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RESUMEN

La pectina es un agente espesante utilizado en la industria
alimentaria y farmacéutica debido a su propiedad gelificante.
El objetivo del presente articulo es mostrar los resultados de
una investigacion, cuyo propadsito fue extraer y caracterizar la
pectina obtenida de la céscara de limo6n Tahiti en dos
estados de maduracion.La extraccion de la cascara de limén
Tahiti verde y maduro se realiz6 mediante hidrolisis acida
con HCI a pH, temperaturas y tiempos diferentes. En el caso
de la cascara de limén Tahiti verde, las condiciones ideales
de extraccion con relaciébn al porcentaje de rendimiento
fueron de 1.26%, pH 2.5, 45 minutos y 100°C. Para la
cascara de limén Tahiti maduro, estas condiciones fueron de
0.90%, pH 2.0, 75 minutos y 90°C. A la pectina resultante se
le evalud el contenido de humedad, las cenizas, el metoxilo,

la acidez libre, el peso equivalente y el grado de
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esterificacion, aplicando un analisis por espectroscopia de
infrarrojo.Los resultados de la caracterizacion de limon verde
y maduro fueron: 5.4 % y 3.2 % de cenizas respectivamente;
14.0 % y 8.2 % de humedad; 84.2 % y 91.6 % de acido
anhidrogalacturonico; 94.5 % y 90.7 % de porcentaje de
esterificacion; 14.0 % y 14.6 % de indice de metoxilo.Se
concluye que la pectina tiene un elevado porcentaje de
esterificacion, en comparacion con la pectina comercial (76
%) por lo que se reconoce como de alto metoxilo, y se
considera apta para ser utilizada en la industria, debido a su

facilidad de gelificacion.

Palabras: Acido anhidrogalacturénico, extraccién, indice de

metoxilo, ILimén tahiti, pectina.

ABSTRACT

Pectin is a thickening agent used in the food and
pharmaceutical industry, due to its jelly property. This paper
aims at showing the results of an investigation in which
pectine was characterized and extracted from Tahiti lemon
peel in both states of maturity.The extraction of both green
and ripe Tahiti lemon peel was carried out through acid
hydrolysis with HCI at different pH, temperatures and time. In
the case of the green Tahiti lemon peel, the ideal extracting
conditions regarding the yield percentage were 1.26 %, pH
2.5 %, 45 minutes and 100 °C. For the ripe Tahiti lemon peel,
these conditions were 0.90 %, pH 2.0, 75 minutes and 90 °C.
The moisture content, the ashes, the methoxyl, the free
acidity, the equivalent weight and the etherification degree
were evaluated at the resulting pectin by means of an
infrared spectroscopy analysis.The results of the green and
ripe Tahiti lemon peel characterization were: 5.4 % and 3.2 %
of ashes respectively; 14.0 % and 8.2 % of moisture; 84.2 %

and 91.6 % of anhydroux galacturonic acid; 94.5 % and 90.7
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% of etherification percentage; 14.0 % and 14.6 % of
methoxyl index.It is concluded that pectin has a high
etherification percentage compared to commercial pectin (76
%), so it is recognized as high methoxyl and it is considered
suitable for being used in the food and pharmaceutical

industry because of its jelly easiness.

*Autor a quien debe dirigirse la
correspondencia: Correo electrénico:
ampyluz@gmail.com

INTRODUCCION

La pectina se encuentra reconocida por la
FAO como un aditivo seguro sin
restricciones de uso (Rivadeneira et al,
2011), tiene la propiedad de formar geles
en medio &cidos y en presencia de
azucares; por este motivo, es utilizada en la
industria alimentaria en combinacion con los

az(icares como un agente espesante, en la

fabricacion de mermeladas y confituras. La
mayor parte de las frutas contienen pectina,
pero no en la cantidad suficiente para
formar un gel cuando la mermelada es
fabricada, por lo que una cierta cantidad de
pectina se aflade para mejorar la calidad de
la misma, brindandole la consistencia
deseada. Cuando la pectina es calentada
junto con el azucar se forma una red, que
se endurecera durante el enfriado
(ScientificPsychic, 2015). En general la
pectina se emplea para proporcionar

textura, limitar la acumulacion de agua en la

Keywords: Anhydrous

galacturonic acid, extraction,

methoxyl index tahiti lemon, pectin.

superficie de los alimentos y distribuir la
fruta dentro de los productos (Garcia et al,
2011).

