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GLOSARIO

ABSORCION: atraccion desarrollada por un sélido sobre un liquido con la intencién
de que las moléculas de éste logren penetrar en su sustancia®.

ACIDO GALACTURONICO: monosacarido, es un azlcar acido y es el principal
componente de la pectina?.

ACIDO POLIGALACTURONICO: las pectinas estan formadas fundamentalmente
por largas cadenas formadas por acido galacturénico, que puede encontrarse como
tal acido, con el grupo carboxil libre o bien con el carboxil esterificado por metanol
(metoxilado)3.

ALBEDO: se conoce como mesocarpio o albedo, es un material blanco, esponjoso
y grueso, parecido al algodén el cual esta sujeto la pulpa de los citricos y esta
compuesto por una gran cantidad de células parenquimatosas, que brindan
soporte?,

ALCALINIDAD: alude a lo alcalino, es decir que tiene el hidroxilo metalico llamado
alcali®.

ALMIDON: se trata de un polisacarido: un hidrato de carbono que se compone de
una cadena extensa de monosacaridos. El almidon esta considerado como una
macromolécula ya que es una molécula de tamafio grande. En este caso, esta
formado por amilopectina y amilasa®.

BIOPELICULA: son peliculas flexibles que pueden ser preparadas a partir de
macromoléculas bioldgicas capaces de formar una matriz continua’.

DEFORMACION: relacién de la elongacion a la longitud original (Al/l). Se expresa
como una relacién adimensional®.

1 DEFINICION.DE [sitio web]. DEFINICION.DE, definicién de absorcién. [Consulta: 19 mayo 2019]. Disponible en:
https://definicion.de/absorcion/

2 ACEVEDO, Vanesa., RAMIREZ, Diana. Andlisis técnico y econémico de la pectina, partir de la cascara de la naranja (Citrus
sinesis) [en linea]. Trabajo de grado para optar el titulo de Ingeniera Agroindustrial. Universidad de San Buenaventura Cali,
2011 [Consultado 19 mayo 2019]. Disponible en:
http://bibliotecadigital.usb.edu.co:8080/bitstream/10819/1336/1/An%C3%Allisis_Econ%C3%B3mico_Naranja_Acevedo_20
11.pdf. p.12.

% Ibid., p. 12.

41bid., p. 12.

> DEFINICION.DE. [sitio web]. DEFINICION.DE, definicién de alcalinidad. [Consulta: 19 mayo 2019]. Disponible en:
https://definicion.de/alcalinidad/.

6 DEFINICION.DE. [sitio web]. DEFINICION.DE, definicion de almidén. [Consulta: 19 mayo 2019]. Disponible en:
https://definicion.de/almidon.

" GONTARD, Nathalie, GUILBERT, Stéphane. Bio-packaging technology and properties of edible and/or biodegradable
material of agricultural origin [en linea]. 1996. 15(1). [consultado 19 mayo 2019]. Disponible en: http://agris.fao.org/agris-
search/search.do?recordID=BR19970042167. p. 5.

SPETROTUYO. [sitio web]. PETROTUYO, Propiedades Mecénicas: [consulta: 12 mayo 2019]. Disponible en:
http://www.petrocuyo.com/es/tecnologia/el-polipropileno/propiedades-mecanicas.
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ELONGACION: incremento de la longitud de una probeta de ensayo producido por
una tensioén de carga®.

ENZIMA: es una proteina que cataliza las reacciones bioquimicas del metabolismo.
Las enzimas actuan sobre las moléculas conocidas como sustratos y permiten el
desarrollo de los diversos procesos celulares?.

ESTERIFICACION: es el procedimiento mediante el cual se llega a sintetizar un
éster. Los ésteres se producen de la reaccion que tiene lugar entre los acidos
carboxilicos y los alcoholes??.

GELIFICACION: es el procedimiento mediante el cual se espesan y estabilizan
soluciones liquidas, emulsiones y suspensiones*?.

HETEROPOLISACARIDO: estan compuestos por la repeticion ordenada de un
disacéarido formado por dos monosacaridos distintos (o, por lo que es lo mismo, por
la alternancia de dos monosacaridos), se trata esencialmente de componentes
estructurales de los tejidos, relacionados con paredes celulares y matrices
extracelulares??,

NARANJA: fruta citrica comestible del género Citrus, se encuentran cultivadas en
cualquier continente, siempre que tengan abundancia de sol, agua y poca humedad
ambiental*4.

METOXILO: en funcion del porcentaje de restos de &acido galacturdnico
esterificado, las pectinas se clasifican como "de alto metoxilo”, cuando este
porcentaje es superior al 50%, y "de bajo metoxilo", cuando es inferiort®,

PECTINA: La pectina es el principal componente enlazante de la pared celular de
los vegetales y frutas. Quimicamente, es un polisacarido compuesto de una cadena
linear de moléculas de acido D-galacturdnico, las que unidas constituyen el acido
poligalacturénico?®.

° Ibid., parr. 6.

10 DEFINICION.DE. [sitio web]. DEFINICION.DE, definicion de enzima. [Consulta: 19 mayo 2019]. Disponible en:
https://definicion.de/enzima/.

LA GUIA QUIMICA [sitio web]. LA GUIA QUIMICA, definicién de esterificacion. [Consulta: 19 mayo 2019]. Disponible en:
https://quimica.laguia2000.com/reacciones-quimicas/esterificacion.

12GOOGLE SITES [sitio web]. GOOGLE SITES, definicion de gelificacion. [Consulta: 19 mayo 2019]. Disponible en:
https://sites.google.com/site/cocinadingenieros/ciencia-y-tecnologia/tecnicas/gelificacin

13 ACEVEDO. Op. cit., p.13.

4 ACEVEDO. Op. cit., p.13.

CALVO, Miguel. En: Milk science [sitio web]. Zaragoza: Milk science. [Consulta: 19 mayo 2019]. Disponible en:
http://milksci.unizar.es/bioquimica/temas/historia.pdf. Archivo PDF. p.25.

16 FOOD-INFO [sitio web]. FOOD-INFO, definicion de pectina. [Consulta: 19 mayo 2019] Disponible en: http://www.food-
info.net/es/qa/qa-wi6.htm.

23


https://sites.google.com/site/cocina4ingenieros/ciencia-y-tecnologia/tecnicas/gelificacin
http://milksci.unizar.es/bioquimica/temas/historia.pdf

PLASTIFICANTE: un plastificante es una sustancia que cuando se afiade a un
material, normalmente a un plastico, da como resultado un producto flexible,
resistente y mas facil de manejar?’.

POLIMERO: son materiales de origen tanto natural como sintético, formados por
moléculas de gran tamafio, conocidas como macromoléculas. Polimeros de origen
natural son: la celulosa y las proteinas®®.

PROTOPECTINA: es el nombre que le ha dado a las sustancias pépticas insolubles
gue se encuentran en los tejidos vegetales inmaduros. Los grupos carboxilo de la
mayoria de los residuos de acido galacturonico de la protopectina se encuentran
esterificados con radicales metilos a lo largo de toda la cadena, aunque la
composicion quimica exacta de esta se desconoce?®.

RENDIMIENTO: se le llama rendimiento quimico a la relacion entre la cantidad de
producto obtenido realmente en la reaccion y la cantidad maxima de producto que
se podria haber obtenido si los reactivos se hubieran consumido completamente?.

