4.3

0,626

16

25.56

Uvas con
recubrimiento
de pectina al 5%
(CRP5%)

4.5

0.655

155

23.66

Uvas con
recubrimiento
de pectina al 7%
(CRP7%)

4.6

0,670

15.3

22.83

Fuente: elaboracion propia
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Gréfica 14. Porcentaje de acidez, de las uvas con y sin recubrimiento.
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Gréfica 15. Solidos solubles ,de las uvas con recubrimiento y sin recubrimiento
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Gréfica 16. Indice de madurez, de las uvas con y sin recubrimiento
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La Grafica 14, muestra que el comportamiento de la disminucion del porcentaje de acidez en un
lapso de 26 dias, para las uvas con recubrimiento al 7 % de pectina ,presentan menor perdida
de porcentaje de acidez (0.67%) ,seguido del recubrimiento al 5 % de pectina (0.655%), en
comparacion con las uvas sin recubrir que presentan valores altos de disminucién de porcentaje
de acidez (0.597%) indicando esto que los frutos recubiertos presentan menor perdida de acido
malico asociadas al comportamiento con la disminucion del consumo de acidos durante el
proceso de respiracion y esto puede ser a consecuencia a la proteccion lograda por la aplicacion

de recubrimientos comestibles.

La Grafica 15, muestra la tendencia ascendente de todos los tratamientos a medida que
transcurre el tiempo, presentando mayores valores de solidos solubles las uvas sin recubrir
(16.5°Brix) en comparacion a las uvas con recubrimiento siendo la de menor valor de sélidos
solubles las uvas que tienen recubrimiento al 5% y 7% de pectina (15.5 y 15.3 °Brix) esto
expresa que el aumento de los solidos solubles se debe al proceso de maduracién del fruto, el
aumento de azucares es producto de la hidrolisis del almidédn y o sintesis de la sacarosa de igual

manera de la oxidacién de acidos consumidos en la respiracion.
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La Gréafica 16, de indice de madurez muestra una tendencia al incremento, como sucede

normalmente. Analizando los resultados para los dias evaluados, se puede expresar que en

general se presentd un comportamiento similar entre los tratamientos, pero altamente diferente

para las frutas sin recubrimiento (27,64 °Brix / % Acidez), lo cual supone la efectividad de los

recubrimientos comestibles cuya formulacion es de 5y 7 % de pectina (23.66 y 22.83°Brix / %

Acidez). Esto se debe posiblemente a que los frutos sin recubrimiento a diferencia de los

recubiertos pierden mayor cantidad de agua en procesos de transpiracion y consecuentemente,

se acelera el proceso de maduracion y se concentran los azlcares.

9.4. EVALUACION DE LOS EFECTOS FISICOS Y VISUALES DE LAS FRUTILLAS
CON RECUBRIMIENTO Y SIN RECUBRIMIENTO

Dias

Sin recubrir

Con recubrimiento al

3% de pectina

Con recubrimiento

al 5% de pectina

Con recubrimiento

al 7% de pectina
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Imagen 27. Evaluacion visual de frutillas a temperatura ambiente
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Como se puede ver en la Imagen 27 las frutillas tienden a sufrir cambios debido a que estos son
propensos a descomponerse y al crecimiento de mohos por lo que se observa que las frutillas en
los dos primeros dias no existe cambios muy notorios en cuanto al crecimiento de moho en
comparacién en frutillas sin recubrir y con recubrimiento, al tercer dia la frutilla sin recubrir
presentan una pérdida de color y perdida de agua, mientras que las frutillas recubiertas no tienen
cambios considerables, en el cuarto dia las frutillas sin recubrir existe la presencia de mohos, en

cambio las muestras de frutillas con recubrimiento adn no existe el crecimiento de este.

El crecimiento de moho en frutillas recubiertas ocurre a partir del séptimo dia, para las frutillas
recubiertas al 3% de pectina, por lo cual comprobamos que los recubrimientos comestibles
mantienen las caracteristicas de calidad hasta el septimo dia en comparacion a las muestras de

frutillas sin recubrimientos.

Mientras que para las frutillas recubiertas al 5% y 7% de pectina presentan un bajo crecimiento
de moho casi insignificante a partir del octavo dia en comparacion con las frutillas sin recubrir,
por lo tanto, se puede comprobar que los recubrimientos comestibles funcionan como una

barrera de proteccion.