Se ha demostrado que la pectina funciona
como fibra dietaria en el intestino grueso y
colon, y tiene una actividad anticancerigena
e hipocolesterolemiante (Cunningham et al,
2005).

La pectina es un gelificante de gran
aceptacion por encontrarse de manera
natural en las frutas (Maldonado et al,
2008). Existen alrededor de 150 frutas
originarias de Colombia (Contreras et al,
2011); la industria colombiana procesa
pectina anualmente; mas sin embargo se
continla abasteciendo de este producto
mediante la importacion. El objetivo del
presente articulo es mostrar los resultados
de una investigacion, cuyo propoésito fue

extraer y caracterizar la pectina obtenida de
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la cascara de limén Tahiti en dos estados

de maduracion.
MATERIALES Y METODOS

El presente trabajo correspondi6 a un
estudio descriptivo-correlacional.

DETERMINACION INDICE DE
MADURACION

Seleccion de Materia Prima: Se realiz6 en
funcibn a los criterios de tamano,

apariencia, sanidad y color de los limones.

El indice de madurez se realiz6 mediante la
determinacion de la acidez del jugo de limon
y los sdlidos solubles totales, relacionados
entre si (Ortiz, 2003) de la siguiente

manera:

Solidos Solubles
Acidez titulable

Indice de Madurez =

PROCESO DE EXTRACCION

Lavado de Materia Prima: Los limones se
pelaron para obtener las céascaras, las
cuales se lavaron inicialmente con agua del
grifo para hacer remocion de residuos

sélidos y luego con agua destilada.

Trituracién: Las cascaras se cortaron en
pequefios pedazos para aumentar la

superficie de contacto de la muestra.

Inactivacion enziméatica: ElI material

triturado se agreg6 al agua hirviendo por 15
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minutos para inactivar las enzimas
Pectinesterasa y Poligalacturonesterasa
gue degradan la pectina (Dominguez et al,
2011).

Extraccion en medio &cido: Se pesaron
100 gramos de cascara de limén Tahiti y se
agregaron en recipientes con 500 mL de
agua destilada, se estableci6 el pH
agregando Acido Clorhidrico [5 N] vy
controlando el pH utilizando un pH-metro
digital Mettler Toledo FiveEasy™ hasta
llegar al valor de interés (1.5, 2.0 y 2.5) se
colocé en bafio maria a temperaturas
prestablecidas (80, 90 y 100 °C)
controladas con un termometro, durante el
tiempo previamente establecido (45,60 y 75

minutos).

Filtrado y concentrado: Después del
proceso de extraccion, se dejo enfriar el
recipiente, se filtr6 separando las cascaras
del liquido y se sometié a evaporacion de
solvente para concentrar la solucion hasta
aproximadamente 1/5 del volumen Inicial
(Ferreira, 2007).

Precipitacion: Se afiadié alcohol etilico al
96% a la solucién concentrada, formando

un gel precipitado, se filtré el gel
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mecanicamente y se purifico la pectina

repitiendo el proceso mencionado 4 veces.

Secado: La pectina obtenida y purificada se
someti6 a secado a 45° C en estufa de
desecacion hasta obtener un peso
constante, posteriormente se sometié a
trituracion para guardarlo en una zona libre

de humedad.

Almacenamiento: La pectina se almacend
en recipientes herméticamente cerrados en
las instalaciones del laboratorio de
Bromatologia de la Universidad del Atlantico
hasta el momento de realizar los analisis de

caracterizacion.
PROCESO DE CARACTERIZACION

Contenido de Humedad: Se hizo mediante
perdida por secado utilizando una estufa de
desecacion se agregaron 0.5 g de pectina
en una capsula de porcelana seca
previamente tarada, se introdujo la capsula
con muestra a la estufa y se dej6 durante 60

minutos a una temperatura de 105°C.

Luego se dejo enfriar y se peso la capsula
con pectina desecada, se repitio este Ultimo

proceso hasta obtener un peso constante.

