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RESUMEN

Una de las principales materias primas vegetales procesadas y que contribuyen en mayor medida a la
generacion de subproductos son los citricos. Los subproductos generados en la produccién de jugos como
las céscaras de frutas citricas contienen antioxidantes y pectina que podran tener un efecto de beneficio
a la salud humana. Para tal finalidad, el presente trabajo se centré en el uso del albedo de la cdscara de
pomelo para la extraccién de pectina por hidrolisis dcida tomando en consideracién que dicho material
(céscara) es actualmente un producto de desecho.

En el estudio se realizé la caracterizacion de la materia prima, extraccién mediante hidrélisis 4cida,
disefio experimental en el proceso de extraccidn, cinética de extraccidn, caracterizacion de la pectina y
disefio del extractor a nivel Bench Scale.

Los resultados de la caracterizacion definieron al albedo de pomelo con un pH de 4, un porcentaje de
humedad de 64,79%, un porcentaje de cenizas de 0,87% y el contenido de sélidos solubles de 3°Brix.
Los resultados experimentales obtenidos indican que la extracciéon mediante hidrélisis dcida se obtuvo
un rendimiento de 8,4% en condiciones de Temperatura 80°C, Tiempo 70 min, pH 3, Relacién:
Soluto/Disolvente 3: 10, Tamafio de albedo 2*2 cm y la Velocidad de agitacién de 100 rpm.

El anélisis cinético de extraccién mostré mediante la ley de velocidad para primer y segundo orden
de reaccion, también se graficaron sus ecuaciones de linealizacion, obteniéndose la pendiente de la
gréfica el valor de la constante de reaccién k = 0,0423 min-1 con una correlacién de 0,93 a temperatura
de 80°C que es la correlacion que se acerca mds a la unidad.

Se disefi6 el equipo de extraccion de pectina a nivel Bench Scale, para una capacidad de SOL cuyas
caracteristicas son: 4 deflectores, didmetro del tanque 40cm, altura del tanque 75cm, agitacién por
turbina de 6 aspas planas inclinadas a 45° y un espesor ptimo de aislamiento de e = 4cm.

Los resultados obtenidos de la caracterizacion de la pectina estan dentro de los pardmetros de la FAO

que es aplicable a la elaboracién de mermeladas por ser una pectina de alto porcentaje de metoxilo.



ABSTRACT

One of the main processed vegetable raw materials that contributes the most to the generation of by-
products is citrus. By-products generated in the production of juices such as citrus fruit peels contain
antioxidants and pectin that may have a beneficial effect on human health. For this purpose, the present
work focused on the use of albedo from grapefruit peel for the extraction of pectin by acid hydrolysis,
taking into consideration that the material (peel) is actually a waste product.

The study carried out the characterization of the raw material, extraction by acid hydrolysis,
experimental design in the extraction process, extraction kinetics, characterization of the pectin and
design of the extractor at the Bench Scale level.

The results of the characterization defined the grapefruit albedo with a pH of 4, a humidity percentage
of 64.79%, an ash percentage of 0.87% and the soluble solids content of 3° Brix. The experimental results
obtained indicate that the extraction by acid hydrolysis obtained a yield of 8.4% under conditions of
Temperature 80 ° C, Time 70 min, pH 3, Ratio: Solute / Solvent 3: 10, Albedo size 2 * 2 cm and the
stirring speed of 100 rpm.

The kinetic analysis of extraction showed by means of the speed law for the first and second order of
reaction, their linearization equations were also graphed, obtaining the slope of the graph the value of
the reaction constant k = 0.0423 min-1 with a correlation of 0.93 at a temperature of 80°C, which is the
correlation that is closest to unity.

The pectin extraction equipment was designed at the Bench Scale level, for a capacity of 50L. whose
characteristics are: 4 deflectors, tank diameter 40cm, tank height 75cm, turbine stirring with 6 flat blades
inclined at 45° and an optimal insulation thickness of e = 4cm.

The results obtained from the characterization of the pectin are within the FAO parameters that is

applicable to the production of jams as it is a pectin with a high percentage of methoxyl.
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CAPITULO1I
INTRODUCCION
1.1 ANTECEDENTES

La sustancia que se habia supuesto era la causa de que los jugos de frutas se conviertan en
jaleas, fue aislada por Braconnot en 1824, quien la denominé pectina. Las extensas
investigaciones realizadas en los cien afios siguientes esclarecieron las propiedades de las
sustancias pécticas, pero poco hicieron para aclarar su naturaleza quimica. En 1916, Ehrlich y
Suarez dieron a conocer el aislamiento del acido D-galacturénico que en forma de polimero en
el integrante principal de todas las pectinas. Entre 1920 y 1940 quedo establecida la produccion
de pectinas en escala comercial en cierto nimero de naciones y aquellas llegaron a formar parte
importante del comercio internacional (Raymond E. & Donald F., 1961, pag. 792).

La pectina es un aditivo muy importante en los alimentos, usado en el procesamiento de
frutas, vegetales y en las industrias farmacéuticas. Principalmente, se utilizan las manzanas y
frutas citricas como materia prima para la fabricacion de las pectinas comerciales. El uso de
pectina en mermeladas de alto contenido de azucar es una de las mds conocidas aplicaciones a
uno de los mercados mds grandes para la pectina.

Anualmente se producen aproximadamente 35.000 toneladas métricas de pectina en el
mundo. Los mayores productores de pectina, producen mas de 8 mil toneladas anuales. El
principal pais productor es México, le siguen Bélgica, Estados Unidos, Dinamarca, Francia,
Brasil, Espaiia, China e Italia. Cada ano los Estados Unidos importa mas de siete millones de
libras de pectina (Ferreyra Guerrero, 2015, pags. 40,41).

El destino de los desechos agroindustriales es uno de los grandes problemas ambientales a
nivel mundial, el uso de estos descartes como sub-productos se ha convertido en uno de los

desafios mds importantes en la industria alimentaria, ya que no sélo permite otorgarles un nuevo
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uso como materia prima, sino que ademds permite reducir costos y contribuir a reducir el
impacto ambiental (Rezzadori, A., Benedetti, S., Amante, 2012).

A nivel mundial, la preocupacién por el aprovechamiento de residuos ha tomado gran fuerza
entre la comunidad cientifica y sobre todo a nivel industrial, en donde los procesos de
transformacién generan subproductos que pueden ser utiles en otras actividades. De hecho
estudios recientes han demostrado que las cdscaras de frutas como la naranja contienen
antioxidantes y pectina (fibra) que podrian tener un efecto benéfico en la salud humana
(Londofio, J., Lima, V.R. De, L., Gil, A., Pasa, T., Arango, G., Pindeda, 2010).

El grapefruit o toronja puede ser un hibrido de pomelo con naranjo dulce, que se asume que
ocurrid en Barbados en el siglo XVIII. No se conoce en estado silvestre y su historia comienza
en las Antillas al principio del siglo XIX. Aunque tiene diferencias claras con el pomelo, es
dudoso que sean suficientes, en el caso de los citricos, para considerarlas como especies distintas
(Leon, 2000, pag. 302).

Citrus maxima (Burm.) Merr., Nota: Algunas formas o hibridos de C. maxima se han
naturalizado en Paraguay (Gade 1976) y en Brasil (Pirani 1999, Pirani & Groppo 2012). Es
probable que lo mismo ocurra en algunos sitios de Bolivia. Nom. Vern.: Naranja. Pomelo,
toronja (Moller Jorgensen, Harley Nee, & Georg Beck, 2014, pag. 1171).

Sus frutos en fresco se consumen en las comidas, de entrada o de postre, y transformados en
mermeladas o en zumos, tanto naturales como concentrados. La industria aprovecha un 20% de
su produccién, principalmente para la elaboraciéon de zumos y pequeias cantidades para
mermeladas (IICA & FAO, pag. 79).

Estados Unidos es el mayor pais productor de pomelos, y el mayor exportador de pomelos
frescos, representando casi el 40 por ciento del total de las exportaciones mundiales de productos

frescos. Le siguen en importancia Sudéfrica e Israel. La mayor parte de la producciéon de
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pomelos se consume en los mercados internos, y las exportaciones totales de pomelos frescos
representan menos del 40 por ciento de la produccién mundial. Los Estados Unidos, Israel y
Cuba son los principales proveedores de zumos de pomelo en el mercado mundial. Las
exportaciones representan aproximadamente la mitad de la produccién mundial de pomelos

elaborados (FAO, 2004, pag. 9).

1.2 PLANTEAMIENTO DEL PROBLEMA

Bolivia es importador de pectina, a pesar de tener gran variedad de cultivos citricos como
naranja, limon, lima y pomelo. En nuestro caso utilizaremos pomelo cuya céscara (albedo) sirve
de materia prima para obtener pectina. En la actualidad no se utilizan las cdscaras de pomelo,
su disposicion final son los botaderos de basura del Municipio de La Paz y El Alto que
contribuyen a aumentar la contaminacién ambiental. Sin embargo, el reciclado de las cdscaras
de pomelo tienen las siguientes ventajas:

» Disminuye la contaminacion del medio ambiente
» Posibilita una nueva fuente de ingresos.

Del total de residuos sélidos que se generan anualmente en Bolivia (1,7 millones de
toneladas), 55,2% son residuos orgéanicos, 22,1% son desechos reciclables (papel, pléstico,
vidrios, metales) y el restante 22,7% es basura no reciclable (Tapia, 2011).

Las cascaras de pomelo se obtendran de la venta de jugos de la ciudad de La Paz (Plaza Pérez
Velasco y otros). Los pomelos provienen de la regién de Alto Beni del departamento de La Paz.

La superficie en (Ha) y cantidad cosechada en (qq) de pomelos en Bolivia (INE, 2015).



Tabla 1. Produccién de pomelo en Bolivia

Superficie total (Ha) Cantidad cosechada (qq)

Beni 156,5 284223
Chuquisaca 11,0 762,6
Cochabamba 69,7 442

La Paz 67,6 8855,1
Pando 16,3 11547
Santa Cruz 54.4 11728.,5
Tarija 47,7 3395,6
Total general 423,2 54362,9

Fuente: Censo Agropecuario (INE, 2015)

La importacion de pectina por afio en Bolivia se menciona en la siguiente tabla.

Tabla 2. Importacién de pectina en Bolivia

ANO

2015 2016 2017
Peso bruto Valor CIF Peso bruto Valor CIF Pesobruto Valor CIF
en (kg) en ($us) en (kg) en ($us) en (kg) en ($us)

Materias 13086 224553 11690 190446 21055 349059

Pécticas

Fuente: INE

En la mayoria de los paises en desarrollo la pectina es importada. La produccion
regionalizada por pequefios procesadores podria satisfacer la demanda con un menor costo, ya
que existe el apoyo por algunos gobiernos. Sin embargo, existen algunas barreras al superar,
tales como el precio, la dificultad de aislar pectina en forma de polvo y a pequefia escala para
obtener una gama de pectinas con propiedades especificas, no s6lo un tipo de producto.

Tipicamente, la produccién de pectina en paises tropicales en desarrollo se coimplantada a
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través de la industria de jugo a gran escala. Pocos fabricantes sostienen el comercio mundial y

curiosamente, todas las pectinas utilizadas en los EE.UU. es importado, principalmente de

Europa, de América Central y del Sur (Bates, R., Morris, J., & Crandal 2001; ITDG, 2007).

1.3 OBJETIVOS

1.3.1 Objetivo general

>

Extraer la pectina del pomelo mediante hidrélisis dcida.

1.3.2 Objetivos especificos

>

>
>
>

vV Vv VYV V VY

Determinar la cantidad de materia prima

Caracterizar la materia prima

Realizar la inactivacion enzimatica (secado, molido, tamizado)

Aplicar el método de hidrdlisis dcida para la obtencion de la pectina presente en el
residuo orgédnico (cdscara de pomelo)

Utilizar el disefio experimental en el proceso de extraccion para la hidrolisis acida.
Realizar la cinética de extraccion

Realizar el secado, molido y tamizado de la pectina

Caracterizar la pectina obtenida

Disefiar un extractor a nivel Bench Scale en el proceso de extraccion por hidrdlisis

acida

1.4 JUSTIFICACION

1.4.1 Justificacion técnica

En el presente proyecto se plantean en el proceso menos etapas, reduccidén de reactivos

quimicos y por ende el tiempo de proceso tiende a reducirse en la obtencion de pectina.



1.4.2 Justificacion economica

Es un material de desecho o sea no tiene costo alguno, en el proceso existe disminucién de
etapas, reduccién del uso de reactivos quimicos, tiempo de proceso disminuye; todos estos
factores tienden a reducir el costo del producto.

1.4.3 Justificacion social

La utilizacién de la cdscara de pomelo como materia prima para la obtencién de la pectina,
permitird otorgarle valor agregado a un sub producto de la fruta fresca que se desecha, permitira
disminuir la contaminacion ambiental y beneficiar a los procesadores o agricultores de estos
frutos con mayores ingresos econémicos.

Ademas de generar contaminacion con residuos orgdnicos como las cdscaras de pomelo
afecta a la salud de la poblacion. Segtin la Ley Marco de Gestion Integral de Residuos, menciona
el derecho a la salud y a vivir en un ambiente sano y equilibrado”.

El interés social busca impulsar a la industria quimica y reducir su impacto ambiental. Por
tal motivo, la utilizacién de residuos orgdnicos como materia prima de bajo costo, para la
obtencion de productos quimicos como la pectina que tiene aplicacion en la industria alimentaria
y farmacologia.

1.4.4 Justificacion ambiental

La materia prima a utilizar son residuos orgénicos de pomelo generados de la venta de jugos
de pomelo de la ciudad de La Paz (Plaza Pérez Velasco y otros), con el proyecto se presenta una
alternativa para la utilizacion de cédscaras de pomelo en vez de que sea su disposicion final el
botadero de Gobierno Auténomo Municipal de La Paz.

Por tal motivo se menciona la Ley Marco de Gestion Integral de Residuos, tiene como

objetivo de prevenir la reducciéon de la generacion de residuos, su aprovechamiento y



disposicion final sanitaria y ambientalmente segura, en el marco de los derechos de la Madre
Tierra.

1.4.5 Justificacion académica

El presente proyecto busca poner en practica los conocimientos adquiridos en las diferentes

materias cursadas en la carrera.
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CAPITULO II
MARCO TEORICO
2.1 POMELO
2.1.1 Clasificacion botanica del pomelo
Nombre Comiin: Toronja
Nombre cientifico: Citrus paradasi
Origen: Asia
Familia: Rutaceae
Género: Citrus
2.1.2 Descripcion botanica del pomelo
Arbol aurancidceo, de la familia de las rutdceas. Sus caracteristicas morfoldgicas son
similares a los demds citrus, de tronco reducido, corto y de copa compacta, brotes color purpura
y pocas espinas. La toronja uno de los citricos mds sensibles al frio; las flores no resisten
temperaturas inferiores a un grado bajo cero, por lo que su cultivo se restringe a climas
semitropicales, templados y también a altitudes proximas al nivel del mar (IICA & FAO, pag.

77).

Figura 1. Toronja

Fuente: Fichas Técnicas PRODAR (IICA & FAO, pag. 77)
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Posee unas raices pivotantes y profundas que requieren de suelos frescos, sueltos y bien
drenados. Los hoyos para su plantacién no deben ser inferiores a 70X70 centimetros. Puede
sembrarse por semilla pero los frutos resultan regresivos, asi que los drboles obtenidos por este
procedimiento solo se utilizan como portainjerto. En la actualidad se utilizan con plantones
injertados sobre mandarina.

Hojas: de tamafio intermedio, algo vellosas, con alas grandes, nervios muy marcados y olor
tipico.

Flores: grandes de color verdoso y estambres reducidos.

Fruto: de forma globular achatada de color amarillo claro y de grandes dimensiones, puede
alcanzar un didmetro de 15 cm a 20 cm,de aroma muy grato, es un hesperidio. Consta de:
exocarpo (flavedo: presenta vesiculas que contienen aceites esenciales), mesocarpo (albedo:
pomposo y de color blanco) grueso y endocarpo (pulpa: presenta tricomas con jugo) blanco,
rosa o rojo (IICA & FAO, pag. 77).

2.1.3 Variedades de pomelo

2.1.3.1 Variedades blancas o comunes

a) Duncan: arbol vigoroso, grande y muy productivo; su fruto es de mayor tamaiio que el
de la variedad Marsh y el arbol es mads resistente al frio. Sabor excelente, pulpa muy firme y
jugosa, buena acidez y niveles de azucar elevados, dando un sabor equilibrado, rico y dulce.
Elevado nimero de semillas (30-50 por fruto), pero a pesar de ello sigue siendo el punto de
referencia en cuanto a calidad. La presencia de semillas no es un obsticulo para su
industrializacion dados el sabor y la firmeza de los gajos, siendo una variedad muy indicada
para la transformacién en zumo.

b) Marsh (Marsh seedles): se obtuvo a partir de semilla de la variedad Duncan. Procede de

Florida (EE.UU.). Arbol vigoroso y muy productivo, de tamafio grande y mds sensible al frio.
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El fruto es algo mds pequeiio que Duncan, pero el niimero de semillas es mucho menor (2-3 por

fruto). El contenido de zumo es alto y dicho zumo es dulce, aunque con acidez elevada al

comienzo de la cosecha. Esta variedad permanece mas tiempo en el arbol (hasta tres meses),

aunque a finales de cosecha la acidez es baja y el sabor un tanto insipido. Es la variedad mds

importante del mundo, adecuada para la industria de refrescos (IICA & FAO, pags. 77,78).
2.1.3.2 Variedades pigmentadas

Deben su color al pigmento licopeno, a diferencia de las naranjas, en las que el color se debe
a las antocianinas. El licopeno se genera cuando las temperaturas son elevadas. La popularidad
de las toronjas pigmentadas se ha incrementado en las dos ultimas décadas en muchos paises,
aunque no ha ocurrido asi en Japon.

a) Burgundy: probablemente se originé a partir de la variedad Thompson. Es una variedad
tardia que se mantiene en el arbol hasta comienzos del verano en buenas condiciones
comerciales. La corteza es lisa y su color no acompafia a la intensa coloracién interna en tono
marrén. Escaso nimero de semillas (1-2), pulpa firme, muy jugosa, con sabor dulce y poco
amargo.

b) Ruby (Ruby red, Redblush, Henninger): estas variedades se originaron en la misma
zona de Texas, probablemente al mismo tiempo y muchos expertos piensan que se trata de la
misma variedad. Mutacion espontdnea de Thompson. Sin semillas. Madura aproximadamente
al mismo tiempo que la toronja Thompson, pero presenta mejor calidad interna y mejor
pigmentacion interna y externa. La intensidad de la pigmentacién aumenta con la temperatura
ambiente. Es la primera variedad de toronja rosa que permitié una ripida identificacién por la
coloracién externa sin necesidad de ser partida.

¢) Star Ruby: fue obtenida mediante la irradiacion de una semilla de la variedad Hudson en

Texas en 1959. La pulpa es de coloracién més intensa y la coloracién externa es superior a la de
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las variedades mads recientes. Presenta escasas semillas (1-2, en algunos frutos). La corteza es
muy delgada, el contenido de zumo es muy alto y el sabor mds dulce y menos amargo que el de
Marsh y otras variedades pigmentadas. Es la toronja estdndar con la que se suelen comparar
otras variedades.

d) Thompson o Pink Marsh: fue la primera variedad pigmentada sin semillas. Se origind
como mutacién espontdnea de Marsh Seedles en florida en 1913. Las caracteristicas del arbol y
del fruto son muy similares a las de la variedad Marsh, ya que sélo difiere en dos aspectos: es
de madurez algo mas precoz y la pulpa es ligeramente rosa en la zona proxima a las membranas
de los gajos, aunque este color tiende a mitigarse con el paso del tiempo (IICA & FAO, pag.
78).

2.1.4 Composicion Nutricional

Los datos de la composicion nutricional se deben interpretar por 100 g de la porcién
comestible (IICA & FAO, péag. 78).

Tabla 3. Composicion nutricional de la toronja

COMPUESTO CANTIDAD
Calorias 33 Kcal
Agua 90.48¢
Proteina 0.69¢
Grasa 0.10g
Cenizas 0.33¢g
Carbohidratos 8.41¢g
Fibra l.1g
Calcio 12mg
Hierro 0.06mg
Fosforo 8mg
Vitamina C 33.3mg

Fuente: Fichas técnicas (IICA & FAO, pag. 78)
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2.1.5 Estructura del pomelo

El exocarpo o flavedo, que es la parte mas externa del fruto. El endocarpo, estd formado por
una epidermis (la parte mds interna en contacto con el 16culo). Entre ambos se encuentra el
mesocarpo o albedo. Cuando el fruto madura, la corteza puede separarse del endocarpo y estd
formada por el exocarpo y el mesocarpo. Es el primero el que adquiere la coloracién

caracteristica de cada variedad (Agusti, 2003, pags. 78,81).