9.5. EVALUACION DEL RECUBRIMIENTO COMESTIBLE SOBRE LAS
PROPIEDADES ORGANOLEPTICAS DE LAS FRUTILLAS Y UVAS.

9.5.1. Prueba de medicion del grado de satisfaccion en cuanto al olor

Para la prueba de medicién del grado de satisfaccion en cuanto al olor para las frutillas sin
recubrimiento, de las 30 personas evaluadoras a 23 personas que representa el 76,68% les gusto,
a 7 personas que representa el 23,33 % ni les gusto ni les disgust6 y a ninguno de los evaluadores
les disgusto. Para el caso de las frutillas con el recubrimiento a 12 personas (40%) les gusto y a
18 personas (60%) no les gusto ni les disgusto.
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Gréfica 17. Resultados obtenidos para la prueba de medicion del grado de satisfaccion en cuanto

al olor de frutillas sin recubrir vs recubiertas.
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En la evaluacion del olor (ver Gréafica 18) para las uvas sin recubrimiento 30 personas
manifestaron ni gusto ni disgusto (100%), para las uvas con recubrimiento 15 personas (50%)
manifestaron gusto por las mismas, 15 personas (50%) expresaron presentar ni gusto ni gusto

por las uvas y a ninguno de las personas les disgusto.

Gréfica 18. Resultados obtenidos para la prueba de medicion del grado de satisfaccion en cuanto

al olor de uvas sin recubrimiento vs con recubrimiento.
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Los resultados indican que al aplicar el recubrimiento a las frutas impiden el desprendimiento
de aromas de las mismas, los resultados revelan que las aplicaciones del recubrimiento no
generan modificaciones en estas propiedades, evidenciando que los diferentes olores de los
mariales utilizados en su elaboracion se atenuaron a tal punto que resultaron ser imperceptibles

para el consumidor.
9.5.2. Prueba de medicion del grado de satisfaccion en cuanto al brillo

La evaluacion del brillo de las frutillas (ver Grafico 19), para las frutillas sin recubrimiento a 16
personas (53,33%) les gusto a 14 personas (46,67%) ni les gusta ni les disgusta y 0% de personas
presentaron disgusto por las mismas, las frutillas con recubrimiento a 18 personas (60%)

indicaron que les gusta y 12 personas (40%) ni gusto ni disgusto.

Gréfica 19. Resultados obtenidos para la prueba de medicion del grado de satisfaccion en cuanto

al brillo de frutillas sin recubrimiento vs con recubrimiento.
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La prueba del brillo (ver Grafico 20.) en las uvas sin recubrimiento ni gusto ni disgusto a 20
personas (66,67%) y a 10 personas no les gusto (33, 33%) y 0 personas presentaron un gusto

por las mismas, para las uvas recubiertas a las 30 personas les gusto (100%).

Gréfica 20. Resultados obtenidos para la prueba de medicion del grado de satisfaccion en cuanto

al brillo de uvas sin recubrimiento vs con recubrimiento.
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La prueba indica que el brillo de las uvas recubiertas fue del agrado de las 30 personas que
evaluaron esta caracteristica debido a que la aplicacion del recubrimiento comestible es capaz
de modificar el brillo otorgandole un aspecto méas llamativo y agradable para el gusto de las
personas. Y en el caso de las frutillas fue indiferente debido a que el brillo del recubrimiento no

resalta al ser aplicado.

9.5.3. Prueba de medicion del grado de satisfaccion en cuanto al textura

La evaluacion de textura (ver Grafico 21.) En frutillas sin recubrimiento a 26 personas (86,67%)
les gusto, a 4 personas (13,33%) ni les gusto ni les disgusto. Para las frutillas recubiertas a 20
personas (66,67%) les gusto, a 10 personas (33,33%) ni les gusto ni les disgusto y a ninguna

persona les disgusto.
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Gréfica 21. Ressultados obtenidos para la prueba de medicion del grado de satisfaccion en

cuanto a la textura de frutillas sin recubrimiento vs con recubrimiento.
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Las pruebas de textura (ver Grafica 22.) en las uvas sin recubrimiento muestran que 20 personas
(66,67%) les gusta y 10 personas (33,33%) no les gusta ni les disgusta y para las uvas con
recubrimiento muestra que a 5 personas (16,67%) les gusta y 15 personas (50%) ni les gusta ni
les disgusta y a 10 personas (33,33%) les disgusta.