Contenido de Cenizas: Se determind
mediante el calculo de pérdida por ignicién
utiizando la Mufla Terrigeno, ésta se

program6 a 550 °C y se sometieron las

@@LIMENTECH

A Ciencia y Tecnologia
Alimentaria

muestras a esta temperatura durante 1

hora.

Determinacion del peso equivalente y
acidez libre: Se valor6 una mezcla de
pectina con alcohol Etilico y agua destilada,
se afadieron unas gotas de rojo fenol y se
titulé con Hidréxido de Sodio hasta alcanzar
el punto final, persistiendo 30 segundos
(Ferreira, 2007).

indice de Metoxilo: Con la solucion
utilizada en la determinacion del peso
equivalente se desesterificd el metoxilo con
Hidréxido de Sodio (NaOH) 0.25 N, se dejé
tapado y después de 30 minutos se
neutraliz6 la soda con HCI 0.25 N,
posteriormente se tituld6 con una solucién
con NaOH hasta obtener un pH superior a 7
evidenciado por un cambio de color
(Ferreira, 2007).

Grado de Esterificacion: Se calculo
teniendo en cuenta los miliequivalentes
(meq) de NaOH gastados en la
determinacion de la acidez libre y los meq
de NaOH gastados en la determinacion del
contenido de metoxilo (Unidades de acido
carboxilico metilesterificadas) y se expresé

en porcentaje (Ferreira, 2007).

Determinacion de Acido
Anhidrogalacturonico: Se realizo

mediante la relacién entre el contenido de
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acidez libre, la Alcalinidad de las Cenizas y
el Contenido de Metoxilo.

Anadlisis de Espectro Infrarrojo: Se realizd
un analisis de espectro infrarrojo de las
muestras de pectina obtenidas a partir de la
cascara de Limon Tahiti en 2 estados de

RESULTADOS Y DISCUSION

DETERMINACION DEL INDICE DE
MADURACION.

Los resultados de la determinacion del
indice de madurez (IM) de los limones se
pueden observar en la tabla 1, se relacionan
los Sélidos Totales Solubles (STS) del jugo
y la acidez de este, los resultados fueron de

1.0087 para el estado de maduraciéon 1 o

“Limon Verde” y 2.4665 para el Estado 2 o

“Limén Maduro”.

Tabla 1. Determinacién Iindice de

Maduracion del Limon Tahiti
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maduracién y de una muestra de pectina
comercial. Los espectros obtenidos fueron
superpuestos entre las muestras y con el
patron para verificar la identificacion de la
pectina y establecer diferencias y similitudes

entre las muestras.

1041 | 2.4
665

2 10 9.6 42.7 | 4.2244

DETERMINACION DEL INDICE DE MADUREZ

Jugo
Vol. %
de .
Muestr | =~ | Grados | NaO | Acidez
Limo . . STS* | IM*
a Bix H (Acido
n
mL citrico
L) (mL) )
10.15| 1.0
1 10 8.2 63.7 | 10.0647
26 | 087

EXTRACCION

Se cuantificé la pectina obtenida en todos
los ensayos para la determinacion de
condiciones Optimas de extraccion, los
resultados se observan en la tabla 2 y en la
tabla 3 para los estados de madurez 1 y
estado de madurez 2, obteniéndose unas
condiciones de pH 2.5, 45 minutos y 100 °C
para el estado de maduracién 1y valores de
pH 2.0, 75 minutos a 90 °C para la

extraccion en el estado de maduracion 2.

Tabla 2. Determinacién de las condiciones
Optimas de extraccion de pectina en limoén

Tahiti en estado de maduracion 1.
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Item pH Tiempo (Min)| Temperatura (°C) [Rendimiento (%)
15 I 80 0.9
pH 20 45 80 036
I 80 039
25 80 039
t 25 60 80 0.14
15 1 80 0.09
25 45 8 0.39
C 25 45 90 0.80
25 45 126

Tabla 3. Determinacioén de las condiciones
Optimas de extraccion de pectina en limén

Tahiti en estado de maduracion 2.