Septos

N
/1

e 2 _Eje central
) .y

% ’ ——— Semilla

Léculos - Endocarpo

™ Mesocarpo

Vesicula :
Exocarpo

Figura 2. Seccion transversal de un fruto de pomelo "Marsh”

Fuente: Anatomia de citricos (Agusti, 2003, pag. 81)

2.1.6 Usos

Sus frutos en fresco se consumen en las comidas, de entrada o de postre, y transformados en
mermeladas o en zumos, tanto naturales como concentrados. La industria aprovecha un 20% de
su produccién, principalmente para la elaboraciéon de zumos y pequefias cantidades para
mermeladas.

De la cdscara se extrae un aceite esencial muy utilizado en perfumeria; esta esencia es soluble

en aceite de parafina, tiene un aroma fresco y combina bien con aceite esencial de limén, lima,
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neroli, azahar y verbena. Entra en combinaciones de perfumes del tipo limén, aroma de gardenia,
flor de azahar y chipre.

El zumo de toronja combate el letargo y la sequedad de la garganta y el olor estimula el
hemisferio derecho del cerebro, agudiza la memoria y la concentracién. (IICA & FAO, pag. 79)

De la corteza se extrae un aceite muy utilizado en la industria de cosméticos y en sesiones de
aromaterapia; de las semillas, se puede extraer un aceite rico en grasas insaturadas semejante al
aceite de oliva, pudiendo ser consumido con la misma finalidad; y del albedo, se puede extraer
pectina, utilizada, rutinariamente, en la industria de alimentos (Pedroso de Oliveira, Koller,
Scivitaro, & Pedroso de Oliveira, 2007, pag. 15).

2.1.7 Indice de madurez del pomelo

El color es un buen indice de madurez en la mayoria de frutas. Existen dos tipos de color: el
color de cubrimiento y el color de fondo. El color de fondo (verde, amarillo, naranja) estd mas
bien relacionado con la evolucién de la madurez del producto, en cambio el color de cubrimiento
(rojo, azul) estd mds relacionado con la calidad y presentaciéon del producto. El estado de
madurez va de muy verde, verde, pintén, maduro y sobremaduro (Franco Villanueva, pag. 2).

Las céscaras elegidas corresponden a un grado de maduracién entre 3 y 4.

Figura 3. Madurez del pomelo

Fuente: Elaboracion propia

15



2.1.8 Rendimiento de pectina en frutas

Tabla 4. Rendimiento de pectina de varios frutos

FRUTO % Pectina
Toronja 9,24
Naranja agria 9,99
Maracuyd amarillo 5,38
Maracuyé rojo 5,18
Limén mandarina 4,07

Fuente: (Acevedo Berger & Ramirez Diaz, 2011, pag. 57)

2.2 PRODUCCION DE POMELO

2.2.1 Produccion de pomelo en Bolivia

La superficie en (Ha) y cantidad cosechada en (qq) de pomelos en Bolivia (INE, 2015).

Tabla 5. Produccion de pomelo en Bolivia

Superficie total (Ha) Cantidad cosechada (qq)
Beni 156,5 284223
Chuquisaca 11,0 762,6
Cochabamba 69,7 44,2
La Paz 67,6 8855,1
Pando 16,3 1154,7
Santa Cruz 54,4 11728,5
Tarija 47,7 3395,6
Total general 423,2 54362,9

Fuente: INE, 2015

2.2.2 Produccién mundial de pomelo

2.2.2.1 Exportacion mundial por paises principales
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Tabla 6. Exportacién de pomelo (mil toneladas)

DG 2005 . in L] 2m1 2z 201z 2014 25 2016
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WORLD 12082 11529 11560 10969 11361 pLi-riry 1183 1104 10506
Morthem Hemisphere 97RO 3393 9513 S06.7 AT g & =T ] arad graE
[ P ik 470 L0 mro 5D 124D 1450 hES N 1350
Mt Erranesn Resion 332.3 3z 3Ll 3353 3453 Eradi) 3564 4T 13235
Cyprus 13.3 121 116 unz e b (1 10.m 82 7E
e 113 1z 0B 13 13 i 13 13 10
IRnly .1 E.4 a7 49 i T 3D 31 i
Spain 3a.2 A6 4.0 a0 LT 45.3 [ 3 35 BSE
Epypt 2.0 13.0 131 o HE 5.3 153 3y 204
Morocm 13 b 1a [F1:} 31 1e o3 o0& 1]
o] no g23.3 233 243 2.0 5.0 Tim 610 Bl
Lemsnon 1.0 313 3.2 31 i3 L3 3 A iz
Turkey 123.0 1332 e 13:z3 18D 1572 1723 1555 lax 4
Crhers, Maditeranesn 4.3 152 jL ina na ma 123 M7 15D
Francs i 53 4.9 13 Ti =3 25 112 oy
Cata {1 ] kL1 o oo 1] am a4 a2 4
Soveria .2 59 E.B 11 3.0 15 31 32
Partuzsl iz 3 i3 Far) X A ] 4.0 63 b
Mexim a0 o 127 iro 1By Ire 143 o =
hira, Mainiand 58.9 1200 131 o3 14 175 1355 1515 jEp ]
Traiand 1.z 11z 3z 13.4 134 1.8 131 13 194
rihers, Burope: 21B6.6 22239 H3T 1508 =38 15232 =1 1248 18X 0
Ausria 3 133 167 143 183 ar 154 10m 7
Beigium-umerboury E3.2 E74 18 13.0 13z B EN] 113 1041 az
Bulzara 0.6 4 [Ek:] o3 05 ip 13 34 37
Czech Republic 2.3 1B 13 31 31 432 13 LA ] 61
Derarark 0.3 3 0a o7 1a az 2k ] 2k ] [1F]
Gy 143 13.1 13.2 134 134 1Ly 132 134 143
Hungery oA oz 3 14 1B 33 i a3 4
Ireland L1 o2 o O oo am ai ai al
Lithumnia i3 4.3 EF Bl 75 -3 61 4.4 47
Netheriamds 1in.3 1147 1337 1ar3 1165 1o =307 1rag 1304
Poland 14 13 17 4 15 37 3 i3 i3
Sovalkia 03 P23 o3 oz i a4 az a3 o3
Eweien L1151 i o oo ol az o1 ai ol
Stz ertend {1l kL1 el oo 1] am am am Qg
LK 14 13 1 3 3.1 43 A 15 i=
Estoniy {1 kL1 el oo 1) am am am Qg
Ltvin [121] 3 0B B oy 21 oz 0z s
Aomamnin {1l oz [FE3 [P 13 a7y ai ai az
Orthers, Central Amenio 7.3 £.3 1B 13 i ai ai ai Qg
Cues 13 kL1 el oo 1] am am am Qg
Hondures B.2 EJ 16 13 o ai o1 ali] g
Dominican Repubdic L1 nii] oo oo oo aki] al ] al] g
Orhers, Northem Hemisphen B4 imi 5.3 138 1y 121 1o 172 17a
Jorden o7 B [E1] o3 1) a7y im 13 p
Chire, Hong Kang 16 33 3.0 71 E3 BE .7 =1 2.5
ndia 13 iz o3 [EX:] 05 ai az 213 [0
Makwy=n {1l Lb 1 i3 0 i 7T 15 3z
Russism Federtion oA o3 el oo 1] am a3 ar K}
Singapone 0.3 o2 o3 o2 03 211 03 a3 o3
Viet Ham L1 La 1 41 33 b 13 13 oz
Indanesin {1 ] kX1 el oo 1) am am o Qg
Saudi Arabia [1l] i ol oo 1) a4 i1z in p

Fuente: Statistical Bulletin (Division & FAO, 2017, pag. 24)
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Tabla 6. (continuacién) Exportaciéon de pomelo (mil toneladas)

2008 2009 2010 2011 2012 2013 2014 2015 2016
Preliminary
Southern Hemisphere 230.2 223.6 214.7 190.2 2215 189.1 261.4 224.9 210.9
Argentina 334 17.2 10.6 10.2 24 16 1.0 0.5 0.5
Australia 04 0.8 0.2 0.4 0.3 0.7 0.2 0.2 11
South Africa 156.0 159.0 158.8 173.4 213.7 180.2 252.8 217.6 202.5
Others, Southern Hemisphere 0.4 6.5 5.0 6.2 4.8 6.5 7.4 6.7 6.7
Zimbabwe 0.0 4.4 29 3.5 24 31 3.2 2.6 2.6
Chile 0.0 1.4 16 14 14 14 11 0.9 11
Peru 0.0 0.2 0.3 0.4 0.8 0.9 11 1.5 1.6
Mozambique 0.0 01 0.2 0.7 0.3 1.0 1.8 0.3 1.2
Uruguay 04 03 01 0.2 0.0 0.1 0.2 1.2 0.2

Fuente: Statistical Bulletin (Division & FAO, 2017, pag. 25)
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2.2.2.2 Importacion mundial por paises principales

Tabla 7. Importacion de pomelo (mil toneladas)

2008 2009 2010 2011 2012 2013 2014 2015 2016
Preliminary

WORLD 11192 1048 10947 10468 10379 11117 10654 10209 9875
Northern Hemisphers 11151 10802 10904 10423 10340 11070 10466 10099 9792
Canada 513 471 450 450 410 430 420 400 400
usa 14.0 12.0 120 7.0 L0 130 13.0 10.0 10.0
Mediterranean Region 164.9 155.9 1453 136.0 1311 1420 1338 1355 1228
France 943 B5.7 829 75.4 773 B5.0 761 76.0 758
Haly 09 M7 iz 310 75 291 5 304 255
Others, Mediterranean a7 355 Iz 29.6 63 178 72 291 s
Albania 03 04 02 03 02 02 02 02 02
Bosnia and Herzezpvina 21 17 19 17 L6 13 19 15 L6
Croatia 16 5 16 24 17 24 17 27 27
Cyprs 00 0.0 01 01 01 01 00 01 00
Greece 29 29 29 16 18 43 34 s 30
Serhia and Montenegro 50 46 43 41 48 43 57 49 07
Slovenia 106 91 6.2 45 43 5 40 42 29
Maltz 02 01 01 01 01 01 02 02 02
Spain 125 93 B3 6.1 5.0 6.6 55 88 79
Turkey a4 49 53 67 37 49 35 29 21
Bustria HE 182 19.0 175 199 142 191 18.0 159
Belzium-Lunembourz 5.3 53.8 el LY B35 134 11 193 710
Bulgaria ES 123 113 113 0.6 99 137 142 162
China, Mainland 35 57 E1 116 123 131 24 322 324
China, Hong Kong 109 16.9 178 17.0 48 15.2 157 158 161
Czech Republic 135 147 135 141 133 149 154 141 139
Denmark 59 57 58 55 5.2 53 55 56 53
Finland 21 20 22 21 12 23 24 20 22
Germany 837 B45 815 643 595 69.5 642 62.9 611
Hungary 46 53 33 57 5.6 6.4 5.2 62 53
Ireland 47 29 31 29 36 19 46 46 35
Japan 1880 180.0 1748 160.0 1514 1273 106.9 1010 B34
Latvia 18 29 31 14 40 16 3B 43 45
Lithusania 108 112 125 116 139 140 127 00 ES
Metherlands 160.6 166.6 1902 178.3 169.6 161.3 159.4 166.9 1617
Poland 71 440 .0 an7 a1 475 a7 198 499
Portugal 23 13 24 5 19 45 36 47 6.9
Fomania 9 182 09 26.1 308 134 324 319 320
Russian Federstion 85 914 120 117.0 13.0 1410 133.0 101.0 105.0
Howakia 57 5.0 50 56 5.6 5.6 51 58 5.0
Sweden ED 76 75 97 E6 7.9 75 6.9 68
Switzeriand ED 86 74 72 74 73 12 72 71
UK 837 353 368 37.0 7o 3.0 338 332 316
Ukrsine 177 173 08 n57 268 7 124 124 1B8

Fuente: Statistical Bulletin (Division & FAO, 2017, pag. 36)
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Tabla 7. (Continuacién) Importacién de pomelo (mil toneladas)

2008 2009 2010 011 2012 2013 2014 2015 2016
Preliminary
Others, Northern Hemisphere 415 439 47.9 511 625 96.2 EER: 853 912
Armenia 0.6 05 12 11 12 12 13 10 13
Azerbaijan oo 01 0.2 0.4 05 01 0.0 01 0o
Belarus a7 16 4.7 4.2 4.5 g3 85 10 58
Estonia 15 15 16 11 15 15 14 15 16
Georgia 03 04 0.3 0.5 0a 10 08 11} 10
Guatemala [111] 03 02 0.2 02 0.2 01 0l 01
Iceland 0l 01 01 0.1 02 01 0.2 0.2 02
Indanesia 03 03 0.2 0.4 03 01 0.2 01 01
Jordan 04 03 04 0.3 0.6 08 13 (18} 08
Kazakhstan a7 03 11 0.8 13 15 11 13 12
Kuwait 111 0.0 0.0 10.0 0.0 24 28 16 26
Macedonia 1D 11 11 11 12 11 15 13 13
Malaysia 11 11 04 11 13 (A} 13 17 16
Mexica 10.0 110 100 0 g3 21 17 26 148
MNarway 15 13 13 13 13 13 13 14 13
Oman 0l 03 0.2 0.2 0.2 0.2 03 02 02
FPhilippines 02 03 0.2 03 03 0.2 D3 03 03
Qatar 13 0 112 0.0 0o s 6.0 63 63
Republic of Korea 49 57 B0 93 105 116 135 250 232
Republic of Moldova 16 16 17 17 16 16 17 17 17
Saudi Arabia &0 80 8.5 11.2 5 509 371 335 335
Singapore 41 10 45 46 53 51 55 5.6 51
Southern Hemisphere 4.0 46 43 4.4 339 47 16.8 1.1 83
Argentina 20 20 18 20 13 16 14 15 24
Australia 07 08 049 10 10 12 15 13 10
New Zealand 04 03 0.3 03 04 04 03 03 02
Sauth Africa 04 10 06 0.6 05 0.5 12.0 70 4.0
Others, Southem Hemisphere a5 05 0.6 04 08 10 16 10 06
Paraguay 02 0.1 0.2 0.0 0.4 04 11 04 01
Uruguay 0l 01 01 0.1 01 03 0.2 03 03
Brazil 02 03 D3 03 03 0.3 03 03 03

Fuente: Statistical Bulletin (Division & FAO, 2017, pag. 37)
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2.3 PECTINA

2.3.1 Las pectinas en el entorno productivo

Por consiguiente, las sustancias péctinicas por ser unas de las mayores constituyentes de las
paredes celulares de los vegetales, se obtienen a partir de los restos o subproductos que derivan
de la agroindustria procesadora de frutas como parchita, naranja, limén, toronja, manzanas, pifia,
guayaba dulce, entre otras; lo que genera para quienes lo transforman un valor agregado y por
ende resultan mds econdmicas que otros espesantes o texturizadores de productos procesados.

Por otro lado, establece que la cantidad y calidad final de este producto gelificante, dependera
de varios aspectos, como la variedad, tipo de fruto, cantidad que el mismo contiene, indice de
maduracion, manejo post cosecha, actividad enzimética una vez recolectado el fruto y por
supuesto del método empleado durante el proceso de extraccion. La escogencia de la parte del
fruto que se utilizard, en conjunto con las técnicas empleadas en el proceso de obtencion serdn
también de gran importancia e incidirdn de manera favorable o desfavorable en las
caracteristicas finales de la pectina obtenida. Por consiguiente es necesario recalcar que en frutos
muy verdes una gran parte del contenido péptico es insoluble en agua, la solubilidad y cantidad
dependerdn del grado de madurez, pues ello genera un cambio a nivel estructural que repercute
directamente en la textura (Inciarte, 2016, pag. 81).

2.3.2 Definicion de pectina

Esta inicialmente presente como protopectina insoluble la cual se transforma en pectina
soluble durante el proceso de maduracién de las frutas. Si la fruta experimenta una maduracién
excesiva, puede producirse una descomposiciéon molecular debido a la accién de las enzimas
pectinoliticas las cuales producen pectinas de cadena mds cortas con menores propiedades

gelificantes y viscosantes (Ferreira Ardila, 2007, pag. 13).
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Las sustancias pécticas son macromoléculas de naturaleza glucidica, de origen
exclusivamente vegetal y compuestas esencialmente de dcido galacturénico polimerizado. Se
las encuentra en mayor parte de los tejidos vegetales, donde desempefian una importante funcién
en el mantenimiento de su textura.

Asi mismo la definen como un hidrato de carbono purificado que se obtiene de la porcion
interna de la cdscara de los frutos citricos o del bagazo de las manzanas exprimidas por
extraccion con acidos diluidos. La cédscara de los citricos es rica en pectina, modificindose su
contenido segun la estacion y la variedad. Esta sustancia se asocia con la celulosa y le
proporciona a la pared celular la habilidad de absorber grandes cantidades de agua. La celulosa
tiene un importante rol en la estructura ya que le da rigidez a las células, mientras que la pectina
confiere la textura (Inciarte, 2016, pags. 50,51).

2.3.3 Clasificacion de las sustancias pécticas

2.3.3.1 Segiin su estructura

a) Protopectina: termino aplicado a las sustancias pécticas insolubles en agua, y que bajo
condiciones controladas de hidrolisis dcida originan acidos pectinicos. Esta fue descubierta por
Fremy en el afio 1840, es la forma nativa de la pectina. Es un polimero insoluble en agua y se
encuentra en las etapas de formacion y maduracion de los tejidos vegetales, estdn constituidos
por azucares parcialmente metilados, particularmente por unidades de anhidro galacturonico
enlazada unas a otras. Se encuentra contenida en forma desconocida en los tejidos vegetales.

b) Acidos pectinicos: son los 4cidos poligalacturénicos coloidales que contienen una
apreciable proporcién de grupos metil-éster. Estos dcidos, bajo condiciones adecuadas, son
capaces de formar geles con azicar y dcido o, si presentan un bajo contenido en metoxilo, con
determinados iones metalicos. Las sales de los dcidos pectinicos se denominan pectinatos. Se

caracteriza por contener una cantidad menor al 4% de metoxilos,
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¢) pectinas: son aquellos 4cidos pectinicos solubles en agua, de elevado contenido en
ésteres metilicos y grado de neutralizacion, capaces de formar geles con azicar y dcido bajo
condiciones adecuadas.

d) Acidos pécticos: son aquellas sustancias pécticas constituidas principalmente por acidos
poligalacturénicos practicamente libres de grupos metoxilo. Las sales de estos &4cidos se
denominan pectatos.

2.3.3.2 De acuerdo al grado de esterificacion

El grado de esterificacion es aquel que se encarga de medir la cantidad de grupos carboxilos
que se encuentran esterificados con alcohol en la cadena de dcido galacturonico. Segun el grado
de esterificacion se clasifican en:

a) Pectinas de alto grado de metoxilo

Son aquellas pectinas que contienen un grado de esterificacion que supera el 50%, una de sus
caracteristicas principales es que forma geles en presencia de azicar, dcido y agua (Inciarte,

2016, pags. 52,53).

Figura 4. Estructura de pectina de alto grado de metoxilo

Fuente: (Inciarte, 2016, pag. 54)

Estas pectinas son capaces de formar geles en condiciones de pH entre 2,8 y 3,5 y un
contenido de sélidos solubles (azicar) entre 60% y 70%, en promedio 65% (Ferreira Ardila,
2007, pag. 17).

En la formacioén del gel con pectinas de alto metoxilo se sabe que a pH 3,0 cerca del 90% de

los grupos acidos estdn en forma no disociada y son por lo tanto capaces de formar puentes de
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hidrégeno con grupos édcidos o hidroxilos de cadenas adyacentes. Estas zonas de unién pueden
considerarse como “cristalinas” mientras que las partes de la molécula que no presentan uniones
entrecruzadas estdn en solucion. Podria decirse que en un gel con pectinas de alto metoxilo la
mitad estd en solucién y la mitad no (Ferreira Ardila, 2007, pag. 18).

La caracteristica mds importante de la pectina es el poder de gelacién, ya que esta
caracteristica indica la capacidad del producto de formar geles y es la que define la clase de
pectina, “Ultrarrdpido”, “Répido”, “Medio rdpido” o “Lento”. El poder de gelacién es
directamente proporcional al grado de metoxilacion de la pectina (Bentacourt Latorre & Llano
Moreno, 2009, pag. 13).

Tabla 8. Caracteristicas de las pectinas

Caracteristica  Ultrarrapido Rapido Medio Riapido Lento

%esterificacion  74-95 71-74 66-70 58-65

Fuente: (Bentacourt Latorre & Llano Moreno, 2009, pag. 14)

b) Pectinas de bajo metoxilo
Presentan un bajo grado de esterificacion por lo general por debajo del 50%, este tipo de
pectina no solo necesita de azucar y agua sino también la presencia de calcio para generar la

formacion de geles.

