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RESUMEN

El presente trabajo de investigacion tiene como objetivo el analisis y determinacion de
la temperatura y tiempo en la extraccién &cida de la pectina del sancayo (Lobivia Maximiliana)
Yy su respectiva comparacion, en cuanto a caracteristicas fisicoquimicas, con la pectina comercial.
Inicialmente se hizo un andlisis fisicoquimico del sancayo, luego se procedié a la determinacion
de la influencia del tiempo y temperatura en el rendimiento, grado de metoxilo, acido
galacturdnico y grado de esterificacion. A mayor temperatura y menor tiempo se obtuvo mayor
rendimiento, a mayor temperatura y menor tiempo se obtuvo mayor contenido de metoxilo, a
mayor temperatura y tiempo se obtuvo mayor contenido de acido galacturénico y a menor
temperatura y tiempo se obtuvo mayor grado de esterificacion. Al final se hizo la comparacion
de caracteristicas fisicoquimicas (pH, viscosidad, contenido de acetilo, humedad y peso
molecular) entre la pectina obtenida, a temperatura de 90 °C/30 minutos, de sancayo con la pectina
comercial en donde la viscosidad de la pectina de sancayo fue menor a la pectina comercial, el
contenido de acetilo de la pectina de sancayo fue mayor a la pectina comercial, la humedad de la
pectina de sancayo fue mayor a la pectina comercial y el peso molecular de la pectina de sancayo
fue menor a la pectina comercial. Mientras para el pH fueron estadisticamente iguales. Se
concluye que la pectina extraida de sancayo a temperatura de 80°C a 90°C por 30 minutos se
obtiene mejores resultados y las caracteristicas fisicoquimicas de la pectina comercial fueron

mejores que la pectina de sancayo.

Palabras Claves: Sancayo, pectina, extraccion acida, tiempo, temperatura.
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ABSTRACT

The present research work aims at analysis and determination of temperature and time in
the acid extraction of the pectin of the sancayo (Lobivia Maximiliana) and its respective
comparison, as to physicochemical characteristics, with the commercial pectin. Initially a
sancayo's physicochemical analysis became, next proceeded to him to the determination of the
influence of time and temperature in the performance, degree of methoxyl, acid galacturénico and
degree of esterification. Bigger performance was obtained to bigger temperature and minor time,
to bigger temperature and bigger contents of methoxyl, to bigger temperature and time obtained
minor time itself galacturénico obtained bigger contents of acid itself and bigger degree of
esterification was obtained to minor temperature and time. At the end the contents of acetyl of
sancayo's pectin did the comparison of physicochemical characteristics ( pH, viscosity, contents
of acetyl, humidity and molecular weight ) between the pectin obtained, to 90 C/30's temperature
minutes, of sancayo with the commercial pectin where the viscosity of sancayo's pectin was minor
to the commercial pectin itself, you were older to the commercial pectin, the humidity of sancayo's
pectin was major to the commercial pectin and the molecular weight of sancayo's pectin was
minor to the commercial pectin. While for the pH they were statistically equal. One comes to an
end than the extracted pectin sancayo to temperature of 80 C obtains to 90 C for 30 minutes better
results and the physicochemical characteristics of the commercial pectin were better than

sancayo's pectin.

Key words: Sancayo, pectin, acid extraction, time, temperature.
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I. INTRODUCCION

Las especies de la familia de las cactaceae, como el sancayo, pueden tener contenidos de
mucilagos entre 3,78 % a 8,5 % Y pectinas entre 5,32 % a 14,9 % (Azucena y Padron, 2011).

El sancayo es una planta promisoria que se localiza en los medios endémica de los andes
peruanos (Cutipa, 2009), crece en los lugares méas aridos, su composicién mucilaginosa y su
crecimiento con poca disponibilidad de agua, lo convierte en una planta resistente a temperaturas
bajas y a la sequia, condiciones comunes en los andes, con la capacidad de cubrir de vegetacion

territorios descartados para la agricultura y ganaderia (Nina, 2017).

La investigacion realizada se origina a raiz de un problema en los procesos de extraccion
de pectina para el sancayo por el método de hidrolisis acida, en donde no se tiene un analisis y
determinacion de la temperatura y tiempo en la extraccion acida de pectina y como todo ello
puede llegar a afectar a las caracteristicas fisicoquimicas (rendimiento, grado de metoxilo,
contenido de &cido galacturonico, grado de esterificacion) en la pectina obtenida. También no se
conoce si existe diferencias entre la pectina obtenida de sancayo con la pectina comercial en

cuanto a sus caracteristicas fisicoquimicas (Nina, 2017).

En este sentido, el presente trabajo de investigacion tiene como importancia contribuir y
ampliar los conocimientos del estudio cientifico de la extraccion de pectina a partir de sancayo
como materia prima, al analizar los efectos de la temperatura y tiempo sobre las caracteristicas
fisicoguimicas (rendimiento, grado de metoxilo, contenido de éacido galacturénico, grado de
esterificacion) de la pectina de sancayo y determinar la temperatura y tiempo necesaria para llevar
a cabo una adecuada extraccion. Asi mismo, descubrir diferencias entre la pectina obtenida de
sancayo con la pectina comercial referente a sus caracteristicas fisicoquimicas (pH, viscosidad,

contenido de acetilo, la humedad y el peso molecular) (Nina, 2017).

Los objetivos del presente trabajo fueron los siguientes:

- Analizar y determinar la influencia de la temperatura y tiempo sobre el rendimiento,
grado de metoxilo, grado de esterificacion, contenido de &cido galacturénico en la

extraccion acida de la pectina de sancayo (Lobivia maximiliana).

- Evaluar y comparar las caracteristicas fisicoquimicas (pH, viscosidad, contenido de

acetil, humedad y peso molecular) de la pectina de sancayo con la pectina comercial.
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Il. REVISION LITERARIA

2.1. FAMILIA DE LAS CACTACEAE

Plantas perennes, desde muy pequefias hasta gigantescas, con los tallos continuos o
articulados, globosos, ovoides, cilindricos, planos, angulosos, con costillas y mamelones, simples
o ramificados, solitarios o cespitosos, erguidos o decumbentes. Aréolas elipticas o circulares
(lugar donde nacen las ramas, flores, espinas, gloquidios o pelusa). Las hojas tipicas estan
ausentes, excepto en Pereskia que son simples, suculentas y alternas. En la mayoria las espinas
representan hojas metamorfoseadas, los argumentos que apoyan esa homologia entre hojas y
espinas se basan en el origen de ambas estructuras en los puntos vegetativos y en su desarrollo
filogenético. Las espinas se disponen formando fasciculos en cada aréola (pequefias almohadillas
homologas de las yemas) los cuales presentan dos puntos de desarrollo meristematico, que pueden
originar ademas de espinas, brotes y flores. Se reconocen varias funciones de las espinas de las
Cactaceas entre las que se mencionan: proteger contra la depredacién de los animales; condensar
la humedad del aire, para que la planta la utilice en su propia hidratacién; ayudar a la dispersién
y propagacion vegetativa, proteger contra el efecto quemante del sol, disminuyendo la

evaporacion (Hoffmann, 2000).

Las flores son polinizadas probablemente por mariposas diurnas. Si bien la poblacion
produce muchas flores no ocurre asi con los frutos, pues muchas plantas después de florecer no
fructifican. Las paredes de los frutos, desde el mismo comienzo de la maduracion (que se inicia a
finales de febrero), son comidas al parecer por hormigas, muy abundantes en este periodo sobre
las colonias de plantas, provocando que las semillas caigan en el apice de la misma donde quedan
atrapadas entre las mamilas por lo que algunas. De ellas germinan sobre la planta progenitora
(Leyva et al., 2006).

Poseen altos niveles de carbohidratos no estructurales y materia mineral en donde
predomina principalmente el calcio y potasio(Torres, 2010). Mas del 60 % de los sélidos totales
son polisacaridos mucilaginosos ligados a azGcares como glucosa, manosa, ramnosa, Xilosa,
arabinosa, galactosa y acidos urénicos. ElI mucilago esta compuesto de diferentes polisacaridos
neutros, acidos y acetilados (mananos, glucomananos, galactomananos), responsables de la gran
capacidad que tiene la planta para retener agua y gracias a la cual puede sobrevivir en condiciones
de sequia (Gampel, 2002).

El contenido de mucilago puede variar de 3,78 a 8,5 %y el de pectina de 5,32 a 14,19 %.

El mucilago son carbohidratos complejos con gran capacidad de absorber agua y considerados
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fuente potencial industrial de hidrocoloides en proporciones que varian acorde al manejo del
cultivo. El mucilago tiene la capacidad de gelificacion con alto grado de viscosidad cuando se
mezcla con agua, presenta composicion quimica similar a las pectinas y por esta razon es
generalmente asociado a ellas, no obstante, no parece estar quimicamente relacionado, de manera

covalente o no, a las pectinas estructurales de la pared celular (Azucena y Padrén, 2011).

Tabla 01: Caracteristicas de algunas de las cactaceae.

Pencas de Acanthocereus | Hylocereus Epiphyllum
COMPONENTES Sanky** )
nopal* Tetragonus*** | Undatus*** Hookeri****
2,95+
pH
0,033
Humedad (%) 88-94,12 93,34 87,95 91,30 85,63
Proteina (%) 2,07- 9,50 24,49 11,08 7,86
Extracto Etéreo (%) 0,40 1,23 0,94 2,95
Fibra cruda (%) 15,80 8,11 35,54
Carbohidratos (%) 75 - 87 46,35 67,51
Cenizas (%) 6,59-17,10 12,12 12,36 7,23
Acidez (%) 2,69
°Brix 3,4+0,25

*Torres (2010), Azucena y Padron (2011)
**Evangelista y Rivas (2015)

***Juarez et al. (2012)

* ***Padron et al. (2008)

2.1.2. DESCRIPCION DEL GENERO LOBIVIA

Son plantas lobulares cortamente cilindrica, simple o agrupada, costillas con muchas
espinas. Flores diurnas, generalmente autoesteriles en forma de embudo corto o0 acampanadas, de
disposicion lateral, se origina en areolas antiguas; en algunas especies cerca del apice y en otras
por los lados de la planta, tubo floral corto y ancho, flor roja en la especie tipica, pero en otras
amarillas o blancas (Alanoca, 2009).

2.2. SANCAYO

2.2.1. INTRODUCCION

Es endémica de los andes peruanos, tal como se aprecia en la Figura 01, crece en el

altiplano punefio, en areas secas, rocosas y pedregosas; se desarrolla entre 3.850 a 4.100 msnm.
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(Cutipa, 2009). Es una planta silvestre importante para predecir el clima, segun los campesinos.
Una sefial de buen afio es cuando la floracion de esta planta es abundante en el mes de agosto.
Los campesinos asocian a esta planta mayormente como indicadora del futuro crecimiento de los
tubérculos, principalmente de la papa. Cuando las flores de esa planta estdn destruidas en
determinadas fechas en la estacion de invierno, es sefial de una mala produccion de papa en el

verano (Claverias, 1998).

2.2.2. DESCRIPCION BOTANICA

La variedad Lobivia maximiliana es una planta perene, color verde oscuro, didmetro de
la panta de 10,0- 26,0 cm, costillas numerosas 14-22, espinas duras de color gis café rojizo a café
oscuro en el extremo apical; flores vistosas, diurnas, pequefias y pétalos de color rojo anaranjados
miden de 3,5 a 4,1 cm de longitud y de 5cm a 6¢cm de didametro (Cutipa, 2009);fruto baya esférica
de 1,7 a 2,8 cm de didmetro, de color café rosa, pulpa de color blanco y semillas de color negro.
Crece solitaria o formando grupos, con pocas espinas 0 muy espinosas. La forma solitaria puede
ser globosa o deprimida. La agrupada de todos los tamarios, se trata habitualmente de grupos de
2 a 13 hijuelos. Esta forma se produce por gemacion del tallo, ya que posee una sola raiz, raiz
engrosada tuberiforme con ramificaciones fibrosas. Tallos esféricos, costillas numerosas (14 a
22), sesgadas, anchas (4 mm de ancho) y profundas (3 mm de alto). Epidermis color verde oscuro
gue con envejecimiento va variando a tonos amarillentos y rojizos. Hojas modificadas Ilamadas
espinas, que nacen de las areolas; espinas duras de color gis café rojizo a café oscuro en el extremo
apical, de 8 a 14 espinas por areola, 55 espinas centrales grandes de 4,2 a 5,1 cm de largo, 3a 8
espinas radiales mas pequefias, finas y algunas algo horizontales de 0,7 a 2,7 cm de largo. En
ejemplares adultos las espinas basales envejecen, ennegrecen y se vuelven quebradizas. Flores
nacen de la 3° o 4° areolas formando una corona, brotan de 4 a 19 flores por planta, estambres
numerosos (208 estambres), pistilo y estigma de 8 16bulos de color verde limén. Frutos de baya
esférica de 1,6 a 2,8 cm de longitud por 1,5 a 2,5 cm de diametro. En el fruto se encontraron
alrededor de 214 semillas negras pequefias de 1 mm de didmetro, inmersas en pulpa blanca.
Demora 1 a 2 meses en madurar. La aparicion de brotes laterales, constituyendo un medio de
propagacion natural, llegando a desarrollar apretadas agrupaciones globosas, no se tiene datos

sobre su reproduccién por semilla (Alanoca, 2009)
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Figura 01: Planta Sancayo (elaboracion propia)

2.2.3. CLASIFICACION TAXONOMICA

Tabla 02: Clasificacion taxonémica del Sancayo (Alanoca, 2009)

Reino : Vegetal

Sub Reino: Phanerogamae

Division : Angiospermae

Clase : Dicotyledoneae

Subclase  : Archychlamydeae

Orden : Cactales
Familia : Cactaceae
Género : Lobivia
Especie : Lobivia Maximiliana

Nombre vulgar : Sancayo, waraco

2.3. CLASIFICACION DE LAS SUSTANCIAS PECTICAS

2.3.1. PROTOPECTINAS

Termino aplicado a las sustancias pécticas insolubles en agua, las cuales bajo condiciones
controladas de hidrolisis originan &cidos pectinicos. Se caracterizan por tener todos los carboxilos
esterificados y se hallan en mayor cantidad en los tejidos de los frutos no maduros o verdes
(Navarro y Navarro, 1985)
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2.3.2. ACIDOS PECTINICOS

Son los &cidos poligalacturénicos coloidales que contienen una apreciable proporcion de
grupos metil-éster. Estos acidos, bajo condiciones adecuadas, son capaces de formar geles con
azucar y 4cido, o si presentan un bajo contenido en metoxilo, con determinados iones metalicos.