TENSION: Fuerza aplicada para producir deformacion en un area unitaria de una
probeta de ensayo. Es la relacion de carga aplicada al area de seccién transversal
original??,

VISCOSIDAD: es la resistencia que tienen las moléculas que conforman un liquido
para separarse unas de otras, es decir, es la oposicion de un fluido a deformarse y
esta oposicion es debida a las fuerzas de adherencia que tienen unas moléculas
de un liguido o fluido con respecto a las otras moléculas del mismo liquido?2.

7 GREEN FACTS [sitio web]. GREEN FACTS, definicién de plastificante. [Consulta: 19 mayo 2019]. Disponible en:
https://www.greenfacts.org/es/glosario/pgrs/plastificante.html

18 ACEVEDO. Op. cit., p.13.

9 ACEVEDO. Op. cit., p.13.

LA GUIA QUIMICA [sitio web]. LA GUIA QUIMICA, definicion de rendimiento. [Consulta: 19 mayo 2019]. Disponible en:
https://quimica.laguia2000.com/reacciones-quimicas/rendimiento.

2L PETROTUYO. Op. cit. parr. 4.

22 CONCEPTODEFINICION.DE [sitio web]. CONCEPTODEFINICION.DE. definicién de viscosidad. [Consulta: 19 mayo 2019]
Disponible en: https://conceptodefinicion.de/viscosidad/
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RESUMEN

En la presente investigacion se evalud el proceso de extraccion de pectina de la
cascara de naranja valenciana, utilizando la enzima endo-poligalacturonasa
producida por Aspergillus niger, como alternativa al proceso de hidrolisis &cida, para
su posterior aplicacion en la formulacién de una biopelicula. Con el objetivo de
evidenciar las diferencias entre los dos métodos de extraccion, se empled en ambos
casos como materia prima, cascara de naranja valenciana seca y molida, con un
tamafo de particula de 250 um, asi mismo, se realizd precipitacion, empleando
etanol al 70% y se sec0 a temperatura ambiente.

El proceso de extraccion mediante hidrolisis &cida, se desarroll6 a 80°C, pH entre
1,5 — 3 y agitacion constante, durante un tiempo de 35 minutos. El proceso de
extraccion enzimética, se llevo a cabo a una concentracion de enzima de 200 ppm,
40°C, pH: 5,5 y agitacién constante, por un periodo de 7 horas. Se registré una
diferencia de rendimientos entre los métodos de extraccion de 5,32%.
Posteriormente, se realizd una caracterizacion comparativa, mediante la cual se
evaluaron propiedades fisicoquimicas de las pectinas, tales como: peso
equivalente, acidez libre, contenido de metoxilacién, porcentaje de humedad,
porcentaje de cenizas y su alcalinidad, grado de esterificacion, porcentaje de acido
anhidrido galacturénico y viscosidad aparente. Adicionalmente, se realizo
espectrofotometria de infrarrojo y recuento microbiano. Se logré establecer que,
independientemente del método empleado para la extraccién, se obtiene una
pectina con caracteristicas similares, presentando diferencias poco significativas,
dentro de las cuales se destacan: el bajo indice de metoxilacién con una diferencia
de 1,24%, que indica un bajo poder de gelificacion. Ademas, ambas pectinas
presentan un grado de esterificacion superior al 80%, hecho que, permite confirmar
la baja velocidad de gelificacion de las mismas, asi como también, una baja
viscosidad.

Seguidamente, se desarrollaron formulaciones para la elaboracion de dos
biopeliculas, la primera con ausencia de pectina y la segunda con presencia de la
misma, empleando como materia prima cascara de naranja valenciana seca y
molida, con tamafio de particula de 149 um, almidén de yuca, glicerina, pectina
obtenida enzimaticamente, carbonato de sodio y agua. El proceso de sintesis, se
llevo a temperaturas inferiores a los 60°C con agitacion constante, posteriormente
fueron llevadas a moldes de acrilico y se secaron en horno a 37°C durante 5 dias.
Finalmente, se evaluaron las propiedades mecanicas del material obtenido,
mediante las normas ASTM 2457-03 para la determinacion especular de peliculas
plasticas, la ASTM 638-14 para las propiedades de tension de plasticos y la NTC
1772 para la determinacion del poder de absorcion de las biopeliculas. Se concluyo
que, la adicién de pectina no tiene mayor efecto en las caracteristicas mecéanicas
del material, pero si incrementa la capacidad de absorcion en un 37,9%.

Palabras clave: Naranja, pectina, biopelicula, enzima.
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INTRODUCCION

La naranja en Colombia, segun el DANE, en el boletin mensual de insumos y
factores asociados a la produccién agropecuaria, es una de las frutas con mayor
rendimiento en toneladas por hectarea cosechada anualmente. En el 2015 se
obtuvo 15,2% de rendimiento, lo que gener6 497.226 toneladas de fruta®s.
Adicionalmente, la fruta no ha sido usada para la elaboracion de productos a nivel
industrial, sus usos se limitan a la produccion de jugos, aditivos alimenticios y
aromatizantes, pero se ignora el potencial quimico presente en su composicion
natural.

En Colombia, el mercado y produccién de pectina es un campo poco explorado,
esto ligado a los costos de produccion, los cuales, en la mayoria de métodos son
dificiles de financiar, debido al elevado precio de los suministros que son
empleados para su extraccion, a partir de diversas materias primas. Actualmente,
se desarrollan numerosos métodos para la obtencion de la pectina, los cuales
afectan de manera directa la calidad del producto final, limitando los usos de este?*.

A nivel industrial, se obtiene pectina mediante métodos que involucran reactivos
altamente contaminantes como acido sulfurico y acido nitrico, los cuales en la
mayoria de los procesos dejan trazas dentro del producto final, limitando sus usos
y restringiendo la utilidad. Al presente, se emplean mecanismos de extraccion con
altos rendimientos. Sin embargo, estos incrementan la contaminacion de recursos
como el agua, impidiendo su tratamiento o reutilizacién.

Adicionalmente, se han realizado estudios que buscan mejorar el rendimiento de
extraccidn mediante procesos sustentables y ecoldgicos, basandose en las buenas
practicas cientificas?®, con la finalidad de promover el mercado de pectina nacional
y SuU uso como un insumo industrial seguro y efectivo.

Existen investigaciones sobre el desarrollo de procesos alternativos, como los
procesos asistidos por actividad enzimatica, exposicion a ultrasonido, microondas
y extraccion de agua subcritica (Ridwan L. Ademola A, Orsat V, Raghavan V, 2017),
entre otros. Diversos estudios se han realizado a partir de dichos métodos,
generando cambios en las variables del proceso, obteniendo resultados
comparativos entre cada uno, generando informacién para el mejoramiento en el
rendimiento de extraccion, de tal manera que se empleen menos recursos quimicos
y promuevan la produccion de pectina de alta calidad y pureza.

2 DANE. El cultivo de la naranja valenciana (Citrus sinensis [L.] Obsbeck) y su produccién como respuesta a la aplicacion
de correctivos y fertilizantes y al efecto de la polinizacién dirigida con abeja Apis mellifera. En: DANE. [sitio web]. Bogoté:
DANE. [consulta: 22 octubre 2018]. Archivo pdf. Disponible en:
http://lwww.dane.gov.coffiles/investigaciones/agropecuario/sipsa/Bol_Insumos_oct_2016.pdf. p. 15.