Figura 5. Estructura de pectina de bajo grado de metoxilo

Fuente: (Inciarte, 2016, pag. 54)
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En este caso los geles se pueden obtener entre pH 1,0 a pH 7,0 o atn superior; el pH no
afecta la textura del gel ni el intervalo de sélidos solubles y puede fluctuar entre 0% y 80%
pero la presencia de calcio (40-100 mg) es el factor predominante en la formacién del gel. Si
no hay calcio no se produce gelificacion (Ferreira Ardila, 2007, pag. 18).

2.3.4 Composicion quimica y estructura de la pectina

Estructuralmente se componen principalmente por dcido galacturdnico unidos enlace al-4.

Figura 6. Estructura de la pectina

Fuente: (Inciarte, 2016, pag. 55)

La pectina es un polimero del dcido D-galacturénico con unidades unidas por enlaces « 1-4.
Las cadenas de pectina estan interrumpidas por unidades de L- ramnosa unidas mediante enlaces
« 1-2. También se puede encontrar galactosa, arabinosa, glucosa y xilosa. Por lo menos tres de
estos azucares neutros se han encontrado en pectinas en forma de cadenas laterales cortas
(Ferreira Ardila, 2007, pag. 16).

2.4 EXTRACCION

2.4.1 Definicion

Es un proceso que implica separacion, donde entran en contacto 2 sustancias inmiscibles
entre si y las sustancias que se van a separar se diluyen en varias proporciones durante las
diferentes fases. Es un trabajo unitario, donde uno de los constituyentes se elimina o separa, por
entrar en contacto con otro material o fase que tiene mayor afinidad por él, mientras que los

componentes se quedan en la matriz vegetal.
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2.4.2 Métodos de extraccion de pectina.

Las pectinas de buena calidad se obtienen de una gran variedad de frutos. La cantidad o
rendimiento de esta varia de una fruta a otra, ya sea por la constitucion de sus tejidos o por el
estado de maduracién. Por lo general, el proceso de extraccion estd basado en una hidrolisis,
una separacion y recuperacion del material. Sin embargo, existen numerosas técnicas y de ellas
depender4 la calidad o el tipo de pectina final a obtener y su beneficio para el ser humano. Por
ello, se hace necesario que al extraerla del tejido vegetal que las contiene, ya sea, mediante la
utilizacion de equipos, reactivos o disolventes, estos no dejen residuos toxicos que repercutan
directamente en el producto final y que afecten la salud humana.

2.4.2.1 Extraccion tipo soxhlet.

Se emplea para materiales s6lidos, es de extraccion continua y se basa en la técnica de arrastre
con vapor. Existe una gran variedad de equipos para llevar a cabo este proceso de extraccion,
uno de los més eficientes y faciles de usar es el equipo soxhlet inventado por Franz Von Soxhlet
en el afio 1879, para ser utilizado en la extraccion de lipidos a partir de muestras s6lidas (Inciarte,
2016, pag. 99).

2.4.2.2 Extraccion Asistida por Microondas (EAM).

Esta basada en el uso de energia de microondas para que los compuestos o sustancias de
interés pasen de la muestra a un disolvente adecuado. Este método utiliza volimenes pequenos
de solvente y permite controlar los pardmetros que afectan la eficiencia en la extraccion.

2.4.2.3 Hidrdlisis dacida.

Se basa en la extraccion de pectina a partir de frutas citricas. En este método la materia prima
se suspende en agua caliente con una cantidad especifica de un dcido fuerte, posterior a ello la

solucién resultante se retira de los sélidos insolubles por filtracién; luego se debe mezcla con
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alcohol para hacer precipitar la pectina. El precipitado se extrae y se purifica lavdndolo y
finalmente es secado, molido y tamizado.

2.4.2.4 Hidrodestilacion.

Consiste en aplicar calor y separar por medio de este los componentes de una mezcla,
aprovechando las diferencias de volatilidades de los compuestos. El material vegetal se debe
colocar en contacto directo con el agua o solvente, luego cuando se le aplica calor comienza a
destilar al alcanzar el punto de ebullicion del solvente. El vapor de agua que se genera por la
temperatura alta extrae compuestos que se encuentran localizados en el interior del vegetal. La
fase orgédnica que se forma es separada del material vegetal, basdndose la temperatura de
ebullicién de la mezcla a presion.

2.4.2.5 Extraccion con microorganismos.

Consiste en colocar el tejido vegetal que contiene la pectina naturalmente en su interior a la
accion de los microorganismos pertenecientes al género Bacillus, quienes permiten la liberacion
y recuperacion de las mismas, dando como resultado una pectina de buen rendimiento y de alto
peso molecular (Inciarte, 2016, pag. 100).

2.4.3 Factores que influyen en el proceso de extraccion

2.4.3.1 Tamaiio de particula

La presencia de particulas muy finas, dificulta los procesos de percolacion pues se presenta
compactacion y formacion de falsas vias, y los procesos de maceracion, en donde las particulas
pasan al extracto, haciendo necesaria la realizacion de la etapa adicional de filtracion, la cual no

siempre es de facil ejecucion.
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2.4.3.2 Velocidad de agitacion

La eficiencia del proceso extractivo es funcion del equilibrio de saturacién del solvente. La
agitacion hace que nuevas cantidades de solvente, pobre en las sustancias extraibles, entren en
contacto con el sélido y un nuevo punto de equilibrio de saturacién sea alcanzado.

2.4.3.3 Temperatura

La disolucion de las sustancias extraibles es facilitada por el aumento de la temperatura.
Muchos principios activos son termoldbiles y pueden ser destruidos, total o parcialmente, a
temperaturas elevadas.

2.4.3.4 pH

El pH influye en la solubilidad de diversos compuestos ya que permite la posibilidad de
formacion de sales.

2.4.3.5 Tiempo de extraccion

El tiempo de extraccidn debe ser suficiente para permitir la separacién de los compuestos de
interés, aunque se debe prestar cuidado para que no sea excesivo.

2.4.3.6 Naturaleza del solvente

Dependiendo de la finalidad deseada, el solvente utilizado extrae, selectivamente o no, cierta
clase de compuestos. El alcohol etilico y sus mezclas con agua es el solvente por excelencia
para la obtencion de extractos y tinturas (Sharapin, 2000, pags. 39,40).

2.4.4 Cinética de extraccion

2.4.4.1 Cinética quimica

Es el estudio de las velocidades de las reacciones quimicas y de los mecanismos mediante
los que tienen lugar. La cinética quimica introduce la variable tiempo en el estudio de las

reacciones quimicas y estudia el camino que siguen los reactivos para convertirse en productos.
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Muchas veces este camino necesita que los reactivos superen barreras de energia (activacion)
para que la reaccién se produzca, y ello determina la velocidad de la reaccion.

2.4.4.2 Velocidad de reaccion

Es la rapidez con que se modifica la concentracion de un producto o un reactivo al transcurrir
el tiempo (Quimbiotec, 2006, pag. 2).

a) Ecuacion integrada de la velocidad

La ecuacion de velocidad integrada da las concentraciones de reactivos y productos en
funcidn del tiempo. Se obtiene por integracion de la ley de velocidad: (Quimbiotec, 2006, pags.
9-11).

Cinética de primer orden A — C

Cinética de segundo orden A—C

v(t) = —M=k[A]2 —>i=i+kt
dt (Al [Alo
2.4.4.3 Energia de activacion
Toda reaccion quimica, espontdnea o no, lleva aparejada la necesidad de un cierto aporte de
energia para iniciarse: energia de activacion.
a) Dependencia de las velocidades de reaccion con la temperatura

Arrhenius (1889) demostré que las constantes de velocidad de muchas reacciones varian con

la temperatura segun la expresion: (Quimbiotec, 2006, pags. 14,15).

_Ea

k=A*exp(ﬁ)

Ik = 22 4 g
n —RT n

29



Si el proceso es controlado por la transferencia de masa o por reaccién quimica en funcién
de lo siguiente: (Ramirez Herndndez, Moreno Quintero, Curbelo Herndndez, & Crespo Zafra,
2016, pag. 5).

Ea <12 KJ/mol el proceso es controlado por la difusién

Ea> 40 KJ/mol el proceso es controlado por la reacciéon quimica
2.5 TECNICAS PARA LA PRECIPITACION DE PECTINA

Las técnicas para hacer precipitar a las pectinas son numerosas, depende en cierto modo de
ellas para obtener diferentes grados de purezas, a continuacion se describen algunas:

a) Precipitacion con acetona. La acetona tiene la particularidad de hacer precipitar a la
pectina, resultado de ello es una coagulacion més firme, aunque también tiende a precipitar otras
sustancias no pécticas.

b) Precipitacion con sales metalicas. El sulfato de cobre y el alumbre son las sales mas
usadas, este procedimiento arroja buenos resultados, pero tiene el inconveniente de la remocion
posterior del metal.

¢) Precipitacion con alcohol etilico. Es el mas empleado, tiene la propiedad de precipitar
la pectina directamente del material vegetal, va a depender de la presencia de electrdlitos y el
grado de esterificacion (Inciarte, 2016, pag. 101).

2.6 USOS Y APLICACIONES DE LA PECTINA A NIVEL AGROINDUSTRIAL

La pectina es algo mds que el material que produce mermelada, es una materia versétil y sin
peligro para la salud que se deriva de fuentes naturales y puede ciertamente pretender ser un
aditivo alimentario con una imagen muy saludable que contrasta con las implicaciones en los
riesgos sobre la salud de muchos aditivos, por este motivo se utiliza en una diversidad de

agroindustrias dentro de las cuales se pueden nombrar:
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2.6.1 Aplicaciones en la industria de alimentos

2.6.1.1 Mermeladas y jaleas

La funcién principal es proporcionar una viscosidad al producto de manera que evite cambios
durante el transporte, aumente su vida util y sea apetitoso ante los ojos del consumidor, la
cantidad de pectina utilizada es muy variada dependiendo la fruta con la que se esté realizando
sin embargo el rango de concentracién oscila entre 0,1-0,5.

2.6.1.2 Preparacion de frutas para yogur

Las pectinas clasificadas como “bajo grado de esterificacion” se utilizan con frecuencia para
preparar el almibar de frutas que se usan para el consumo de yogures, generando una textura
suave y parcialmente tixotropica (caracteristicas de fluidos que alcanzan mayor viscosidad a
medida que se aplica agitacion) (Inciarte, 2016, pag. 68).

2.6.1.3 Golosinas

Se usan en la industria de golosinas para preparar gomas de fruta y rellenos, los cuales se
aromatizan con componentes de frutas naturales o sabores sintéticos en combinacién con
agentes montadores. A pesar de que la utilizacion de pectina necesita de una rigurosa
observacion ofrece una diversidad de beneficios, ya que se obtiene una textura fina, sabor

agradable y una gelificacion ripida.

2.6.2 Aplicaciones de la pectina en la industria farmacéutica

La utilizaciéon de la pectina en la industria farmacéutica se debe principalmente a sus
propiedades de atrapar una alta cantidad de agua confiriéndole casi siempre la capacidad de
producir un efecto de sinergia que provoca la accion de principios activos componentes de la
especialidad. Le proporciona estabilidad a las formulaciones liquidas farmacéuticas. Tiene un

efecto positivo en algunas enfermedades, especialmente en diarreas y vomitos, ya que ayuda a
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tolerar y asimilar los alimentos en especial los derivados lacteos a través de la formacién de un
sistema que cumple funciones de proteccion y regulacion en el aparato gastrointestinal.

En este sentido, las pectinas de alto metoxilo asociadas a otros principios activos, tienen una
gran utilizacién en los tratamientos de gastritis y dlceras, ya que al ser ingerida cubre las paredes
estomacales de una especie de pelicula mds o menos gelificada, y la protege de hipersecreciones
géstricas y biliares. Su accién en la pared intestinal es andloga; ademads, se afiade una accién
desintoxicante, debido al poder adsorbente y secuestrante de la macromolécula péctica, que
permite la inhibicion de toxinas. Esta propiedad se utiliza a veces en casos de envenenamiento
por metales (Inciarte, 2016, pag. 69).

2.6.3 Cosméticos y productos de aseo

Se utiliza en la realizacion de pastas dentifricas (crema dental o pasta de dientes), cremas
corporales, absorbentes en jabones, entre otros.

2.6.4 Industria Metalmecanica

Ayuda en el endurecimiento del acero y otras aleaciones puede usarse en concentraciones de
0.2 a 4%, la pectina es mds ventajosa que los aceites debido a que la operacion se regula con
facilidad cambiando las concentraciones. De igual manera se utiliza para recubrir las ldminas
de aluminio.

2.6.5 Otras industrias

Se utiliza en diversas industrias para la produccion y preparacién de:

e En la industria de plésticos y fabricacién de productos espumantes como agentes de
clarificacion y aglutinantes.
e Preparacion de fibras.

e Fabricacion de papel celofdn y cintas de adorno.
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e Para la preparacién de sustancias adhesivas en sustitucion de la dextrina (Inciarte,
2016, pag. 70).
2.7 PRODUCCION DE PECTINA
2.7.1 Importacion de pectina en Bolivia

La importacion de pectina por afio en Bolivia se menciona en la siguiente tabla.

Tabla 9. Importacién de pectina en Bolivia

ANO

2015 2016 2017
Peso bruto  Valor CIF Peso bruto  Valor CIF Peso bruto  Valor CIF
en (kg) en ($us) en (kg) en ($us) en (kg) en ($us)

Materias 13086 224553 11690 190446 21055 349059

Pécticas

Fuente: INE

2.7.2 Productores de pectina a nivel mundial

La pectina es un aditivo muy importante en los alimentos, usado en el procesamiento de
frutas, vegetales y en las industrias farmacéuticas. Principalmente, se utilizan las manzanas y
frutas citricas como materia prima para la fabricacion de las pectinas comerciales. El uso de
pectina en mermeladas de alto contenido de azucar es una de las mds conocidas aplicaciones a
uno de los mercados mds grandes para la pectina.

Anualmente se producen aproximadamente 35.000 toneladas métricas de pectina en el
mundo. Los mayores productores de pectina, producen mas de 8 mil toneladas anuales. El

principal pais productor es México, le siguen Bélgica, Estados Unidos, Dinamarca, Francia,
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Brasil, Espaiia, China e Italia. Cada afo los Estados Unidos importa mas de siete millones de
libras de pectina.

Tabla 10. Principales paises productores de pectina

0t

ESTADOS UN!

Cantidad
DINAMARCA

ASIL

"I'FENNN

2010

3R

CHI

Fuente: Estudio de pre factibilidad (Ferreyra Guerrero, 2015, pag. 41)

2.8 DISENO EXPERIMENTAL

2.8.1 Disefio de experimentos

El disefio de experimentos (DOE) es una técnica que consiste en realizar una serie de
experimentos en los que se inducen cambios deliberados en las variables de un proceso, de
manera que es posible observar e identificar las causas de los cambios en la respuesta de salida.
Con esta técnica se puede conseguir, por ejemplo, mejorar el rendimiento de un proceso y
reducir su variabilidad o los costos de produccion. Su aplicacién en la industria comprende
campos como la Quimica, la Mecénica, los materiales, la Ingenieria Industrial o la Electrénica
(Ilzarbe Izquierdo, Tanco, Viles, & Alvarez Sanchez Arjona, 2007, pag. 128).

2.8.2 Metodologia para la aplicacion del diseiio de experimentos

Un disefio de experimentos implica mucho mas que decidir cudles son las condiciones en las
que se realizardn cada uno de los experimentos necesarios para conseguir el objetivo; se deben
considerar, ademds, varias etapas previas y posteriores a la ejecucion de tales experimentos. Se
ha decidido seguir la metodologia de Montgomery, base de muchas otras, que consta de las siete

etapas mostradas en la figura 7.
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v
1. Reconocimiento del problema
2. Eleccion de los factores y niveles

v

3. Seleccion de la variable respuesta

v

4. Eleccion del disefio experimental
v
5. Realizacion de los experimentos
v
6. Analisis de los datos
v

7. Conclusiones y recomendaciones

\

Fin

Figura 7. Procedimiento para la realizacion de un DOE

Fuente: (Ilzarbe Izquierdo, Tanco, Viles, & Alvarez Sanchez Arjona, 2007, pag. 130)

Se formulan algunas recomendaciones que el propio Montgomery sugiere tener en cuenta
durante todo el proceso de la experimentacion:

» Utilizar los conocimientos previos sobre el problema: el conocimiento del proceso
adquiere una importancia significativa en cada una de las etapas del disefio.

» Mantener el diseiio y el analisis lo mas sencillo posible: si se realizan correctamente
los pasos establecidos para el disefio del experimento se obtendrd un disefio sencillo
que, en general, conduce a un andlisis sencillo y més fécil de interpretar.

> Entender la diferencia entre estadisticamente significativo y significativo en la
practica: aunque las nuevas condiciones produzcan mejores resultados, esto no

significa que en la prictica sean aplicables. Algunas veces suele suceder que
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modificar las condiciones de operacién de una variable resulta mds caro que las
ventajas obtenidas con el cambio.

» Recordar que los experimentos son iterativos: generalmente, al principio de toda
experimentacion no se posee la informacién suficiente para realizar un andlisis
completamente correcto. Por eso se recomienda no invertir mas del 25-40% del
presupuesto en los primeros experimentos (Ilzarbe Izquierdo, Tanco, Viles, &
Alvarez Sanchez Arjona, 2007, pags. 130,131).

2.8.3 Disefio factorial 2%

Los disefios factoriales se usan ampliamente en experimentos que incluyen varios factores
cuando es necesario estudiar el efecto conjunto de los factores sobre una respuesta.

El més importante de estos casos especiales es el de k factores, cada uno con sélo dos niveles.
Estos niveles pueden ser cuantitativos, como dos valores de temperatura, presion o tiempo, 0
bien cualitativos, como dos mdquinas, dos operadores, los niveles “alto” y “bajo” de un factor
(Montogomery, 2004, pag. 218).

2.9 DISENO DEL EXTRACTOR (NIVEL BENCH SCALE)

2.9.1 Tanque agitado

Los liquidos se agitan con mds frecuencia en algtn tipo de tanque o recipiente, por lo general
de forma cilindrica y provista de un eje vertical. La parte superior del tanque puede estar abierta
al aire; pero generalmente estd cerrada. Las proporciones del tanque varian bastante,
dependiendo de la naturaleza del problema de agitacion. Sin embargo, en muchas situaciones se
utiliza un disefo estandarizado como el que se muestra en la figura 8, El fondo del tanque es
redondeado, no plano, para eliminar las esquinas o regiones agudas en las que no penetrarian
las corrientes de fluido. La profundidad (o altura) del liquido es aproximadamente igual al

didmetro del tanque (Mc Cabe, Smith, & Harriot, 2002, pag. 260).
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Un agitador va instalado sobre un eje suspendido, es decir, un eje sostenido en la parte
superior. El eje es accionado por un motor, a veces directamente conectado al eje, pero es mds
comun que se encuentre conectado a éste, a través de una caja reductora de velocidad. Por lo
general también lleva incorporados accesorios tales como lineas de entrada y salida, serpentines,
encamisados y pozo para termémetros u otros equipos de medicién de la temperatura (Mc Cabe,

Smith, & Harriot, 2002, pag. 260).

. Reductor de velocidad

Superficie del liquide

Vaina termométrica

Valvula de vaciado "

Figura 8. Tanque tipico de proceso con agitacion

Fuente: Operaciones Unitarias en Ingenieria Quimica (Mc Cabe, Smith, & Harriot, 2002, pag. 260)

2.9.1.1 Tipos de impulsores
Los tres principales tipos de impulsores son de palas, turbinas y hélices.
+ Impulsores de Pala

Las palas giran a bajas o moderadas velocidades en el centro del estanque, impulsando el
liquido radial y tangencialmente, sin que haya practicamente movimiento vertical a excepcion
de que las placas se encuentren inclinadas. Las corrientes que generan se desplazan hacia fuera
hasta la pared del estanque y después hacia arriba o hacia abajo. Los agitadores de palas giran a
velocidades comprendidas entre 20 y 150 rpm aproximadamente.

A velocidades muy bajas los agitadores de palas generan una agitacidon muy suave en

estanques sin placas deflectoras. Para velocidades mas elevadas, estas que son necesarias ya que
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de lo contrario el liquido se desplaza en bloque alrededor del estanque con alta velocidad, pero
con poca mezcla (Castillo Uribe, 2013, pag. 14).
+ Impulsores de Hélice

El flujo de un impulsor de hélice es axial, trabaja a altas velocidades y se utiliza para liquidos
de baja viscosidad. Las hélices pequefias pueden girar utilizando transmisién directa a una
velocidad que varia entre 1150 y 1750 rpm; las hélices grandes pueden girar entre 400 y 800
rpm. Las corrientes de flujo que salen del impulsor contintian a través del liquido en una
direccion determinada hasta que chocan con el fondo o las paredes del estanque. Se utilizan para
homogenizar, suspender fluidos y favorecer el intercambio de calor.