Las sales de los acidos pectinicos se denominan pectinatos (Navarro y Navarro, 1985)

2.3.3. PECTINAS

Son los acidos pectinicos solubles en agua caliente, con un contenido medio de éster
metilico y grado de neutralizacion. Su principal caracteristica es la capacidad de formar geles en

presencia de suficientes solidos solubles, &cidos o iones polivalentes (Navarro y Navarro, 1985)

2.3.4. ACIDOS PECTICOS

Son aquellas sustancias pécticas constituidas principalmente por &cidos
poligalacturénicos practicamente libres de grupos metoxilo debido a esto su grado de
esterificacion es de 0 % (Ledn y Riveros, 2014). Las sales de estos &cidos se denominan pectatos
y reaccionan facilmente con los iones calcio de las células para producir compuestos insolubles
en los jugos de frutas, dando un precipitado visible cominmente en la separacion de fases o
abanderamiento en los néctares (Navarro y Navarro, 1985)

2.4. PECTINAS

2.4.1. DEFINICION

La pectina es un polisacarido natural y uno de los constituyentes mayoritarios de las
paredes de las células vegetales. Se obtiene a partir de los subproductos de la industrializacion de
los citricos y las manzanas. Su estructura es la del acido poligalacturdnico esterificado
parcialmente con grupos metilos y cadenas laterales de azucares neutros, que facilitan la
separacion de las cadenas y, por consiguiente, su hidratacion. Las pectinas en general, forman
geles que pueden presentar retrogradacion y cuya resistencia a los ciclos de congelacién-

descongelacién dependen del contenido de azucares del producto (Cubero et al. 2002).

En su forma natural encontramos la pectina en tres tipos: homogalacturonano,
galacturonanos modificados y ramnogalacturonano I. EI homogalacturonano esta constituido por
restos de acido D-galacturénico unidos mediante un enlace a (1—4), su estructura es como se

muestra en la Figura 02. Los grupos carboxilos de los restos galacturonosil pueden encontrarse
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esterificados con metanol o libres. Los grupos carboxilos libres pueden estar disociados y dar
lugar a la formacion de puentes de Ca? que constituye la estructura conocida como caja de

huevos. la pectina de naturaleza neutra esta constituida por L-arabinosa, D-galactosa 0 ambas
(Azcon y Taldn, 2008).

ified GalpA

o
COH
Carbon 4 “0
Methyl-esterified GalpA
uld—llnkage HO
cocm o
H
HO
o 7
""""""""""" COCHs _g
- . HO.
p-Galactosyluronic acid (GalpA) residue
HO
o i
COCH; ¢
CH;ﬁO
o Wo L
Acetyl ester |

Figura 02: Estructura de la pectina (O’Neill et al. 2001)

Para crear una estructura resistente las pectinas usan mecanismos diversos en sus enlaces,
tal como se muestra en la Figura 03.

aH '_! ml H Puentes de Hidrogeno
lQ'a .............. w't entre dos grupos carbowdlo.
+] O
W B o ]
\c f_ﬂ Formacion de cadenas por
n“? "~ A \‘m combinacion polihidrox
e F R — . N
(&1 amcares).
o a @
7 %
O =S c WO
."‘:_._.—:"I.r Uniones calcie.
H '] O
H3 -] &ﬂ
\ =t 4 Puemes deHidrozemo
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Uit ma s s mema s s wen s e i mi
4 A} \
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? C— 1 — - por formaldehida
- (umiones metileno]).

Figura 03: Diferentes tipos de uniones entre moléculas de pectina (Garcia, 2009)
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Tabla 03: Normas internacionales de requerimientos de las pectinas (Garcia, 2009).

Universidad
Nacional del

UE UE E440 FAO/ FDAJ/FCC USP
NORMAS E440 pectina WHO Pectina Pectina
pectina amidada JECFA
Pectina

1 Pérdida de secado (%max) 12 12 12 12 10

2 Ceniza insoluble en é&cido 1 1 1 1 -
(3 N HCI) (%max)

3 Insolubles totals (%omax) - - 3 3 -

4 Metilsulfato de sodio (%max) - 7 - 01 -

5 Alcohol metil, etil, 0 1 1 1 1 -
isopropilico libre (en bs)

(%max)

6 Alcohol metilico (%bmax) - 3 - - 0,3
Alcohol etilico (%max) - 5 k - 0,5
Alcohol isopropilico (%max) i i 1 - 0,5

7 Diéxido de azufre 50 50 50 50 -
(en bs) (max. ppm)

8 Contenido de nitrdgeno 1 - 2,5 - -
(pectina)(en bs y libre de
ceniza) (%omax)

9 Contenido de nitrégeno B 2,5 2,5 N B
(pectina amidada) (%max)

10 | Acido galacturénico (en bs 65 65 65 - 74
y libre de ceniza) (%min)

11 | Contenido de metoxilo (en - - 1 - 6,7
bs pectina no estandarizada)

(%min)

12 | Grado de amidacion (%max) r 25 25 25 -

13 Azlcar y é&cidos organicos - - - - 160
(Yomax)

14 Arsénico (max. ppm) 3 3 - -

15 | Plomo (max. ppm) > S 5 5

16 Cadmio (max. ppm) s 1 [ - B

17 Mercurio (max. ppm) 1 1 - - -

18 | Metales pesados (como 20 20 - - -
plomo) (max. ppm)

19 Pesticidas Acorde aregulaciones generales alimenticias

20 Gérmenes patogenos Acorde aregulaciones generales alimenticias Ausencia de

salmonella

21 Impurezas organicas volatiles Acorde aregulaciones generales alimenticias Limites definidos

2.4.1.1. PECTINA COMO PECTATO DE CALCIO

Las pectinas en la célula se mantienen unidas por fuerzas de VVan Der Walls relativamente

fuertes y por enlaces i6nicos (Ca2+). Estas pueden separarse por hidrdlisis suave u otros medios,
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transforméandose en pectinas solubles, cuando se adiciona cloruro de calcio a estas pectinas
solubles se precipitan en forma de péctato célcico, la determinacidn de pectina como péctato de
calcio consiste en solubilizar la pectina en agua caliente, para su posterior precipitacion con una

solucion de cloruro de calcio anhidro en medio acido (Silva, 2007).

En albedo de sidra el porcentaje de péctato de calcio es 5,22 %, en el fruto entero 3,13 %
y en albedo seco 15,69 % (Lopez et al. 2000), en cacao 2,52 % en mucilago fresco y 2,8 % en
mucilago seco, lo que da entender que a mayor cantidad de péctato de calcio se tendra mayor

extraccion de pectina (Orocollo, 2005).

2.4.2. CLASIFICACION DE LAS PECTINAS
2.4.2.1. PECTINAS DE ALTO INDICE DE METOXILO (HM)

Este tipo de pectinas gelifican en medio &cido, en un rango de pH que va desde 2,0 hasta
3,5, con solidos solubles mayores al 55 %, el grado de esterificacion que debe presentar esta
pectina debe de ser superior al 50 %, tiene la caracteristica de ser térmicamente reversibles, este
tipo de pectina se la puede encontrar mayor mente en la cascara de los citricos especial mente
en la naranja valencia. Cuando mas esterificada este la pectina, méas facilmente se solubilizara en
frio. Se recomienda dispersar en frio para facilitar su hidratacion. La solubilidad de las pectinas
HM es inversamente proporcional al contenido en solidos solubles del medio. Dado que las
soluciones tienen una alta viscosidad, se recomienda realizarla en un medio con un contenido en
solidos solubles (s.s.) inferior al 20 % y con una fuerte agitacion mecanica. Otra opcién es
dispersar la pectina en una solucién concentrada de azlcar o glucosa (s.s.= 70-80°Brix) que tenga
poco de agua disponible, a continuacioén, diluir con agua hasta que la solucion contenga menos
de un 20 % de s.s. posteriormente se debe calentar hasta 80 °C para asegurar la completa

solubilizacién de la pectina, garantizando asi la formacion de grumos (Cubero et al., 2002).

Las pectinas de alto metoxilo se gelifican debido a interacciones hidrofobicas y a los
puentes de hidrégeno entre las moléculas de la pectina, a bajo pH (menores a 3,5) y con alto

contenido de azucar (Ledn y Riveros, 2014), su estructura se muestra en la Figura 04.

COOCH: COOCH: COOCH:

OH oM
| |
L O 0
8] o
OH oM
OH OH OH
o 4]
0
1 I
OH OH OH

COOH

COOCHs

Figura 04: Pectina de alto metoxilo (Badui, 2006)
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2.4.2.2. PECTINAS DE BAJO INDICE DE METOXILO (LM)

Presentan un grado de esterificacion menor del 50 % y no necesitan ni azucar ni acido
para la gelificacion, aunque si una cantidad controlada de calcio u otras sales divalentes. La LM
gelifican en un amplio margen de solidos solubles (10 % - 80 %) y pH entre 2,5-6,5 dando lugar
a geles reversibles térmicamente y mas o menos cohesionados segln el contenido en calcio del
producto y el valor de pH. Para mejorar la solubilidad en frio de las pectinas LM se recomienda
neutralizarlas parcialmente. Si no es el caso, se recomienda hidratarlas en caliente. No presenta
buena resistencia mecanica. Debido a su reactividad con el Ca?* son apropiados como agentes
gelificantes o espesantes en productos lacteos (Cubero et al., 2002), su estructura se muestra en

la Figura 05.

CODH

oH coaH oH COOCHs

Io] I
o] 0

OH OH
OH OH OH
0
o o]
OH COOH OH COOM oH

Figura 05: Pectina de bajo metoxilo (Badui, 2006)
2.4.2.3. PECTINAS LM AMIDADAS

Son pectinas de bajo metoxilo, pero algunos de los grupos metoxilo han sido sustituidos
por grupos amida mediante una desesterificacion amoniacal durante el proceso de obtencién de
la pectina. EI margen de aplicacion esta entre 30 %-65 % de solidos solubles y valores de p(H)
entre 3-4,5, forman geles termorreversibles (Cubero et al., 2002), su estructura se muestra en la
Figura 06.

COOH aH cooH oH COOMHz

a 0

o 0
OH oM
OH OH OH
0 o 0
| | | |
OH COOH OoH COOM [+3]

Figura 06: Pectina LM amidadas (Badui, 2006)

2.4.3. PROPIEDADES FISICOQUIMICAS DE LAS PECTINAS

Para obtener un gel con las caracteristicas adecuadas, aparte de saber escoger entre los
diferentes tipos de pectina que se puede encontrar en el mercado, hay que conocer cémo afecta a

la gelificacion los siguientes parametros:
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2.4.3.1. GRADO DE METOXILO

El grado de metoxilo es la relacion de grupos &cido galacturénico metoxilados totales en
el entendido de que el &cido galacturdnico solo estd parcialmente esterificado (Chevalier,
2016).Las moléculas de &cido D-galacturdnico que conforman la estructura molecular de una
sustancia péctica pueden presentar grupos Metil-Ester, la cantidad de estos grupos funcionales
permiten evaluar la facilidad de formar geles, clasificarla como Bajo Metoxilo (LM), o de Alto
Metoxilo (HM), ademas de determinar la sensibilidad de la pectina a la presencia de los cationes

polivalentes (Suéarez y Orozco, 2014)

Fauilibrin entre &l Aridn ~arbasdlicn v el metfdiln

Figura 07: Reaccion y mecanismo de saponificacion del &cido D-Galacturénico (Suérez y
Orozco, 2014)

Al aumentar la temperatura y tiempo de extraccién se aumenta el rendimiento pero se
reduce el porcentaje de metoxilos, debido al aumento de la hidrdlisis de los ésteres en los grupos
carboxilos metoxilados, y que esta relacionado directamente con la calidad de la pectina (Leon y
Riveros, 2014). A temperaturas altas mas de 50°C hay demetilacion progresiva a mayor velocidad.
Las variaciones en el grado de metilacion se pueden atribuir a factores como los diferentes
contenidos de grupos metoxilo de las sustancias pécticas en su estado natural, durante la
extraccion y purificacion de la pectina puede haber cambios significativos en el porcentaje por
los tratamientos a los que se somete; ademas pueden existir cambios durante el almacenamiento

ya que las soluciones de &cidos pécticos y pectinicos se degradan con el tiempo (Garcia, 2009).

Un acido pectinico completamente esterificado, tendria 16 % de grupos metéxilicos y
esto es lo que equivale al 100 % de esterificacion. Normalmente se encuentra en la pectina un 8,5
a 11 % de grupos metoxilos, siendo el minimo necesario para conseguir una buena gelificacion 8

% de grupos metoxilos. La proporcion de metilacion se expresa por el contenido en metoxilo (-
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OCH3) lo cual dara a la pectina un grado determinado, sea alto si es mayor de 7 % o bajo si es

menor a esa cantidad (Leon y Riveros, 2014)

2.4.3.2. ACIDO GALACTURONICO

El AG por ser un azucar, una forma oxidada de la D-galactosa, estard acompafiado de
azUcares neutros como, L-arabinosa, L-ramosa, D-galactosa y de algunas impurezas arrastradas
en las extracciones y para ello el AG no sirve para definir la fuerza del precipitado y comprobar
la pureza del producto La FAO, FDA Y UE indica que una pectina de buena calidad no debe ser
menor del 65 % y la USP establece como minimo 74 % calculado en base seca. Valores menores
son indicativo de que ha ocurrido una fragmentacion de la pectina, ya sea por hidrolisis o accion

enzimatica (Ledn y Riveros, 2014).