2 ACEVEDO. Op. cit., p.5.

% MINISTERIO DE CIENCIA E INNOVACION. Cédigo de Buenas Practicas cientificas y comité de Integridad de la
Investigacion. En: Instituto de salud Carlos Ill [sitio web]. Madrid: Instituto de salud Carlos Ill. [consulta en: 05 de Julio 2019].
Archivo pdf. Disponible en: http://lwww.isciii.es/ISClIl/es/contenidos/fd-el-instituto/fd-organizacion/fd-
comites/CodigoPracticasCientificas.pdf. p.1.
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La produccion de pectina en Colombia se ve favorecida dentro del territorio nacional
puesto que existen multiples fuentes las cuales en su mayoria son catalogados
como desechos agroindustriales provenientes de diversas zonas del pais, lo cual
repercute en un desaprovechamiento de materia prima con alto potencial de
incursion en el mercado de pectina, gracias a su alto contenido de este
componente?®. Es por tal motivo, que se desea presentar el desarrollo de una nueva
via de extraccion de pectina a partir de cascaras de naranja valenciana, utilizando
la enzima endo-poligalacturonasa?’, de tal manera que sea un primer acercamiento
a la sintesis de una biopelicula con un alto poder de absorcion, la cual sera el paso
inicial hacia la formulacion de un producto nuevo e innovador.

Por otro lado, uno de los productos médicos con mayor impacto comercial son los
apositos para heridas, cuyo principal proposito es proteger las zonas lesionadas,
proporcionando alivio al dolor, actuando ademas como una barrera capaz de
absorber los exudados; dichas caracteristicas son otorgadas por diferentes
compuestos, en su mayoria de origen inorgénico los cuales son costosos y dificiles
de obtener 28,

Actualmente, se desarrollan apdsitos con base de nitro-celulosa, los cuales poseen
en su estructura interna diversas sustancias quimicas, capaces de absorber los
exudados producidos por las heridas. Ademas, estos cuentan con metales
preciosos como plata, entre otros. El uso de este tipo de aditivos, esta altamente
regulado para el uso en productos farmacos, por lo que su rentabilidad y produccién
son limitadas?®.

% DANE. Op. cit., p.5.

27 CONTRERAS, J., BANDA, L., MONTANEZ, J. Departamento de Investigacion en Alimentos. Facultad de Ciencias
Quimicas. En: Research gate [sitio web]. Coahuila (Saltillo, Coahuila, & México). [consulta: 08 septiembre 2018]. Archivo
PDF. Disponible en: https://smbb.mx/congresos%20smbb/puertovallarta03/TRABAJOS/AREA_I/CARTEL/CI-9.pdf. p. 2

28 SHAHZAD, K., HARDING, J. Advanced textiles for wound care [en linea]. 2da ed. USA: Woodhead Publishing, 2019. [citado
el 12 de febrero de 2019]. Disponible en: https://www.elsevier.com/books/advanced-textiles-for-wound-care/rajendran/978-0-
08-102192-7. p. 445.

2 BAILEY, J.K., SAMMET, S., OVEROCKER, J., CRAFT-COFFMAN, B., ACEVEDO, CM., COWAN, ME., & POWELL, HM.
MRI compatibility of silver based wound dressings [en linea]. 2018. 44(8). [Consultado 13 septiembre 2018].
DOI:10.1016/j.burns.2018.05.017.p. 1944.
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OBJETIVOS
OBJETIVO GENERAL

Evaluar el proceso de obtencion de una biopelicula utilizando pectina extraida
enzimaticamente de la cascara de naranja valenciana.

OBJETIVOS ESPECIFICOS

e Extraer pectina de la cascara de naranja valenciana mediante el proceso
asistido por la enzima endo-poligalacturonasa (Aspergillus niger).

e Comparar los resultados obtenidos para la extraccion de la pectina mediante el
método enzimatico propuesto, con los establecidos para el método quimico
convencional.

e Desarrollar una biopelicula a partir de la pectina obtenida mediante
procedimientos establecidos por el Tecnoparque del SENA.
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1. MARCO TEORICO
1.1 GENERALIDADES DE LA NARANJA

La naranja dulce pertenece a la familia Citrus sinensis, la cual se caracteriza por
contener altos niveles de acido citrico que le proporcionan el sabor acido a la fruta.
Esta variedad es la mas demandada en el mundo y la més cultivada en el pais con
32.610 hectareas que produjeron para el afilo 2015 cerca de medio millén de
toneladas. Esta variedad de naranja necesita para su desarrollo altos niveles de
fésforo y de potasio, una temperatura aproximada entre 23 y 34 °C y entre 900 a
1200 milimetros de lluvia anual. La naranja valenciana presenta las siguientes
caracteristicas®’;

Cuadro 1.. Caracteristicas principales de la naranja valenciana

Caracteristica Valores
Peso fruto 162, 21g-195,329g
Diametro fruto 22,34 mm -24,12 mm
Grados de color Ver figura 1
Grosor cascara 3,19mm-3,37mm
Concentracion solidos totales 9,85 °Brix

Fuente: DANE. EIl cultivo de la naranja valenciana (Citrus sinensis [L.] Obsbeck) y su
produccién como respuesta a la aplicacién de correctivos y fertilizantes y al efecto de la
polinizacion dirigida con abeja Apis mellifera. En: DANE. [sitio web]. Bogota: DANE.
[consulta: 22 octubre 2018]. Archivo pdf. Disponible en:
http://www.dane.gov.coffiles/investigaciones/agropecuario/sipsa/Bol_Insumos_oct_2016.
pdf

En el estado verde de distintos frutos, incluyendo la naranja, son predominantes las
protopectinas, estas durante el proceso de maduracion se rompen por hidrélisis o
por la accién de enzimas pectinoliticas produciendo pectinas solubles en agua, lo
que puede disminuir su contenido en el fruto y conlleva cambios en las propiedades
fisicoguimicas induciendo el ablandamiento tipico®l. Lo anterior indica que,
generalmente las naranjas verdes, contienen mayor cantidad de pectinas y por lo
tanto se logra un mayor rendimiento®?. Los estados de maduraciéon se ven
clasificados de acuerdo a su coloracion en niveles del 0-6, tal y como se observa
en la figura 1.

%0 DANE.Op. cit., p.1 ;

31 PAREDES, Jorge., HERNANDEZ, Roxana., CANIZARES, Adolfo. Efecto del grado de madurez sobre las propiedades
fisicoquimicas de pectinas extraidas de cascos de guayaba (Psidium guajava L.) [en linea] 2015, 33(3) [consultado: 05 Julio
2019]. p. 36.

32 DEVIA, Jorge. Proceso para producir pectinas citricas. [en linea]. 2003. 39(129). Rev U. EAFIT. [consultado 15 de marzo
2019].Disponible en: http://publicaciones.eafit.edu.co/index.php/revista-universidad-eafit/article/view/918/823 p. 23.
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Figura 1. Escala de colores de la naranja valenciana

Fuente: DANE. El cultivo de la naranja valenciana
(Citrus sinensis [L.] Obsbeck) y su produccién
como respuesta a la aplicacién de correctivos y
fertilizantes y al efecto de la polinizacion dirigida
con abeja Apis mellifera. En: DANE. [sitio web].
Bogotd: DANE. [consulta: 22 octubre 2018].
Archivo pdf. Disponible en:
http://www.dane.gov.co/files/investigaciones/agrop
ecuario/sipsa/Bol_Insumos_oct_2016.pdf

1.2 GENERALIDADES DE LAS PECTINAS

Las pectinas son heteropolisacaridos provenientes del &cido poligalacturénico, en
el que sus unidades estan encadenadas mediante enlaces glicosidicos (a1-4).
Estos compuestos estan presentes en las paredes celulares primarias de muchas
plantas, frecuentemente asociados con otros componentes de la pared celular,
tales como la celulosa, hemicelulosa y la lignina®.