+ Impulsores de Turbina

Se consideran velocidades medias de 100 a 300 rpm y elevadas de 300 a 1000 rpm. Las placas
pueden ser rectas o curvas, inclinadas o verticales. Los de turbina son eficaces para un amplio
intervalo de viscosidades. Cerca del impulsor se produce una zona de corrientes rdpidas, una
elevada turbulencia y un intenso esfuerzo de corte. Las corrientes principales son radiales y
tangenciales. Los componentes tangenciales inducen la formacion de voértices y remolinos, los
que se evitan utilizando placas deflectoras. Turbina tipo hojas inclinadas: Este tipo de impulsor
combina flujo radial con flujo axial (Castillo Uribe, 2013, pags. 17-19).

2.9.1.2 Flujos axial, radial y tangencial

La velocidad del fluido en cualquier punto del estanque tiene tres componentes, y el tipo de
flujo predominante va a depender de las variaciones del movimiento y de la velocidad de estas.
La primera componente de velocidad es radial y actda en direccion perpendicular al eje del
impulsor. La segunda es longitudinal o axial y actda en direccion paralela al eje. La tercera es
tangencial o rotacional, y actia en direccion tangencial a la trayectoria circular descrita por el

impulsor. El flujo serd definido por el tipo de impulsor a utilizar. Generalmente para flujos
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radiales se usan impulsores de turbinas planas, para flujos axiales se usan hélices marinas con
angulos en sus palas no mayores a 90°, para flujos tangenciales (velocidades bajas) se utilizan

impulsores de palas, para flujo combinado axial y radial se usa turbina de aspas inclinadas a 45

grados (Castillo Uribe, 2013, pag. 22).

Figura 9. Representacion de flujos: Radial, Axial y Tangencial

Fuente: Modelos de flujo (Castillo Uribe, 2013, pag. 22)

2.9.1.3 Diseiio del tanque de agitacion

Varios tipos de recipientes y tanques de diferentes formas y tamafios geométricos se utilizan
para el mezclado de fluidos. Las proporciones geométricas del sistema de agitacion que se

considera como el disefio “normal” se muestran en la tabla 11:

Tabla 11. Proporciones Geométricas para un sistema de agitacion Normal

J 1 Dy 2 c 1
D, 12 D, 3 D, 3
L 1 W H_1
D, 4 D, D,

Fuente: Procesos de Transporte y Operaciones Unitarias (Geankoplis, 1998, pag. 165)

En algunos casos, para las correlaciones del agitador, W/Da = 1/8. El ntimero de deflectores

en la mayoria de los usos es 4. El claro o brecha entre los deflectores y la pared suele ser de 0.10
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a 0.15 J para asegurar que el liquido no forme bolsas cerca de esa zona. En pocas correlaciones

la relacion entre el deflector y el didmetro del tanque es J/Dt = 1/10 en lugar de 1/12 (Geankoplis,

1998, pag. 164).

Ht
I

Figura 10. Pardmetros del Tanque

Fuente: Procesos de Transporte y Operaciones Unitarias (Geankoplis, 1998, pag. 163)

2.9.1.4 Parametros caracteristicos en agitadores
a) Nuamero de potencia

El consumo de potencia se relaciona con la densidad del fluido, su viscosidad, la velocidad
de rotacion y el didmetro impulsor Da. El nimero de potencia es:

. . Gl
P p-N3.D,°
Doénde:
N = Velocidad de agitacion ["€V/4]
D, = Diametro Impulsor [m]

p = Densidad de la mezcla [Kg/m3]

P = Potencia [W] o []/s]

b) Nuamero de reynolds
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Con diversos estudios se ha demostrado que la transicién del flujo laminar al turbulento en
tuberias no estd sélo en la funcién de la velocidad, sino, también de la densidad y viscosidad de
fluido y del didmetro del tubo. Estas variables se combinan en la expresiéon del nimero de

Reynolds, que es adimensional:

Doénde:
N = Velocidad de Agitaciéon [T€V/]

D, = Diametro del agitador [m]

p = Densidad del fluido [Kg/m3]

u = Viscosidad [Kg/m - s]

El valor del numero de Reynolds define si el cardcter del fluido es turbulento o laminar.
Ademas, se considera que el paso entre el régimen laminar y el turbulento no es inmediato,
pasando por una zona de transicion. Se define de la siguiente manera: (Geankoplis, 1998, pag.
164).

- Régimen laminar: Nge < 10
- Régimen transitorio: 10 < Nge < 10000
- Régimen turbulento: Nre > 10000

2.9.2 Escalamiento

El escalado se fundamenta en el llamado principio de semejanza o similitud. Este principio
se refiere a las relaciones entre sistemas fisicos de tamafos diferentes y es esencial para el
cambio de escala de procesos quimicos y bioquimicos (Ruiz Colorado, 2009, pag. 17).

El principio de similitud busca mantener constantes los fendmenos que caracterizan el

proceso en cuestion y hacer uso de los grupos adimensionales.
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Los tipos de similitudes importantes en la mayoria de estudios en ingenieria quimica son los
siguientes: 1) geométrica: proporcionalidad dimensional en aspectos mecdnicos y estaticos
(deformacidn); las relaciones de las dimensiones correspondientes son iguales en ambos
sistemas. ii) Cinemadtica: no s6lo hay similitud geométrica, sino que, ademds, las relaciones de
velocidad en puntos correspondientes en cada sistema son iguales (movimiento). iii) Dindmica
o de fuerzas: si ademads de la similitud cinemaética, las relaciones de las fuerzas entre puntos
correspondientes en cada sistema son iguales. iv) Térmica: los cocientes de los flujos de calor
convectivo, conductivo y por radiacion tienen valores idénticos en ambos sistemas; pero se
requiere la similitud geométrica, si los sistemas se encuentran a diferentes temperaturas. v)
Quimica: la seleccion de las dimensiones y condiciones de operacion para satisfacer las
similitudes geométrica, térmica y quimica (Ruiz Colorado, 2009, pags. 19,20).

El escalado de procesos quimicos, para llevar a cabo un escalado satisfactorio es necesario
cumplir con la teoria de la similitud (m’=kem), donde m y m’ son los modelos a pequena escala
y a gran escala, respectivamente, y k corresponde al factor de escala.

El cambio de escala o generalizacion es un proceso propio e ineludible en la industria. El
cambio de escala es una proyeccion en la cual los datos obtenidos en un sistema se utilizan para
disefiar otro de tamafo diferente, es decir, una proyeccion es una correspondencia biunivoca
entre los puntos de un sistema 1 y los puntos de un sistema 2. Existe una serie de relaciones para
ambos sistemas. Las proyecciones en funcion de la escala se pueden dividir en:

» Conformes: la proyeccion conserva el angulo entre dos puntos medidos en el sistema
de referencia y en el sistema escalado, es decir, mantiene la forma.
» Equidistante: la proyeccion conserva las relaciones de distancias. Es conveniente

sefalar que no todos los sistemas cumplen esta propiedad.
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» Equivalente: las proyecciones conservan las relaciones en sus superficies (de amplio
uso en cartografia).

» Afilactica o de direccion verdadera: las proyecciones no conservan las propiedades
anteriores, pero tienen valores tolerables para sus variables y ntmeros
adimensionales. En general, relacionan las direcciones de todos los puntos respecto
del centro y las mantienen constantes (Ruiz Colorado, 2009, pag. 21).

La escala de banco, a nuestro juicio, es muy importante, ya que permite estudiar el proceso
aun volumen relativamente pequefio, pero en equipos que poseen didmetros internos de la vasija
superior a 200 mm, lo que permite minimizar los efectos de pared y lograr un comportamiento
hidrodindmico (Pino Garcia, Jauregui Haza, & Quifiones Garcia, 1997, pag. 13).

Tabla 12. Volumenes a diferentes escalas

Parametro Escalas seleccionadas
Banco Piloto Industria
Vi (L) 16 100 630 4000 20000

Fuente: La Planta Piloto y el Escalado de Procesos de Obtencion de principios Activos para Medicamentos por
Sintesis Quimica (Pino Garcia, Jauregui Haza, & Quifiones Garcia, 1997, pag. 14)

2.9.2.1 Procedimiento

En las industrias de procesos los datos experimentales suelen estar disponibles a partir de un
sistema de agitacién de tamafio de laboratorio o de unidad de piloto y se desea aumentar la
escala de los resultados para diseflar una unidad a escala completa. Como hay una gran
diversidad de los procesos cuya escala se debe aumentar, no hay un solo método que pueda
manejar todos los tipos de problema de aumento de escala y hay muchas maneras de hacer esto.
La semejanza geométrica es importante, por supuesto y es la mds facil de lograr. La semejanza
cinematica puede definirse en términos de razones de velocidades o de tiempos. La semejanza
dinamitica requiere proporciones fijas de fuerzas viscosas, inerciales o gravitatorias. Aun si se
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logra la semejanza geométrica, las semejanzas dindmicas y cineméticas no siempre se pueden
obtener al mismo tiempo. Por consiguiente, a veces lo que el disefiador debe hacer es confiar en
su buen juicio y experiencia para hacer el aumento de escala.

Seguidamente se sugiere un procedimiento paso a paso para aumentar de escala desde las
condiciones iniciales, donde los tamafos geométricos dados en la tabla son Dai, Du, Hi, Wiy
asi sucesivamente, hasta las condiciones finales de Dao, Dy, Ha, W>.

Calcule la razén de aumento de escala R. Suponiendo que el recipiente original es un cilindro

estandar con D¢ = Hy, el volumen Vi es:

Por tanto la relacion entre los volumenes es:

Vs 4 =Dt32=<Dt2>
4 nDt31 Dfl

Asfi la relacion de aumento de escala es:

Al usar este valor de R, apliquelo a todas las dimensiones de la tabla 11, para calcular las
nuevas dimensiones. Por ejemplo (Geankoplis, 1998, pags. 167,168).
Dgz = RDg,
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La potencia necesaria puede determinarse usando la ecuacion del Numero de potencia y la

gréfica 1.
Curva 1. Turbina de seis aspas planas Da/W=5; cuatro deflectores cada uno con Dt/J=12
Curva 2. Turbina abierta de seis aspas planas Da/W=8; cuatro deflectores con Dt/J=12

Curva 3. Turbina abierta de seis aspas a 45°; Da/W= 8; cuatro deflectores con Dt/J=12

Curva 4. Propulsor; inclinado 2Da cuatro deflectores con Dt/J=10; también es valido para el

mismo propulsor en posicion angular y desplazada del centro sin deflectores.

Curva 5. Propulsor; inclinado=Da cuatro deflectores con Dt/J=10; también es valido para un

propulsor en posicidn angular desplazada del centro sin deflectores.

De esta manera se conoce el nimero de potencia con lo cual se puede hacer el cdlculo de los

datos necesarios para el disefio del extractor.
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Grafica 1. Correlaciones de potencia para diversos impulsores y deflectores

NRe=

Fuente: Procesos de transporte y Operaciones Unitarias (Geankoplis, 1998, pag. 165)

2.9.3 Calculo del diametro del eje conectado al agitador

La ecuacion se usa para el disefio de ejes: (Mott, P.E., 2006, pag. 548).
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3

<[ [y 3 )
€ i S, 4\ S,

Donde:

D.= Didmetro del eje del impulsor [pulg]

N= Factor de disefio

K= Valores de diseifio para la flexioén

M= Momento flexionante [Ib-pulg]

Sn= Resistencia a la fatiga [psi]

Tior= Momento torsién del eje [Ib-pulg]

Sy= Resistencia de la fluencia [psi]

Para el célculo del esfuerzo torsor (Tir) se usa la ecuacion: (Mott, P.E., 2006, pags.

535,536).
P
Teor = 63000 * —

Donde:
Tior = Esfuerzo torsor [lb — pulg]
n = Velocidad de giro [rpm]

P = Potencia [HP]
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2.9.4 Calculo del espesor del aislante (Transferencia de calor)

2.9.4.1 Conduccion

La conduccién es la transferencia de energia de las particulas mds energéticas de una
sustancia hacia las adyacentes menos energéticas, como resultado de interacciones entre esas
particulas.

La rapidez o razén de la conduccién de calor a través de un medio depende de la
configuracion geométrica de este, su espesor y el material de que éste hecho, asi como la
diferencia de temperatura a través de €1 (Cengel, 2007, pags. 17,18).

2.9.4.2 Conveccion

La conveccion es el modo de transferencia de energia entre una superficie sélida y el liquido
o gas adyacentes que estdin en movimiento y comprende los efectos combinados de la
conduccion y el movimiento de fluidos.

La conveccién recibe el nombre de conveccidn forzada si el fluido es forzado a fluir sobre la
superficie mediante medios externos como un ventilador, una bomba o el viento. Como
contraste, se dice que es conveccion natural (o libre) si el movimiento del fluido es causado por
las fuerzas de empuje (Cengel, 2007, pags. 25,26).

2.9.4.3 Aislamiento térmico

Los aislamientos térmicos son materiales o combinaciones de materiales que se usan

principalmente para suministrar resistencia al flujo de calor.
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Aislamiento
A Pérdida
de calor

Calor

Figura 11. Reduccién de la transferencia de calor a través de superficies

Fuente: Transferencia de Calor y Masa (Cengel, 2007, pag. 423)

Los aislamientos térmicos sirven como esas barreras y desempeiian un papel importante en
el disefio y fabricacion de todos los aparatos o sistemas eficientes relacionados con la energia.
a) Razones para aislar
Varias razones para usar aislamiento se pueden resumir del modo siguiente:
» Conservacion de la energia
Conservar la energia mediante la reduccion de la velocidad del flujo de calor es la razén
principal de las superficies aisladoras. Se dispone con amplitud de materiales para aislamiento
que se comportardn de manera satisfactoria en el rango de temperaturas de —268°C hasta 1000°C
(—450°F hasta 1 800°F).
» Mantenimiento de la temperatura del proceso
En la industria quimica algunos procesos son sensibles a la temperatura y puede ser necesario
aislar fuertemente los tanques en los que se llevan a cabo asi como las secciones de flujo con el
fin de mantener la misma temperatura en toda su extension.
» Reduccion de la variacion y las fluctuaciones de la temperatura
La temperatura en un recinto puede variar mucho entre la seccién media y los bordes si no
se encuentra aislado. El aislamiento minimiza la no uniformidad en la temperatura de un

recinto y retarda las fluctuaciones.
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» Prevencion de la condensacion y la corrosion

El vapor de agua que existe en el aire se condensa sobre las superficies cuya temperatura estd
por debajo del punto de rocio, y las superficies exteriores de los tanques o tubos que contienen
un fluido frio con frecuencia caen por debajo de la temperatura de rocio, a menos que cuenten
con un aislamiento adecuado.

El agua liquida sobre las superficies expuestas de los tanques o tubos metdlicos puede
fomentar la corrosion asi como el desarrollo de algas.

» Proteccion contra incendios

Se puede minimizar el dafio durante un incendio al conservar los combustibles valiosos en
una caja segura que esté bien aislada. El aislamiento puede disminuir la velocidad del flujo de
calor a tal grado que la temperatura en el interior de la caja nunca se eleve a niveles inseguros
durante el incendio.

» Proteccion contra la congelacion

La exposicion prolongada a temperaturas inferiores a la de congelacion puede causar que el
agua encontrada en tubos o recipientes de almacenamiento se congele y éstos se revienten, como
resultado de la transferencia de calor del agua hacia el ambiente frio.

El reventamiento de tubos, como resultado de la congelacion, puede causar dafios
considerables. El aislamiento adecuado retarda la pérdida de calor del agua e impide la
congelacion durante una exposicion limitada a temperaturas por debajo de la de congelacién
(Cengel, 2007, pags. 425,426).

b) El valor R de aislamiento

Para el aislamiento plano el valor R se obtiene simplemente al dividir el espesor de ese

asilamiento entre su conductividad térmica. Es decir,
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Val R—L
alor R =~

Dénde:
L= espesor de aislante (m)
k = conductividad térmica (W/m°C)
Para el aislamiento de tubos, el valor R se determina mediante la relacion de la resistencia

térmica a partir de:

2 ¥}
Valor R = —* In—
k il

Donde 1 es el radio interior y r; es el radio exterior del aislamiento. Una vez que se dispone
del valor R, se puede determinar la rapidez, o razon, de la transferencia de calor a través del
aislamiento, a partir de: (Cengel, 2007, pag. 428).

AT

- Valor R seAra

Q

Doénde:
AT = diferencia de temperatura (°C)
Area = drea superficial para un cilindro (m?)
¢) Espesor del aislamiento optimo
Se debe tener conciencia de que el aislamiento no elimina la transferencia de calor;
simplemente la reduce. Entre mds grueso sea el aislamiento, menor serd la razén de la
transferencia de calor, pero también mads elevado serd el costo de ese aislamiento. Por lo tanto,
debe haber un espesor 6ptimo del aislamiento que corresponda a un costo minimo combinado
del propio aislamiento y la pérdida de calor (Cengel, 2007, pag. 429).
2.9.4.4 Cdlculo del coeficiente de conveccion

a) Para el fluido

50



- Flujo turbulento
Al principio se menciond que el flujo en los tubos lisos es completamente turbulento para Re
> 10000. El flujo turbulento se utiliza de manera comin en la practica debido a los coeficientes
mds altos de transferencia de calor asociados con él.
Para el flujo turbulento completamente desarrollado en tubos lisos, se puede obtener:
Nu = 0.023 * Re%8 « pr™
Donde n = 0.4 para el calentamiento y 0.3 para el enfriamiento del fluido que fluye por el
tubo. Esta ecuacion se conoce como ecuacion de Dittus-Boelter (Cengel, 2007, pags. 473,474).
En donde: R, = Numero de Reynolds
N,, = Numero de Nusselt
B. = Numero de Prandtl
b) Para el aire
- El nimero de Grashof
El nimero de Grashof, el cual también es adimensional y representa la razén entre la fuerza

de empuje y la fuerza viscosa que actidan sobre el fluido.

g*ﬁ*(Ts_TOO)*L?é
= VZ

Gry,

En donde:
g = aceleracién gravitacional, m/s?

1
B = coeficiente de expansion volumetrica,E B = ?)

Ts = temperatura de la superficie, °C
T, = Temperatura del fluido suficientemente lejos de la superficie, °C

L. = longitud caracteristica de la configuracién geométrica, m
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v = Viscosidad cinematica del fluido, m*/s
- Nuamero de Rayleigh

El nimero promedio de Nusselt Nu en la conveccidn natural son de la forma:

h* L,

Nu =
YETR

= C(GryPr)" = CRa}

En donde Rar es el nimero de Rayleigh, el cual es el producto de los niimeros de Grashof y

de Prandtl:

g*ﬁ*(Ts_Too)*Li*

Pr
VZ

Ra; = Gry * Pr =

Todas las propiedades del fluido deben evaluarse a la temperatura de pelicula Tr= (Ts +
Ts)/2. La superficie exterior de un cilindro vertical se puede tratar como una placa vertical
cuando el didmetro del cilindro es suficientemente grande, de modo que los efectos de la

curvatura sean despreciables. Esta condicion se satisface si:

35L

2 L
GrLl/ ”

Cuando se satisfacen estos criterios, también se pueden usar las relaciones de las placas

verticales para los cilindros verticales. El numero promedio de Nusselt serd: (Cengel, 2007,

pags. 509-512)

( )2
0.387 * Ra,’*
Nu = {0.825 + 5757
0.492\%/1¢
k 1+ ( Pr

Donde: R, = Numero de Rayleigh
N,, = Numero de Nusselt

P. = Numero de Prandtl
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CAPITULO III

METODOLOGIA

EXPERIMENTAL

53



3.1 RECOLECCION DE LA MATERIA PRIMA

CAPITULO III

METODOLOGIA EXPERIMENTAL

Las cédscaras se recolectaron de 10 puestos de la venta de jugos de la ciudad de La Paz (Plaza

Pérez Velasco y otros). Los pomelos provienen de la regién de Alto Beni del departamento de

La Paz. Posteriormente se pesa en una balanza y saber la cantidad aproximada de céscaras de

pomelo generados de la venta de jugos de pomelo.

Figura 12. Pesaje de cascaras de pomelo

Fuente: Elaboracion propia

La siguiente tabla se detalla la cantidad aproximada de cdscaras de pomelo por dia en gramos

que se genera de la venta de jugos.