Los contenidos mas altos de AG para cascara de cacao se observd a 90°C, donde alcanza
un mayor rompimiento de los enlaces presentes en la estructura de la protopectina, provocado por
el gran suministro de energia (Barazarte, 2006) , a tiempos de 60 minutos a 85°C. pH 2,0 se
obtiene el mejor rendimiento en la cascara de platano pero a pH 3,0 debido a la presencia de que

se hidrolizan junto con la pectina extraida (Vasquez et al. 2008)

2.4.3.3. GRADO DE ESTERIFICACION

El grado de esterificacion es un indice que mide la proporcidn de grupos carboxilos de la
cadena de galacturonanos presentes en la molécula de pectina que se encuentran esterificados con
alcohol metilico (Barazarte, 2006). El calculo del grado de esterificacion expresado como
porcentaje de esterificacion por metilos, de los grupos carboxilo de los acidos pectinicos, se basa
en las determinaciones de la acidez libre y de las unidades metiladas. La suma de las unidades de
carboxilos libres y de las unidades de carboxilos metilados corresponde al nimero de carboxilos
totales de los &cidos pectinicos. La relacion entre los carboxilos esterificados y los carboxilos
totales (Ledn y Riveros, 2014), expresados como mili equivalentes por gamo, puede Ilamarse
grado de esterificacién (Mufioz, 2011). A medida que la esterificacién de la molécula aumenta,
también aumenta su insolubilidad, para que esta se solubilice es necesaria la presencia de factores
externos como calor para causar una hidr6lisis de los esteres metilicos y logar solubilizar la
molécula en medio acuoso (Ginauer, 2009). Cuando esta mayormente esterificado la pectina los
grupos acidos no estan disponibles para formar enlaces cruzados con iones divalentes (Suarez y
Orozco, 2014). El grado de esterificacion varia segln de la fuente obtenida (aloe vera 3 % a 9 %)

(Kumar y Kumary, 2016).
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2.4.3.4. pH

La presencia de grupos carboxilos libres da lugar a soluciones de pectina que exhiben un
pH &cido. Una solucidén al 1 % de una pectina no tamponada (sin neutralizacion de los grupos
carboxilos) puede dar un rango de pH de 2,7-3 (Smit, 1977). La tendencia a la formacién del gel
se incrementa con la reduccién del pH (Cubero et al., 2002). EI pH de las soluciones de pectina
varia de 2,8 a 3,4 como funcién de grado de esterificacion. Como polielectrolitos, las pectinas
tienen calculada una constante de disociacion aparente de 3,25x10* a 19 °C (Le6n y Riveros,
2014).La pectina es un &cido con un pK de unos 3,5, Presenta un alto porcentaje de &cidos
disociados respecto a los no disociados, esto hace a la pectina méas hidrofilica. Por lo que, la
tendencia a gelificar aumenta considerablemente al disminuir el pH. Lo podemos evidenciar, en
las pectinas de alto metoxilo, que generalmente requieren un pH de 3,5 para logar gelificar (Ledn
y Riveros, 2014). Se determin6 mediante el uso de un pH-metro, calibrando el pH de una solucién
de pectina en agua destilada al 1 % dando un pH de 3,05 (Duran y Honores, 2012) . Un porcentaje
alto de grupos acidos disociados respecto a los no disociados hace la pectina mas hidrofilica. Por
lo tanto la tendencia a gelificar aumenta considerablemente al bajar el pH. Esto se hace
especialmente evidente en pectinas de alto metoxilo, las cuales requieren normalmente un pH por
debajo de 3,5 para gelificar (Alfonso, 2010).

2.4.3.5. VISCOSIDAD

La viscosidad de la pectina de alto metoxilo depende: el grado de esterificacion, longitud
de la molécula, pH y temperatura y se incrementa conforme va alcanzando a la temperatura de
ebullicién Las soluciones de pectina completamente esterificadas no cambian apreciablemente
su viscosidad al variar el pH, pero al disminuir el grado de esterificacion la capacidad de formar

geles se vuelve dependiente del pH (Suérez y Orozco, 2014)

Concentraciones diferentes de un azlcar y diferentes azlcares afectan a la viscosidad de
manera diferente. La viscosidad se incrementa marcadamente a medida que la temperatura se
acerca a la temperatura de ebullicidn. La viscosidad intrinseca de la pectina extraida disminuye a
medida que disminuye el pH de extraccién, ya que a menor pH aumenta la degradacion de las
cadenas, que disminuyen su longitud y la viscosidad intrinseca esta relacionada con la longitud
de la cadena (Pagan, 1998).

En dispersiones de pectina una propiedad muy Gtil de la viscosidad es la resistencia del
gel (soluto) a fluir en relacion al agua conteniendo un electrolito. El objeto del electrolito es la de

disminuir la ionizacion de los grupos carboxilos de la pectina. La pectina entonces pasa a ser un
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electrolito neutro en vez de comportarse como un electrolito con gran efecto electroviscoso. El
tiempo de extraccion no es un factor importante en el aumento de la viscosidad de la pectina ya
que es una caracteristica propia de sus moléculas y esta relacionada directamente con su peso
molecular. La viscosidad de las pectinas disminuye con el aumento de temperatura, debido a que
la molécula se rompe y su peso molecular disminuye (Alfonso, 2010). Usando un spin #06 en un
viscosimetro Brookfield se determiné viscosidades de 219,7 cps para la pectina al 1 % (Durén 'y
Honores, 2012), y en soluciones al 0,05 % de pectina la viscosidad fue de 19,2cp (lima), 10,7

(naranja), 7,2 (naranja dulce) y 12,2 (tejote).

Usando un viscosimetro BROOKFIELD spin #02 las viscosidades comprendidas entre
32 cpsa b5 cps para cascaras de toronja, en funcidon de la temperatura, pH y tiempo. Optimizando
70 °C/80 minutos y pH 2,6 la viscosidad es 54,5 cps (Alfonso, 2010)

2.4.3.6. GRADO DE ACETILACION

El grado de acetilo de la pectina es definido como la proporcién de grupos acidos acetil
galacturdnico para totalizar unidades del galacturona. La FAO establece que una buena pectina
debe tener menos de 1 % de acetilo (Orocollo, 2005), y en caracteristicas tipicas de pectinas
comerciales debe ser menores al 5 % (excepto por la pectina de remolacha) (Garcia, 2009). Las
pectinas de alto contenido de estos grupos tienen una baja capacidad de gelificacion y por lo
general debe ser menor al 3 %. La determinacion de acetilo consiste en la saponificacion de las
muestras con NaOH 1 N con el fin de liberar los grupos acetilos y transformarlos en &cido acético
(Pagan, 1998). En pectina de granadilla el contenido de acetil es 0,3 % a 0,5 % y en limén (0,26
%) (Bui et al., 2014), en toronja es de 0,456 % a 1,634 % Y en pulpa de mango 0,215 % a 0,314
% (Ferreira, 2001), en epidermis de calabazas el contenido del acetil fue 0,018 % y 0,015 %
(Ibrahuim, 2008), 0,27 % en mucilago de café typica y 0,32 % en pectina citrica comercial, donde
la influencia de los grupos acetilos se da en el poder gelificante de una pectina, entre otros
factores, esta influenciada por la remocién de grupos o cadenas laterales, los cuales estan
encubriendo grupos funcionales necesarios para la gelificacion, tal es el caso de los grupos OH
secundarios de las unidades de &cido galacturonico de pectinas esterificadas con &cido acético
(Orocollo, 2005).

La hidrolisis en medio acido disminuye los acetilos en varias veces superior. Guardando
en frascos de vidrio y al repetir los andlisis un afio mas tarde los acetilos sufren una perdida
espontanea, que en algunos casos llega a ser superior al 6 % de su contenido inicial. Esto parece

indicar que los acetilos estan débilmente ligados a la molécula péctica. A los alcalis los acetilos
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son mucho maés resistentes que los metoxilo, que se liberan casi instantdneamente, lo que impide

el uso de sustancias alcalinas en la extraccidn de pectinas comerciales (Catalan, 1964).

2.4.3.7. HUMEDAD

La presencia de agua ligada en la pectina influye en la presencia de los grupos metoxilo;
una mayor cantidad agua ligada al metoxilo, la pectina sera mas estable. Y una menor cantidad
de agua ligada al metoxilo, se desestabiliza siendo facilmente destruido, reduciendo su
proporcion en la molécula lo que ocasiona una posterior pérdida de gelificacion La funcion del
agua ligada al grupo metoxilo de la pectina es impedir la hidrolisis inmediata del enlace carboxilo-
metoxilo, protegiendo a la pectina de la desesterificacion. Ademas va a generar mas puentes de
hidrdgeno, necesarios para formar més uniones con otras moléculas logrando una gelificacion
fuerte (Gunauer, 2009).

2.4.3.8. PESO MOLECULAR

El peso molecular de la pectina es relacionado con la longitud de la cadena, una
caracteristica muy importante de la que dependen la viscosidad de sus disoluciones y su
comportamiento en la gelificacion de las jaleas. La determinacién del peso molecular es dificil,
debido a la extrema heterogeneidad de las muestras y parcialmente debido a la tendencia de las
pectinas a agregarse, aun bajo condiciones no favorables a la gelacion. Se determinaron que los
pesos moleculares variaban de 20000 a 300000 g/mol (Pagan, 1998), también se ha establecido
gue los pesos moleculares de pectina estan comprendidas en el rango de 1200000 a 200000 g/mol
(Garcia, 2009).

2.5. EXTRACCION ACIDA DE PECTINA

La hidrolisis, ayuda a extraer la pectina y al mismo tiempo reduce su calidad causando la
ruptura del enlace entre el carboxilo y el metilo (Gunauer, 2009). Puede notarse un incremento
del rendimiento con la disminucion del pH pudiendo estar asociado a la extraccion de diferentes
biomoléculas existentes en la cascara tales como almidén, hemicelulosa, celulosa, entre otros,
durante el proceso de hidrolisis. Se observa que el contenido de metoxilo disminuye con el
descenso del pH (Vasquez et al., 2008). Las temperaturas de hidrélisis mayores a 98 °C y tiempos
de hidrolisis mayores a 90 minutos, influyen negativamente en los resultados finales,

desnaturalizando y disminuyendo el grado de esterificacién (Duran et al. 2012).

En la extraccion acida también se extrae (10,07 % en nopal vs 0,07 % de la Pectina citrica
RS150 comercial), también se debe a la naturaleza de la materia prima utilizada, dicho contenido
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hace gue este producto se constituya como una fuente potencial de fibra (Montenegro, 2015). La
accion del acido sera mayor cuando mas tiempo actue, ya que durante cierto tiempo va liberando
del tejido vegetal pectina soluble (&cido urdnico) sin degradar su molécula, hasta cierto limite

(tabla 04) luego, pasado este, la proporcion de dichos &cidos decrece (Catalan, 1964).

Tabla 04: Pectina extraida con &cido tartarico al 4 % a 95 °C (Catalan, 1964)

Tiempo Metoxilo | Acetilo | Cenizas
de extraccion | (%) (%) (%)

(horas)

1 4,97 4,17 1,42

2 4,69 3,98 1,63
3 4,92 3,54 1,87
4 5,02 3,20 1,99
5 4,78 3,05 2,18

Mientras con el contenido en metoxilo, a baja temperatura de hidrolisis las pectinas
obtenidas con &acido clohidrico poseen una riqueza superior (tabla 05), al ir elevando la
temperatura este 4cido actua con mayor intensidad sobre los enlaces existentes entre estos grupos

y los carboxilos de la cadena galacturonica (Catalan, 1964).

Tabla 05: Pectina extraida a distintas temperaturas, con &cido clorhidrico al 2 % durante 4 horas
(Catalan, 1964)

Temperatura | Rendimiento | Metoxilo | Acetilos | Cenizas
de extraccion (%) (%) (%) (%)
(°C)
95 16,3 4,07 12,63 1,41
50 11,5 4,62 11,31 1,23
10 1,2 54 3,64 0,98

2.6. ACCION DE AGENTES FISICOQUIMICOS FRENTE A LAS PECTINAS

Otra propiedad importante de las pectinas es la degradacién que presentan por agentes

fisicos-quimicos, tales efectos se muestras en el siguiente orden:

2.6.1. ACCION DE LOS ACIDOS

En medio &cido, las pectinas sufren primero desmetoxilacion (Duran y Honores, 2012) o
desesterificacion y después la hidroélisis de los enlaces glicosidicos con la consecuente ruptura de
la cadena o despolimerizacion, la cual predomina con el aumento de la temperatura. Los &cidos
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solubilizan la protopectina, por esta razon se emplea un medio controlado en los procesos de
extraccion de la pectina; aceleran la separacién de los metoxilos, si su efecto se continda se afectan
los enlaces glicosidicos a (1 — 4) y se pueden romper, y a un pH fuertemente acido, temperaturas
altas y tiempos largos, se presenta la decarboxilacion con formacion de CO2 y furfural. A bajas
temperaturas predomina la saponificacion y altas temperaturas la despolimerizacion (Suérez y
Orozco, 2014).

2.6.2. ACCION DE LAS BASES

El tratamiento con Alcali a elevadas temperaturas conduce a una muy rapida
saponificacion y degradacion de la pectina, aun a temperatura ambiente, el alcali diluido remueve

rapidamente los grupos ester-metil y causa su degradacion (Orocollo, 2005).

Los medios alcalinos acttan sobre los grupos ester metilicos; estos pueden ser eliminados
a bajas temperaturas sin que ocurra necesariamente la despolimerizacion. Esta propiedad es
aprovechada en la produccion comercial de pectinas de bajo metoxilo. La adicién de hidréxido
de sodio permite obtener primero las sales acidas, luego los pectinatos neutros y después ocurre
el fendmeno de desmetoxilacidén o sea rompimiento de los ésteres metilicos (Suarez y Orozco,
2014).

2.6.3. TEMPERATURA

Cuando se enfria una solucion caliente de pectina aumenta la tendencia a la cohesién entre
las cadenas moleculares, las energias térmicas de las moléculas decrecen y su tendencia a gelificar
aumenta. Cualquier sistema que contenga pectina, tiene un limite superior de temperatura por
encima de la cual la gelificacién nunca ocurrird. Por debajo de esta temperatura critica, las
pectinas de bajo metoxilo gelifican casi instantaneamente mientras que la gelificacion de las de
alto metoxilo depende del tiempo. En contraste con las pectinas de bajo metoxilo, las de alto, son

termo reversibles (Alfonso, 2010).