Gréfica 22. Resultados obtenidos para la prueba de medicion del grado de satisfaccién en cuanto

a la textura de uvas sin recubrimiento vs con recubrimiento.
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Los resultados obtenidos muestran que a las personas evaluadoras les gusto mas las uvas sin
recubrimiento debido a que las uvas sin recubrir son mas lisas en comparacion con las uvas con
recubrimiento. Para las frutillas los evaluadores no percibieron algun tipo de diferencia en

cuanto a las frutillas sin recubrimiento y con recubrimiento.

9.5.4. Prueba de medicion del grado de satisfaccion en cuanto al sabor

Las pruebas de sabor (ver Grafico 23.) para las frutillas sin recubrimiento a 22 personas
(73,33%) les gusto, a 8 personas (26,67%) ni les gusto ni les disgusto, para las frutillas con
recubrimiento a 21 personas (70%) indican un gusto por las mismas, 5 personas (16,67%) ni les

gusto ni les disgusto y a 4 personas (13,33%) les disgusto.

Gréfica 23. Resultados obtenidos para la prueba de medicion del grado de satisfaccién en cuanto

al sabor de frutillas sin recubrimiento vs con recubrimiento.
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Las pruebas de sabor (ver Gréfica 24.) de las uvas sin recubrir a 19 personas les gusto (63,33%),
a 7 personas no les gusto ni les disgusto (23,33%) y a 4 personas no les gusto (13,34%) por otro
lado las uvas con recubrimiento a 17 personas les gusto (56,67%), 8 personas no les gusto ni les

disgusto (26,66%) y a 5 personas no les gusto (16,67%).
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Grafica 24. Resultados obtenidos para la prueba de medicién del grado de satisfaccion en cuanto

al sabor de uvas sin recubrimiento vs con recubrimiento.
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La evaluacion del sabor no presento diferencia significativa en cuanto al gusto para ambas frutas
con recubrimiento y sin recubrimiento habiendo una leve diferencia de porcentaje entre ambas,
las peliculas a base pectina son de sabor dulce imperceptible, lo cual comprueba que los

recubrimientos no afectan por completo al sabor original de las frutas.

9.5.5. Grado de satisfaccion en cuanto a la apariencia

Los resultados para la apariencia general (ver Grafico 25.) de las frutillas sin recubrir y frutillas
recubiertas muestran que a 16 personas (53,33%) prefieren las frutillas sin recubrir y a 14
personas (46,67%) les gusta las frutillas con recubrimientos. Los resultados de la evaluacién
muestran que no hay diferencias significativas, se puede deducir que el recubrimiento aplicado

no afecta a la apariencia general de las frutillas, siendo imperceptible para el consumidor.

90



Gréfica 25. Resultados obtenidos para la prueba de preferencia de frutillas sin recubrimiento vs.

frutillas recubiertas.
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Los resultados para la apariencia general (ver Grafico 26.) de uvas sin recubrir y uvas recubiertas
muestran que a 10 personas (33,33%) prefieren las uvas sin recubrir y a 20 personas (66,67%)
les gusta las uvas con recubrimiento debido a que las uvas con recubrimiento presentan un
aspecto llamativo. Las personas evaluadoras prefieren las uvas con la aplicacion del
recubrimiento, se puede deducir que el recubrimiento aplicado afecta de gran manera a la

apariencia general de las uvas.

Gréfica 26. Resultados obtenidos para la prueba de preferencia de uvas sin recubrimiento vs.

uvas recubiertas.
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10. CONCLUSIONES

Se logré obtener con éxito las peliculas y recubrimientos comestibles a base de pectinas
obtenidas de las cascaras de naranja y toronja, las formulaciones de las peliculas y
recubrimientos no presentan olor ni sabor caracteristico, ademas que son peliculas delgadas y

homogéneas.

> Se identificd las pectinas por comparacién mediante espectros de infrarrojo como se
muestra en la seccion 9.1. Se utiliz6 como pectina patrén a la pectina citrica comercial
para su posterior comparacion con la pectina obtenida experimentalmente, en la cual se
pudo evidenciar que los grupos funcionales presentan vibraciones en casi las mismas
frecuencias, esto se puede observar de la mejor manera en la Tabla 3 y en la Figura 15,
Figura 16 y Figura 17. Donde se muestra la presencia de grupos funcionales
caracteristicos de la pectina. Para la interpretacion de huella digital de los grupos
funcionales de la pectina patrén como para las pectinas obtenidas experimentalmente se

baso en la tabla de frecuencias caracteristicas de absorcion IR de grupos funcionales.