Tabla 13. Cantidad de materia prima por dia

N° DIAS
PUESTO [ unes Martes Miércoles Jueves Viernes Sabado Domingo
1 4736,4 47743 4821,0 4859,4 4878,3 6308,1 33594
2 59542 62744 6618,0 6725,5 6736,8 7323,7 42287
3 5773,1 61183 65174 6675,0 6697,8 7091,7 4027,4
4 5085,9 53283 5434,5 57159 5759,1 6696,1 3249,8
5 4385,6  4556,6 4849,8 5007,3 5340,3 5397.9 3255,7
6 52449  5581,8 5902,6 6043,7 63074 63334 3281,8
7 4782,9 4812,0 4827,6 4872,6 48959 5500,1 3511,7

Total por
puesto

(2
33736,9

43861,5
42900,7
37269,4
32793,2
38695.,4
33202,8
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N° Lunes Martes Miércoles Jueves Viernes Sabado Domingo Total (g)
Puesto

8 6217,8 63142 6404,7 6484,1 6656,1 72323 47429 440522
9 4235,0  4689,7 47739 5168,5 56992 6163,1 3292,1 34021,6
10 4289,1 4521,2 4755,1 5161,1 5385,3 5826,8 3630,1 33568,8

TOTAL (g) 374102,5

Fuente: Elaboracién propia

La cantidad total aproximada de cdscaras de pomelo de 10 puestos de la venta de jugos en
una semana es de 374,1 (kg).

La mayor producciéon de pomelo se da en los meses de marzo a septiembre; en los meses de
octubre y noviembre baja la produccién de la toronja; en los meses de diciembre a febrero no
hay pomelo en el mercado local.

Las condiciones de almacenamiento de cdscaras de pomelo deben estar en un ambiente a una
temperatura de 10°C (Lopez Camelo, 2003, pag. 9) durante tres dias, para evitar que las céscaras
entren en estado de descomposicion, y para evitar presencia de hongos en nuestra materia prima;

de presentar descomposicion en las cdscaras estas deben ser rechazadas.

3.2 CARACTERIZACION DE LA MATERIA PRIMA
3.2.1 Determinacion de contenido de humedad
La medicion del contenido de humedad de albedo de pomelo se basa en el procedimiento

de la norma NB 312026 (ANEXO A) y la adaptacion al laboratorio.
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Calentar los pesafiltros a
130°C por 30min

Enfriar en el

Pesar el pesafiltros
5g de albedo

—» Secara130°C

Peso Constante

Seguir secando

Figura 13. Diagrama de Proceso del contenido de humedad

Fuente: Elaboracion propia

3.2.2 Determinacion de cenizas
La determinacién de cenizas de albedo de pomelo, se fundamenta en el procedimiento

descrito en el ANEXO B de la norma NB 312030 y la adaptacion al laboratorio.
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Preparar crisoles

Calentar en mufla a
900°C por 15min

Enfriar en el

—Iﬁ?ﬁh

Pesar el crisol y 5g

—

Colocar la muestra a la
mufla a 600°C

Incinerar la muestra

| Enfriar en el |

Pesaje

e

Figura 14. Diagrama de Proceso para determinar cenizas

Fuente: Elaboracion propia

3.2.3 Determinacion de pH
La medicion del pH de albedo de pomelo se basa en el procedimiento de la norma INEN

389 (ANEXO C) y la adaptacion al laboratorio.
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Pesar 10g de
albedo

Y
Anadir 100ml agua
destilada y agitar

Y
Dejar en reposo el
recipiente

\ 4
Introducir los electrodos del
potenciometro a la muestra

\ 4
Tomar lectura del
pH

Figura 15. Diagrama de Proceso para determinar el pH

Fuente: Elaboracion propia

3.2.4 Determinacion de solidos solubles
La determinacién del contenido de °Brix o sélidos solubles en el albedo de pomelo, se

fundamenta en el procedimiento descrito en el ANEXO D de la norma INEN 380.
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L oo

v

Preparacion de bano de

Preparacién de la muestra |

Triturar en trozos
pequenos el albedo

Pesar 20g de albedo y

J.mmﬁrm.m

Anadir 100ml agua

Colocar el recipiente
con agua en la hornilla

Hervir el agua a

Colocar el vaso dentro el recipiente

Enfriar y mezclar el

Reposar por 20

—

Y ¢
Particulas en Filtrar Filtrado

Tomar lectura con

Desechar

Figura 16. Diagrama de proceso para determinar s6lidos solubles

Fuente: Elaboracién propia
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3.3 PREPARACION DE LA MATERIA PRIMA

Cascaras malogradas,
Seleccionar las cascaras > sobremaduras y
deshidratadas

y
Separar el albedo del flavedo

v

Cortar el albedo

Albedo

y
Lavar con agua destilada

D' SE

y A
Filtrar
Agua residual Albedo
Desechar

—

Figura 17. Diagrama de proceso de la preparacion de la materia prima

Fuente: Elaboracion propia

3.3.1 Seleccion de materia prima

Las pectinas estdn presentes en los frutos maduros, especialmente en algunos tejidos suaves
como la cascara de los citricos (toronja).

Por su parte, las protopectinas son moléculas altamente esterificadas, muy insolubles en agua,
que se encuentran en los tejidos inmaduros de los frutos y son responsables de su textura rigida;

sin embargo, la accién de la enzima protopectinasa hace que se conviertan en pectinas solubles
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en un proceso que ocurre durante la maduracion y que trae consigo el ablandamiento del fruto
(Badui Dergal, 2013, pag. 78).

Se seleccionaron las cdscaras de forma cualitativa, segin el color verde-amarillo y verde-
amarillo-rosa, correspondiente a un estado de madurez 3 y 4.

3.3.2 Seleccion de cascaras

Inicialmente se debe separar el mesocarpio o albedo de la epidermis o exocarpio de la cdscara
(flavedo).

Este es el inicio de la primera fase, donde la materia prima a utilizar, mesocarpo , deben estar
libres de patégenos, con un indice de madurez intermedia, epicarpio sin magulladuras presentes,
ni partes en estado de descomposicién o deshidratacion; pues esto mejora el rendimiento y la
calidad de pectina (Inciarte, 2016, pags. 101,102).

Segtn el articulo “Extraccidn de pectina a partir de la corteza de maracuyé” se fraccionaron
las cortezas hasta trozos de 2*2 cm (Cuesta & Muiioz, 2010, pag. 92).

El descortezamiento se realizé mediante un cuchillo, asegurdndose la total separacién de las
secciones verde-amarillas (flavedo) y blanco-rosadas (albedo) de la cdscara, las cuales
seguidamente fueron cortadas en cuadrados hasta alcanzar 75g de cdscara por ensayo. Su lavado
se efectud con agua destilada para seguidamente filtrar en una tela y obtener el albedo para su

posterior tratamiento.

Figura 18. Separacion del albedo de la cdscara

Fuente: Elaboracién propia
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3.4 PROCESO DE OBTENCION DE PECTINA DE POMELO

et

Agua Inactivacion enzimatica
10ml/3g albedo "1 Tebullicién por 15 min
\f Agua residual
Filtrar

l Albedo

Lavar con agua destilada I

N [l

Filtrar

Albedo limpio

| Pesarel albedo |

Secar hasta peso constante
T = 60°C

Albedo seco

Agua destilada —» Extraccion
T, pH, a/d, t, Tamano albedo

HCl 36% — 1] y velocidad agitacion

Filtra\r’- —>| Desechos de albedo |

l Filtrado

| Enfriar T = 25°C |

Etanol > Precipitacion |

6ml/10ml filtrado
N

Secar hasta peso constante
T=52°C

| Molienda |

v

| Almacena miento |

FIN

Figura 19. Diagrama de proceso de obtencién de pectina a partir de albedo de pomelo

Fuente: Elaboracion propia
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3.4.1 Inactivacion enziméatica

Segtn la tesis "Industrializacion de la cdscara de naranja” se colocaron 300g de albedo en
1L de agua en un vaso de precipitados (Roman, Garcia Teroba, & Hernandez Juarez, 2012,
pag. 15).

Con el propésito de hacer més eficiente el proceso de extraccion es necesario inactivar las
enzimas pécticas, poniendo la materia prima en agua, con una relacién 3:10.

También llamada segunda fase, esta operacion se realiza para inactivar las enzimas
pectinesterasas, donde el material ya troceado se deberd someter a un tratamiento térmico en
agua destilada a ebulliciéon por 15 minutos, lo cual contribuye a eliminar suciedades y
microorganismos que pudieran estar presentes. Al inactivar las enzimas pectinoliticas se le
realizard un lavado con agua destilada a la fase s6lida hasta no detectar s6lidos solubles mediante
la determinacién de los °Brix, utilizando un refractémetro. Seguido de ello se debe filtrar
nuevamente presionando para eliminar el exceso de agua. Luego de estar pesada la corteza, se
procede a secarla en una estufa a una temperatura de 60°C y repetir el proceso hasta obtener un
peso constante (Inciarte, 2016, pag. 102).

No se realiza la pulverizacion del albedo, sino se realiza el troceado en diferentes tamafios
para evitar la aglomeracion y dificultad en la etapa de filtracion. Por otro lado, se trocea el albedo
antes de la etapa de secado para evitar perdida de material al momento de reducir el tamafio de
la céscara; el albedo de pomelo se trocea de 5*5cm; 3*3cm; 2*2cm y 1*1cm en el proceso de

preparacion de la materia prima (estado himedo).
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Figura 20. Tratamiento térmico del albedo

Fuente: Elaboracion propia

3.4.2 Extraccion por el método hidrolisis acida

En esta ultima fase se utiliza dcido clorhidrico hasta ajustar el pH, se debe afiadir el material
seco. Posterior a ello someter a calentamiento con agitacién constante hasta alcanzar una
temperatura por un periodo de tiempo, con el fin de disociar la protopectina a pectina soluble

(Inciarte, 2016, pags. 102,103).

Figura 21. Extraccion por hidrolisis 4dcida

Fuente: Elaboracion propia
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3.4.2.1 Metodologia para Identificar las Variables de Proceso
Realizar pruebas preliminares que permiten identificar las variables que se consideran mas
influyentes en el proceso de extraccion.
» Tamaiio de cdscara
pH
Relacion albedo/disolvente
Temperatura.

Tiempo de Extraccion.

vV Vv VYV V VY

Velocidad de agitacion (rpm)

3.4.2.2 Variables de mayor influencia

Para la determinacion e identificacion de las variables mas influentes en el proceso de
extraccion de pectina se hard uso del Software Design Expert.

El disefio factorial completo serd de 2k, es la estrategia experimental méds Optima que
describen los experimentos més adecuados, identificando al disefio con un arreglo factorial de
K = factores, que tiene dos niveles (bajo y alto). Con esto se facilita el ajuste de un modelo de

regresion.

3.4.3 Filtracion I y enfriamiento

Al transcurrir la hidrélisis se debe repetir el proceso de filtrado nuevamente y someter
rdpidamente el producto resultante hasta llevarla a temperatura ambiente, para evitar la
degradacion de la pectina por efecto del calor (Inciarte, 2016, pag. 103).

Los residuos de albedo se retiraron mediante su separacion con tela popelina, aplicando
presion para expulsar todo el liquido retenido. Posteriormente el filtrado se colocd en una tela

humeda para disminuir la temperatura a 25°C y parar la reaccion al tiempo determinado.
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Figura 22. Filtracién del liquido

Fuente: Elaboracion propia

3.4.4 Precipitacion

Después de transcurrido el tiempo de hidrdlisis, se procede a precipitar la pectina con
agitacion lenta mientras se le agrega el alcohol etilico (CoHsOH) (Inciarte, 2016, pag. 103).

Una vez obtenido el filtrado se varia la cantidad de alcohol 96% para cada muestra y se

mantuvo en reposo durante 90 minutos hasta que alcance su estabilidad.

Figura 23. Precipitacion de la Pectina

Fuente: Elaboracion propia
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3.4.5 Filtracion II
La separacion del precipitado se efectud a través de una tela y se realizé lavados con la mitad
de volumen de alcohol empleado en las muestras. El precipitado se retiré con una paleta y se

colocé en la bandeja de secado.

Figura 24. Filtracion de la Pectina

Fuente: Elaboracién propia

3.4.6 Secado

Se seca el precipitado en una estufa, el tiempo de secado se determina de la misma manera
que en el secado de la corteza (Inciarte, 2016, pag. 103).

El secado se llevé acabo en una estufa a la temperatura de 52°C hasta valor constante del

peso de la muestra.

Figura 25. Secado de la Pectina

Fuente: Elaboracion propia
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3.4.7 Tamizado y Almacenamiento

Para homogenizar el tamafio de la particula y mejorar la apariencia de la pectina se muele
hasta que pase por un tamiz de malla 80.

La pectina debe almacenarse en un lugar seco y en recipientes que la protejan de la humedad,
para evitar la contaminacién y modificaciones en su apariencia y en su calidad (Devia Pineda,
2003, pag. 26).

La reduccién de tamafio de la pectina se realiz6 en un mortero alcanzando un tamafo de
180um, malla 80 para obtener en polvo para posterior almacenamiento.

3.5 CINETICA DE EXTRACCION

El andlisis cinético se enfoca bajo las mejores condiciones de extraccion, a tres temperaturas
de 60, 70,80°C en tiempos de 15, 25, 40, 55 y 70 minutos.

El orden de reaccion se analiz6 considerando la ley de velocidad para primer y segundo orden
de reaccion, se graficaron sus ecuaciones de linealizacion en funcion del contenido de pectina y
se determind su ajuste utilizando como criterio el mejor factor de correlacion. A partir de la
pendiente de la ecuacion de la recta generada en los gréficos, se determiné el valor de la
constante de velocidad.

Para determinar la naturaleza del proceso extractivo de pectina es necesario evaluar la
dependencia de la constante cinética de la velocidad de extraccion con la temperatura. En ese
sentido se realizaron experiencias a diferentes temperaturas, para determinar la energia de
activacion a partir de la representacion lineal de la ecuacion de Arrhenius.

3.6 CARACTERIZACION DE LA PECTINA

Se determina las propiedades fisicas de la pectina como el estado, olor y color; seguidamente

se analiza los pardmetros de humedad, cenizas, azicares reductores, porcentaje de metoxilo,

grado de esterificacion y porcentaje de dcido anhidrido galacturonico que son los requerimientos
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segin la FAO (Food and Agriculture Organization) ya que en la Norma Boliviana no se encontrd
las especificaciones correspondientes a la pectina.

3.6.1 Humedad

La medicién del contenido de humedad de la pectina se basa en el procedimiento de la

norma NB 312026 (ANEXO A) y la adaptacion al laboratorio.

Calentar los pesafiltros a
130°C por 30min

Enfriar en el
desecador
S —

Y

Pesar el pesafiltros
y 5g de pectina

— % Secara130°C

Peso Constante

Seguir secando

Figura 26. Diagrama de Proceso del contenido de humedad de la Pectina

Fuente: Elaboracion propia

69



3.6.2 Cenizas
La determinacién de cenizas de la pectina, se fundamenta en el procedimiento descrito en el

ANEXO B de la norma NB 312030 y su adaptacion al laboratorio.

m

Preparar crisoles

Calentar en mufla a
900°C por 15min

Enfriar en el
desecador

Pesar el crisol y 5g
de pectina

Colocar la muestra a la
mufla a 600°C

Incinerar la muestra

Enfriar en el
r

Pesaje

-

Figura 27. Diagrama de Proceso para determinar cenizas de la Pectina

Fuente: Elaboracion propia
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3.6.3 Azicares reductores

La determinacién de azicares reductores de la Pectina se basa en el procedimiento descrito

en el ANEXO G y su adaptacion al laboratorio.

L

I | 5g de pectina | |—,L
Mezclary calentar por 5

I | 50ml de agua | |J min en bano maria

Enfriar

I | 50ml de agua | Lavar

n

Y (]

Filtrar

Acetato neutro de :
Filtrado
plomo 1.5ml

i

Solucion Fehling
Sulfato de sodio Filtrado

i

10ml

\7 Agua hervida 40ml Coloi;arner: martraz

Filtrado ¢

Agitacion constante
y a ebullicién

[ colocar enla bureta |

rl Titular I‘

Y
Cambio de color azul a incoloro

Figura 28. Diagrama de Proceso para determinar azticares reductores

Fuente: Elaboracién propia
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3.6.3 Porcentaje de metoxilo, % Acido anhidrido galacturonico y grado de

esterificacion

La determinacién de porcentaje de Metoxilo, porcentaje de Acido Anhidrido Galacturonico

y Grado de Esterificacion, se fundamenta en el procedimiento descrito en el ANEXO G y su

adaptacion al laboratorio.

I I 0.5g de pectina I

E; >

Colocar en matraz

I I 5ml de etanol |

I—y erlenmeyer

6 gotas indicador
rojo fenol

Anadir 1g cloruro sédico,
100mI agua destilada

v

Agitar rapido la |
mezcla

Titular lento con NaOH O.1N

v

Color del indicador cambie a
rosado, persista 30seg

Anadiry agitar 25ml 0.25N NaOH

Reposar 30 min a
Tamb en frasco tapado

6 gotas indicador 3 |
rojo fenol

Anadir 25ml 0.25N HCI

y

Titular lento con NaOH O.1N |—>| Agitar rapido la mezcla I

v

Color del indicador cambie a
rosado, persista 30seg

Figura 29. Diagrama de Proceso para determinar %MeO, %AUA y %DE

Fuente: Elaboracion propia
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CAPITULO IV
CALCULOS Y RESULTADOS
4.1 CARACTERIZACION DE LA MATERIA PRIMA
A continuacion se exponen los resultados obtenidos de la caracterizacion de las céascaras.

Tabla 14. Caracteristicas del albedo de Pomelo

Parametro Marca
Humedad 64,79%
Cenizas 0.87%
pH 4,32
Solidos Solubles 3°Brix

Fuente: Elaboracion propia

4.2 PROCESO DE LA EXTRACCION DE PECTINA DEL POMELO

En referencia al proceso de inactivacion enzimatica y mediante el andlisis del registro de los
°Brix expuestos en la tabla 15, se confirma que al efectuar una sola vez el lavado de las cascaras,
la lectura de los sélidos solubles se reduce notablemente.

Tabla 15. Grados Brix reportados en el proceso de inactivacién enzimatica

Parametro Grados Brix (°Bx)
Agua residual inactivacion enzimética 1,5
Agua residual del lavado 0

Fuente: Elaboracion propia

Para el secado de la muestra de la cdscara de pomelo se realiz6 de la siguiente manera:
Se pes6 la muestra htimeda y luego se coloc6 en la estufa a 60°C, se programoé tiempos de

secado y pesaje a los 60, 120,180 y 210 minutos donde se puede observar que los pesos en los
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tiempos de 180 y 210 minutos de la muestra son iguales o sea constante esto implica que la

muestra esta seca y no contiene agua como se muestra en la grafica 2.

Masa de albedo vs. Tiempo

100
90
80
70
60
50
40
30
20
10

masa de albedo (g)

0 50 100 150 200 250

Tiempo (min)

Griafica 2. Variacion del peso durante el tiempo de secado

Fuente: Elaboracion propia

4.2.1 Variables que Influyen en el Proceso de Extraccion

4.2.1.1 Efecto del tamario de la cdscara

Las condiciones de operacion en las pruebas preliminares para la determinacién del tamaio

de cascara se indican en la tabla 16.

Tabla 16. Parametros para la determinacion del tamafio de cdscara

Parametro Valor
pH 1
Temperatura 60 °C
Tiempo de extraccion 50 min

Relacion albedo/disolvente  3:10

Velocidad de agitacion 100 rpm

Fuente: Elaboracion propia
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Rendimiento vs. Tamano de albedo
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Rendimiento (%)

Grafica 3. Tamafio de cdscara respecto al rendimiento de Pectina

Fuente: Elaboracién propia

En la gréfica 3, se observa que cuanto mds grande es el tamaifio de cédscara, el rendimiento
decrece; sin embargo, se debe notar que los tamanos excesivamente pequeiios hacen que las
particulas se apelmacen dificultando la extraccion aprecidndose una disminucién en el
Rendimiento. El mejor rendimiento se obtiene con el tamafio de cdscara 2*2cm, se usa este
como constante a lo largo del proceso.

4.2.1.2 Efecto del pH

Las condiciones de operacion para la determinacion del pH se indican en la Tabla 17.

Tabla 17. Parametros para la determinacion del pH

Parédmetro Valor
Tamafio de cdscara 2*¥2 cm
Temperatura 60 °C
Tiempo de extraccion 50 min

Relacion albedo/disolvente  3:10

Velocidad de agitacion 100 rpm

Fuente: Elaboracion propia
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Rendimiento vs. pH
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pH
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Graéfica 4. pH respecto al rendimiento de Pectina

Fuente: Elaboracién propia

En el grafico 4, se observa que el rendimiento incrementa conforme sube el pH hasta 3, para

pH superiores a este el rendimiento decrece. Por esta razén se tomard en cuenta en el disefio

experimental hasta el pH de 3.

4.2.1.3 Efecto de la temperatura

Las condiciones de operacion para la determinacion de la temperatura se indican en la tabla

Tabla 18. Pardmetros para la determinacion de la temperatura

Fuente: Elaboracion propia

Parametro

Valor

Tamaiio de cdscara

pH

Relacién albedo/disolvente
Tiempo de extraccion

Velocidad de agitacion

2*2 cm

3:10
50 min

100 rpm
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Rendimiento vs. Temperatura

Rendimiento (%)
O B N W k& 00O N o

(o] 20 40 60 80 100
Temperatura (2C)

Grafica 5. Temperatura respecto al rendimiento de Pectina

Fuente: Elaboracion propia

La pectina extraida a la temperatura de ebullicién presenta un color rojizo y verde oscuro.
Este color es el resultado de la alta temperatura a la que fue sometida la cdscara, que provoco la
desintegracion del albedo y con ello la liberacion del pigmento natural del pomelo, el cual altero
la apariencia del producto y su calidad. Por esta razon se tomard en cuenta en el disefio
experimental hasta la temperatura de 80°C.