Al incrementa la temperatura durante el secado se produce una mayor degradacion de la
pectina. Esta degradacidn se debe a la ruptura de los enlaces que produce una separacion del grupo
oxidrilo del agua con el metoxilo. Al separarse el grupo oxidrilo se une con el hidrégeno (protén)
del medio formando agua. Al quedar el grupo metoxilo sin el agua ligada este queda expuesto y
es facilmente hidrolizable dando como lugar a la desesterificacion de la molécula con la
consecuente formacion del anion carboxilo y el cation metilo. El cation metilo se une a los
oxidrilos de medio liquido y por ionizacién forman el metanol o etanol, los cuales son altamente

volatiles (Glinauer, 2009).
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2.6.4. AZUCARES

Estos hidratos de carbono, tienden generalmente a deshidratar las moléculas de pectina
en solucion cuantos méas sélidos en solucién hay menos agua disponible para actuar como
disolvente de la pectina y por lo tanto la tendencia a gelificar se favorece. En valores de sélidos
solubles superiores al 85 % el efecto deshidratante es tan fuerte que la gelificacion de la pectina
es muy dificil de controlar. Las pectinas de alto metoxilo gelifican a valores de sélidos solubles
por encima del 55 %. Para cada valor de pH en el cual la gelificacion es dptima y un rango de pH
en el cual la pectina se puede gelificar. Las pectinas de bajo metoxilo pueden gelificar a cualquier
valor de sélidos solubles. La temperatura de gelificacion disminuye al disminuir el contenido de
solidos solubles (Alfonso, 2010).

La solubilidad de la pectina es directamente proporcional al nimero de grupos
carboxilicos esterificados e inversamente proporcional al peso molecular. La pectina es soluble
en agua caliente hasta 2-3 %; En el agua la pectina forma grumos viscosos por fuera y secos por
dentro, por esta razon la pectina se mezcla siempre con azlcar, sales amortiguadoras o se

humedece con etanol antes de afiadir agua (Gunauer, 2009).

Las pectinas forman geles fuertes, cuando la pectina entra en solucion acuosa, sus grupos
carboxilo se disocian parcialmente para formar iones carboxilo con carga negativa (R-COO-)
provocando asi el aumento de la carga negativa de las moléculas y la reciproca repulsion entre
ellas y el azlcar desarrolla una accion deshidratante sobre la pectina y la lleva al limite de la
solubilidad; el acido, liberando iones hidrogeno positivos, neutraliza la accién de los iones
carboxilo negativos, reduce al minimo el aumento de la carga eléctrica y la disociacion de la

pectina y favorece las uniones fisicas de sus moléculas (Gilnauer, 2009).

Para las pectinas de alto metoxilo, el grado de gelificacion o grado de jalea estandar es un
namero que representa el nimero de gamos de azUcar que soportaria un gamo de pectina para
producir una jalea estandar de 65 % de azlcar y una cantidad especifica de &cido. Los grados
usuales son 100, 150 y 200, Asi, 1 g de pectina del grado 100 gelificara 100 g de azlcar (Ledny
Riveros, 2014).

2.6.5. IONES CALCIO

las pectinas LM gelifican solo en presencia de una cierta cantidad de iones calcio La
pectina tiene la habilidad para asociar iones debido a un contenido alto de carga negativa un

ejemplo es su afinidad por el calcio (Macartain, 2008)
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26.6. LA PROPORCION ENTRE GRUPOS HIDROFOBICOS E
HIDROFILICOS

La proporcién determina la solubilidad de la pectina. EI grupo éster es menos hidrofilico
que el grupo &cido y en consecuencia una pectina de alto metoxilo con un alto grado de
esterificacion gelifica a temperaturas més altas que otra con menor grado de esterificacion. Esta
diferencia se refleja en la clasificacion de las pectinas en pectinas de gelificacion rapida, normal
o lenta (Mufoz, 2011).
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3.1

Altiplano

I1l. MATERIALES Y METODOS

LUGAR DE EJECUCION

El presente trabajo de investigacion se realizd en las siguientes instalaciones de la

Universidad Nacional del Altiplano de Puno:

3.2.

3.3.

Laboratorio de procesos industriales de la EPIA
Laboratorio de microbiologia de la EPIA
Laboratorio de evaluacién nutricional de la EPIA

Laboratorio de ingenierias de la EPIA

MATERIAL EXPERIMENTAL

3.2.1. MATERIA PRIMA

La materia prima usada en esta investigacion para la extraccion de pectina fue el sancayo
(Lobivia maximiliana) procedente del distrito de Conduriri, provincia el Collao, Region
Puno, de la propiedad del sefior Francisco Nina Castillo, a una altitud de 3950 mshm,
con coordenadas de 16°36°56°’S y 69°42°09°°0. Con cualidades quimicas descritas en el
Anexo 02 y cualidades fisicas descritas en la Tabla 22.

Para las comparaciones se usoO: pectina extraida de sancayo y pectina citrica estandar

comercial marca "SANTHY sabores y aromas” con grado de jalea estandar 106.

EQUIPOS, MATERIALES Y REACTIVOS

3.3.1. EQUIPOS

Balanza analitica (marca PIONEER con cuatro decimales de precisién con un méaximo
de 210 g)

Estufa (marca VACUCELL)

Destilador de agua (dos litros de capacidad marca GFL)

Licuadora (marca OSTER de 600 W de potencia)

Equipo para titulaciones

Agitador magnético (marca OVAN serie # 8171001)

Autoclave (VERTICAL PRESSURE STEAM STERILIZER modelo LS-850L-AA serie
186 con fecha de fabrica 04/2011, con cap. Maxima de 0,22MPa/134 °C/50L)
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- Mufla (marca THERMO SCIENTIFIC)

- Potenciometro (marca INOLAB)

- Refractdmetro digital 0 — 80 ° B “Atago”.

- Determinador de actividad e agua (marca AGUA LAB dew point water activity meter
4te)

3.3.2. MATERIALES

- Tubos de ensayo con tapa (PIREX).

- Fiolas de 100, 250, 500 y 1000 ml (PIREX).

- Matraces 250 y 500 ml (PIREX).

- Pipetas volumétricas 1, 5y 10 ml (PIREX).

- Probetas de 10, 50, 100 y 500ml (PIREX).

- Vasos precipitados 80, 150 250, 500 y 600 ml (PIREX).

- Recipientes de vidrio herméticos.

- TermoOmetro (marca BOECO GERMANY modelo SH-135 con capacidad de -50 °C a
300 °C con precision de un decimal).

- Frascos de vidrio de 250 ml de capacidad.

3.3.3. REACTIVOS

- Acido clorhidrico (0,05, 0,1 y 0,25 Normal estandarizado).

- Etanol al 96 y 70 % (de laboratorio ALKOFARMACIA, con contenido de 1 litro en
recipiente de plastico).

- Hidréxido de sodio (0,05, 0,1 y 0,25 Normal estandarizado).

- Fenoltaleina al 1 %.

- Indicador rojo de fenol (solucion de rojo de fenol 0,101 g mas 28,2 ml NaOH 0,01 My
250 ml de agua destilada).

- Heliantina (solucién de naranja de metilo 0,125 g mas 250 ml de agua destilada)

- Carbonato de sodio anhidro en polvo (proveedora MALLINCKRODT con una pureza
del 99,9 %).

- Biftalato de potasio (proveedora MALLINCKRODT con una pureza del 99,9 %).

- Sulfato de magnesio-acido sulfarico (MgSO4*7H,0 proveedora RIEDEL-DEHAEN con
una pureza del 99,8 %)

- Cloruro de calcio 1N

- Cloruro de sodio (proveedora RIEDEL con una pureza del 99,9%)

- Acido acético 1IN
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- Agua destilada

- Hipoclorito de sodio (lejia comercial marca CLOROX con una pureza en cloro de 4 %

p/p).
3.4. METODOS DE ANALISIS

3.4.1. ANALISIS FISICOQUIMICO DE LA MATERIA PRIMA

a) HUMEDAD.- Método gravimétrico usando el equipo determinador de humedad
(A.0.A.C., 1990).

b) PROTEINA.- Segun el Método de micro-Kjeldahl, empleando el factor 6.25 para
obtener proteina total (A.O.A.C., 1990).

c) GASA.- Se us6 el método de Soxhlet, empleando como solvente éter de petréleo
(A.0.A.C., 1990).

d) CENIZAS.- Por calcinacién a 550 °C durante 3- 5 horas (A.O0.A.C., 1990).

e) FIBRA BRUTA.- Mediante digestion acida y basica (A.O.A.C., 1990).

fy CARBOHIDRATOS.- Se obtiene por diferencia después que se han completado los
analisis para humedad, proteina, gasa, ceniza y fibra (A.O.A.C., 1990)..

g) pH.- Con un potencidmetro marca INOLAB de rango 0-14(A.0.A.C., 1990).

h) ACIDEZ TOTAL.- Mediante titulacién con NaOH 0,1 N y Fenolftaleina al 1 % como
indicador, los resultados se expresaron como % de acido citrico.(A.O0.A.C., 1990).

i) PECTATO DE CALCIO.- Segun la metodologia de las Normas mexicanas (1980) y el
método de Carré y Hayes (1922), citado por Orocollo (2005).

j) RELACION DIAMETRO TOTAL.- Este valor se obtuvo de la division entre diametro
polar y ecuatorial (Ochoa, 2013).

k) PESO.- Se determin6 mediante una balanza analitica (marca KERN modelo 24K2N),
con capacidad méxima de 24 kg (A.O.A.C., 1990).

) ACTIVIDAD DE AGUA .- Se determind mediante el equipo AGUA LAB (dew point
water activity meter 4te) (A.O.A.C., 1990)

3.4.3. ANALISIS FISICOQUIMICO DE LA PECTINA
3.4.3.1. RENDIMIENTO

Se determind mediante los peso de la materia prima usada, en este caso Sancayo, Y la
pectina obtenida al final del proceso (Montenegro, 2015). Se calculé mediante la siguiente

expresion:
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% Rendimient _W2 100
O renaitmiento = W1 X
Donde:
W1= masa del Sancayo después del pelado

W2=masa de la pectina obtenida
3.4.3.2. CONTENIDO DE METOXILO

El contenido de metoxilo es un factor importante en el control del tiempo de fraguado de
pectinas, la sensibilidad de los cationes polivalentes y su utilidad en la preparacion de geles
solidos bajos, peliculas y fibras. Se determina mediante la saponificacion de la pectina y la

titulacion del grupo carboxilo liberado (Owens et al., 1952).

1. Pesar 0,5 g de la sustancia péctica (libre de amonio y cenizas) en un matraz erlenmeyer con
tapa de 250 mL. Humedezca con 5 mL de etanol.

2. Agregar 1g de NaCl para hacer méas notorio el punto final (agitar)

3. Agregar 100 mL de agua destilada libre de carbonatos, y 6 gotas del indicador de Hinton o
Rojo de Fenol. Asegurarse que toda la sustancia péctica esté disuelta y que no haya grumos
gue se retengan en las paredes del matraz.

4. Titular lentamente (para evitar una posible desesterificacion) con NaOH 0,1 N, hasta el
cambio de color del indicador (pH 7,5) este cambio debe persistir por lo menos 30 segundos.
v" Agregar 25 mL de NaOH 0,25 N a la solucion.

v/ Agitar vigorosamente y déjela en reposo a temperatura ambiente con tapa, por 30 minutos
en un matraz tapado.
v Agregar 25 mL de HCI 0,25N (o una cantidad equivalente a la base agregada) y titule con

NaOH 0,1N hasta el mismo punto final como anteriormente.

ml de alcali x normalidad del alcali x 3,1
Wmuestra

% contenido de metoxilo =

3.4.3.3. ACIDO GALACTURONICO

La pectina, que es un poligalacturonico parcialmente esterificado contiene 10 % o més de
material organico compuesto de arabinosa, galactosa y azUcares. La estimacién del contenido de
acido galacturonico es esencial para determinar la pureza y el grado de esterificacién ademas de

evaluar las propiedades fisicas.

Procedimiento
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Haciendo uso del peso equivalente, contenido en metoxilo y los datos de la alcalinidad
de las cenizas, calcular el &cido galacturénico de la expresion dada a continuacion (Owens et al.,
1952).

(meq alcali peso equivalente + meq alcali saponificacion + meq cenizas titulables)
x

% AG = 176x 100

peso de la muestra(mg)

3.4.3.4. DETERMINACION DE GRADO DE ESTERIFICACION

Depende del &cido galacturénico (AUA) y metoxilo, segun el método de Doesburg (1965)
citado por Ledn y Riveros (2014).

% metoxilos x 176 x 100

% GE =
4 % AG x 31

3.4.3.5. pH

El pH se determiné usando una solucién al 1 % (p/v) de pectina en agua destilada (Leon

y Riveros, 2014). Para lo cual se usé el equipo potenciémetro marca INOLAB (A.O.A.C., 1990).

3.4.3.6. DETERMINACION DE VISCOSIDAD

Segun la metodologia adoptada por Alfonso (2010), para determinar la viscosidad de

tiene los siguientes procedimientos:

v Preparar una solucion al 1 % (p/v) de pectina, evitando la formacion de grumos y
adhesién en las paredes del recipiente.

v Agitar por 10 minutos con agitador magnético.

v' Tomar la viscosidad, con el viscosimetro probando cada husillo y variando las

velocidades de rotacion hasta encontrar los valores de viscosidad.

Los husillos son rotores donde cada rotor tiene un limite de medida de la viscosidad, para el
viscosimetro NAHITA se tiene cuatro rotores.

3.4.3.7. DETERMINACION DE CONTENIDO DE ACETILO

El contenido Acetil fue determinado segun el método de Ibrahuim (2008) y Mc Cready y
Owens (1950), citados por Orocollo (2005).

v' Pesar 0,5 g de pectina y afiadir 25ml de 0,1 N NaOH, tapar el matraz y agitar los

contenidos hasta que todo la pectina este disuelta.
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v Dejar en reposo a temperatura ambiente por al menos 1 hora o preferiblemente toda la
noche.

v Diluir la solucién a 50ml con agua destilada. Afiadir 20 ml y llevar al aparato de
destilacion.

v Afiadir 20 ml de solucion sulfato de magnesio acido sulfarico (se prepara mezclando100g
de cristales de sulfato de magnesio y 1,5 g de &cido sulfarico diluido para 180 ml)

v’ Destilar al vapor y colectar 100 ml de destilado manteniendo el volumen constante en el
frasco de destilacion

v Titular el &cido acético (el destilado) con NaOH 0,05 N usando rojo de fenol como
indicador

v Llevar a cabo una destilacion en blanco usando 20 ml de agua y 20 ml de la solucién
sulfato de magnesio acido sulfurico y titular como se describe en el caso de la muestra

v"El titulo debe ser menor de 0,1 ml de alcali estandar

Nnaon X Vnaon ¥ 4,3
peso de la muestra en la alicuota

% acetilo =

Donde:
Nnaon: normalidad del hidréxido de sodio.
Vnaon: Volumen de gasto del hidréxido de sodio.