PORCENTAJE DE EXTRACION DE PECTINA LIMON TAHITIESTADO
MADURACION 2

ltem | pH  |Tiempo (Min]|Temperatura ('C)|Rendimiento (%)
15 5 8 0.8
pH JA) £ B) 04
25 £ 8 0.0
JA)] £ B 02
t 20 Cl] ) 04
20 I 8 04
JA)] 1 ) 0.2
" JA) 7 L)) 0.90
JA) I} 10 076

El factor que mas influye en el proceso de
extraccibn es la temperatura, Sus
variaciones alteran considerablemente el
rendimiento, ya que las altas temperaturas
incrementan la hidrélisis de los enlaces de

la protopectina (insoluble) y pasando asi a
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pectina soluble en agua (Dominguez et al,
2011) lo que coincide con lo observado en
la obtencion de pectina de maracuya, donde
se observé que los factores que influyen en
la hidrdlisis fueron la temperatura como
principal factor seguido del tiempo (Guidi A
et al, 2010).

Las condiciones Optimas se resumen en la
tabla 4, evidencidndose que, el mayor
porcentaje de rendimiento se obtuvo en el
estado de maduracion 1y fue de 1.26 %, y
para el estado de madurez 2, el porcentaje
de recuperacién de pectina fue de 0.90 %

Tabla 4. Condiciones O6ptimas para la
extraccibn de pectina en 2 estados de

maduracion.

CONDICIONES OPTIMAS DE EXTRACCION

PECTINA PECTINA
. |EXTRAIDA ETADO EXTRAIDA
CONDICON )
DE MADURACION ESTADO DE
1 MADURACION 2
pH 2.5 2.0
Tiempo (min) 45 75
Temperatura
. 100 90
(°C)
Rendimiento
1,26 0,9

(%)

Esto posiblemente se deba a que la pectina
se encuentra en mayor proporcion en frutos
gue no han alcanzado su madurez, estos
valores contrastan con los  altos
rendimientos obtenidos en otras especies

de citricos, valores que oscilan en 25% y 30
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% en base seca (Rojas et. al, 2009) con la
diferencia de que este proceso se hizo en
base humeda.

CARACTERIZACION
Metoxilo y  porcentaje de  Acido

Anhidrogalacturonico de la pectina.

HUMEDAD: El porcentaje de humedad para
ambos estados de maduracion (verde y
maduro) se presentan en Las
caracteristicas de la pectina obtenida en
ambos estados de maduracién, fueron
determinadas mediante los resultados del
contenido de humedad, cenizas, acidez
libre, la tabla 5, obteniendo valores de 14.07

% y 8.20 % respectivamente.

Tabla 5. Comparacion del porcentaje de
humedad de la pectina obtenida del Limén
Tahiti en dos estados de maduracion.

% HUMEDAD

Pectinade | Pectina de
limon | referencia
Maduro | (patron

MUESTRA 1 83988 8813
MUESTRA 2 800t 8813
PROMEDIO 82000 | 88133

La pectina obtenida en cascaras de limén
maduro tiene mayor similitud a la pectina

Patron, y el valor obtenido en el estado de
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madurez 1 es comparable con el reportado
por D’Addosio et al, (2005) con 11,09 % en
pectina obtenida en corteza de parchita
(Passiflora edulis).

CENIZAS: ElI contenido de cenizas
expresado en porcentaje se aprecia en la
Tabla 6, se evidencia una similitud entre el
estado de maduracion 1 y la pectina

comercial.

Tabla 6. Comparacion del porcentaje de
cenizas de la pectina obtenida del Limon

Tahiti en 2 estados de maduracion.

% CENIZAS

Pectinade|Pectina de
Limon | referencia
Maduro | (patrdn)

MUESTRA 1 31323 3.0900
MUESTRA 2 3.3989]  3.0900
PROMEDIO 3.265 | 3.0900

Tomando como referencia que el contenido
de cenizas afecta la capacidad de
gelificacién de la pectina (Arley et al, 2009),
se observé que la pectina extraida posee
buena capacidad de gelificacién, pues el
contenido de cenizas para la pectina de la
cascara de limén Tahiti maduro (3.2) esta
cercanos al 3.0% valor de la pectina
comercial, y 5.4% para la pectina obtenida
en cascaras de limén Tahiti maduro (Tabla

6). Estos resultados presentan diferencia
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significativa con los obtenidos en céscaras
de platano clon Hartén (0.57% y 0.54%)
para pectina obtenida a pH 2.0 y 3.0
respectivamente (Vasquez et al., 2008).