Figura 2. Estructura general de una

pectina
COOH OH COOCHS3 OH
o o
\ OH OH OH OH /
o (o] O O o O O
o COOCH3 OH COOH

Fuente: CAYON, Gerardo., VALENCIA,
Jorge., MORALES Humberto.,
DOMINGUEZ, Argemiro. Desarrollo y
produccién del platano Dominico Hartén
(Musa AAB Simmonds) en diferentes
densidades y arreglos de siembra. [en
linea], 2004 Agronomia Colombiana,
22(1). [Consultado 21 mayo 2019].

3 STEPHEN, Alistair, PHILLIPS, Glyn, WILIAMS, Peater. Food Polysaccharides and their applications [en linea]. 2da ed.
Londres: Taylor & Francis, 2006. [citado el 10 septiembre de 2018]. Disponible en: https://www.crcpress.com/Food-
Polysaccharides-and-Their-Applications/Stephen-Phillips/p/book/9780824759223. p. 733.
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1.3 CLASIFICACION DE LAS PECTINAS SEGUN SU CAPACIDAD DE
GELIFICACION

Segun su capacidad de gelificacion, la cual esta asociada al grado de metilacion
las pectinas se dividen en tres grupos:

1.3.1 Pectinas con alto indice de metilacion. Este tipo de pectinas posee mas
del 50% de unidades del acido poligalacturénico, por lo que son poco reactivas con
el ion calcio, es decir, son aquellas en las cuales mas del 50% de los grupos
carboxilos del acido galacturénico del polimero se encuentra esterificado con
metanol®** como se puede ver en la Figura 3. Estas pectinas son capaces de formar
geles en condiciones de pH entre 2,8 y 3,5 y un contenido de soélidos solubles
(azlcar) entre 60 y 70 °Bx %,

Figura 3. Pectinas con alto indice de metilaciéon

Fuente: HENAO, Cesar., GUERRA, Adridn.,, CABARCAS, Esteban. Extraccion y
caracterizacién de pectina a partir de cascaras de platano para desarrollar un disefio
general del proceso de produccién. Tesis de ingenieria quimica. Cartagena de Indias.
Universidad de Cartagena, 2012, [citado 10 septiembre 2018]. Disponible en:
http://repositorio.unicartagena.edu.co:8080/jspui/bitstream/11227/109/1/Trabajo%20de%2
Ogrado-
Extraccion%20y%?20caracterizacion%20de%?20pectina%20apartir%20de%20cascaras%?2
0de%20platano%20para%?20desarrollar%20un%20dise%C3%B10%20genera~1.pdf. p
24,

1.3.2 Pectinas con bajo indice de metilacion. Este tipo de pectinas poseen
menos del 50% de unidades del acido poligalacturénico, por lo que son reactivos
con el ion calcio, es decir, son aquellas en las cuales menos del 50% de los grupos
hidroxilo estan esterificados con metanol*® como se puede observar en la figura 4.
La gelificacién depende del pH y la concentracién del ion calcio®.

3 HENAO, Cesar, GUERRA, Adrian, CABARCAS, Esteban. Extraccion y caracterizacion de pectina a partir de cascaras de
platano para desarrollar un disefio general del proceso de produccion. Tesis de ingenieria quimica. Cartagena de Indias.
Universidad de Cartagena, 2012, [citado 10 septiembre 2018]. Disponible en:
http://repositorio.unicartagena.edu.co:8080/jspui/bitstream/11227/109/1/Trabajo%20de%20grado-
Extraccion%20y%?20caracterizacion%20de%?20pectina%?20apartir¥%e20de%20cascaras%20de%20platano%20para%20desa
rrollar%20un%20dise%C3%B10%20genera~1.pdf. p 24.

% DEVIA, Op., cit., p. 23.

% |bid., p.24.

37 FERREIRA, Salomon., Pectinas: Aislamiento, caracterizacion y produccion a partir de frutas tropicales y de los residuos
de su procesamiento industrial. 2007. Universidad Nacional de Colombia - Proceditor Ltda. [consultado 12 octubre 2018]. p
186.
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Figura 4. Pectinas con bajo indice de metilacion

Fuente: HENAO, Cesar., GUERRA, Adrian., CABARCAS, Esteban. Extraccion y
caracterizacién de pectina a partir de cascaras de platano para desarrollar un disefio
general del proceso de produccion. Tesis de ingenieria quimica. Cartagena de Indias.
Universidad de Cartagena, 2012, [citado 10 septiembre 2018]. Disponible en:
http://repositorio.unicartagena.edu.co:8080/jspui/bitstream/11227/109/1/Trabajo%20de%2
Ogrado-
Extraccion%20y%?20caracterizacion%20de%?20pectina%20apartir%20de%20cascaras%?2
0de%20platano%20para%20desarrollar%20un%20dise%C3%B10%20genera~1.pdf. p
24,

1.3.3 Pectinas amidicas. Bajo indice de metilacion. Alta capacidad de
gelificacion. Se obtienen mediante desmetilacién en amoniaco y no en acido®®.

1.4 CLASIFICACION DE LAS SUSTANCIAS PECTINAS

Segun cuantos grupos carboxilicos estan esterificados en la cadena o polimero, se
clasifican en:

1.4.1 Protopectina. Sitodos los carboxilos estan esterificados. Son insolubles en
agua y se hallan en mayor cantidad en los tejidos de los frutos no maduros o
verdes®.

1.4.1 Acidos pectinicos. Si solo una parte, pero mayoritaria de los carboxilos
esta esterificada. Estos compuestos son capaces de formar geles si las condiciones
de sélidos solubles y pH son adecuadas. Las sales de estos acidos se llaman
pectinatos?.

1.4.3 Pectinas. Son los acidos pectinicos, solubles en agua caliente, con un
contenido medio de éster metilico. La principal caracteristica es su capacidad de
formar geles en presencia de suficientes solidos solubles, &cidos o iones
polivalentes!.

1.4.4 Acidos pécticos. Estos compuestos no poseen grupos carboxilicos
esterificados. Las sales de estos se denominan pectatos y reaccionan facilmente
con los iones calcio de las células para producir compuestos insolubles en los jugos

38 DEVIA, Op..cit., p. 23.
 |bid., p.22.
40 |bid., p.22.
“1pid., p.22.
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de frutas, dando un precipitado visible comunmente en la separacion de fases o
abanderamiento en los néctares*?.

1.5 GRADO DE ESTERIFICACION (GE)

Las propiedades quimicas de las pectinas que influyen en la fuerza del gel son el
grado de esterificacion y el peso molecular; por lo tanto, el grado de esterificacion
es un factor clave para determinar la conformacion y las propiedades reolégicas de
las pectinas. El grado de esterificacion también estéa relacionado con la formacion
del tipo de gel. A mayor grado de esterificacion mayor seran las interacciones
hidrofobicas, por lo que el gel sera mas fuerte. Ademas, un alto grado de
esterificacién conlleva una mayor temperatura de gelificacion, por eso se llaman
pectinas ultrarrapidas*.

A temperatura ambiente y a su propio pH (2,8 — 3,2) las pectinas son mas solubles
en agua a medida que aumenta su grado de esterificacion. Las disoluciones que se
obtienen presentan un caracter aniénico es decir poseen una carga negativa**.