3.4.3.8. DETERMINACION DE HUMEDAD

Se determind usando el determinador de humedad, para lo cual se pesa 2 g de pectina en
el propio equipo. El equipo trabaja a una temperatura de 130 °C x 10 minutos. El resultado final
lo expresa en porcentaje de humedad (A.O.A.C., 1990).

3.4.3.9. DETERMINACION DEL PESO MOLECULAR
Se determina mediante la viscosidad y la concentracion (Untiveros, 2003).

1
(Nrg — l)x 6

pesomolecular (gr/mol) = = 265

Donde:
Nr: viscosidad relativa

C: concentracién
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3.4.4. ANALISIS MICROBIOLOGICO

Recuento total de Mohos, (ICMSF, 1999)

Recuento total de Escherichia Coli, (ICMSF, 1999)
Recuento total de Bacillus Cereus, (ICMSF, 1999)
Ausencia o presencia de Salmonella sp, (ICMSF, 1999)

SSEENEE AN

3.5. METODOLOGIA EXPERIMENTAL

El trabajo de investigacién se realiz6 en tres etapas, primero se hizo un analisis
fisicoquimico del sancayo, luego se procedié a la determinacién de la influencia de temperatura
y tiempo en el rendimiento, grado de metoxilo, acido galacturénico y grado de esterificacién, en
la obtencidn de pectina, al final se hizo las comparaciones de las caracteristicas fisicoguimicas
entre la pectina de sancayo con la pectina comercial, se muestra en detalle de las etapas en la
Figura 08 y la explicacion de cada uno de ellas en los apartados 3.5.1, 3.5.2y 3.5.3

- humedad - carbohidratos - peso
P - ceni - pectato de calcio - actividad de agua
iy i
FISICOQUIMICO DE LA  thos - acidez total
MATERIA PRIMA - fibra - relacién diametro total
DETERMINAR LA INFLUENCIA 1. Variables de estudio 2. variables de respuesta
DETEMPERATURAY TIEMPO - temperatura (70°C, 80°C y 90°C) - rendimiento
SOBRE LAS VARIABLES DE - tiempos (30, 45 y 60 minutos) - grado de metoxilo
RESPUESTA EN LA - &cido galacturénico
OBTENCION DE PECTINA - grado de esterificacion
1. Variables de estudio 2. variables de respuesta
COMPARACION ENTRE LA - pectina de sancayo -pH idad
PECTINA DE SANCAYO CON - pectina comercial i V'sct°s'-da de acetil
LA PECTINA COMERCIAL Cromodad e
- peso molecular

Figura 08: Etapas de la investigacion

3.5.1. ANALISIS FISICOQUIMICO DE LA MATERIA PRIMA

El sancayo fue sometido a un analisis fisicoquimico de humedad, cenizas, proteina, grasa,
fibra, carbohidratos, péctato de calcio, pH, acidez total, relacién didametro total, peso, actividad
de agua
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35.2. DETERMINACION DE LA INFLUENCIA DEL TIEMPO Y
TEMPERATURA SOBRE LAS VARIABLES DE RESPUESTA EN LA
OBTENCION DE PECTINA

Se determiné la influencia de la temperatura y tiempo en el rendimiento, grado de
metoxilo, &cido galacturdnico y grado de esterificacion, en la obtencion de pectina de sancayo.
Para ello se establecio un diagrama de flujo que se muestra en la Figura 09, donde los procesos
fueron adoptados de Shewfelt y Smit (1972), Souty y Jaquemin (1976), Soult y Cols (1981),
citados por Navarro y Navarro (1985) y Owens et al. (1952), cada proceso empleado fue descrito

y explicado.

SELECCION

«

- Impurezas
- Materia extrafia

- Espinas
PELADO - Epidermis

- Agua potable

- Hipoclorito de sodio

200 ppm
-Agua ablandada

-Se pesa 500 gr de PESADO

- Agua clorada diluida con restos
de microorganismos

sancayo

87,4°C x 5 min

- Acido sulfirico 0.5N mas agua destilada
hasta un pH 2.2 a una relacién de
1:1(sancayo)(agua acidulada)(p/v)

- Alcohol de 96°G

- Con alcohol de 96°G,

I

EXTRACCION ACIDA

FILTRADO

2

PRECIPITACION

¥

LAVADO I

- Alcohol de 96°G

- Con alcohol de 96°G,

J

EXTRACCION ACIDA

FILTRADO

2

PRECIPITACION

¥

LAVADO Il

- Alcohol de 96°G

- Con alcohol de 96°G,

J

EXTRACCION ACIDA

FILTRADO

¥

PRECIPITACION

¥

LAVADO Il

70°G y 60°G 70°G y 60°G 70°G y 60°G
- 45°C x 24 horas SECADO - 45°C x 24 horas SECADO - 45°C x 24 horas SECADO
-usar papel celofan ; -usar papel celofan ; -usar papel celofan ;
MOLIENDA MOLIENDA MOLIENDA
- Malla #140 { TAMIZADO - Malla #140 { TAMIZADO - Malla #140 { TAMIZADO
ENVASADO ENVASADO ENVASADO
PECTINA PECTINA PECTINA
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A. SELECCION

Se selecciond aquellos sancayos que resulten adecuados para el experimento.
Estableciendo criterios de relacion didmetro total, aspecto visual, peso, que estén en buen estado

y mas aspectos que se describen en la Tabla 22,

B. LAVADOI

Se procedio a retirar impurezas y materia extrafia con agua potable y con ayuda de una
escobilla se retira toda particula extrafia que se haya quedado plegado al sancayo

C. PELADO

Se retird las espinas y la epidermis del sancayo con ayuda de cuchillo con mucho cuidado

para evitar cortes o contaminacién a la materia prima.

D. DESINFECCION

Se usO hipoclorito de sodio a una concentracion de 200 ppm para eliminar
microorgranismo existente en nuestra materia prima (Montenegro, 2015), luego se lava con agua

ablandada para quitar los restos de cloro.

E. PESADO

Se procedio a pesar el sancayo ya pelado previo al escaldado, este peso serd nuestra
referencia para hallar el rendimiento de la pectina via himeda, la cantidad a pesar debe ser de 500

g de sancayo.

F. ESCALDADO

A una temperatura de 87,4 °C x 5 minutos (que es la temperatura de ebullicién del agua

en Puno) para inactivar pectinesterasas y poligalacturonasa (Leon y Riveros, 2014).

G. CORTADO

Cortar de tamafio homogéneo (Rodriguez et al., 1995), la pulpa del Sancayo con el fin de

facilitar el triturado.
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H. TRITURADO

Haciendo uso de una licuadora se trituro la pulpa de Sancayo usando como medio
solvente el agua acidulada hasta poder logar una distribucion méas uniforme disminuyendo el

tamafio de particula facilitando para su extraccion de la pectina.

Se adicion6 la solucion acidulada antes de ser licuado, se us6 &cido sulfarico de
concentracion 0,5 N para la extraccion y agua destilada (Montenegro, 2015) hasta alcanzar un
p(H) de 2,2 (Devia, 2003) en una relacién de 1 (Sancayo):1 (agua acidulada) (p/v), el tiempo de

licuado fue de 2 minutos esto favorece un medio mas homogeéneo y distribuido.

I. EXTRACCION ACIDA

La materia prima triturada y en solucién con agua acidulada dentro de ella, se procede a

vaciarlos en los frascos de vidrio.

Haciendo uso de la autoclave y realizando ajuste de temperatura mediante un termémetro
de cable aislado y un cronometro para calcular el tiempo en que demora en llegar a la temperatura
deseada en el centro de los frascos de vidrio de 250 ml de capacidad. Se procedio a la extraccion
acida del Sancayo usando combinaciones entre los parametros: tiempo (30, 45, 60 minutos) y

temperatura (70,80 y 90 °C) segun el disefio experimental.

J. FILTRADO

Después de haber terminado la extraccion se procedio a enfriar de inmediato para evitar
posibles degradaciones de la pectina. Mediante el uso de la tela organsa se procedio a filtrar
separando la fase solida (particulas gruesas y suspensiones) de la liquida (Rodriguez et al., 1995).

La parte solida se descarto.

K. PRECIPITACION

La parte liquida del filtrado se le afiade alcohol etilico al 96° para precipitar la pectina, el
volumen usado del alcohol es del 60 % del liquido filtrado (Devia, 2003), esta se establecio luego
de varias pruebas y a ver corroborado con la bibliografia. De esta forma se puede obtener una un
gel de pectina consistente y de forma definida, al mantener una agitacion constante al momento
de afiadir el alcohol para asegurar una mejora en la precipitacion. Se deja en reposo 24 horas con
el alcohol etilico para terminar de separar los carotenoides y flavonoides (Chasquibol et al., 2008)

. Pasado ese tiempo se vera tres proporciones: en el fondo el sedimento de color verde, en la
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intermedia el alcohol y en la parte superior la pectina hiumeda en forma de goma de color
blanquecino. Con la ayuda de una espétula o cucharilla se procede a separar la pectina del medio

para los lavados respectivos.
L. LAVADOII

La pectina himeda obtenida se lava sucesivamente con alcohol de 96°, 70° y 60 para la
eliminacion de restos de &cido, impurezas, materiales no urénico tales como los azlcares
galactosa, arabinosa, ramnosa, xilosa, fructuosa, etc. Asimismo ayuda a reducir el contenido de
ceniza, el cual afecta la habilidad de la pectina de gelificarse, obteniendo una pectina ain méas

blanguecina y consistente (Leon y Riveros, 2014)
M. SECADO

La pectina humeda se seca en la estufa a una temperatura de 45 °C por un lapso de 24
horas, usando papel celofan encima de las lunas de reloj para evitar g esta se pegue. Pasado el

tiempo se retira de la estufa y se coloca en el desecador hasta que se enfrie
N. MOLIENDA

Con un mortero y capsula de porcelana se tritura la pectina seca, se uso papel celofan para

evitar pérdidas en la molienda hacia el exterior.
O. TAMIZADO

Mediante el uso de un tamiz ndmero #140 se obtuvo una pectina mas fina y de

granulometria méas uniforme
P. ENVASADO

La pectina obtenida se traslad6 a envases de vidrio hermético protegidos de la humedad,
temperatura y alejada de la luz solar. Hay que evitar exposiciones prolongadas al medio ambiente

pues la pectina tiene naturaleza higroscdpica.

3.5.3. COMPARACION DE CARACTERISTICAS FISICOQUIMICAS ENTRE
LA PECTINA DE SANCAYO Y LAPECTINA COMERCIAL

Se compararon las caracteristicas fisico-quimicas (pH, viscosidad, contenido de acetilo,

humedad y peso molecular) entre la pectina de sancayo del tratamiento obtenida a 90 °C/30
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minutos con la pectina citrica comercial de la marca “SANTHY sabores y aromas” segun el

procedimiento de la Figura 10.

PECTINA DE SANCAYO PECTINA CITRICA
OBTENIDA A 90 °C/ 30 COMERCIAL
MINUTOS
4ANAL|S|S FISICOQUI'MICOJ<7
B pH
- Viscosidad
—» - Contenido de acetilo
- Humedad

- Peso molecular

Figura 10: Procedimiento para la comparacion de caracteristicas fisicoquimicas entre la pectina
de sancayo y la pectina comercial

3.6. ANALISIS ESTADISTICO

3.6.1. DETERMINACION DE LA INFLUENCIA DEL TIEMPO Y
TEMPERATURA SOBRE LAS VARIABLES DE RESPUESTA EN LA
OBTENCION DE PECTINA

Para el analisis estadistico de la temperatura y tiempo y su efecto sobre las variables de
respuesta, se crea en el software estadistico Minitab 15 Espafiol un Disefio Completamente al
Azar (DCA), con un arreglo factorial 32 con dos repeticiones con un nivel de confianza del 95 %.
Se introduce los datos en el disefio creado para luego hacer las corridas. Al finalizar las corridas
nos mostrara el ANOVA y en ella los factores e las interacciones que afectan significativamente
a las variables de respuesta. Se efectla el ajuste de la funcién de respuesta, por motivos que los
factores son cuantitativos, encontrando la ecuacién de respuesta, la grafica de superficie de

respuesta y contornos.
Variables en estudio

- Temperatura: Con tres niveles (70 °C, 80°C y 90 °C)

- Tiempo: Con tres niveles (30 minutos, 45 minutos y 60 minutos)
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Variables de respuesta

Rendimiento: En unidades de porcentaje (%)
- Contenido de metoxilo: En unidades de porcentaje (%)
- Acido galacturonico: En unidades de porcentaje (%)

- Grado de esterificacidn: En unidades de porcentaje (%)

3.6.2. COMPARACION DE CARACTERISTICAS FISICOQUIMICAS ENTRE
LA PECTINA DE SANCAYO Y LA PECTINA COMERCIAL

Para el analisis estadistico de las comparaciones de caracteristicas fisicoquimicas (pH,
viscosidad, contenido de acetilo, humedad y peso molecular) entre la pectina de sancayo y la
pectina comercial, se crea un Disefio Completamente al Azar (DCA) para dos tratamientos a un
nivel de confianza del 95 % en el software estadistico Minitab 15 Espafiol. Se introduce los datos
para luego hacer las corridas. Al finalizar las corridas nos mostrard el ANOVA vy en ella los
tratamientos que afectan significativamente en las variables de respuesta. Se realiza una prueba
de “t” de medias y la grafica de medias para ver el comportamiento de cada tratamiento frente a

las variables de respuesta.
Variables en estudio

- Pectina de sancayo obtenida a una temperatura de 90 °C por 30 minutos (tratamiento T
gue obtuvo mayor rendimiento en el primer objetivo)

- Pectina citrica comercial de la marca “SANTHY sabores y aromas”
Variables de respuesta

- pH: no posee unidades

- viscosidad: en unidades de centipoise (cp)

- contenido de acetilo: en unidades de porcentaje (%)
- humedad: en unidades de porcentaje (%)

- peso molecular: en unidades de gramos/mol (g/mol)
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IV. RESULTADOS Y DISCUSIONES