Tabla 7. Comparacion de la acidez libre de
la pectina obtenida del limén Tahiti en 2

estados de maduracion

ACIDEZ LIBRE

Pectinade|Pectina de
Limén |referencia
Maduro | (patron)

MUESTRA 1 04827  0.5114
MUESTRA 2 04827  0.5114
PROMEDIO 04827 | 0.5114

Tabla 8. Comparaciéon del peso equivalente
de la pectina obtenida del limén Tahiti en 2
estados de maduracién

PESO EQUIVALENTE

Pectinade | Pectina de
Limon | referencia
Maduro | (patron)

MUESTRA 1 071529 195542

MUESTRA 2 0715298 195542

PROMEDIO 20715298 | 1,955.4200

CONTENIDO DE METOXILO: Para la
pectina del limén Tahiti verde es de 14.03 %
y para la pectina del limon maduro es de
14.65%, (Tabla 9) observandose entonces
gue las pectinas extraidas son de alto
metoxilo, ya que estan por encima del 50 %

de metoxilo (Acevedo et al, 2011).
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Tabla 9. Comparacion del Iindice de
Metoxilo de la pectina obtenida del limén
Tahiti en 2 estados de maduracién

CONTENIDO DE METOXILO

Pectina de | Pectina de
Limon |referencia
Maduro | (patron)
14.7154| 6.3433333
14.5907| 63433333
14,6530 | 6.3433

MUESTRA 1
MUESTRA 2
PROMEDIO

Estos resultados son similares a las
pectinas obtenidas en Albedos/Flavedos de
Limén (Liu Y. et al, 2001).

GRADO DE ESTERIFICACION: Los
resultados de la determinacién del grado de
esterificacion se aprecian en la tabla 10,
observandose que estos se encuentran por
encima de los valores de la pectina

comercial.

Tabla 10. Comparacion del grado de
esterificacion de la pectina obtenida del

limoén Tahiti en 2 estados de maduracion.

ESTERIFICACION

Pectinade | Pectina de
Limon | referencia
Maduro | (patrén)

MUESTRA 1 90.7692| 76.0666667
MUESTRA 2 90.6977| 76.0666667
PROMEDIO 90.7335 | 76.0667

Las pectinas obtenidas en ambos estados
de Maduracion fueron de Alto Grado de
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Esterificacion que la clasifica como
“Pectinas ultrarrapidas” al igual que la
obtenida por Chasquibol et al., (2008) con
grados de esterificacion de 86.24% vy
88.79% para pulpa de Nispero vy
mesocarpio de Granadilla, respectivamente.

ACIDO ANHIDROGALACTURONICO: La
determinacion del porcentaje de acido
anhidrogalacturonico se aprecia en la tabla
11, se realiz6 la relacibn entre los
resultados de Alcalinidad de las Cenizas,
Acidez Libre (Ver Tabla 13) y el Contenido
de Metoxilo (Ver Tabla 10 y Tabla 13)

Tabla  11.
anhidrogalacturonico de la pectina obtenida

Comparacion de  4cido

del limén Tahiti en 2 estados de

maduracion.

ACIDO ANHIDROGALACTURONICO

Pectina de | Pectina de
Limon |referencia
Maduro | (patron)

MUESTRA 1 92.0415]  70.9675

MUESTRA 2 91.3335|  70.9675

PROMEDIO 01.6875 | 70.9675

Se observan porcentajes de acido
galacturonico (% AAG) de 84 % para la
pectina en limon Tahiti verde y de 91.68%
para la pectina en Limén Tahiti maduro,
ambos por encima de los valores de pectina
comercial (Tabla 12) También se ubica por
encima de los valores obtenidos en Pectina

obtenida a partir cascaras de Platano clon
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Harton con un 12.72% de AAG (Vasquez R,
et, al. 2008).

Tabla 12. Resumen de caracteristicas de la
pectina obtenida a partir del limén Tahiti en

2 estados de maduracion.