1.6 PROPIEDADES FISICOQUIMICAS DE LA PECTINA

1.6.1 Solubilidad. El agua es el mejor solvente para las pectinas. Sin embargo,
estas también son solubles en formamida, dimetilformamida y glicerina caliente. Por
otro lado, la pectina es insoluble en solventes organicos y en soluciones de
detergentes cuaternarios, polimeros, proteinas y cationes polivalentes*.

1.6.2 Acidez. Las pectinas son neutras en su estado natural, en solucién tienen
caracter acido el cual depende del medio y del grado de esterificacion. El pH de las
soluciones de pectina varia entre 2,8 y 3,4 como funcion del grado de
esterificacion®e.

1.6.3 Viscosidad. Las pectinas forman soluciones viscosas en agua, esta
propiedad depende del grado de polimerizacion de la pectina, el pH, la temperatura,
la concentracion y la presencia de electrolitos. En las pectinas con alto grado de
esterificacién, la viscosidad por efecto de su presencia aumenta al aumentar el peso

42 |bid., p.22.

4 CHASQUIBOL, Nancy., ARROYO, Edmundo., MORALES, Juan. Extraccion y caracterizacion de pectinas obtenidas a partir
de frutos de la biodiversidad peruana. [en linea]. 2008. (26) [consultado 24 de septiembre 2018], p.178.

4 MUNOZ, Francisco. Extraccién y caracterizacion de la pectina obtenida a partir del fruto de dos ecotipos de cocona
(solanum sessiliflorum), en diferentes grados de madurez; a nivel de planta piloto [en linea]. Maestria en Ingenieria Agricola.
Universidad Nacional de Colombia, 2011 [Consultado 10 de septiembre de 2018]. Disponible en:
http://bdigital.unal.edu.co/4006/1/822093.2011.pdf. p. 18.

4 ACOSTA, Gema. Comportamiento de la pectina de la pulpa de guayaba conservada con bisulfito de sodio. Trabajo de
pregrado. Universidad Nacional de Colombia, Facultad de ciencias, 1984, [Consultado 12 febrero 2019]. Disponible en:
https://books.google.com.co/books/about/Comportamiento_de_la_pectina_de_pulpa_de.html?id=1_LpjgeEACAAJ&redir_esc
=y. p 25.

4 CAYON, Gerardo., VALENCIA, Jorge., MORALES Humberto., DOMINGUEZ, Argemiro. Desarrollo y produccion del platano
Dominico Hartén (Musa AAB Simmonds) en diferentes densidades y arreglos de siembra. [en linea], 2004 Agronomia
Colombiana, 22, (1). [Consultado 21 mayo 2019]. Disponible en: http://www.redalyc.org/articulo.0a?id=180317823003. p. 25.
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molecular, los grupos laterales y la concentracion de la pectina en solucion. El calcio
y otros iones polivalentes aumentan la viscosidad de las soluciones de pectinas y
algunas pectinas de bajo metoxilo pueden gelificar si la concentracion de calcio
supera un cierto limite*’.

1.6.4 Poder de gelificacion de las pectinas. Para las pectinas con alto metoxilo,
se considera que a un pH de 3,4 por lo menos un 40% de los ésteres metilicos
estan des esterificados y por lo tanto sera dificil lograr la formacién de un gel estable
con presencia de concentraciones de 65% de azucares. Un exceso en la
concentracion del azucar puede producir cristalizacion en el almacenamiento. En el
caso de las pectinas de bajo metoxilo, los geles son menos rigidos y se pueden
trabajar con menos sélidos solubles, no dependen tanto del pH, de hecho, se
pueden obtener buenos geles entre valores de pH de 2,5y 6,5, pero requieren
calcio en una concentracién adecuada que varia entre 0,01 y 0,1% p/p en base
hameda®.

1.6.5 Peso molecular. El peso molecular de la pectina se encuentra relacionado
con la longitud de la cadena. Es una caracteristica muy importante de la que
dependen la viscosidad de sus disoluciones y su comportamiento en la gelificacion.
Los pesos moleculares de pectinas y su distribucién han sido previamente
estudiados sistematicamente por viscosimetria concluyendo que varian de 20000 a
300000

1.6.6 Humedad. Es un factor que incide directamente en la estabilidad de la
pectina porque permite el crecimiento de microrganismos, especialmente hongos.
Una pectina muy humeda es dificil de pulverizar, se adhiere a las superficies y tiene
menor estabilidad y tiempo de vida util. Una pectina muy seca puede ser resistente
a la molienda y presentar un color mas oscuro®°.

1.7 ACCION DE LAS ENZIMAS

Las enzimas que actian sobre las pectinas son principalmente la
pectinmetilesterasa y la poligalacturonasa. La pectinmetilesterasa ataca a los
grupos esterificados con metanol y por consiguiente libera los grupos &cidos y el
metanol. La poligalacturonasa ataca a las uniones de las unidades de &cido
galacturdnico lo que se ve reflejado en una disminucion del peso molecular que a
su vez modifica todas las propiedades que dependen de esta caracteristica. Estas
enzimas son producidas por hongos y bacterias®®. Incluso, se han desarrollado
enzimas que son capaces de degradar las conchas de las diferentes frutas para la
separacién de la pectina, entre estas se encuentra la endo-poligalacturonasa

47 Ibid., p. 25.

8 FERREIRA. Op. cit., p.189.

4 OWENS, HS., MIERS, JC., MACLAY, WD. Distribution of molecular weights of pectin propionates [en linea]. 1948 3(4)
[Consultado 13 septiembre 2018]. Disponible en: https://www.ncbi.nim.nih.gov/pubmed/18876994 p.277.

5% FERREIRA. Op. cit., p.189.

51 HENAO. Op. cit., p.24.
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producida por el hongo Aspergillus niger que degrada con alta eficiencia las
cascaras, logrando liberar un alto porcentaje de material péctico®.

La enzima endo-poligalacturonasa, actia sobre el &cido péctico, debido a que
puede hidrolizar enlaces glucosidicos adyacentes a grupos carboxilos libres. Cabe
resaltar que esta enzima es capaz de hidrolizar los grupos metil éster, convirtiendo
las pectinas de alto metoxilo, en pectinas de bajo metoxilo. Adicionalmente, al
tratarse de una enzima del tipo Endo, degrada sustratos por ataque al azar. La
protopectina, es el precursor de la pectina, esta conversion se realiza por
despolimerizacion restricta de la protopectina. Esta Ultima se considera como un
material de baja densidad y por lo tanto puede ser mas penetrable por las enzimas
que la celulosa y la hemicelulosa®.

En la tabla presentada a continuacion se muestran algunos microorganismos
productores de enzimas usadas por investigadores europeos para la extraccion
enzimatica de pectina ya sea con fines analiticos o industriales®.

Cuadro 2. Microorganismos utilizados para la extraccion de pectina

Microorganismos Preparado Aplicacién Referencia
Levaduras

Donaghy |IA & McKay AM.
Peelin extraetion from citnls

Kluyveromyces peel by polygalacturonase

. Extracto Industrial
Fragilis produced on whey.
Bioresource Technol47:25-
28. 1994,

Renard CMOC, Searle van
Leeuweu MJF, Voragen
AQJ, Thibuult JF, & Pilnik
W, Studies on apple
Purificado  Analitica  protopectin, Ir: Apple cell
wal! degradation by pure
polysaccharidases and their
combinations.  Carbohydr
Polym 14:295-314,1991.