4.1. ANALISIS FISICOQUIMICO DE LA MATERIA PRIMA

Los resultados del anélisis fisicoquimico del sancayo se presentan en la tabla 06, estos
resultados son avalados mediante la certificacion que se presentan en el Anexo 02, Como se puede
observar el contenido de humedad es de 90,72 % muy similar a los contenidos de humedad de
diversas cactaceae reportados en la Tabla 01, El contenido de proteina (0,96 %) y gasa (0,12 %)
es bajo a comparacion de otras cactaceae, mas por el contrario el contenido de carbohidratos es
elevado (70,5 %) esto debido a polisacaridos mucilaginosos ligados a aztcares (Gampel, 2002).el
contenido elevado de cenizas (12,65 %) es caracteristico de las cactaceae, en ella predomina el
calcio y el potasio (Torres, 2010) y el contenido de fibra cruda (15,77 %) resulta ser elevada por
la estructura misma de la planta (Juarez et al., 2012). El contenido de péctato de calcio fue de 2,96
% similar al mucilago de cacao (Orocollo, 2005) pero inferior a los citricos, mientras la acidez
expresada en &cido citrico fue de 0,24 % y su pH fue de 5,76/15,6 °C. El didmetro total de 0,74
con un diametro ecuatorial de 67,4 cm, la relacion diametro total es un indicador de la esfericidad,
si el valor de la relacién se aproxima a 1 esta serd mas esférica (Ochoa, 2013). El tamafio es un
atributo fisico usado para la clasificacion y evaluar la calidad, las mediciones se realizan con
micrometros o medidores de longitud (Cubero et al., 2002). Para el peso se establece un intervalo
de 3509 a 400g de sancayo en peso bruto, y al realizar el lavado, corte de las espinas y parte de la
raiz resultan con pesos de 1509 a 200g, intervalos donde estan comprendido los sancayos jovenes
que resultan tener mayor rendimiento en el proceso de extraccion de pectina, esto se determind
en pruebas preliminares. La actividad de agua fue de 0,98 % a una temperatura de 24,37 °C.,
entonces la presion de vapor de agua del sancayo es mayor que la presion de vapor saturado y su
humedad relativa es de 97,97 % (Singh y Heldman, 2001). Asi mientras algunos alimentos
resultan inestables a pesar de su bajo contenido en agua (ejemplo el aceite de cacahuate se altera
cuando su contenido en agua supera el 0,6 %) otros con su contenido en agua elevado son muy
estable (Fellows, 2000), el sancayo con este valor elevado de actividad de agua presenta una gran
cantidad de agua disponible para la actividad microbiana, enzimatica o bioquimica (Rodriguez et
al., 2002).
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Tabla 06: Andlisis fisicoquimico del sancayo

COMPONENTES CONTENIDO
Humedad (%) 90,72
Cenizas (%) 12,65
Proteina (%) 0,96
Grasa (%) 0,12
Fibra (%) 15,77
Carbohidratos (%) 70,05
Péctato De Calcio (%) 2,97
pH 5,76/15,6°C
Acidez Total (%) 1.92
Diametro Ecuatorial (Cm) 67,4
Diametro Polar (Cm) 81,18
Peso Bruto (Gr) 350-400
Peso Neto (Gr) 150-200
Actividad De Agua 0,98/24,37°C

4.2. DETERMINACION DE LA INFLUENCIA DEL TIEMPO Y TEMPERATURA
SOBRE LAS VARIABLES DE RESPUESTA EN LA OBTENCION DE PECTINA

4.2.1. RENDIMIENTO

En el anexo 10 se presentan los resultados obtenidos del rendimiento y el anexo 04 se
presentan los resultados del analisis de varianza ANOVA con un nivel de significancia del 5 %,
en donde se observa que la temperatura y la interaccion (temperatura y tiempo) afecta
significativamente al rendimiento (P < 0,05), con un R2 ajustado de 94,94 %, superior al 70 % lo

gue nos indica un ajuste adecuado del modelo (Ibafiez, 2009).

Como los factores tiempo y temperatura son cuantitativas se usé un modelo de ajuste de
regresion de superficie de respuesta, en donde se observa que la temperatura y la interaccion
(temperatura y tiempo) afecta significativamente al rendimiento con un R2 ajustado de 91,99 %,

en donde la falta de ajuste resulta no significativo, por consiguiente el modelo no requiere ajuste
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RENDIMIENTO

< 02
- 03
- 04
- 05
> 05

TEMPERATURA

Figura 11: Gréafica de contornos para rendimiento.

En la Figura 11 se observa que el mayor rendimiento se encuentra entre los 85 °C a 90
°C en tiempos de 30-45 minutos y los mas bajos rendimientos en 70 °C a 30 minutos. A mayores
temperaturas el rendimiento fue mayor, tal como nos demuestra los diversos estudios de
comparacion de temperaturas de extraccion de pectina, donde hasta cierto tiempo va liberando
del tejido vegetal pectina soluble (&cido urénico) sin degradar su molécula, luego pasado este
limite, la proporcion de dichos acidos decrece afectando al rendimiento (Catalan, 1964) originado
por la ruptura del enlace entre el carboxilo y el metilo (Glnauer, 2009). En estudios cercanos a la
familia del sancayo como es la extraccion de pectina de nopal donde llegado a 90 °C por 30
minutos el rendimiento decrecié (Montenegro, 2015). Respecto al tiempo, a valores de 60 minutos
se tiene los mayores rendimientos (0,4 % a 0,5 %) independientemente de la temperatura,
entonces a mayores tiempos de extraccion mayores rendimientos. También un incremento del
rendimiento se atribuye al bajo valor del pH 2,2 de extraccion, donde Vasquez et al. (2008)
encontré que a pH 2,0 se obtiene una pectina de alto rendimiento pero de menor calidad en

comparacion con un pH 3,0 en cascara de platano.

Al maximizar los factores temperatura y tiempo mediante la ecuacién de regresion se
obtuvo el valor maximo de rendimiento igual a 0,595 % con temperatura de 90 °C y tiempo de
30 minutos. EI Anexo 11 hay varios estudios que obtuvieron valores maximos a temperaturas de
90 °C tal es el caso para cascarilla de cacao, pulpa del nispero de nispero, mesocarpio de la

granadilla y nopal.

4.2.2. CONTENIDO DE METOXILO

En el Anexo 10 se presentan los resultados obtenidos del contenido de metoxilo y en el
anexo 05 se presentan los resultados del andlisis de varianza ANOVA con un nivel de

significancia del 5 %, en donde se observa que la temperatura y la interaccion (temperatura y
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tiempo) afecta significativamente al contenido de metoxilo (P <0,05), con un R? ajustado de 94,85

%, superior al 70 % lo que nos indica un ajuste adecuado del modelo (Ibafiez, 2009).

60

GRADO DE
METOXILO
[ | < 3,00
W 300 - 325
MW 325 - 350
3,50 - 3,75
3,75 - 4,00
M 400 - 425
M 425 - 450
| | > 4,50

55

50

2

= 45
40
35

30
70 75 80 85 90

TEMPERATURA

Figura 12: Gréfica de contornos para el contenido de metoxilo

En el modelo de ajuste de regresién de superficie de respuesta, se observa que la
temperatura*temperatura y la interaccion (temperatura y tiempo) afecta significativamente al
grado de metoxilo, con un R? ajustado de 82,08 %, en donde la falta de ajuste resulta ser
significativo (ver Tabla 32), por la cual es necesario realizar un ajuste al modelo extrayendo del
analisis aquellos que resultaron ser no significativo si el programa nos lo permite. En el nuevo
modelo ajustado, la falta de ajuste aun es significativo a pesar de haber hecho el ajuste, los factores
tiempo y temperatura independientemente no afectan significativamente al grado de metoxilo,

pero las interacciones de temperatura y tiempo si afectan significativamente al grado de metoxilo.

En la Figura 12 se observa que el mayor valor de contenido de metoxilo (mayores a 4,5
%) se encuentra a temperaturas mayoresa 75 °Cy menores a 90 °C esto en funcion del tiempo,
en estos intervalos es donde mayor grupos metil-ester podemos encontrar, estos grupos son muy
importantes en la formacion de geles (Suarez y Orozco, 2014). Los mas bajos contenidos de
metoxilo esta a temperaturas menores a 80 °C y mayores a 85 °C en funcion al tiempo debido a
gue a mayores temperaturas y tiempos los grupos metil-ester tienden a degradarse y estos valores
estan directamente relacionados con el contenido de metoxilo y la calidad de la pectina, a mayores
temperaturas y tiempos el rendimiento es mayor pero se reduce el contenido de metoxilos (Leén
y Riveros, 2014), también se puede observar que a temperatura de 80 °C el tiempo es irrelevante
para obtener un mayor valor de contenido de metoxilo. A medida que aumenta la temperatura y
tiempo aumenta el contenido de metoxilo hasta cierto limite donde su valor decrece. Este

comportamiento es tipico en la extraccion de pectina por el método acido (Catalan, 1964).

En todos los casos se obtuvo valores muy por debajo de las especificaciones

internacionales de la USP donde la minima cantidad de metoxilo debe ser de 6,7 %, este valor
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bajo obtenido de la pectina de sancayo puede ser justificado por la composicion y conformacion
estructural propia del sancayo, o por el mismo proceso de extraccion y purificacion a la cual es
sometida la pectina y también se atribuye a los cambios que puede sufrir durante el

almacenamiento (Garcia, 2009).

Al maximizar el contenido de metoxilo mediante el uso de la ecuacion resultante de
unidades descodificadas, se encuentra que a una temperatura de 84,34 °C y tiempo de 30 minutos
tenemos un maximo grado de metoxilo de 4,71 %, con esto podemos definir que la pectina

obtenida de sancayo es de bajo metoxilo.

4.2.3. ACIDO GALACTURONICO

En el Anexo 10 se presentan los resultados obtenidos del contenido de &cido galacturonico
y en el anexo 06 se presentan los resultados del analisis de varianza ANOVA con un nivel de
significancia del 5 %, en donde se observa que la temperatura y la interaccion (temperatura y
tiempo) afecta significativamente al contenido de acido galacturonico (P < 0,05), con un R2
ajustado de 91,25 %, superior al 70 % lo que nos indica un ajuste adecuado del modelo (Ibafiez,
2009).
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Figura 13: Gréfica de contorno para el acido galacturonico.

En el modelo de ajuste de regresion de superficie de respuesta, se observa que la
temperatura, temperatura*temperatura y la interaccion (temperatura y tiempo) afecta
significativamente al contenido de acido galacturonico, con un R2 ajustado de 81,11 %, en donde
la falta de ajuste resulta ser significativo, por la cual es necesario realizar un ajuste al modelo
extrayendo del analisis aquellos que resultaron ser no significativo si el programa nos lo permite.

Luego de haber ajustado el modelo, la falta de ajuste aun es significativo.

En la Figura 13 se observa que a medida que aumenta la temperatura y el tiempo el
contenido de acido galacturonico también aumenta, esto debido a la mayor ruptura de los enlaces
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presentes en la protopectina provocando la liberacion de las cadenas galacturonicas (Vasquez et
al., 2008). EI mayor valor de &cido galacturénico se encuentra a temperaturas mayores a 75 °C
en funcioén del tiempo dando valores de acido galacturénico mayores a 38 % donde ligeramente
decrece su valor a temperaturas mayores a 85 °C y tiempos mayores a 45 minutos, esto debido
a la exposicion a temperaturas y tiempos elevados la riqueza de la pectina comienza a descender
y la cadena de la pectina comienza a fragmentarse liberdndose azlcares neutros como L-
arabinosa, L-ramosa, D-galactosa y de algunas impurezas que luego son arrastradas en la

extraccion (Leon y Riveros, 2014).

Ya antes Barazarte (2006) comprobd que a condiciones de extraccion de 85°C por 60
minutos en cascara de platano a pH altos (pH 3,00) se obtenia mayor contenido de &cido
galacturonico que usando pH de 2,00, tal vez esto afecto en nuestro estudio donde se trabaj6 a pH
2,20.

En todos los casos se obtuvo valores muy por debajo de las especificaciones
internacionales de la FAO, UE y FDA donde establecen como minimo 65 % de contenido de
acido galacturénico y la USP establece como minimo 74 % (Garcia, 2009), esto pudo estar
atribuido a la misma composicion quimica del sancayo (ver Anexo 02) en donde presenta
contenidos elevados de cenizas (12,65 %), fibra (15,77 %) y carbohidratos (70,05 %), que al ser
sometidas a la extraccion acida fueron arrastradas junto con la pectina obtenida.

Al maximizar el contenido de &cido galacturénico mediante el uso de la ecuacion
resultante de unidades descodificadas, se encuentra que a una temperatura de 87,78 °C y tiempo

de 30minutos el acido galacturonico toma el valor maximo de 39,65 %.

4.2.4. GRADO DE ESTERIFICACION

En el Anexo 10 se presentan los resultados obtenidos del grado de esterificacion y en el
anexo 07 se presentan los resultados del analisis de varianza ANOVA con un nivel de
significancia del 5 %, en donde se observa que la temperatura y la interaccion (temperatura y
tiempo) afecta significativamente al acido galacturonico (P < 0,05), con un R? ajustado de 95,06
%, superior al 70 % lo que nos indica un ajuste adecuado del modelo (Ibafiez, 2009).
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Figura 14: Gréfica de contornos para el grado de esterificacion

En el modelo de ajuste de regresion de superficie de respuesta, se observa que la
temperatura, temperatura*temperatura y la interaccion (temperatura y tiempo) afecta
significativamente al grado de esterificacion, con un R2 ajustado de 89,53 %, en donde la falta de
ajuste resulta ser significativo, por la cual es necesario realizar un ajuste al modelo extrayendo
del andlisis aquellos que resultaron ser no significativo si el programa nos lo permite. Luego de

haber ajustado el modelo, la falta de ajuste aun es significativo.

En la Figura 14, se observa que el mayor valor del grado de esterificacion se encuentra
entre los 80 °C-85 °C atiempos menoresa 35 minutosy 75 °C atiempos mayores a 55 minutos
dando valores de grado de esterificacidbn mayores a 68 %, en esta region hay un porcentaje
considerable de unidades carboxilos esterificados con alcohol metilico (Barazarte, 2006) en
relacion a los carboxilos totales (carboxilos metilados mas carboxilos libres), también debemos
recordar que a mayores grados de esterificaciébn aumenta su insolubilidad (Gunauer, 2009)
originado por el grupo éster que es menos hidrofilico que el grupo acido (Mufioz, 2014). Y los de
menor grado de esterificacion (menores a 52 %) se encuentran a temperaturas altas como 90 °C
y tiempo de 60 minutos, esto debido al efecto de la elevada exposicion de la temperatura y tiempo
que influyen negativamente en los resultados finales, puesto que la pectina se desnaturaliza y las
caracteristicas de gelificacion, dadas por los valores de grado de esterificacion, disminuyen
(Durén y Honores, 2012).