Pt Pectinade | Pectinade

Limon Maduro| referencia
Porcentaje de humedad (%) 8.2002 88133
Porcentaje de cenizas (%) 3.265% 3.0900
Alcalinidad de las cenizas |% de Carbonatos 54745 10600
Acidez libre (mEq g caboxilo libre/g) 04877 05114

Peso equivalente (mg/mEg) 20715298 | 19554200
Contenido de metoxilo (%) 14,6530 6.3433
Porcentaje de esterificacion (%) 90.7335 76,0667
acido anhidrogalacturdnico (%) 91,6875 70,975

Tabla 13. Resumen de caracteristicas de la
pectina obtenida a partir del limoén Tahiti en
2 estados de maduracion.

Parameto Pectinade | Pectinade
Limdn Maduro| referencia
Porcentaje de humedad (%) 8.2002 88133
Porcentaje de cenizas (%) 3.26% 3,000
Mlcalinidad de [as cenizas (% de Carbonatos 54745 10600
Acidez libre (mFq g caboxilo libre/g) 0.4827 0.5114
Peso equivalente (mg/mEg) 20715298 | 1955.4200
Contenido de metoxilo (%) 146530 6.3433
Porcentaje de esterificacion (%) 07335 | T76.0667
acido anhidrogalacturonico (%) 916875 | 70975

ANALISIS INFRARROJO

Se realiz6 un andlisis infrarrojo a la pectina
obtenida a partir de la cascara de limoén
Tahiti en ambos estados de maduracion en

comparacion a una pectina comercial (linea
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intermitente  en ambos espectros) se
observan las longitudes de onda
correspondientes a los diferentes grupos
funcionales de una pectina, entre los 3300 —
3500 cm-1 se encuentra la banda
correspondiente a los grupos —OH, entre los
2900 — 3000 cm-1 el grupo CH, entre los
1700 — 1800 cm-1 el grupo C=0 de los
ésteres, entre los 1500-1700 cm-1 el grupo
C=0 de los acidos, entre los 1000 — 1200
cm-1 el grupo C-O y entre los 700 y 900 cm-

1 los anillos benzoicos.
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Figura 2. Espectro Infrarrojo Superpuesta
de pectina obtenida a partir de limén Tahiti

“Verde” y Pectina Comercial.

Al comparar los espectros se observa
diferencia entre ambas pectinas en la banda
correspondiente a los grupos C-O a entre
1000 y 1200 cm-1, la pectina comercial
presentd mayor presencia de estos grupos

en su estructura en comparacién a la

@@LIMENTECH

A Ciencia y Tecnologia
Alimentaria

pectina obtenida de cascaras de Limon
Tabhiti verde (Figura 1).

El espectro de la pectina obtenida en el
estado de maduracion 2, evidencia al igual
que en el caso anterior, una diferencia
menos marcada entre los  picos
superpuestos a la longitud de onda
comprendida entre 1000 y 1200 (Figura 2) y
gue son caracteristicos de los grupos C-O,
la diferencia es menor a la observada en el

estado de madurez 1.
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Figura 2. Espectro Infrarrojo superpuesto de
pectina obtenida a partir de limén Tahiti

“Maduro” y pectina comercial.

En la caracterizacion de la pectina obtenida
en la cascara de manzana y comparada con
una pectina comercial (Vasquez et al, 2008)
se evidencia una diferencia en la regién
caracteristica de los &cidos carboxilicos
libres y esterificados (1650 — 1750 cm™),

una ausencia del alargamiento del pico en
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esa region, indica y confirma su resultado
de pectina con bajo Iindice de Metoxilo
(Monsoor et al, 2001).

CONCLUSIONES

Es posible extraer pectina a partir de la
cascara de limén Tahiti, por lo tanto es
necesario conocer las condiciones que
puedan aumentar el rendimiento del
proceso y tener efecto directo sobre la

calidad de la pectina.

No existen coincidencias en las
condicionesde extraccibn para los dos
estados, asi que se deben manejar
tratamientos diferentes en lo respectivo a
condiciones de tiempo y temperatura; para
el factor pH se debe considerar el manejo
de valores en un rango bajo (1.5 - 3.5), ya
gque a estos rangos se obtiene pectina de
alto metoxilo y por encima de estos valores

no hay gelificacion.
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