Kluyveromyces
Fragilis

Fuente: elaboracion propia

52 CONTRERAS. Op. cit., p.1.

%3 SERRAT, Manuel., DUME, Richard., DEL TODO, Yuniesky., RODRIGUEZ, Odalys., ALMENARES, Juan., Machado,
Roberto. Hiddlisis enzimatica del acido péctico con una endopoligalacturonasa de levadura: Cinética y distribucién de
masas moleculares [en linea] 2013. 25(1) [consultado: 13 septiembre 2018]. p. 50.

5 CONTRERAS. Op. cit., p. 208.
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Cuadro 2. (Continuacién)

Microorganismos Preparado Aplicacién Referencia

Hongos
filamentosos

Renard CMGC, Thibault IF,
Voragen AGI, van den Broek
LAM & Pilnik W. Sludies on
apple protopectin. VI
Aspergillyus aculeatus  Purificado Analitica  Extraeriou of pectins from

apple cell wall, wih
rhamnogalacutronase.
Carbohydr Polym

22:203210.1993.

Renard CMOC, Searle van
Leeuweu MJF, Voragen
AQJ, Thibuult JF, & Pilnik W,
Studies on apple
Aspergillus niger Purificado  Analitica  protopectin, Ir: Apple cell
wal! degradation by pure
polysaccharidases and their
combinations. Carbohydr
Polym 14:295-314,1991. 45

Renard CMOC, Searle van
Leeuweu MJF, Voragen
AQJ, Thibuult JF, & Pilnik W,
Studies on apple
Aspergillus awamori Purificado  Analitica  protopectin, Ir: Apple cell
wal! degradation by pure
polysaccharidases and their
combinations. Carbohydr
Polym 14:295-314,1991. 45

Renard CMOC, Searle van
Leeuweu MJF, Voragen
AOJ, Thibuult JF, & Pilnik W,
Studies on apple
Trichoderma viride Purificado Analitica  protopectin, Ir: Apple cell
wal! degradation by pure
polysaccharidases and their
combinations. Carbohydr
Polym 14:295-314,1991. 45

Fuente: elaboracion propia
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Cuadro 2. (Continuacién)

Bacterias

Matora A V, Korshunova VE,
Shkodina OG; Zhemerichkin
DA, Ptitchkina NM & Morris
ER. The application of

Bacillus polymixa Extracto Industrial  bacterial enzymes  for
extraction of pectin from
pumpkin and sugar beet.
Food Hydrocolloids 9:43-46.
1995

Fuente: elaboracion propia

1.8 HIDROLISIS ACIDA

Figura 5. DF para la obtencion de pectinas por el método quimico
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Fuente: HENAO, Cesar., GUERRA, Adridn., CABARCAS, Esteban. Extraccion y
caracterizacion de pectina a partir de cascaras de platano para desarrollar un disefio
general del proceso de produccion. Tesis de ingenieria quimica. Cartagena de Indias.
Universidad de Cartagena, 2012, [citado 10 septiembre 2018]. Disponible en:
http://repositorio.unicartagena.edu.co:8080/jspui/bitstream/11227/109/1/Trabajo%20de%
20grado-
Extraccion%20y%?20caracterizacion%20de%?20pectina%?20apartirse20de%20cascaras%
20de%20platano%20para%20desarrollar%20un%20dise%C3%B10%20genera~1.pdf. p
30.
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Cuadro 3. Etapas del proceso de hidrolisis acida

Etapa Descripcion
INACTIVACION DE Se desactivan las enzimas pécticas presentes en la
ENZIMAS cascara calentando hasta ebullicion durante 30 min.
Al material sélido se le agrega la misma cantidad de agua
HIDROLISIS usada inicialmente y a esta solucion se le agrega acido

sulfarico, &cido nitrico o, preferiblemente, &cido
clorhidrico hasta obtener un pH entre 1,5y 3. Se calienta
la solucién a 60-80 °C durante un tiempo aproximado de
40 minutos

Se usa un volumen del 60% de etanol con respecto a la
solucion obtenida en el proceso de hidrolisis para lograr
el precipitado de la pectina.

El proceso de filtrado a nivel de laboratorio es muy lento,
por tanto, se usa una centrifuga o una bomba de vacio
FILTRACION para acelerar el proceso.

PRECIPITACION

La pectina himeda se seca en horno a 40 °C, durante 12
SECADOY horas. La masa solida resultante se muele hasta que
MOLIENDA pase por una malla 80.

Fuente: ROJAS, Jennifer., PEREA, Aidé., STASHENKO, Elena. Obtencién de aceites
esenciales y pectinas a partir de subproductos de jugos citricos [en linea]. 2009. 19(1)
[consultado 18 agosto 2018]. p.112.

1.9 GENERALIDADES DE LOS APOSITOS MEDICOS

El objetivo de la curacion de heridas es restaurar la integridad de un tejido para que
se puedan restablecer los mecanismos homeostaticos y se pueda minimizar la
pérdida de liquidos y el riesgo de infeccion. Es un proceso complejo,
desencadenado por una lesién en el tejido y que termina en la regeneracion o
reparacion®. Con la finalidad de acelerar los procesos de curacion y restauracion
integral, se han desarrollado diversos materiales capaces de cumplir con las
propiedades basicas y requerimientos especificos que son conocidos como
apositos.

Los apdsitos para heridas son una parte importante del mercado de la gestién de
heridas médicas y farmacéuticas en todo el mundo. Diversos disefios y alternativas
se han desarrollado para el cuidado de heridas, esto teniendo en cuenta la variedad
de tipos de heridas lo que ha dado pie al desarrollo de nuevas investigaciones para
mejorar la calidad de los apositos, permitiendo obtener materiales mucho mas
eficientes y al mismo tiempo mas econémicos y amigables con el medio ambiente.

55 SHAHZAD, . Op. cit., p.444.
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Las propiedades basicas requeridas para un aposito para heridas son el
mantenimiento de la humedad y los nutrientes en el sitio, la oxigenacion, el control
de la inflamacién, la proliferacién de fibroblastos y la epitelizacion®® , caracteristicas
que han sido empleadas como guia para elaboracion de materiales empleando
biopolimeros como proteinas, polisacaridos y proteoglicanos.

Dentro de los materiales mas usados para este tipo de invenciones se encuentran
los apdsitos a base de pectina, debido a su facilidad para formar geles y emulsiones
estabilizadas, lo que les permite tener un gran poder absorbente capaz de retener
la humedad generada como resultado de los exudantes de las heridas en su
proceso normal de cicatrizacion.

Los apdsitos deben cumplir una serie de requisitos establecidos por la Farmacopea
Europea, los cuales son expuestos en la tabla a continuacién®’.

Cuadro 4. Caracteristicas de apoésitos segun la Farmacopea Europea

Aspecto Descripcion
Parte 1: Aspectos de la La capacidad de absorber liquidos y donar agua a
absorbencia. una herida seca.

Parte 2: Velocidad de Aseo quirdrgico proporcionando la humedad,
transmision de vapor de temperaturay pH apropiados.

humedad de los apésitos de

pelicula permeable.

Parte 3: Impermeabilidad. Barrera fisica: para evitar golpes y mayores dafios
fisicos, ademas de actuar como barrera para
impedir el paso de sustancias.

Parte 4: Conformabilidad. Relleno espacial: para heridas profundas de la
cavidad.

Parte 5: Propiedades de Control microbiano

barrera bacteriana.

Parte 6: Control del olor. Manejo de olores, para heridas infectadas.
Parte 7. Pérdida de La deficiencia en cualquier ion metélico retrasa la
particulas. cicatrizacion de las heridas.