También la materia prima revela variabilidad en las pectinas, tal es el caso del aloe vera
gue es una cactaceae de la familia del sancayo donde Kumar y Kumary (2016) report6 valores
bajos de 3 % a 9 % en los grados de esterificacion, esto es un precedente de que la familia de las
cactaceae poseen grados de esterificacion bajos, aunque contradictoriamente Montenegro (2015)

reportd valores elevados del grado de esterificacion para el nopal (86,9 %).
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Al maximiza el grado de esterificacion mediante el uso de la ecuacion resultante de
unidades descodificadas, se encuentra que a una temperatura de 82,27 °C y tiempo de 30 minutos
el grado de esterificacion toma el valor méximo de 68,59 %. La pectina obtenida de sancayo en
todos los casos tuvo mas del 50 % de grado de esterificacion por lo tanto se considera como una

pectina de alto grado de esterificacion (Suérez y Orozco, 2014).

4.3. EVALUACIONES Y COMPARACIONES DE LAS CARACTERISTICAS
FISICOQUIMICAS ENTRE LA PECTINA DE SANCAYO CON LA PECTINA
CITRICA COMERCIAL.

La comparacion de caracteristicas fisicoquimicas (pH, viscosidad, contenido de acetilo,
humedad y peso molecular) entre la pectina de sancayo que obtuvo un mayor rendimiento (90

°C/30 minutos), con la pectina citrica comercial de la marca “SANTHY sabores y aromas”.

4.3.1. pH

En el anexo 12 se presentan los resultados para el pH a una temperatura de 18,3 °C y en
la anexo 08 la comparacion del pH entre la pectina de sancayo y pectina comercial, en donde se
observa que no hay diferencia significativa entre las medias de las dos muestras de datos, con un

nivel de confianza del 95,0 %.
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Figura 15: Comparacion de medias entre pectina de sancayo y pectina comercial para el pH

En la figura 15 el pH hallado en ambas pectinas resulta ser mayor a los pH que nos
presenta la bibliografia donde normalmente se tiene pH en soluciones al 1 % comprendido entre
2,7-3,0 (Smit y Wiles, 1977) y 2,8 a 3,4 (Lebn y Riveros, 2014) y 4,02 (Garcia, 2009). La
presencia de grupos carboxilos libres da lugar a soluciones de pectina que exhiben un pH acido.

También el pH esta en funcién del grado de esterificacién, el pK de las pectinas es de unos 3,5
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(Ledn y Riveros, 2014) donde el pK es el pH ideal para que la sustancia este en equilibrio, en
nuestro caso las pectinas comparadas se encuentran alejados del pK. Las medias de los pH fueron

de 4,63 para la pectina de sancayo y para la pectina citrica el pH es 4,67,

4.3.2. VISCOSIDAD

En el anexo 12 se presentan los resultados para la viscosidad y en el anexo 08 la
comparacion de la viscosidad entre la pectina de sancayo y pectina comercial, en donde se observa
que hay diferencia significativa entre las medias de las dos muestras de datos usando los dos
husillos, con un nivel de confianza del 95,0 %.
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Figura 16: Comparacion de medias entre pectina de sancayo y pectina comercial para la
viscosidad.

En la figura 16 la viscosidad de la pectina de sancayo es menor a la pectina comercial, la
viscosidad depende del grado de esterificacion y el grado de esterificacion de la pectina de
sancayo resulto ser relativamente de alta. También Alfonso (2010) reportan valores de 219,7 cps
en soluciones de pectinas al 1 % (p/v) que al ser comparadas con la pectina de sancayo resulta
ser inferior, pero en comparacién con otras fuentes de pectina obtenidas, la pectina de sancayo

resulta ser mayor, con los resultados del husillo #02, tal es el caso para cascara de toronja (55
Ccps).

4.3.3. CONTENIDO DE ACETILO

En el anexo 12 se presentan los resultados para el contenido de acetilo y en el anexo 08
la comparacion del contenido de acetilo entre la pectina de sancayo y pectina comercial, en donde
se observa que existe una diferencia estadisticamente significativa entre las medias de las dos

muestras, con un nivel de confianza del 95,0 %.
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Figura 17: Comparacion de medias entre pectina de sancayo y pectina comercial para el acetilo.

En la figura 17 la pectina de sancayo posee mas cantidad de grupos acetilo en su estructura
gue la pectina comercial, segun los reportes de la FAO establece que el contenido de acetilo debe
ser menor al 1 % (Orocollo, 2005), también se establecié que debe ser menores a 3 % (Pagan,
1998) y hasta menores a 5 % (con excepcion de la pectina de remolacha) (Garcia, 2009). Para
determinar el contenido de acetilo se saponifica con NaOH 1 N con el fin de liberar los grupos

acetilos y transformarlos en &cido acético (Pagan, 1998).

4.3.4. HUMEDAD

En el anexo 12 se presentan los resultados para el contenido de humedad y en el anexo
08 la comparacion de humedad entre pectina de sancayo y pectina comercial, en donde se observa
que existe una diferencia estadisticamente significativa entre las medias de las dos muestras, con

un nivel de confianza del 95,0 %.
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Figura 18: Comparacion de medias entre pectina de sancayo y pectina comercial para la
humedad.

En lafigura 18, la pectina de sancayo tuvo mayor humedad que la pectina comercial, las
normativas de la FAO, UE y FDA establece como limite maximo 12 % y segun la USP su limite
méaximo es de 10 % (Garcia, 2009), en la pectina de sancayo obtenida se tuvo una humedad que
estd dentro de los margenes. También es conocida la higroscopicidad de la pectina por ello se
recomienda almacenarlo en recipientes herméticos protegidos de la humedad.

4.3.5. PESO MOLECULAR

En el anexo 12 se presentan los resultados para el peso molecular y en el anexo 08 la
comparacion de peso molecular entre la pectina de sancayo y pectina comercial, en donde se
observa que existe una diferencia estadisticamente significativa entre las medias de las dos
muestras, con un nivel de confianza del 95,0 %.
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Figura 19: Comparacion de medias entre pectina de sancayo y pectina comercial para el peso

molecular.

En la figura 19, la pectina de sancayo tiene valores de peso molecular inferiores al de la
pectina comercial, se puede decir que la pectina de sancayo posee longitudes de cadenas mas
cortas que la comercial. Para ambas muestras, los valores de peso molecular se encuentran dentro
de los intervalos establecidos para pectinas 20000 a 300000 g/mol (Pagan, 1998) y 100000 a
200000 g/mol (Garcia, 2009).

4.3.6. ANALISIS MICROBIOLOGICOS

En el anexo 09 se presenta el informe del analisis microbioldgico de mohos, Escherichia
Coli, Bacillus Cereus y Salmonella sp efectuado a la pectina de sancayo resultando dentro de los
parametros establecidos para harinas y sémolas por la norma sanitaria peruanas (DIGESA, 2008)
y los limites establecidos en la Tabla 03. Estos analisis se efectuaron con la finalidad de conocer

el grado de contaminacion microbiana que posee la pectina obtenida.
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V. CONCLUSIONES

- Al emplear mayores temperaturas y menores tiempos en la extraccion &cida de pectina
de sancayo se obtuvieron mejores resultados. El rendimiento tuvo su valor maximo de
0,59 % a temperatura de 90°C por 30 minutos; el grado de metoxilo tuvo su valor maximo
de 4,71% a temperatura de 84,34°C por 30 minutos: el contenido de acido galacturénico
tuvo su valor maximo de 39,65 % a temperatura de 87,78°C por 30 minutos: el grado de

esterificacion tuvo su valor maximo de 68,59 % a temperatura de 82,27°C por 30 minutos.
- Los valores de viscosidad y peso molecular de la pectina comercial fueron mayores a la

pectina de sancayo, mientras la humedad y contenido de acetilo de la pectina de sancayo

fue mayor y el pH fueron estadisticamente iguales para ambas pectinas.
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VI. RECOMENDACIONES

- Ampliar el intervalo del factor tiempo hasta encontrar un significancia en los procesos
de extraccion

- Realizar un andlisis estructural y si es posible a niveles moleculares del sancayo y de la
pectina de sancayo

- Realizar los andlisis de la pectina inmediatamente, porque durante el tiempo que este

almacenado sufre cambios en su composicion y los resultados difieren

- Realizar estudios con otros métodos de extraccion de pectina como precipitacion con
sales.
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ANEXOS

Anexo 01: Fotos de la investigacion

Extraccion Filtrado

Precipitacion Secado
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Anexo 02: Informe de andlisis de alimentos para el sancayo
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FACULTAD DE CIENCIAS AGRARIAS

Av. Floral 1183, C.U. Telf. (051) 366080 1P 20102 Casilla 291 e-mail; fea-una@s

LABORATORIO DE EVALUACION NUTRICIONAL DE ALIMENTOS

INFORME DE ANALISIS DE ALIMENTOS Nro. 019-2016-LENA-IPEA-FCA

SOLICITANTE : William Gladimir Nina Paucar

TITULO DE TEISIS : DETERMINAR LOS PARAMETROS DE TIEMPO Y TEMPERATURA EN
LA EXTRACCION DE LA PECTINA DE SANCAYO (Lobivia maximiliana )

PRODUCTO : Sancayo

ENSAYO SOLICITADO : FISICO QUIMICO

FECHA DE RECEPCION :02-09-2016

FECHA DE ENSAYO : 02-09-2016

FECHA DE EMISION 1 15-09-2016

RESULTADOS:

De acuerdo al Informe de los Andlisis de Laboratorio que obra en los archivos los resultados son:

RESULTADOS FISICO QUIMICOS

Ceniza Proteina Grasa Fibra Carbohidr:
01 Sancayo 90,72 12,65 0,96

0,12 15,77 70,05

Nim. Muestra % % % % % %
Andlisis Humedad i ato
ST

METODOS UTILIZADOS EN LABORATORIO:

- FISICO QUIMICO : AOAC. 1994

CONCLUSION

: Los resultados Fisico Quimicos estan conformes.
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Anexo 03: Analisis fisico de la materia prima

Tabla 07: Caracteristicas fisicas del Sancayo.

DATOS CALCULO IMAGEN
Dpolar=86,57;78,12;79,42;81,1
Relacion 9;83,24 Relacion didmetro tota
diametro Promedio Dp=81,71 cm 67,4 cm
total Decuatorial=67,05:67,75 T 8118cm 983
Promedio De=67,4 cm
En un rango comprendido entre
Peso 3509 a 400 g (intervalo de
pesos de Sancayo jovenes)
Mediante el uso del equipo
Actividad determinador de actividad e Aw=0,9797
de agua | agua marca AGUA LAB dew T=24,37 °C
point water activity meter 4te

Anexo 04: Tablas y Figuras del rendimiento

Tabla 08: Andlisis de varianza de rendimiento

FUENTE GL SC SC MC F P
Regresién 5 10,227843 | 0,227843 | 0,045569 | 40,06 | 0,000

Lineal 2 | 0,147227 | 0,147227 | 0,073614 | 64,72 | 0,000
Cuadrado 2 |10,002800 | 0,002800 | 0,001400 | 1,23 | 0,326
Interaccion 1 |0,077815 0,077815 0,077815 | 68,41 | 0,000

Error residual 12 | 0,013650 0,013650 0,001137
Falta de ajuste 3 10,007183 | 0,007183 | 0,002394 | 3,33 | 0,070
Error puro 9 | 0,006467 | 0,006467 | 0,000719
Total 17 | 0,241492
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Tabla 09: Coeficientes de regresion estimados del rendimiento en unidades codificadas

TERMINO COEF | SE COEF T P
Constante 0,430778 | 0,017775 | 24,234 | 0,000
Temperatura 0,110167 | 0,009736 | 11,315 | 0,000
Tiempo 0,011500 | 0,009736 1,181 | 0,260
Temperatura*temperatura | -0,025167 0,016863 | -1,492 | 0,161
Tiempo*tiempo -0,008167 | 0,016863 | -0,484 | 0,637
Temperatura*tiempo -0,098625 0,011924 | -8,271 | 0,000

R-cuad.(ajustado) = 91,99 %

Tabla 10: Coeficientes de regresion estimados de rendimiento utilizando datos en unidades sin

codificar
TERMINO COEF ECUACION
Constante -4,53622
Temperatura 0,0808708 Rendimiento=-4,53622+0,0808708*
Tiempo 0,0566333 temperatura+0,0566333* tiempo-2,51667e-
Temperatura*temperatura -2,51667e-04 04* temperatura®-3,62963e-05* tiempo?-
Tiempo*tiempo -3,62963e-05 6,57500e-04* temperatura*tiempo
Temperatura*tiempo -6,57500e-04
Gptimo o TE%E’;EBR]AT T[Ig?gpf

0,93439 gajo 70,0 30,0

Compuesto \

Conveniencia
0,93439

RENDIMIE \

Méaximo
y = 0,5947
d = 0,93439

Figura 20: Grafica de maximizacion de respuesta para rendimiento
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Anexo 05: Tablas y Figuras del grado de metoxilo

Tabla 11: Coeficientes de regresion estimados de grado de metoxilo en unidades codificadas.