4.2.1.4 Efecto del tiempo de extraccion

Las condiciones de extraccion en las pruebas preliminares para la determinacion de tiempo
se muestran en la tabla 19.

Tabla 19. Pardmetros para la determinacion del tiempo de extraccion

Parametro Valor
Tamano de cascara 2*2 cm
pH 3

Relacion albedo/disolvente  3:10
Temperatura 80°C

Velocidad de agitacion 100 rpm

Fuente: Elaboracion propia
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Rendimiento vs. Tiempo

Rendimiento (%)
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Griafica 6. Tiempo de extraccion respecto al rendimiento de Pectina

Fuente: Elaboracion propia

Se observa en la gréfica 6 que el mayor rendimiento se presenta a los 70 min con un valor de
7,85%, de alli este se reduce hasta 4,46% a los 100 min, ya que la pectina contenida en los
tejidos de la cédscara se acaba y toma lugar la formacién de productos de degradacién del
producto de interés. Por lo tanto se tomard en cuenta en el disefio experimental hasta el tiempo
de 70 minutos.

4.2.1.5 Efecto de la velocidad de agitacion

Las condiciones de operacion en las pruebas preliminares para la determinacion de la
velocidad de agitacion se indican en la tabla 20.

Tabla 20. Pardmetros para la determinacion de la velocidad de agitacion

Parametro Valor
Tamafio de cascara 2*2 cm
pH 3

Relacion albedo/disolvente  3:10
Temperatura 80 °C

Tiempo de extraccion 70min

Fuente: Elaboracién propia
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Rendimiento vs. Velocidad

Rendimiento (%)
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Grafica 7. Velocidad respecto al rendimiento de Pectina

Fuente: Elaboracién propia

En el grafico 7 se observa que la velocidad de agitacion favorece la transferencia de materia
en la interfase sélido-liquido, incrementando el rendimiento de Pectina hasta los 100 (rpm), a
los 200 (RPM) el rendimiento de la pectina tiene un aumento bajo. Mayores a 200 (rpm) presenta
derrame de nuestra solucion (en laboratorio) por lo que se concluye que el rendimiento sube
pero no es considerable y se decide tomar una velocidad de agitacion de 100 rpm.

4.2.1.6 Efecto de la relacion albedo/disolvente

Las condiciones de operacion para la determinacion de la relacion albedo/disolvente se
indican en la Tabla 21.

Tabla 21. Pardmetros para la determinacion de la relacion albedo/disolvente

Parametro Valor
Tamafio de cdscara 2*¥2 cm
pH 3
Temperatura 80 °C
Tiempo de extraccion 70 min
Velocidad de agitacion 100 rpm

Fuente: Elaboracion propia
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Rendimiento vs. Relacion sélido-disolvente

Rendimiento (%)

[ T "L = TN R o < RN o]

3:04 3:07 3:10 3:12 3:15 3:18 3:21 3:24 3:27
Relacion soluto - disolvente

Grafica 8. Relacion albedo/disolvente respecto al rendimiento de Pectina

Fuente: Elaboracién propia

Se observa en la grafica 8 que para una relacién soluto-solvente de 3:10, incrementa el
rendimiento de Pectina, considerdndose como un punto maximo, pero para relaciones mayores
el rendimiento tiende a disminuir y luego se mantiene constante, por lo cual se usa este como
constante a lo largo del proceso.

4.2.2 Variables para el disefio experimental

Tabla 22. Variables influyentes y constantes en el proceso de extraccion

VARIABLES INDEPENDIENTES

Variable Unidades Simbolo Minimo Maximo
pH pH 1 3
Temperatura °C T 60 80
Tiempo min t 50 70
VARIABLES CONSTANTES
Variable Unidades Simbolo Valor
Tamaiio de Cascara cm [0 2%2
Velocidad de Agitacion rpm Q 100
Relacion albedo/d g/ml R 3:10

Fuente: Elaboracién propia
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4.2.3 Disefio experimental

Los factores influyentes en el disefio experimental son: pH, Temperatura, y tiempo de
acuerdo a las pruebas preliminares, por tanto, el disefio experimental factorial es: 2 = 23 = 8,
con dos niveles de operacion (bajo y alto) y tres factores.

Tabla 23. Resultados del Disefio Experimental

Niimero de Factor 1 Factor 2 Factor 3 Response 1
corridas pH Temperatura (°C) Tiempo (min) Rendimiento (%)
1 3.00 80.00 70.00 7,8988
2 3.00 60.00 50.00 4,6121
3 1.00 60.00 50.00 0,7336
4 3.00 60.00 50.00 3,5269
5 3.00 80.00 50.00 5,8803
6 3.00 60.00 70.00 6,5812
7 1.00 80.00 50.00 1,7393
8 1.00 80.00 70.00 7,3951
9 3.00 80.00 50.00 5,0229
10 1.00 80.00 50.00 2,6328
11 1.00 60.00 70.00 3,4407
12 3.00 60.00 70.00 6,1579
13 1.00 60.00 50.00 1,2196
14 1.00 60.00 70.00 4,5419
15 3.00 80.00 70.00 8,4131
16 1.00 80.00 70.00 6,8617

Fuente: Elaboracion propia
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4.2.4 Diseifio en el Programa Design Expert

El Design Expert 7.0 proporciona una tabla de datos en funcién a los datos introducidos, esta
tabla permite evaluar la grafica media normal, el diagrama de Pareto, las interacciones, los
resultados del ANOVA y grificos en 2D y 3D.

4.2.4.1 Diserio en Design Expert

ANOVA for selected factorial model

Analysis of variance table [Partial sum of squares - Type lll]

Sum of Mean
Source Squares df Square
Model 83.49 S 16.70
A-pH 23.84 7 23.84
B-Temperatura 14.12 7 14.12
C-Tiempo 42.00 17 42.00
AC 2.18 7 2.18
8C 1.36 17 1.36
Residual B T 4 10 0.34
Lack of Fit 0.93 2 0.46
Pure Error 244 8 0.31
Cor Total 86.86 1S
Std. Dev. 0.58 R-Squared 0.9612
Mean 479 Adj R-Squared 0.9418
Coefficient Standard 95% CI 95% Cl1
Factor Estimate df Error Low High
Intercept 479 1 0.15 447 5.11
A-pH 1.22 1 0.15 0.90 1.54
B-Temperatura 0.94 1 0.15 0.62 1.26
C-Tiempo 1.62 1 0.15 1.30 1.94
AC -0.37 1 0.15 -0.69 -0.046
BC 0.29 1 0.15 -0.032 0.61
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Final Equation in Terms of Coded Factors:

Rendimiento =
+4.79
+1.22 *A
+094 *B
+162 *C
-037 *A*C
+029 *B*C

Final Equation in Terms of Actual Factors:

Rendimiento =
-6.13294
+3.43502 *pH
-0.080958 * Temperatura
+0.031789 * Tiempo
-0.036908 * pH * Tiempo
+2.91494E-003 * Temperatura * Tiempo

4.2.4.2 Andlisis de la grdfica media normal

Half-Normal Plot

w
w

O

T KT
\

30 0O A
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=
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Grafica 9. Grafica de media Normal

Fuente: Elaboracion propia en el programa Design Expert 7.0



La grafica media normal permite identificar el comportamiento de los efectos en el proceso.

Los efectos mds significativos tienden a ir hacia la derecha y los menos significativos tienden a

ir hacia la izquierda. Se observa que los efectos, C, A, B y las interacciones AC y BC tienden

hacia la derecha siendo los mds influyentes en el proceso, en cambio la interaccion ABC y AB

tienden hacia la izquierda siendo su influencia minima en el proceso de extraccidn.

4.2.4.3 Anadlisis del diagrama de Pareto

Pareto Chart

1116 —

837 —

558 —

Bonfesmoni Limit 3. 38521

279 —

AC
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n t-Vialue Limit 2. 22814
oo | [I H =
I I I I
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Gréfica 10. Diagrama de Pareto

Fuente: Elaboracion propia en el programa Design Expert 7.0

En la gréafica 10 se observa que los factores mds influyentes segin el grafico son C, AC, A,

BC, B en tanto que las interacciones ABC y AB no tienen mucho efecto en el proceso de

extraccion.
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4.2.4.4 Analisis de las interacciones
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Grafica 11. a) Interacciéon AC, b) Interacciéon BC, ¢) Interaccién AB

Fuente: Elaboracion propia en el programa Design Expert 7.0



Se observa que la interacciéon A (pH) y C (Tiempo) interactian de forma que para un pH
maximo, al aumentar el tiempo, se incrementa el rendimiento. Mientras que la interaccién B
(Temperatura) y C (Tiempo), interactian de manera que al incrementar el tiempo para una
temperatura maxima el rendimiento aumenta. Asi mismo se observa en la interacciéon A (pH) y
B (Temperatura) rectas paralelas, lo cual indica que esta interaccién no influye de manera
significativa en el proceso de extraccion de pectina.

4.2.4.5 Anadlisis de la tabla ANOVA

Tabla 24. Anélisis de Varianza

Fuente Sumade Grados Cuadrado Fo Valor
cuadrados de Medio Prob.
Libertad
A (pH) 23,84 1 23,84 70,70  0,0001
B (Temperatura) 14,12 1 14,12 41,88 0,0001
C (Tiempo) 42,00 1 42,00 124,58 0,0001
AC 2,18 1 2,18 6,47  0,0292
BC 1,36 1 1,36 4,03 0,0724
Error 2,44 8 2,44
Total 86,86 15

Fuente: Elaboracion Propia en el Programa Design Expert

En este proceso los efectos, A (pH), B (Temperatura), C (Tiempo) asi como la interaccién
AC son significativos debido a que los valores de la “Prob” son menores a 0.05. Como también
la interaccién BC tiene valor cercano al valor de probabilidad, de igual manera se lo toma en
cuenta.

Las interacciones AB y ABC, no fueron tomados en cuenta debido a que los valores de la

“Prob” son mucho mayores a 0.05, por tanto no son significativos.
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4.2.4.6 Andlisis de los grdficos 2D y 3D
a)
Rendimiento de Pectina

70.00

65.00

6.29813

60.00

C: Tiempo

Rendimiento
- Design Paints

55.00 S s Is 4131
= 0. 7336

X1 = B: Temperatura
X2 = C: Tiempo

Actual Factor
AL pH = 3.00

50.00

60.00 65.00 70.00 75.00 80.00
B: Temperatura

b)

Rendimiento

C: Tiempo . 7 A: pH

Griéfica 12. a) Interaccién BC superficie de contorno, b) Interaccién AC en grafica 3D

Fuente: Elaboracion propia en el programa Design Expert 7.0

Se observa en a) la interaccion, B (Temperatura) en el eje “x”, C (Tiempo) en el eje

un rendimiento de pectina que va desde 0,73% hasta 8,41 %.

()]

y”, con
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En b), la interaccion A (pH) en el eje “x”, C (Tiempo) en el eje “y”, el Rendimiento de
Pectina en el eje “z” muestran como la variable respuesta incrementa conforme va aumentando
el pH y el tiempo.

4.2.4.7 Ecuacion del modelo

Considerando que los factores mds influyentes en el proceso de extraccion de Pectina son A
(pH), B (Temperatura), C (Tiempo) asi como las interacciones AC y BC, se obtiene la ecuacién
del modelo ajustado.

Rendimiento— _ 6,13 + 3,43+ A —0,0809 - B + 0,031+ C — 0,036-A-C +2,91-10"%-B-C

Ecuacién en funcidn de las variables:

nPectin.= —6,13 + 3,43 - pH — 0,0809 - T + 0,031 -t — 0,036 - pH -t +2,91-1073-T - t

Donde:
> pH
» T = Temperatura
» t="Tiempo

Tabla 25. Valores obtenidos del disefio experimental

Variable Valor Unidad
pH 3
Temperatura 80 °C
Tiempo 70 min

Fuente: Elaboracion Propia

4.2.5 Cuantificacion del alcohol empleado en el proceso de precipitacion
En la tabla 26 se presenta la cantidad de alcohol que se debe emplear para obtener mayor
cantidad de pectina y en la grafica 13 se observa que el volumen de alcohol de 6ml es el 6ptimo

para precipitar mayor cantidad de pectina.
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Tabla 26. Volumen de alcohol utilizado en la precipitacion de pectina

Muestra  Volumen de alcohol  Volumen de alcohol  Rendimiento
empleado (ml) lavado (ml) (%)
M1 4 2 0,0416
M2 6 3 0,0483
M3 8 4 0,0403
M4 10 5 0,0429
M5 12 6 0,0440
M6 14 7 0,0379
M7 16 8 0,0299
Fuente: Elaboracion propia
Rendimiento vs. Volumen de alcohol
0,0600
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e
k3 0,0300
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0,0100
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Griafica 13. Precipitacion de pectina

Volumen de alcohol (ml)

Fuente: Elaboracion propia

4.2.6 Proceso de secado de la pectina

Para el secado de la muestra de la pectina se realizé de la siguiente manera:
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Se pesé la muestra después de filtrar y luego se colocd en la estufa a 52°C, se programé
tiempos de secado y pesaje a los 30, 45,60 y 70 minutos donde se puede observar que los
pesos en los tiempos de 60 y 70 minutos de la muestra son iguales o sea constante esto implica

que la muestra esta seca y no contiene alcohol como se muestra en la gréifica 14.

Masa de Pectina vs. Tiempo
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Grafica 14. Variacion del peso durante el tiempo de secado

Fuente: Elaboracién propia

4.3 CINETICA DE EXTRACCION

El andlisis cinético se centra en la Conversion de la Protopectina a Pectina, la cual es
catalizada por el 4cido clorhidrico presente en el medio de extraccién como en la siguiente
ecuacion:

Protopectina ¥, — Pectina

Doénde:

k = constante de la velocidad de reaccién

Se obtiene la concentracion de pectina a tres temperaturas de 60, 70,80°C en tiempos de 15,

25, 40, 55 y 70 minutos.
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Tabla 27. Resultados de la concentracion de pectina a diferentes temperaturas y tiempos de
extraccion

Tiempo Cpectina (g/ml)  Cpectina (g/ml)  Cpectina (g/ml)
(min) 60°C 70°C 80°C

15 0,00088 0,00236 0,00452
25 0,00294 0,00585 0,00931
40 0,01658 0,01962 0,02372
55 0,02903 0,03157 0,03548
70 0,03465 0,03884 0,04674

Fuente: elaboracion propia

Con los datos experimentales de la tabla 27 se obtiene la cantidad de pectina extraida del
albedo de pomelo a cada temperatura estudiada hasta los 70 min, el cual se representa en la

gréfica 15.

Concentracion de pectina vs. Tiempo
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Graéfica 15. Representacion de la Pectina en funcion del tiempo a diferentes temperaturas

Fuente: elaboracion propia
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Los pardmetros cinéticos, el orden y la velocidad de reaccion se determinaron en términos de
la pectina contenida en el albedo. Los datos de concentracidn de pectina se modelaron segun las
linealizaciones correspondientes para una reacciéon de Primer y Segundo Orden, cuyas
expresiones se detallan en la tabla 28.

Tabla 28. Expresiones de la velocidad de reaccion

Reaccion Velocidad de reaccion Ecuacion de Linealizacion
Primer Orden d[C In[C] = In|C], + kO
L, T mil=micl,
doe
Segundo Orden JF= K[C]? 1 1
—=——k0
[CT [Clo

Fuente: Elaboracion propia

De acuerdo a los factores de correlacion que arrojo el tratamiento de los datos, se determind
su correspondencia con una reaccion de primer orden ya que su valor se aproxima de mejor
forma a 1, a diferencia de aquellos valores generados por la linealizacion de segundo orden;
como se distingue en la tabla 29. En las graficas 16 y 17 se observa la aplicacion del método

integral y en el ANEXO F se detalla las demds graficas a diferentes temperaturas.

Ln(Cpectina) vs. Tiempo

0 10 20 30 40 50 60 70 80

=
= y.=0,0423%-5,7791
= Zi
z -3 R*=0,9315
ZJ
= 4
-5
-6 . .
Tiempo (min)

Graéfica 16. Método integral de linealizacion, primer orden de reaccion a 80°C

Fuente: Elaboracion Propia
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1/Cpectina vs. Tiempo
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Grafica 17. Método integral de linealizacion, segundo orden de reaccion a 80°C

Fuente: Elaboracién Propia

Tabla 29. Factor de correlacion segun el orden de reaccion

Temperatura Correlacion Correlacion
°C) Reaccion 1° Orden  Reaccion 2° Orden

60 0,8834 0,6412

70 0,9063 0,7073

80 0,9315 0,7609

Fuente: Elaboracién Propia

Una vez definido el orden de reaccion se determind la constante de la reaccion, cuyo valor
corresponde a la pendiente de las ecuaciones de linealizacion, las cuales se detallan en la tabla

30. El valor de la constante de velocidad es de 0,0423 min™'.
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Tabla 30. Ecuaciones de linealizacion como Primer Orden de Reaccion

Temperatura Linealizacion Velocidad de
“°C) Reacciéon 1° Orden  Reaccién (min™!)

60 y =0,0676x — 7,5461 0,0676

70 y =0,0512x — 6,4648 0,0512

80 y =0,0423x —5,7791 0,0423

Fuente: Elaboracion Propia

Se realizaron experiencias a diferentes temperaturas, para determinar la energia de activacion
a partir de la representacion lineal de la ecuacion de Arrhenius, se observa en la grafica 18 y los
parametros cinéticos se detallan en la tabla 31.

Tabla 31. Parametros cinéticos

Temperatura Velocidad de Correlacion
(o)) Reaccion k (min!) Reaccion 1° Orden

60 0,0676 0,8834

70 0,0512 0,9063

80 0,0423 0,9315

Fuente: Elaboracion Propia

Ln k vs. 1/Temperatura

2,6

0,0028 0,00285 0.0029 0,00295 0.003 0.00305
-2,7
2,8
e
= -2,9
=
3 v = 2759, 7x-10,993
R* =0,992
-3,1
-3,2
1/T (K-1)

Gréfica 18. Dependencia de la constante de velocidad de reaccidn con la temperatura

Fuente: Elaboracion Propia
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La energia de activacion del proceso, se determind a partir de la ecuacién de Arrhenius, la

cual relaciona la constante cinética con la temperatura absoluta:

o= e ()
= 3
P\ Rr
Donde:
A: factor de frecuencia (min™).
Ea: energia de activacién (J/mol).
R: constante universal de los gases (8,31 J/mol K).
T: temperatura absoluta (K).

Aplicando logaritmo a los dos miembros de la ecuacion:

Ink =InA 2 2
= —_— — % —
n n R T

A partir de la pendiente se obtiene el valor de la Energia de Activacion (E.):
Eq
—=2759,7
R

K
E, = 2759,7 8.31 = 2293311 = 22,93
mol mol

El valor de la energia de activacion corresponde a un valor de 22,93KJ/mol, al ser menor a 40 KJ/mol

indica que la extraccién de pectina con HCI puede considerarse efectos difusionales.

4.4 CARACTERIZACION DE LA PECTINA
4.4.1 Propiedades fisicas de la pectina

Tabla 32. Propiedades fisicas de la pectina extraida

Propiedades fisicas Pectina

Estado Sélido

Color Ligeramente rosado
Olor Ninguno

Fuente: Elaboracién Propia
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4.4.2 Parametros de la pectina segin la FAO

De los resultados mostrados en la tabla 33, se ve que la pectina obtenida, estd dentro de los
parametros de la FAO y en comparacién con la pectina comercial (Certificado de andlisis en
ANEXO G), el grado de esterificacidn de la pectina extraida es mayor a la pectina comercial
con un valor de 86,39%, osea es una pectina de alto grado de metoxilo, esta caracteristica
determina su capacidad para formar geles en presencia de azicar, 4cido y agua.

Tabla 33. Propiedades de la pectina extraida comparada con los requerimientos de la FAO

Parametro FAO (%) Datos Pectina

experimentales Comercial

Humedad Maximo 12% 9,55% 4,4%
Cenizas Maximo 2.50% 1,05% _
Azicares reductores Miximo 160 mg/g 99,08 mg/g _
Porcentaje de metoxilo Minimo 6.70% 11,68% _
Grado de esterificacion Minimo 60% 86,39% 71,1%
% ac. anh. Galacturonico Minimo 65% 76,75% 80%

Fuente: Elaboracion propia (*) (Cuesta & Muiioz, 2010, pag. 95)

Las pectinas tienen la capacidad de formar geles, el grado de esterificacion también esta
relacionado con la formacion del tipo de gel y es la que define la clase de pectina. Nuestra
pectina es ultrarrdpida por tener un grado de esterificacion alto.