Parte 8: Aspectos de Eliminacién o baja adherencia a la herida
adherencia

Fuente: elaboracion propia

% PURI, Monica., KUMAY, Vinay. The role of biopolymers and biodegradable polymeric dressings in managing chronic
wounds [en linea]. 2da ed. Woodhead: Publishing, 2019. Disponible en:
https://www.sciencedirect.com/science/article/pii/B9780081021927000163
S’ THOMAS, Steve,. UZUN, Muhammet. Testing dressings and wound management Materials [en linea]. 2da ed. Woodhead:
Publishing, 2019, [citado el 12 de febrero de 2019]. Disponible en:
https://www.sciencedirect.com/science/article/pii/B9780081021927000023
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1.10 GENERALIDADES DE LA BIOPELICULA

El campo de la investigacion y la elaboracion de biopolimeros ha ido en constante
crecimiento durante los ultimos afios, con la finalidad de dar cumplimiento a una
serie de legislaciones ambientales que se han venido desarrollando, mejorando y
aplicando en diversos paises. Adicionalmente se busca desarrollar nuevos
materiales con conciencia ecoldgica, mitigando dafios ambientales y permitiendo
avances en areas como la medicina, la industria alimenticia y en general la
sustitucién de plasticos®®.

Los biopolimeros son macromoléculas presentes en los seres vivos. Una definicion
de los mismos los considera materiales poliméricos o macromoleculares
sintetizados por los seres vivos. También, a raiz de nuevas disciplinas médicas
como la ingenieria de tejidos, como biopolimeros también se incluyen materiales
sintéticos con la particularidad de ser biocompatibles con el ser vivo (normalmente
con el ser humano). De entre los biopolimeros los referidos a la primera
clasificacion, existen tres principales familias: proteinas, polisacaridos y acidos
nucleicos, aunque también otros mas singulares como los poli-terpenos; entre los
que se incluye el caucho natural, los polifenoles (como la lignina) o algunos
poliésteres como los polihidroxialcanoatos producidos por algunas bacterias®®.

El almidén es uno de los polimeros naturales mas abundante en la tierra, producido
por las plantas verdes para el almacenamiento de energia durante un largo
periodo® cuya estructura consiste en macromoléculas ordenadas en capas y cuyas
caracteristicas en cuanto a composicién y cantidad, varian con el tipo de fuente®?.
Debido a su completa biodegradabilidad®?, bajo costo y renovabilidad, el almidén
ha estado recibiendo una atencion creciente desde la década de 197063,

Una de las propiedades mas importantes del almidén natural es su semicristalinidad
donde la amilopectina es el componente dominante para la cristalizacion en la
mayoria de los almidones. La parte amorfa esta formada por regiones ramificadas
de amilopectina y amilosa. Las propiedades comercialmente significativas del
almidon, tales como su resistencia mecanica y flexibilidad, dependen de la

% GARCIA, Alma. Obtencién de un polimero biodegradable a partir de almidén de maiz. [en linea]. San Salvador, El Salvador:
ITCA Editores, 2015. Disponible en:
http://www.redicces.org.sv/jspui/bitstream/10972/2436/4/05%200btenci%C3%B3n%20de%20un%20pol%C3%ADmero%20
biodegradable-convertido.pdf. p. 20.

% Ibid., p.21.

8 PEREZ, S; BERTOFT, E. The molecular structures of starch components and their contribution to the architecture of starch
granules: a comprehensive review. Starch-Starke., 2010. 62 (8). p 399.

61 CORRALES, Catalina., MENESES, Juliana., VALENCIA, Marco. Sintesis y caracterizacion de un polimero biodegradable
a partir del almidon de yuca. [en linea]. 2007. (8). [consultado 08 de febrero 2019], Disponible en:
http://lwww.scielo.org.co/scielo.php?script=sci_arttext&pid=S1794-12372007000200006

62 ARAUJO, M., CUNHA, S., MOTA, M.; Biomaterials, 13a. 2004. p 2689.

8 ZHANG, JF., SUN X., Mechanical properties of poly(lactic acid)/starch composites compatibilized by maleic anhydride [en
linea]. 2004, 5 (4). [consultado: 13 septiembre de 2018]. Disponible en: https://www.ncbi.nim.nih.gov/pubmed/15244463. p
1449.
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resistencia y de caracter de la region cristalina, la cual depende de la relacion de
amilosa y amilopectina®4.

Para convertir un almidén seco en un material bioplastico es necesario romper y
fundir la estructura granular semicristalina del mismo. Dependiendo de algunas
condiciones de procesamiento y almacenamiento como la temperatura y la
humedad, el almidon amorfo sufre cambios estructurales después del enfriamiento,
basados en: recristalizacion de la amilosa y la amilopectina en diferentes
estructuras cristalinas, separacion de fase y reorientacion del polimero. Las
interacciones moleculares (principalmente puentes de hidrégeno entre las cadenas
de almidén) que ocurren después del enfriamiento son llamadas retrogradacion ©°.

1.11 PROPIEDADES MECANICAS

Entre todas las propiedades de los materiales plasticos, son con frecuencia las mas
importantes, porque virtualmente todas las condiciones de servicio y la mayoria de
las aplicaciones finales involucran algin grado de solicitacibn mecanica. La
comprension basica del comportamiento de tension-deformacion de los materiales
plasticos, es de suma importancia para comprender el significado fisico de las
propiedades mecanicas. A continuacion, se describe el diagrama de tension-
deformacion graficado en la figura®®.

Gréfica 1. Comportamiento de tensién-deformacién para
plasticos

Tension
(u.a)

, D Punto de fluencia

Deformacion

Fuente: PETROTUYO. |[sitio web]. PETROTUYO,
Propiedades Mecanicas: [consulta: 12 mayo 2019]. Disponible
en: http://www.petrocuyo.com/es/tecnologia/el-
polipropileno/propiedades-mecanicas

64 GARCIA.Op. cit., p.15.

% THIRE, R., SIMAO, R., ANDRADE, C. Investigation of the Surface Morphology of Plasticized Corn starch Films, Act
Microscopic 12 (1), (2003), p.176.

% PETROTUYO. Op. cit. parr. 1.
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1.11.1 Tension en el Limite Proporcional. La mayor tensién a la cual el material
es capaz de mantener la carga aplicada sin ninguna desviacion de la
proporcionalidad tensién-deformacion (ley de Hooke). EI comportamiento del
plastico debajo del limite proporcional es elastico y por lo tanto las deformaciones
son recuperables. Esta parte de la curva representa el rango de utilidad total para
la mayor parte de las aplicaciones, es raro que los productos elaborados sean Utiles
para su uso si las tensiones a las que sera sometido exceden este punto. Este valor
de tension esté debidamente sefialado en el diagrama de tension-elongacion de la
figura con la letra C®2,

1.11.2 Esfuerzo de Traccién en la Fluencia. El primer punto en el cual ocurre un
aumento de la deformacién sin que aumente la tension. A menos que se especifique
otra cosa, esta tension es la que corresponde al punto de fluencia. En el diagrama
tension-deformacion el punto de fluencia esta sefalado con la letra D,

1.11.3 Resistencia Maxima. La maxima tensién unitaria que un material resiste
cuando esta sujeto a una carga aplicada en compresion, traccion o corte; cualquier
incremento en la tension lleva a la fractura de la muestra. En el diagrama tensién-
deformacion el punto de fluencia esta sefialado con la letra E®8.