TERMINO COEF | SE COEF T P
Constante 4,53771 0,14154 | 32,060 | 0,000
Temperatura 0,10499 0,07752 1,354 | 0,201
Tiempo 0,02213 | 0,07752 0,285 | 0,780
Temperatura*temperatura -0,83710 0,13427 | -6,234 | 0,000
Tiempo*tiempo 0,06119 | 0,13427 0,456 | 0,657
Temperatura*tiempo -0,61450 | 0,09495 | -6,472 | 0,000

R-cuad.(ajustado) = 82,08 %

Tabla 12: Anélisis de varianza de grado de metoxilo

FUENTE GL SC SC MC F P
Regresién 5| 5,9770 5,9770 1,19541 | 16,58 | 0,000
Lineal 2 | 0,1382 0,1382 0,06908 0,96 | 0,411

Cuadrado 2 | 2,8180 2,8180 | 1,40898 | 19,54 | 0,000
Interaccion 1| 3,0209 3,0209 | 3,02092 | 41,89 | 0,000
Error residual | 12 | 0,8654 0,8654 0,07212
Falta de ajuste | 3 | 0,6789 0,6789 | 0,22630 | 10,92 | 0,002
Error puro 9 | 0,1865 0,1865 0,02072
Total 17 | 6,8425

Tabla 13: Coeficientes de regresion estimados de grado de metoxilo (ajustado) en unidades

codificadas
TERMINO COEF | SE COEF T P
Constante 4,57851 0,10624 | 43,095 | 0,000
Temperatura 0,10499 0,07512 1,398 | 0,186
Tiempo 0,02213 | 0,07512 0,295 | 0,773
Temperatura*temperatura -0,83710 0,13012 | -6,433 | 0,000
Temperatura*tiempo -0,61450 0,09201 -6,679 | 0,000

R-cuad.(ajustado) = 83,17 %
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Tabla 14: Andlisis de varianza de grado de metoxilo (ajustado)

FUENTE GL SC SC MC F P
Regresion 4 | 59621 5,9621 1,49051 | 22,01 | 0,000

Lineal 2 | 01382 0,1382 0,06908 | 1,02 | 0,388
Cuadrado 1| 28030 2,8030 2,80297 | 41,39 | 0,000

Interaccion 1| 3,0209 3,0209 3,02092 | 44,61 | 0,000
Error residual | 13 | 0,8804 0,8804 0,06772
Falta de ajuste 4 | 0,6939 0,6939 0,17347 | 8,37 | 0,004
Error puro 9 | 0,1865 0,1865 0,02072

Total 17 | 6,8425

Tabla 15: Coeficientes de regresion estimados de grado de metoxilo utilizando datos en

unidades sin codificar

TERMINO COEF ECUACION
Constante -64,6506
Temperatura 1,53422 % grado de metoxilo=-
Tiempo 0,329211 64,6506+1,53422*T+0,329211*t-
Temperatura*temperatura | -0,00837104 0,00837104*T2-0,00409669*T*t
Temperatura*tiempo -0,00409669

Compuesto
Conveniencia

0,45183 / I |

GRADO DE
Méaximo

y =4,7110

d =0,45183

Figura 21: Gréfica de maximizacion de respuesta para el grado de metoxilo
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Anexo 06: Tablas y Figuras del acido galacturénico

Tabla 16: Coeficientes de regresion estimados del acido galacturdnico en unidades codificadas.

TERMINO COEF | SE COEF T P
Constante 38,3364 0,7175 | 53,433 | 0,000
Temperatura 2,2208 0,3930 5,651 | 0,000
Tiempo 0,7241 0,3930 1,843 | 0,090
Temperatura*temperatura -2,9128 0,6807 -4,279 | 0,001
Tiempo*tiempo 0,3570 0,6807 0,525 | 0,609
Temperatura*tiempo -2,3605 0,4813 | -4,905 | 0,000
R-cuad.(ajustado) = 81,11 %

Tabla 17: Andlisis de varianza del &cido galacturénico
FUENTE GL SC SC MC F P
Regresién 5 | 144,498 144,498 28,8996 | 15,59 | 0,000

Lineal 2 | 65,474 65,474 32,7372 | 17,67 | 0,000
Cuadrado 2 | 34,446 34,446 | 17,2232 | 9,29 | 0,004
Interaccion 1 | 44,577 44,577 44,5770 | 24,05 | 0,000
Error residual | 12 | 22,238 22,238 1,8531
Falta de ajuste | 3 | 14,512 14,512 48373 | 5,64 | 0,019
Error puro 9 7,726 1,726 0,8584
Total 17 | 166,736

Tabla 18: Coeficientes de regresion estimados del acido galacturénico (ajustado) en unidades

codificadas.
TERMINO COEF | SE COEF T P
Constante 38,5744 0,5400 | 71,430 | 0,000
Temperatura 2,2208 0,3819 5,816 | 0,000
Tiempo 0,7241 0,3819 1,896 | 0,080
Temperatura*temperatura | -2,9128 0,6614 | -4,404 | 0,001
Temperatura*tiempo -2,3605 0,4677 | -5,047 | 0,000
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Tabla 19: Andlisis de varianza del &cido galacturénico (ajustado)

FUENTE GL SC SC MC F P
Regresion 4 | 143,988 143,988 35,9970 | 20,57 | 0,000

Lineal 2 | 65474 65,474 32,7372 | 18,71 | 0,000
Cuadrado 1| 33937 33,937 33,9366 | 19,39 | 0,001

Interaccion 1| 44,577 44,577 44,5770 | 25,48 | 0,000
Error residual | 13 | 22,748 22,748 1,7498
Falta de ajuste | 4 | 15,022 15,022 3,7554 | 4,37 | 0,031
Error puro 9 7,726 7,726 0,8584

Total 17 | 166,736

Tabla 20: Coeficientes de regresion estimados del acido galacturdnico utilizando datos en

unidades sin codificar

TERMINO COEF ECUACION
Constante -224,433
Temperatura 5,59065
_ % AG=-224,433+5,59065*T+1,30723*t-
Tiempo 1,30723
0,0291275*T2-0,0157369*T*t

Temperatura*temperatura | -0,0291275
Temperatura*tiempo -0,0157369

Aotimo TEMPERAT TIEMPO

A ey 28

, Bajo 70,0 30,0

Compuesto I N e
Conveniencia
0,65505

%ACIDO G
Méximo

y = 39,6515

d = 0,65505

Figura 22: Gréafica de maximizacion de respuesta para el acido galacturénico
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Anexo 07: Tablas y Figuras del grado de esterificacion

Tabla 21: Coeficientes de regresion estimados del grado de esterificacion en unidades

codificadas.
TERMINO COEF | SE COEF T P
Constante 67,2710 1,0272 | 65,487 | 0,000
Temperatura -2,1144 0,5626 | -3,758 | 0,003
Tiempo -0,8392 0,5626 | -1,491 | 0,162
Temperatura*temperatura | -7,9139 0,9745 | -8,121 | 0,000
Tiempo*tiempo 0,1119 0,9745 0,115 | 0,910
Temperatura*tiempo -5,6843 0,6891 | -8,249 | 0,000

R-cuad.(ajustado) = 89,53 %

Tabla 22: Andlisis de varianza del grado de esterificacion de la regresion de funcion de

respuesta
FUENTE GL SC SC MC F P
Regresion 5| 571,16 571,16 114,231 | 30,07 | 0,000
Lineal 2 62,10 62,10 31,049 | 8,17 | 0,006

Cuadrado 2 | 250,57 250,57 125,283 | 32,98 | 0,000
Interaccion 1| 258,49 258,49 258,491 | 68,04 | 0,000

Error residual | 12 45,59 45,59 3,799
Falta de ajuste | 3 29,47 29,47 9,823 | 5,49 | 0,020
Error puro 9 16,12 16,12 1,791
Total 17 | 616,74

Tabla 23: Coeficientes de regresion estimados del grado de esterificacion (ajustado) en unidades

codificadas.
TERMINO COEF | SE COEF T P
Constante 67,3456 0,7649 | 88,044 | 0,000
Temperatura -2,1144 0,5409 | -3,909 | 0,002
Tiempo -0,8392 0,5409 | -1,552 | 0,145
Temperatura*temperatura | -7,9139 0,9368 -8,448 | 0,000
Temperatura*tiempo -5,6843 0,6624 -8,581 | 0,000

R-cuad.(ajustado) = 90,32 %
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Tabla 24: Andlisis de varianza del grado de esterificacion (ajustado)

FUENTE GL SC SC MC F P
Regresion 4| 571,11 571,11 142,777 | 40,67 | 0,000
Lineal 2 62,10 62,10 31,049 | 8,84 | 0,004

Cuadrado 1| 250,52 250,52 250,517 | 71,36 | 0,000
Interaccion 1| 258,49 258,49 258,491 | 73,63 | 0,000

Error residual | 13 45,64 45,64 3,510
Falta de ajuste | 4 29,52 29,52 7,380 | 4,12 | 0,036
Error puro 9 16,12 16,12 1,791
Total 17 | 616,74

Tabla 25: Coeficientes de regresion estimados de grado de esterificacion utilizando datos en

unidades sin codificar

TERMINO COEF ECUACION
Constante -556,132
Temperatura 14,1560
_ % GE=-556,132+14,1560*T+2,97569*t-
Tiempo 2,97569
0,0791386*T2-0,0378954*T*t

Temperatura*temperatura | -0,0791386
Temperatura*tiempo -0,0378954

dptimo TEMPERAT TIEMPO

;) :tl 469 L/\x'ct_‘t’ [8299’7016] [§8;8]

N Bajo 70,0 30,0

Compuesto N |
Conveniencia

0,71469

%GRADO D
Maximo

y = 68,5874

d =0,71469

Figura 23: Grafica de maximizacion de respuesta para el grado de esterificacion
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Anexo 08: Resultados de las comparaciones de caracteristicas fisicoquimicas entre la

pectina de sancayo con la comercial

Para el pH:
Tabla 26: ANOVA para el pH
Suma de al Media F Sig.
cuadrados cuadratica
Inter-grupos ,003 1 ,003 ,233 ,654
Intra-grupos ,048 4 ,012
Total ,051 5

Tabla 27: Prueba Duncan con a=0.05

pectina Media N Duncan
(P<0,05)

pectina de sancayo 4,6267 3 a

_pectina comercial 4,6700 3 a

Para la viscosidad:

Tabla 28: ANOVA para viscosidad

Suma de al Media F Sig.
cuadrados cuadratica
Inter-grupos 18197,441 1 18197,441| 174,368 ,000
Intra-grupos 1043,622 10 104,362
Total 19241,062 11

Tabla 29: Prueba Duncan con 0=0.05

pectina Media N Duncan
(P<0,05)

pectina de sancayo 6| 88,6333 a

pectina comercial 6| 166,5167 b
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Para el contenido de acetil:

Tabla 30: ANOVA para contenido de acetil

Suma de gl Media F Sig.
cuadrados cuadratica
Inter-grupos ,007 1 ,007 12,250 ,025
Intra-grupos ,002 4 ,001
Total 010

Tabla 31: Prueba Duncan con 0=0.05

pectina Media N Duncan
(P<0,05)

pectina de sancayo 3 1300 a

pectina comercial 3 0600 b

Para la humedad:

Tabla 32: ANOVA para la humedad

Suma de al Media F Sig.
cuadrados cuadratica
Inter-grupos 2,160 1 2,160| 23,143 ,009
Intra-grupos 373 4 ,093
Total 2,533 S

Tabla 33: Prueba Duncan con a=0.05

pectina Media N Duncan
(P<0,05)

pectina de sancayo 3 6,8667 a

pectina comercial 3 5,6667 b
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Para el peso molecular:

Tabla 34: ANOVA para el peso molecular

Suma de gl Media cuadratica F Sig.
cuadrados
Inter-grupos 2593873860,750 1| 2593873860,750 143,868 ,000
Intra-grupos 180295525,500 10| 18029552,550
Total 2774169386,250 11

Tabla 35: Prueba Duncan con 0=0.05

pectina Media N Duncan
(P<0,05)

pectina de sancayo 6| 1358460 a

pectina comercial 6| 165250,5 b
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Anexo 09: Analisis microbioldgico de la pectina de sancayo

UNIVERSIDAD NACIONAL DEL ALTIPLANO-PUNO
FACULTAD DE CIENCIAS AGRARIAS
Escuela profesional de Ingenieria Agroindustrial
Laboratorio de Microbiologia

INFORME DE ENSAYO MICROBIOLOGICO N2 001/17

Datos de solicitante
Nombre

Direccion

Datos del servicio

N¢ de Solicitud del Servicio
Fecha de ingreso

Servicio solicitado

Nombre del producto

: William Glademar Nina Paucar

1001
: 17 de Octubre de 2016
: Analisis microbioldgico

. Pectina de Sancayo

Datos de la muestra
Presentacion :bolsade 5gr
Tipo de sistema :N/P
Fecha de produccion :N/P
Fecha de vencimiento :N/P
Tamafio de lote :N/P
V. Aspectos técnicos del muestreo
Muestreado por : El solicitante
Condiciéon de muestreo : Muestra solida
Detalle de la muestra : Caracteristico
N2 de unidades de la muestra : 01 muestra
Codigo de la muestra : M1
Para ensayo en Laboratorio :001/17
Identificacion de la muestra : Sin muestra dirimente.
VI. Fecha de ensayo : 18 de Octubre de 2016
VIL. Resultados
~ DETALLE DE LA MUESTRA SIS
CODIGO PRODUCTO
M1 Pectina de Sancayo

ANALISIS MICROBIOLOGICO

VALOR OBTENIDO
REQUISITOS R et Ue A SN s e S sl
M1
Salmonella sp (ufc/g) NEGATIVO
Bacillus Cereus (ufc/g) NEGATIVO
Escherichia coli (NMP) NEGATIVO
Mohos (ufc/g) b ~ NEGATIVO
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Anexo 10: Resultados de los tratamientos

Tabla 36: Tratamientos con sus respectivos niveles y las variables de respuesta

Temperatura| Tiempo | Rendimiento | Metoxilo Acido Grado de
TRATAMIENTO (°C) (minutos) (%) (%) | galacturdnico | esterificacion

(%) (%)
T1 (albl) 70 30 0,121 31 30,89 56,91
T2 (alb2) 70 45 0,334 3,51 32,33 61,64
T3 (alb3) 70 60 0,373 4,02 35,54 64,15
T4 (a2bl) 80 30 0,384 4,15 36,31 64,86
T5 (a2b2) 80 45 0,434 4,46 38,07 66,54
T6 (a2b3) 80 60 0,444 4,82 41,22 66,4
T7 (a3bl) 90 30 0,611 4,59 39,9 65,34
T8 (a3b2) 90 45 0,467 3,57 36,24 55,93
T9 (a3b3) 90 60 0,426 3,13 35,56 49,93
T1 (albl) 70 30 0,224 3,16 30,88 58,03
T2 (alb2) 70 45 0,311 3,88 35,27 62,42
T3 (alb3) 70 60 0,377 4,16 35,74 66,14
T4 (a2bl) 80 30 0,398 4,34 36,72 67,04
T5 (a2b2) 80 45 0,437 4,71 38,75 69,01
T6 (a2b3) 80 60 0,455 4,99 40,38 70,22
T7 (a3bl) 90 30 0,628 4,78 41,47 65,49
T8 (a3b2) 90 45 0,501 3,75 37,71 56,44
T9 (a3b3) 90 60 0,429 3,26 36,43 50,77
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