4.5 DISENO DEL EXTRACTOR (NIVEL BENCH SCALE)

4.5.1 Extractor a nivel laboratorio

Con el disefio experimental se identifica las caracteristicas para el disefio del equipo de
extraccion. Se determina la viscosidad con un viscosimetro de Cannon - Fenske y la densidad

del fluido con la ayuda de un picnémetro.
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Suponiendo que el recipiente original es un cilindro estdndar con Dy = H (didmetro del tanque

es aproximadamente igual a la altura del liquido), ya que esto facilita el escalamiento y

obtencion de una relacion de escala.

Las caracteristicas y dimensiones para el equipo de extraccidn son:

Tabla 34. Parametros y valores del extractor a nivel laboratorio

Variables Valor Valor S.I.
Densidad 1,27726 [g/cm’] 1277,26 [Kg/m?]
Viscosidad 1,022[cps] 1,02 ¥107 [Pa-s]
Velocidad del Agitador 100 [RPM] 1,67 [rev/s]
Diametro del agitador 4,3(cm) 0,043(m)
Temperatura 80 [°C] 80 [°C]
Tamaiio de Cascara 2%2 [cm] 0,02*0,02 [m]
pH 3 3

Tiempo 70 [min] 4200 [s]

H tanque 15 [cm] 0,15 [m]

H liquido 8 [cm] 0,08 [m]

D tanque 8 [cm] 0,08 [m]

Fuente: Elaboracién Propia

4.5.1.1 Cadlculo del nimero de Reynolds

Para el Numero de Reynolds a nivel laboratorio se tiene:

revy, 2. kg
b _NDp (1,67 Z2)- (0,043 m) (1277,26m3>
ke 1 1,02 - 103 (Pa —s)
Nge = 3859,06
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Se aprecia que el Nimero de Reynolds es 3859,06 y es mayor a 10 por lo que se encuentra
en un régimen transitorio.

4.5.2 Extractor a nivel Bench Scale

4.5.2.1 Cadlculo de la capacidad del tanque

El acero inoxidable AISI 304 es el mas versatil y uno de los mds usados de los aceros
inoxidables de la serie 300. Tiene buenas caracteristicas para la soldadura, no requiere recocido
tras la soldadura para que se desempefie bien en una amplia gama de condiciones corrosivas.

Sus usos son muy variados, se destacan los equipos para procesamiento de alimentos,
enfriadores de leche, intercambiadores de calor, contenedores de productos quimicos, tanques
para almacenamiento de vinos y cervezas, partes para extintores de fuego (SUMITEC S.A., pag.
2).

Para obtener 1200 g de pectina; entonces la masa a utilizar de cdscara de pomelo seré:

100 Icascara

= 15000 g = 15 kg Cascara
8 YPpectina

m = 1200gpecting

Calculo del volumen de la solucion acidulada:

1009 cascara 250ml 11
8 gpectina 75 g cascara 1000 ml

V = 1200 gpectina - =501

Se determina que para obtener 1200 g de pectina, el volumen necesario es de 50 [L],
recomendada para una escala Bench.
4.5.2.2 Dimensiones del tanque extractor
El agitador elegido es una turbina de 6 aspas planas inclinadas a 45° de flujo combinado
radial y axial de las siguientes caracteristicas:
» La viscosidad del fluido estd dentro del rango (<100000 cp).

» Recomendable para sélidos en suspension.

99



a) Calculo del aumento de escala

Se calcula el volumen a nivel Laboratorio para calcular el aumento de escala “R” con la

ecuacion:
T Dtlz
= “H
1 4

- 0,082 _

= 0.08 - Vi, =4,0212-107*[m3]
Por lo tanto, la relacidn a escala sera:
R (V2)1/3 ( Py )1/3 R=49913 =5

= L — frt —_— - e E

Vi 0,4021 [L] ’

- Calculo del diametro del tanque

R= (2)1/3 e o
Vi Dtl3

Di; =R - Dy

Dy, =5-0,08 - Diy = 0,4[m]

- Calculo de la altura del tanque

Hi; =R - Hyy

Hy, =5-0,15 = Hy, = 0,75 [m]

- Calculo del diametro del agitador

Daz =R Dgy

Dy, =5-0,043 - Dgy = 0,215 [m]

- Cdlculo del espesor de los deflectores

J _1
D, 12

Dy, 04
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- Calculo de la altura del agitador sobre el fondo del tanque

C_

1
D, 3

- C = 0,133 [m]

- Calculo espacio entre placa deflectora y tanque

f
—=0,02
Dy,

f=D,*%002=04%002 —  f=0,008[m]

- Calculo de la altura de las aspas del agitador

14 » 1
Da2
1 1
W =Dg, g =0215 -2 - W = 0,027 [m]

= L =0,054 [m]

D4 4
Da2
2 2
Dy =Dz '3 = 0,215 '3 - Dy = 0,16 [m]

4.5.2.3 Numero de Reynolds para el equipo de extraccion

revy 2. kg
LN (1,67 =52)- (0,215 m) (1277.26m>
Re™ u 1,02 - 1073 (Pa — s)

Nge = 96476,56
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4.5.2.4 Cadlculo de la potencia para el equipo de extraccion

Con el nimero de Reynolds se determina el nimero de potencia de acuerdo a la siguiente

gréfica:

100
6ol

RLAE!

o A
pN*Da
1

T TTY

Np =

D2 Np

NRGI 7

Grifica 19. Diagrama Relacion entre el niimero de Reynolds y el nimero de Potencia

Fuente: Procesos de transporte y Operaciones Unitarias. (Geankoplis, 1998, pag. 165)

Donde:
N, = 1,63
Calculando la potencia se tiene:
P= N,-p-N3-D,°

Kg

revy3
W-(1,67T) - (0,215 m)*

P=N,:-p-N3-D,° =163 1277,26

P =445 [W]

Para evitar un sobrecalentamiento del motor se debe trabajar con un factor de seguridad que
generalmente es decidido por el personal de disefio el factor de seguridad del 30% indica un
sistema completamente seguro, el 20% indica un sistema medianamente seguro y el 10% indica
un sistema de proteccion bajo (Suarez Oquendo & Trujillo Villa, 2011, pag. 37).

Entonces se tiene la siguiente ecuacion:
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P.=(f;xP)+P

Donde:

Pc: Potencia corregida

fs: Factor de seguridad

P.=(03%445)+445 — P.=579[W]

4.5.2.5 Potencia del motor eléctrico requerida

La potencia requerida del motor eléctrico debe considerar la eficiencia de sus elementos

(n), y se la calcul6 mediante la ecuacion: (Ricaurte Freire, 2016, pag. 40).

P
Pm:ﬁ

5,79
Fn =37

Considerando que este tipo de motor no esta disponible en el mercado, se encuentra potencias
de agitadores desde 1/5 hp — 1 hp, monofasico, regulado por un variador de frecuencia. Cabe

sefalar que en laboratorio el agitador es de 300 W que equivale a 0,4HP, para fines de célculo

se tomara este valor.
4.5.2.6 Didametro del eje para el agitador

Se calcula el didmetro con la siguiente ecuacion:

o, |32m (ktM)2+3 Tior\’
l Sn 4\ s,

En este caso no existen fuerzas aplicadas que causen Flexion por lo tanto M =0y la

(ST

ecuacion se reduce a:
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1
2§

o _ |32V 3 (T

el n |4 Sy

La resistencia del material y de las cargas para disefios tipicos de ejes es N=2y Sy es

35000 psi para el acero inoxidable AISI-304, la potencia en unidades HP. Se calcula Tior,
con la siguiente ecuacion:

)

100

P
Tior = 63000 * — = 63000 * = = 252 [Ib — pulg]

Por lo tanto, se tiene:

1

]> = 0,503 [pulg]

T 4\ 35000 [psi]

322 \/3 (252 [lb — pulg
*
4

D, = 0,0127 [m]
4.5.2.7 Espesor de la plancha

Para condicién de disefio en unidades US: (Restrepo, 2007, pag. 26).

26«*D*x(H—1)*G
di= +
Sa

ca
ta = Espesor de disefio, in

D = didmetro nominal del tanque, ft

H = altura, ft

G = gravedad especifica de disefio del liquido

Ca = tolerancia para la corrosion, definido por el cliente

Sq = esfuerzo admisible para la condicién de disefio, psi

. 2,6 % 1,31 % (2,46 — 1) x 1,28
a= 21000

+1/16

ty = 0.063 in
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Por tanto, los datos para el disefio del extractor a nivel Bench se muestra en la siguiente tabla:

Tabla 35. Dimensiones para el disefio del extractor escala Bench

Dato Valor SI Valor CGS
D; (Didmetro del Tanque) 0,40 [m] 40 [cm]
H: (Altura del Tanque) 0,75 [m] 75 [cm]

J (Espesor de los deflectores) 0,033 [m] 3,3 [cm]
D, (Didmetro del Agitador) 0,215 [m] 21,5 [cm]
W (Altura de las Aspas del agitador) 0,027 [m] 2,7[cm]
C (Altura Agitador sobre el Fondo) 0,133 [m] 13,3[cm]
L (longitud de las aspas del agitador) 0,054 [m] 5,4 [cm]
f (espacio entre placa deflectora y tanque) 0,008 [m] 0,8 [cm]
D4 (didmetro de la base del agitador) 0,16 [m] 16 [cm]
D¢ (didmetro del eje) 0,0127 [m] 1,27 [cm]
ta (espesor de la plancha) 0,002 [m] 0,2 [cm]

Fuente: Elaboracién Propia

4.5.3 Calculo del espesor del aislante

4.5.3.1 Cdlculo del coeficiente de conveccion

a) Coeficiente de conveccion del fluido:

Ti = 80°C Re =96476,56

Te =20°C r1 =0,20m

Las propiedades del fluido a la temperatura media de su masa son APENDICE 1, TABLA

A-9 (Cengel, 2007).

1 1
Ty =5 (T, +T)) = (20 +80) = 50°C
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w
m—K

k = 0,644 [

Pr =3.55
Se determina el nimero de Nusselt con la expresion:
Nu = 0.023 * (96476,56)°8 x 3.5504
Nu = 370,985

Calculando el h;:

w
m2K

- Nu-k 370,985 - 0,644
T g T 0,4

>  h;=597,28 [

b) Coeficiente de conveccion del aire

Ts = 80°C rn=020m rn=0,202m

Ty =20°C L=0.75m

Las propiedades del aire deben evaluarse a la temperatura de pelicula son APENDICE 1,

TABLA A-15 (Cengel, 2007).

1 1
Ty =5+ (Ts + Too) = 5+ (80 +20) = 50°C

k—002735[ g ]
Fy m—K

Pr = 10,7228

A
v=1,798-10"° [Tl

1
B = 0,003095 [E]

~ 50+ 273

Reemplazando los datos se tiene el nimero de Rayleigh y Grashof:

1
981 * (m) % (353 — 293) % 0,753

-0,7228
(1,798 - 10-5)2

RaL ==
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Ra; = 1,718 - 10°
Gr, = 2,378 -10°
Verificando la siguiente condicion:

35L

>
=" 1/4
GrL

0404 > 35 % 0.75
’ ~ (2,378 109)1/4

0,404 = 0.1188
Se satisfacen los criterios el didmetro del cilindro es suficientemente grande por lo tanto
reemplazando en la ecuacion de Nu:

( )

1

0,387 - (1.718 * 10°)6
\
8

9727
0,492 )16]

Nu =10,825 +

Lot (0,7228

y,
Nu = 145,62
Calculando el ho:

_ Nuxk 145,62 %0,02735
oT L - 0,75

w
m2K

- ho = 5,31 [

4.5.3.2 Determinacion del espesor optimo del aislamiento
Las propiedades del acero inoxidable del APENDICE 1, TABLA A-3 vy el aislante
APENDICE 1, TABLA A-6 (Cengel, 2007).

w
m—K

k, = 16.6[ (acero inoxidable)

w . .
k, = 0.038 [m] (fibra de vidrio)
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Calculo de la pérdida de calor sin aislante. Las dreas son:
A =2xm*r;*xL=2% 1= (0,20m) * 0,75 m - A; = 0,94[m?]
A, =2xmx*r,*L=2x% m*(0,202m) * 0,75 m - A, = 0,95[m?]
Se determina cada una de las resistencias térmicas:

1 1
i comvl T pox Ay 597,28 x 0,94

K
R; = 0,00178 [W]

m(%/r) 0292/, ,0)

Ry =Ry = =
1 cil 2mx ky * L 2m*16.6 % 0.75

R, = 0,00013 [K]
1= Y W

11 1
ho*A, 5,31%0,95

Ry = Reonvz =

R —0198[K]
0 — ) W

La pérdida de calor sin aislante queda:

_T,—T, (353 —293)[K]

5 0.19991 [%]

Q = 300,14 [W] = 0,30[KW]

Operacion del agitador:  8hrs * 22dias * 12meses = 2112 %

Perdida de calor anual:  Quz, = 0,30 [KW] * 2112 25 = 633,6 222
ano ano

Costo de energia: 0,108 LA}
KWh

KWh

, , $ $
Costo anual de energia:  Quz, * Costo energia = 633,6E * 0,108m = 68,4BE

Célculo de la pérdida de calor con aislante:
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Figura 30. Espesor del aislamiento

Fuente: Elaboracién propia

eqis = 1[cm] (Espesor del aislante asumido)
Las 4reas de las superficies expuestas a conveccion quedan:
A =2xm*r;xL=2% m=(0,20m) * 0,75 m - A; = 0,94[m?]
Ay =2xTxry3*xL=2% T*73%0,75m - As = 4,71 - r3[m?]
Se determina cada una de las resistencias térmicas:

1 1
i convl h; *A; 597,28 * 0,94

R; = 0,00178 [K]
[ ) W

T-
(%) Im(0202/, 50
U™ 2mxky* L 2m*16.6 *0.75

K
R, =R R, = 0,00013 [—
1 1 [W]

1. T
. _ (/) In(Plo202)
2 Taislamiento = 5p y ko« L 2w * 0.038 * 0.75

Ry = 5584 xIn (0.;302) [%]

1 1 1 [K]
-
W

07 Teomz ™ x Ay T 531 %4.71%1y 07 25.01 %73
Para la transferencia de calor se varia el espesor del aislante en la siguiente ecuacion:

_Ti—Ty _ (353 — 293)[K]
Rrotal (0.00178 +0.00013 + 5.584 * In (575357 + 5= o1 ) 7]
. . 3

T3 = €gis t 17
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60
Q= (W]
0,01 + 0.202 1
0.00191 +5.584 = In (Z—5755—) + 757575 (0,01 + 0.202)

Q = 130,34 [W] = 0,13[KW]

Igual al anterior se calcul6 el costo anual de perdida de calor con aislante:

Costo anual de energia con aislante: 29,73 %

Costo material aislante + MDO = 3,89 iz + 21,5 iz = 25,39 iz
m m m

Area del cilindro = 2m * 1, * L = 0,95m?

Costo del aislante = 24,17 ($)

Costo total = costo aislante + costo perdida de calor = 24,17[$] + 29,73[$] = 53,90[$]

Para determinar el espesor 6ptimo del aislamiento, se repiten los cdlculos anteriores con
espesores de 2,3,4,5,6,7,8,9,10 (cm) ver los resultados en la tabla 36.

Como se puede observar en la tabla 36 el costo total minimo serd el espesor 6ptimo de 4cm.

Costo vs. Espesor Optimo

60

50

40

30

Costo anual ($)

20

10

0 0,02 0,04 0,06 0,08 0,1 0,12
Espesor del aislamiento (m)

Costo energia Costo aislamiento Costo total

Gréfica 20. Espesor del aislamiento 6ptimo

Fuente: Elaboracién propia
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Tabla 36. Espesor del aislamiento

Espesor del Perdida de Costo de Costo del Costo total
aislamiento (m) Calor (W) Energia ($/afio)  Aislamiento ($) %)
0,01 130,34 29,73 24,17 53,90
0,02 84,60 19,30 24,84 44,13
0,03 63,33 14,44 26,83 41,28
0,04 51,02 11,64 28,83 40,47
0,05 42,99 9,81 30,83 40,64
0,06 37,34 8,52 32,83 41,35
0,07 33,14 7,56 34,83 42,39
0,08 29,90 6,82 36,83 43,65
0,09 27,32 6,23 38,83 45,06
0,1 25,21 5,75 40,83 46,58

Fuente: Elaboracion propia

Se debe tomar en cuenta que el aislamiento no elimina la transferencia de calor; simplemente
la reduce. Entre mas grueso sea el aislamiento, menor serd la razén de la transferencia de calor,
pero también mds elevado serd el costo de ese aislamiento. Por lo tanto, debe haber un espesor
Optimo del aislamiento que corresponda a un costo minimo combinado del propio aislamiento

y la pérdida de calor.
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CAPITULO YV

CONCLUSIONES Y

RECOMENDACIONES

112



CAPITULO V
CONCLUSIONES Y RECOMENDACIONES
5.1 CONCLUSIONES
En funcién a los resultados obtenidos, y objetivos propuestos se concluye que:
+ Los resultados de la caracterizacion definieron al albedo de pomelo con un pH de 4,
un porcentaje de humedad de 64,79%, un porcentaje de cenizas de 0,87% y el
contenido de sélidos solubles de 3°Brix. Se elige cadscaras de grado de maduracion

entre 3 y 4, que fueron recolectadas segun la apariencia fisica.

+ Del tratamiento preliminar de extraccion de pectina se determina las variables més
influyentes: Temperatura (60°C — 80°C), Tiempo (50min - 70 min), pH (1 — 3),
Relacion: Soluto/Disolvente (3: 10), Tamafio de albedo (2*2 cm) y la Velocidad de

agitacion de (100 rpm).

+ La cantidad de alcohol a emplear para precipitar la cantidad 6ptima de pectina es 6ml

de volumen de alcohol al 96% por cada 10ml de volumen de filtrado.

+ El mayor rendimiento obtenido de las corridas experimentales en el programa Design
Expert con un disefio experimental factorial de 2°, es un rendimiento de 8,5% de

pectina, bajo las condiciones: pH 3, temperatura de 80°C y tiempo de 70 min.

+ La cinética de extraccion se realiza a 3 temperaturas de 60, 70 y 80°C en tiempos de
15, 25, 40, 55 y 70 minutos. Del andlisis cinético de extraccion se determina que la

conversion de la Protopectina a Pectina la cual es catalizada por el 4cido clorhidrico
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presente en el medio de extraccién involucra una reaccion de primer orden hasta
alcanzar los 70 minutos, segtin el método integral de velocidad de reacciéon. Ademads
segin la pendiente de la grafica se determina el valor de la constante de reaccioén k =
0,0423 min! con una correlacién de 0,93 a la temperatura de 80°C que es la

correlacidn que se acerca mas a la unidad.

Se determina la energia de activacién a partir de la representacion lineal de la
ecuacion de Arrhenius evaluando la dependencia de la constante cinética de la
velocidad de extraccién a las temperaturas de 60, 70 y 80°C. Ademds segin la
pendiente de la grafica se obtiene el valor de la energia de activacién E, = 22,93

KJ/mol.

Los resultados de la caracterizacion de la pectina de pomelo cumplen con los
requerimientos segun la FAO con un porcentaje de humedad de 9,55%, porcentaje de
cenizas de 1,05%, azicares reductores de 99,08mg/g, porcentaje de metoxilo 11,68%,
grado de esterificacion de 86,39% y porcentaje de acido anhidrido galacturonico de

76,75%.

La pectina de albedo de la cdscara de pomelo obtenida es una pectina de alto
porcentaje de metoxilo ya que presenta un grado de esterificacion del 86,39%, esta
caracteristica determina su capacidad para formar geles en presencia de azicar, dcido
y agua. Su aplicacion se orienta principalmente a la elaboracién de mermeladas y

jaleas.
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+ El disefio del extractor a nivel Bench Scale por hidrdlisis dcida nos da las siguientes
caracteristicas: turbina de 6 aspas planas inclinadas a 45°, 4 deflectores, capacidad de
50L, con un didmetro de tanque de 0,4m, altura del tanque 0,75m, didmetro del
agitador de 0,215m, espesor de la plancha 2mm, didmetro del eje del agitador de

0,0127m. (1/27)

+ El espesor 6ptimo del aislamiento corresponde a un valor de e = 4cm.

5.2 RECOMENDACIONES

+ Investigar otros métodos de extraccion de pectina, para verificar los rendimientos

Optimos de cada método.

+ Estudiar métodos y uso de equipos actualizados para la recuperacion y reutilizacion
del alcohol etilico residual del proceso de precipitacion, debido al alto consumo de

dicha sustancia por lo que origina costos elevados en la obtencion de pectina.