> Se realizo el estudio de la cinética de secado de las peliculas comestibles a una
temperatura de 40°C el estudio se muestra con mayor detalle en la seccién 9.2.1., 9.2.2.
y 9.2.3 donde se puede apreciar que la concentracion de pectina en la formulacion de la
pelicula influye en la velocidad de secado, asi como en el tiempo de secado debido al
contenido de humedad inicial de las peliculas, es decir cuanto mas sea el contenido de
humedad de las peliculas mayor sera la cantidad de agua evaporada por unidad de

tiempo.

> Las propiedades fisicas de las peliculas tienen una relacion directa con la formulacion
de las peliculas, el espesor aumento de manera significativa al incrementar la
concentracion de pectina como se puede ver en la tabla 7, la solubilidad de las peliculas
comestibles, se detalla en la tabla 9 y la grafica 10 observandose que a medida que se

aumenta la concentracién de pectina la solubilidad disminuye. Por otra parte, la
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capacidad de ruptura de las peliculas que se detallan en las Tablas 10 y 11 indica que el
incremento de concentracion de la pectina, mayor es la tension necesaria a aplicar para

alcanzar una deformacion.

> Se realiz6 la caracterizacion estructural de las peliculas comestibles por microscopia
electronica de barrido (SEM) visualizandolas estas por una sola vez, las micrografias
obtenidas muestran que la superficie de las peliculas presenta una estructura homogénea

y lisa.

» Se recubrieron las frutas (frutillas y uvas) con las diferentes formulaciones preparadas,
concluyéndose que los recubrimientos comestibles a base de pectina, mejoran la calidad
de las frutas tratadas retrasando la maduracion y deterioro de los mismos, preservando
de tal forma sus atributos, siendo que las peliculas a base de pectina al 5 % son més
efectivas en comparacion a las peliculas de pectina al 3% y 7 % que se detalla en la
seccion 9. 3. Ademas que mejora la apariencia visual de los frutos, los recubrimientos
tuvieron una buena adherencia y estabilidad, con la ayuda de la evaluacion sensorial se
confirm6 que no hubo cambios o alteraciones significativas en las propiedades
organolépticas de los frutos recubiertos, es decir la presencia de olores y sabores

desagradables.

Luego de la medicion de las propiedades de las peliculas comestibles obtenidas a base de
pectina, puede concluirse que es viable elaborarlas, las cuales no requieren una resistencia a la
traccion muy alta y no debe estar expuesto al agua ni a unas condiciones de humedad elevadas
debido a que son susceptibles a la degradacion por agua; por lo tanto el uso de los recubrimientos
puede representar una excelente propuesta en el recubrimiento de los frutos a escala comercial,

con el fin de tratar de solucionar la no biodegradabilidad de los plasticos convencionales.
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11. RECOMENDACIONES

e Emplear algunos compuestos hidrofobicos y otros aditivos para mejorar la calidad de la

pelicula.

e Determinar la propiedad de barrera contra el oxigeno en este tipo de materiales ya que

el oxigeno esta involucrado en muchas reacciones de degradacion en alimentos.

e Realizar estudios complementarios que evallen la posibilidad de obtener recubrimientos

capaces de incluir agentes antimicrobianos y antioxidantes.

e Evaluar el aporte nutricional que brinda el recubrimiento comestible elaborado a partir

de concentrado de pecinay glicerol.

e Disefar los métodos y equipos de aplicacion del recubrimiento comestible a gran escala.

e Realizar estudios de factibilidad econdmica para el montaje de una planta para la

elaboracion de este tipo de recubrimiento comestible y produccién a gran escala.
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13. ANEXOS

ANEXO 1: Determinacion del porcentaje de rendimiento de las pectinas

Para el rendimiento de pectina a partir de cascaras de naranja y toronja se realiz6 por

cinco veces para una masa de 500 g, a un pH de 3 y a una temperatura de 80°C

RENDIMIENTO DE PECTINA | RENDIMIENTO DE PECTINA A
A PARTIR DE CASCARAS DE PARTIR DE CASCARAS DE
NARANJA TORONJA

Mpectina seca %RENDIMIENTO | pectina seca %RENDIMIENTO

6,0521 12,1042 7,4632 14,92

5,9505 11,901 6,9887 13,97

5,2201 10,4402 7,1097 14,21

6,0222 12,0444 7,3069 14,61

5,8961 11,7922 6,9987 13,99

Promedio 11,6564% Promedio 14,35%
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ANEXO 2: DETERMINACION DEL SOLIDO SECO

Para la determinacion del solido seco promediar los tres ultimos valores de masa constante para

cada caso a continuacion se muestra los célculos y resultados.