+ Efectuar la extraccion de pectina con diferentes frutas citricas y comparar los

rendimientos

+ Evaluar el estudio de factibilidad para la produccién de pectina, para paises en
desarrollo de coimplantar a través de la industria de jugos y mermeladas en gran

escala y abastecer asi el mercado de Bolivia.
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GLOSARIO DE TERMINOS

Disolvente: Sustancia o liquido capaz de disolver un cuerpo u otra sustancia.

Acido galacturénico: monosacarido, es un azicar acido y es el principal componente de la
pectina.

Hidrdlisis: es una reaccién quimica entre una molécula de agua y otra de macromolécula,
en la cual la molécula de agua se divide y sus dtomos pasan a formar unién de otra especie
quimica.

Acido poligalacturénico: las pectinas estan formadas fundamentalmente por largas cadenas
formadas por acido galacturdnico, que puede encontrarse como tal 4cido, con el grupo carboxil
libre o bien con el carboxil esterificado por metanol (metoxilado).

Jalea: gel comestible dulce, obtenido mediante la adicion de gelatina o pectina. Mezcla de
agua con azucar y la infusion de una fruta o el jugo de dicha fruta.

Mermelada: producto preparado por coccidn de frutos enteros, troceados o colados y azicar
hasta conseguir una textura semifluida o espesa, generalmente alcanzada al mezclar al menos
45 partes de fruta con 55 partes de azucar.

Pectina: sustancia mucilaginosa, de las plantas superiores. Esta sustancia se asocia a la
celulosa y le otorga a la pared celular la habilidad de absorber grandes cantidades de agua.

Mucilago: es una sustancia vegetal viscosa.

Celulosa: sustancia sélida, blanca, amorfa, inodora y sin sabor, e insoluble en agua, alcohol
y éter, que constituye la membrana celular de muchos hongos y vegetales

Polimero: son materiales de origen tanto natural como sintético, formados por moléculas de
gran tamaiio, conocidas como macromoléculas. Polimeros de origen natural son: la celulosa y

las proteinas.
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Protopectina: es el nombre que le ha dado a las sustancias pépticas insolubles que se
encuentran en los tejidos vegetales inmaduros. Los grupos carboxilo de la mayoria de los
residuos de dcido galacturénico de la protopectina se encuentran esterificados con radicales
metilo a lo largo de toda la cadena aunque la composicién quimica exacta de esta se desconoce.

Rodete: Objeto con forma de rueda o rosca, hecho de un material flexible, que se coloca

sobre la cabeza y se utiliza para apoyar en él un peso que se ha de transportar.
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ANEXOS
ANEXO - A: EXTRACTO DE LA NORMA BOLIVIANA NB 312026: CEREALES -
QUINUA EN GRANO - DETERMINACION DE HUMEDAD

1. Objeto

Esta norma tiene por objeto determinar el contenido de los granos de quinua.
2. Definicion

Se entiende por contenido de humedad a la pérdida de masa sufrida por el producto cuando
es elevado al equilibrio con una atmdsfera que tiene una presion de vapor de agua nula y

condiciones tales que no ocurran reacciones interferentes.

3. Método de ensayo
3.1. Aparatos

—  Pesafiltros con tapadera
— Balanza analitica de precision con sensibilidad al 0,1 mg.
—  Estufa con regulador de temperatura.
—  Desecador.
4. Procedimiento
» El pesafiltros y su tapa se calientan a 130 °C + 3°C durante 30 min. Se enfria en el
desecador y se pesa.
» En el pesafiltros tarado, se pesan 5 a 10 g de la muestra y se coloca destapado dentro
de la estufa, asi como la tapa del mismo.
» Se eleva la temperatura de la estufa 130°C + 3°C, manteniéndola alli una hora.
» Antes de sacar el pesafiltros de la estufa, se coloca su tapa, se lo transfiere al

desecador y se pesa tan pronto como hay alcanzado la temperatura ambiente.
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» Para repetir el proceso se calienta de nuevo el pesafiltros, conteniendo la muestra
durante media hora, se deja enfriar y se pesa tal como se indic6 anteriormente.

5. Expresion de resultados

El contenido de humedad en la muestra se expresa en porcentaje y se obtiene de acuerdo a

la férmula siguiente:

g M 00
M, — M,

Donde:

H= Humedad en %

M= Peso del recipiente vacio con su tapa en [g]

M= Peso del recipiente vacio y su tapa, con la muestra sin secar en [g]

M¢= Peso del recipiente con su tapa, con la muestra seca en [g]
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ANEXO - B: EXTRACTO DE LA NORMA BOLIVIANA NB 312030: CEREALES -
QUINUA EN GRANO - DETERMINACION DE CENIZAS

1. Objeto

Esta norma tiene por objeto establecer el método para la determinacién del contenido de
cenizas en los granos de quinua. Este método también se aplica a harinas y productos derivados.

2. Definiciones

Se entiende por cenizas, el residuo orgédnico obtenido por incineracion del producto en las
condiciones a describirse.

3. Método de ensayo

El producto previamente molido, si fuera necesario y pesado, se incinera de 450 a 600°C en
una mufla hasta obtener un residuo incombustible, que una vez enfriado tenga un aspecto blanco
o gris.

4. Equipos

Balanza de precision.

— Mufla eléctrica que permita mantener una temperatura de 600°C.

— Crisol de fondo plano.

— Desecador con una placa perforada de porcelana o de aluminio.

— Placa de amianto.

— Aparato para trituracioén que permita reducir los granos
S. Procedimiento

» La cantidad de muestra a utilizares de 5 a 6 g.

» Para la preparacion de los crisoles, se calcina estos a 900°C, hasta peso constante
inmediatamente antes de su empleo (generalmente 15 min son suficientes), se retiran

de la mufla y se deja enfriar en un desecador hasta temperatura ambiente.
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» Se coloca la muestra en el crisol previamente calcinado. Y luego se coloca el crisol
en la mufla a una temperatura de 600 °C. La ventilacién de la mufla debe ser
suficiente para asegurar una incineracién completa de la muestra.

» Se prosigue la incineracién hasta combustion total. Se considera finalizada la
incineracion cuando el residuo queda préacticamente blanco o gris luego de enfriar.

» Se retira el crisol de la mufla se deja enfriar a temperatura ambiente en un desecador
y luego se pesa lo més rapidamente posible.

6. Expresion de resultados

El contenido de cenizas en porcentaje del peso seco de la muestra se calcula mediante la

siguiente ecuacion:

c=M=Mo 00
= *
M; — M,

C= Cenizas en % de masa
Mo= Masa del crisol vacio en [g]
M= Masa del crisol con la porcion de muestra de ensayo antes de ser calcinado en [g]

M>= Masa del crisol con la porcién de muestra en [g]
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ANEXO - C: EXTRACTO DE LA NORMA INEN 389: CONSERVAS VEGETALES

DETERMINACION DE LA CONCENTRACION DEL ION HIDROGENO (pH)

1. Instrumental

2.

3.

>

>

>

Potenciometro, con electrodos de vidrio.
Vaso de precipitacién de 250 cm?®.

Agitador.

Preparacion de la muestra

>

>

Si la muestra es liquida, homogeneizarla convenientemente mediante agitacion.
Si la muestra corresponde a productos densos o heterogéneos, homogeneizarla con
ayuda de una pequefia cantidad de agua (recientemente hervida y enfriada) y mediante

agitacion.

Procedimiento

>

>

Efectuar la determinacion por duplicado sobre la misma muestra preparada.
Comprobar el correcto funcionamiento del potencidometro.

Colocar en el vaso de precipitacion aproximadamente 10 g 6 10 cm3 de la muestra
preparada, afiadir 100 cm3 de agua destilada (recientemente hervida y enfriada) y
agitar suavemente

Si existen particulas en suspension, dejar en reposo el recipiente para que el Liquido
se decante.

Determinar el pH introduciendo los electrodos del potencidmetro en el vaso de
precipitacion con la muestra, cuidando que éstos no toquen las paredes del recipiente

ni las particulas sélidas, en caso de que existan.
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ANEXO - D: EXTRACTO DE LA NORMA INEN 380: CONSERVAS VEGETALES.
DETERMINACION DE SOLIDOS SOLUBLES. METODO REFRACTOMETRICO.
1. Preparacion de la muestra

» Productos liquidos claros. Mezclar bien la muestra y usarla directamente para la
determinacidn.

» Productos semiespesos (purés, pastas, salsas, etc). Mezclar bien la muestra y
prensarla a través de una gaza doblada en cuatro partes, rechazando las primeras gotas
de liquido y reservando el resto de éste para la determinacion.

» Productos espesos (jaleas, etc). Pesar en el vaso de precipitacion tarado, hasta 40 g
de la muestra con aproximacion al 0,1 g. Afiadir de 100 a 150 ml de agua destilada y
calentar la mezcla hasta ebullicion; mantenerla en ebullicién por 2 a 3 minutos,
agitando con varilla de vidrio. Enfriar y mezclar bien. Dejar en reposo por 20 minutos,
pesar con aproximacion al 0,01 gy filtrar en embudo de Buchner. Recoger el filtrado
en un recipiente seco y reservarlo para la determinacion.

» Productos congelados. Descongelar la muestra y retirar, si es necesario, las semillas,
pepitas o partes duras; mezclar el producto con el liquido formado durante el proceso
de descongelacion y proceder segun se describe en 5.2 0 5.3, segun sea el caso.

» Productos secos. Cortar la muestra en trozos pequefios retirando, de ser necesario,
semillas, pepitas o partes duras; mezclar bien y pesar en el vaso de precipitacion
tarado, de 10 a 20 g de muestra, con aproximacion al 0,01 g. Afadir agua destilada
en cantidad equivalente a 5 o 10 veces la masa de la muestra, y colocar en un bafio
de agua hirviente por 30 minutos, agitando ocasionalmente con varilla de vidrio. Si
no se ha obtenido una mezcla homogénea, prolongar el tiempo de calentamiento hasta

obtenerla. Enfriar el contenido del vaso y mezclar bien. Dejar reposar por 20 minutos,
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pesar con aproximacion al 0,01 g y filtrar en un recipiente seco, reservando el filtrado
para la determinacion.
2. Procedimiento

» La determinacién debe hacerse por duplicado sobre la misma muestra de
laboratorio.

» Ajustar la circulaciéon de agua del refractémetro para operar a la temperatura
requerida (entre 15 y 25°C).

» Colocar 2 o 3 gotas de la muestra preparada segin el numeral 5 en el prisma fijo
del refractometro y ajustar inmediatamente el prisma movible. Continuar la
circulacion de agua durante el tiempo necesario para que tanto los prismas como
la solucion de ensayo alcancen la temperatura requerida, que debe permanecer
constante, dentro del rango de + 0,5°C durante toda la determinacion.

» Leer el valor del indice de refraccion o el porcentaje en masa de sacarosa, segin
el instrumento que se haya usado.

» Serecomienda el uso de una lampara de vapor de sodio, que permite la obtencion
de resultados més precisos, especialmente en el caso de productos coloreados u

obscuros.
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ANEXO - E: IDENTIFICACION DE VARIABLES EN EL PROCESO DE
EXTRACCION
TAMANO DE CASCARA

Tabla E.1 Rendimiento obtenido en pruebas preliminares del tamafio de albedo

Tamafio de Masa de Masa de Rendimiento

albedo (cm) albedo (g) pectina (g) (%)

1*1 75 0,4841 0,6455
2%2 75 0,5495 0,7327
3*3 75 0,3879 0,5172
5*5 75 0,2587 0,3449

Fuente: Elaboracion propia

pH

Tabla E.2 Rendimiento obtenido en pruebas preliminares del pH

pH Masa de Masa de Rendimiento

albedo (g) pectina(g) (%)

1,0 75 0,5502 0,7336
L5 75 1,2255 1,6340
2,0 75 2,2367 2,9823
2,5 75 2,9861 3,9815
3,0 75 3,4591 4,6121
3,5 75 2,1317 2,8423

Fuente: Elaboracion propia
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TEMPERATURA

Tabla E.3 Rendimiento obtenido en pruebas preliminares de la temperatura

Rendimiento

4,0068
4,7071
5,8803

6,6833

Temperatura  Masa de Masa de

°O) albedo (g) pectina (g) (%)
60 75 3,0051
70 75 3,5303
80 75 4,4102
87 75 5,0125

Fuente: Elaboracién propia
TIEMPO DE EXTRACCION

Tabla E.4 Rendimiento obtenido en pruebas preliminares del tiempo

Tiempo

(min)

Masa de Masa de

Rendimiento

albedo (g) pectina(g) (%)

50

60

70

80

90

100

75 4,1151
75 4,9781
75 5,8934
75 5,5573
75 4,4875
75 3,3507

Fuente: Elaboracion propia

5,4868
6,6375
7,8579
7,4097
5,9833

4,4676
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VELOCIDAD DE AGITACION

Tabla E.5 Rendimiento obtenido en pruebas preliminares de la velocidad de agitacion

Agitacion

(rpm)

Masa de Masa de

Rendimiento

albedo (g) pectina (g) (%)

50

100

150

200

75 0,2577
75 5,9241
75 6,0387
75 6,1126

Fuente: Elaboracion propia

RELACION ALBEDO/DISOLVENTE

0,3436
7,8988
8,0516

8,1501

Tabla E.6 Rendimiento obtenido en pruebas preliminares de la relacion albedo/disolvente

Relacion

albedo/disolvente

Masa de Masa de

Rendimiento

3:08

3:10

3:15

3:20

3:25

5,7585
8,4131
7,6203

7,6047

albedo (g) pectina(g) (%)
75 4,3189
75 6,3098
75 5,7152
75 5,7035
75 5,6906

Fuente: Elaboracion propia

71,5875
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ANEXO - F: ANALISIS CINETICO DE LA EXTRACCION DE PECTINA DEL

POMELO

A partir de la Tabla 28 (expresiones de velocidad de reaccidn) se realizaron los graficos de

linealizacion, en los cuales se distingue el factor de correlacion y el valor de la pendiente como

valor de la velocidad de reaccidn.

Ln(Cpectina) vs. Tiempo

0
L0 10 20 30 40 50 60 70 80
2
g 3 ® “.
=]
g 4 < :
g5 y=0,0676x-7,5461
6 SR caail R*=0,8834
7 °
-8 . .
Tiempo (min)
Griéfica F1: Linealizacién de primer orden de reaccién a 60°C
Fuente: Elaboracion Propia
1/Cpectina vs. Tiempo
1400
1200
®
1000
=117,121x+1022
© 800 R?=0,6412
£ 600
a
S 400 -
—
200
0 b & [ ]
200 © 10 20 30 40 50 60 70 80
-400

Tiempo (min)

Graéfica F2: Linealizacion de segundo orden de reaccion a 60°C

Fuente: Elaboracion Propia
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Ln(Cpectina)

Gréfica F3: Linealizacion de primer orden de reaccién a 70°C

500

400

300

200

1/Cpectina

100

-100

Grafica F4: Linealizacion de segundo orden de reaccién a 70°C

10

Ln(Cpectina) vs. Tiempo
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Fuente: Elaboracion Propia

1/Cpectina vs. Tiempo

V.=-6,4025x+403,11

R2=0,7073
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Fuente: Elaboracion Propia
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ANEXO - G: CARACTERIZACION DE LA PECTINA

AZUCARES REDUCTORES, EN GLUCOSA

- Materiales

Pesa filtros de 25ml / Vaso de precipitados de 400ml / Probeta graduada de 50ml / Matraz
aforado de 100ml / Matraz Erlenmeyer de 250ml / 2 pipetas de 10ml / Bureta de 25ml

- Reactivos

Solucion saturada de acetato neutro de plomo

Sulfato de sodio

Soluciones de Fehling tituladas

- Procedimiento

Pese 5g de muestra en el pesa filtros y transfiera al vaso de precipitados con auxilio de 50ml
de agua. Mezcle con una varilla de vidrio y caliente en un bafio maria por 5 minutos. Enfrie,
filtre y lave el vaso y el filtro con 50ml de agua. Reciba el filtrado y las aguas de lavado en un
matraz volumétrico de 100ml. Afiada solucion saturada de acetato neutro de plomo hasta
completar la precipitacion (cerca de 1.5ml). Complete el volumen con agua. Filtre por filtro seco
y reciba el filtrado en el vaso de 400ml seco. Afada sulfato de sodio seco para precipitar el
exceso de plomo. Filtre por filtro seco y reciba el filtrado en un frasco seco. Coloque la muestra
asi preparada en la bureta. Transfiera con pipeta 10ml de cada solucién de Fehling a un
Erlenmeyer de 250ml. Afiada 40ml de agua y caliente a ebulliciéon. Desde una bureta, con
agitacion constante y a ebullicidn, deje caer gota a gota la solucién de la muestra hasta que pase
de azul a incoloro (en el fondo del Erlenmeyer deberd quedar un residuo rojo). (Soto Ibafiez,
2014, pags. 6,7)

100« A *a

azucares reductores, en glucosa, %(p/p) = AV
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P = peso de la muestra, en g
A = volumen de la solucién de P g de 1a muestra, en ml
a = peso de glucosa correspondiente a 10ml de las soluciones de Fehling, en g

V = volumen de solucién gastada en la titulacién, en ml.

DETERMINACION DEL PESO EQUIVALENTE

La determinacion de metoxilo y contenido de AUA y el peso equivalente es empleando el
siguiente método descrito por Owens et al. (1952). Los valores de los pesos equivalentes serdn
usados para calcular el contenido de 4cido anhidrido galacturonico (AUA) y el grado de
esterificacion. Pesos equivalentes seran determinados pesando 0.5g de pectina en un matraz
erlenmeyer de 250ml y humedeciendo con Sml de etanol. Un gramo de cloruro sédico es afiadido
para el punto final. Agua destilada libre de diéxido de carbono (100ml) y 6 gotas del indicador
rojo fenol serdn afadidos. La mezcla se agitara rdpidamente para asegurar que toda la sustancia
péctica se disuelva y los trozos no estén retenidos en las esquinas de los frascos. La titulacion
se realizara lentamente (para evitar posible desesterificacion) con 0.1N estandarizado NaOH
hasta que el color del indicador cambie a rosado (pH 7.5) y persista por al menos 30 segundos.
La solucién neutralizada se utilizara para la determinaciéon de metoxilo. La siguiente ecuacion

es utilizada para calcular el peso equivalente:

peso de la muestra(g) * 1000

peso equivalente = ml de alcali * normalidad del alcali

PORCENTAJE DE METOXILO
La determinacion del contenido de metoxilo (MeO) se realizara afiadiendo 25ml de 0.25N

NaOH a la solucion titulada, cual es agitada completamente y se deja reposar por 30 minutos a
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la temperatura ambiente en un frasco tapado. 25ml de 0.25 N HCl es luego afiadida y titulada al

mismo punto final (rosado) como antes. La siguiente ecuacién es usada para calcular el

contenido de metoxilo:

meq de hidroxido de sodio * 31 * 100

MeO% =
peso de la muestra en mg

Donde 31 es el peso molecular del grupo metoxilo

PORCENTAJE DE ACIDO ANHIDRIDO GALACTURONICO

Utilizando los valores del peso equivalente y el contenido de metoxilo, el contenido del 4cido

anhidrido galacturonico es calculada de la expresion dada abajo:

176 x 100
%AUA = —

Donde 176 es el peso molecular de AUA y

peso de la muestra en (mg)

Z= meq de alcali para acido libre + meq de alcali para metoxilo

GRADO DE ESTERIFICACION
El grado de esterificacién (DE) de la pectina es calculada como sigue:

176 x MeO% * 100
31 AUA%

%DE =

Donde MeO es el porcentaje del contenido de metoxilo (SAH MOHD, NAZARUDDIN

RAMLI, MOHD HANI, & MEON, 2012, pags. 42,43).
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CERTIFICADO DE ANALISIS DE LA PECTINA COMERCIAL

Maprﬂ

INGREDIENTES PARA EL EXITO

BROWH RIBBON 150°US-SAG CITRUS 101816

Batch N°: N100/019/A13

Organoleptic Quality:
Appearance

Color

Flavor

Analytical Quality:
Gel Strength:

Degree of esterification:
pH(1% solution, 25°C):
Loss on Drying
Polygalacturonic acid,
ash, moisture free:

SPECIFICATIONS

Fine, free-flowing powder
beige
Almost neutral

147-153 °US-SAG
69-76%
28-38

<12%

65 - 100 %

CERTICADO DE ANALISIS

METHODS

Internal
4,4,01,04,08,02-1
4,4,01,04,08,02-3

4,4,01,01,03,17-1-IFT
4,4,01,04,01,11-1-Calc
4,4,01,01,03,08-2
4,4,01,04,01,11- S-Cal
4,4,01,01,03,1

L

PM

\ oA A
‘\*‘ .‘,\\lv“\(,e‘\e‘.a

QS
Q\\“‘“

For the rest this product is in accordance with our product specification.
Information regarding analytical methods and measurement uncertainties are available upon
request. Test reports and documentation will be archived for 10 years.

Ref
112918

RESULTS

Conform
Conform
Conform

149
71,1
33
4,4
80,0
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