Masa de la Masa de la Masa de la
N° pelicula a base de | pelicula a base de | pelicula a base de
pectina al 3 % pectina al 5% pectina al 7%
1 5.4 5.8 6.8
2 51 6.1 6.5
3 51 6.1 6.5
Promedio 5.2 6 6.6

Fuente: Elaboracién propia
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ANEXO 3: Determinacion de humedad y velocidad de secado
Para la determinacion de humedad y velocidad de secado se utilizan las ecuaciones empleadas

Humedad en base seca:

X:XT_SSZ Kg Agua ]
Sg Kg Solido seco
Donde:
X=Humedad en base seca
X1=Peso de la muestra
Ss= Solido seco
Humedad promedio:
X=ZX1'X2= Kg Agua ]
2 Kg Solido seco

Velocidad de secado:

SS Xf _Xl Kg Agua]
= — x =
A tf_ti h*mz

Donde:

Xti= Humedad en base seca
Ss = Solido seco

t = tiempo

A = area de la bandeja
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ANEXO 4: FORMATO PARA LA EVALUACION SENSORIAL
FORMATO DE EVALUACION

SENSORIAL PARA LA UVA

La siguiente encuesta tiene por objeto identificar los gustos y preferencias.

1. Observe las muestras que se presentan a continuacién. Por favor marque con una
X Su opinidn acerca de cada una, en referencia a su olor:

A B
Me gusta Me gusta
Ni me gusta ni me disgusta Ni me gusta ni me disgusta
Me disgusta Me disgusta

2. Observe las muestras que se presentan a continuacion. Por favor marque con una
X Su opinidn acerca de cada una, en referencia a su brillo:

A B
Me gusta Me gusta
Ni me gusta ni me disgusta Ni me gusta ni me disgusta
Me disgusta Me disgusta

3. Observe las muestras que se presentan a continuacion. Por favor marque con una
X SuU opinidn acerca de cada una, en referencia a su textura:

A B

Me gusta Me gusta
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Ni me gusta ni me disgusta

Ni me gusta ni me disgusta

Me disgusta

Me disgusta

4. Pruebe las muestras que se presentan a continuacion por favor marqué con una X

la casilla que indique su opinidn.

A

B

Me gusta

Me gusta

Ni me gusta ni me disgusta

Ni me gusta ni me disgusta

Me disgusta

Me disgusta

5. De acuerdo a la evaluacion de los puntos anteriores, ¢ Cual fue de su preferencia?
por favor marqué con una X la casilla que indiqué su opinion.

A

B
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FORMATO DE EVALUACION

SENSORIAL PARA FRUTILLA

CENTRO DE ESTUDIANTES
QUIMICA INDUSTRIAL

La siguiente encuesta tiene por objeto identificar los gustos y preferencias.

1. Observe las muestras que se presentan a continuacion. Por favor marque con una
X Su opinidn acerca de cada una, en referencia a su olor:

A

B

Me gusta

Me gusta

Ni me gusta ni me disgusta

Ni me gusta ni me disgusta

Me disgusta

Me disgusta

2. Observe las muestras que se presentan a continuacion. Por favor marque con una
X SuU opinion acerca de cada una, en referencia a su brillo:

A

B

Me gusta

Me gusta

Ni me gusta ni me disgusta

Ni me gusta ni me disgusta

Me disgusta

Me disgusta

3. Observe las muestras que se presentan a continuacion. Por favor marque con una
X sU opinion acerca de cada una, en referencia a su textura:

A

B

Me gusta

Me gusta

Ni me gusta ni me disgusta

Ni me gusta ni me disgusta
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Me disgusta Me disgusta

4. Pruebe las muestras que se presentan a continuacion por favor marqué con una X
la casilla que indique su opinién.

A B
Me gusta Me gusta
Ni me gusta ni me disgusta Ni me gusta ni me disgusta
Me disgusta Me disgusta

5. De acuerdo a la evaluacion de los puntos anteriores, ¢ Cual fue de su preferencia?
por favor marqué con una X la casilla que indiqué su opinion.

A B

104



ANEXO 5: MUESTRAS DE FRUTAS CODIFICADAS PARA ANALISIS SENSORIAL

Frutilla sin recubrimiento vs Frutilla con recubrimiento

Uva sin recubrimiento vs Uva con recubrimiento
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