1.11.4 Alargamiento en la Fluencia. Variacion de la longitud de la probeta desde
el comienzo del estiramiento al punto de fluencia®.

57 Ibid., parr. 8.
% Ibid., parr. 9.
% Ibid., parr. 10.
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2. METODOLOGIA

2.10BTENCION DE PECTINA

Dentro del siguiente apartado se describen las actividades requeridas para la
extraccion de pectina, utilizando en primera instancia el método quimico, como
base para el desarrollo de un método enziméatico. Se puntualizan las etapas de pre
tratamiento y preparacion de materia prima, junto a la elaboracioén de una prueba
inicial de absorcion, la cual relaciona la capacidad de absorcidén con el tamafio de
particula. Adicionalmente, se describe paso a paso la metodologia establecida para
el proceso de extraccion empleando la enzima endo-poligalacturonasa (Aspergillus
niger). Finalmente, se discuten los resultados obtenidos para la estandarizacion del
proceso, de acuerdo a las actividades desarrolladas.

2.1.1 Pretratamiento. La etapa de pre tratamiento consisti0 en una serie de
actividades que buscan preparar la materia prima para los posteriores procesos de
extraccidon. La metodologia presentada a continuacion, asienta su base tedrica en
el trabajo de grado titulado Estudio preliminar de la obtencién y caracterizacion de
pectinas a partir de residuos de naranjas de la variedad criolla del canton de Acosta
del autor Piza, J7°.

Esta etapa del proyecto comenzé con la recoleccion de Naranjas Valencianas
provenientes del municipio de Pacho, Cundinamarca, con estados de maduracion
entre 0-3 (figura 1), teniendo en cuenta que las naranjas verdes presentan mayor
cantidad de pectina *, como se expuso anteriormente en el apartado 1.1 del marco
tedrico. El primer paso del pre tratamiento fue la remocion de la pulpa de la cascara,
seguido de su respectivo lavado con hipoclorito en una concentracion de 5 ppm
para eliminar posibles contaminantes. Posteriormente, se procedié a realizar la
disminucién del tamafio de la cascara a 5 mm aproximadamente, con la finalidad
de disminuir el tiempo requerido para la etapa de secado y molienda.
Seguidamente, la cdscara se dej6 en secado en horno de secado Nabertherm
P330 durante 3 dias a 60 °C.

Finalmente, con ayuda de un molino de martillos se realiz6 molienda.
Seguidamente, se realiz6 el proceso de tamizado, utilizando tamafios de particula
de 400, 250, 149, 74 y <74 um respectivamente, segun disponibilidad dentro de
Tecnoparque del SENA. A continuacién, se presenta el diagrama 1 del proceso de
pre tratamiento.

0 pPIZA, Jaime. Estudio preliminar de la obtencion y caracterizacion de pectina a partir de residuos de naranjas de la variedad
criolla del cantén de acosta [en linea]. Proyecto de graduacion presentado para optar al grado de Licenciado en Tecnologia
de Alimentos. Ciudad Universitaria Rodrigo Facio. 1984 [consultado: 18 noviembre 2018]. Disponible en:
https://iwww.metabase.net/docs/bn-cr-r/003557.html p. 22.

"L DEVIA, Op., cit., p. 23.
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Diagrama 1. Proceso de pre tratamiento

Secado
Recoleccidn o [Horno de
i secado]
i (60°C, 24 horas)
Remocion de Mohenda
Bulpa [molino de
martillos]
Lavado
fhipoclorito a 5 Tamizado
ppm} [Tamiz de 400,
250, 149, 74 <74
Cortado um]
(5mm de !
tamafio)

Fuente: elaboracion propia
2.1.1.1 Equipo.

e Horno de secado Nabertherm P330. Para la operacién automéatica del horno,
antes de iniciar, se debe configurar un programa de calentamiento. Cada programa
de calentamiento tiene dos rampas, una para tiempo de mantenimiento y una rampa
de enfriamiento.

Figura 6. Gréfico de programa de temperatura

wail times 1" lime 2  tme3  lime 4
Fuente: NABERTHERM. Operating
Instructions Controller

B130/B150/B180/C280/P300/P310/P330. En:
Nabertherm [sitio web]. Lilienthal. Nabertherm
GmbH. [consulta 09 julio 2019]. Archivo PDF.
Disponible en:
https://www.coleparmer.com/i/nabertherm-It-
15-12-p330-muffle-furnace-910-cu-in-100-
1200-c-208-240-vac/3333417. p. 18.

En el tiempo 1y 2, dentro del periodo T, se describe un aumento de temperatura

lineal (calentamiento lento). Por otro lado, el tiempo 3 determina la duracion de la
temperatura configurada para el tiempo 2. Finalmente, en el tiempo 4 o tiempo de

44


https://www.coleparmer.com/i/nabertherm-lt-15-12-p330-muffle-furnace-910-cu-in-100-1200-c-208-240-vac/3333417.%20p.%2018
https://www.coleparmer.com/i/nabertherm-lt-15-12-p330-muffle-furnace-910-cu-in-100-1200-c-208-240-vac/3333417.%20p.%2018
https://www.coleparmer.com/i/nabertherm-lt-15-12-p330-muffle-furnace-910-cu-in-100-1200-c-208-240-vac/3333417.%20p.%2018

enfriamiento, se establece la velocidad para alcanzar la temperatura 3. Si no hay
ninguna especificacion en Ts y tiempo 4, el programa finaliza el calentamiento
después de haber transcurrido el tiempo 3 72,

Para el procedimiento de secado en la etapa de pretratamiento, se establecié como
T1=35°Cy t1= 20min. Posteriormente, se programo T2= 60° y t2= 20 min. Finalmente
se programo el ts= 24 horas.

e Molino de martillos. ElI material que entra en el molino es golpeado por un
conjunto de martillos girando a baja velocidad. De esta manera, se produce una
primera rotura por impacto. Estos martillos lanzan el material contra el interior del
molino, donde se encuentran una serie de placas de impacto, donde el material se
rompe por segunda vez por impacto. Este proceso se repite mientras el material se
mantiene en el interior del molino. Cuando es necesario, se equipa al molino con
una serie de parrillas o cribas que determinaran el tamafio maximo de la particula
una vez molida. En el paso a través de las parrillas se produce una ultima rotura
por cizalladura’s.

e Tamizador. El tamiz vibratorio se conecta intercalado en un tramo horizontal de
la linea de transporte neuméatico por vacio. EI movimiento vibratorio se obtiene
gracias a la accion del vibrador neumatico a esfera rotante. El producto a tamizar,
arrastrado por la corriente de aire de transporte, ingresa a la cAmara superior y cae
sobre la malla metélica o tamiz. La combinacion del vacio de transporte y vibracion
del tamiz fuerzan al producto a pasar a través de la malla metélica; el mismo cae a
la camara inferior y sigue su curso a través de la tuberia de transporte, siendo
retenidos en la camara superior Unicamente los terrones, grumos o impurezas que
se deseaba separar del resto del producto’.

2.1.2 Prueba de absorcion. La prueba de absorcion se desarrollé siguiendo el
protocolo establecido por el método de Anderson et al. (1969), con modificacion 7°
, para la determinacion de la relacion entre la capacidad de absorcion y el tamafio
de particula. A continuacioén, se presenta el diagrama 2, que esquematiza todo el
proceso seguido para el desarrollo de esta prueba.

2 NABERTHERM. Operating Instructions Controller B130/B150/B180/C280/P300/P310/P330. En: Nabertherm [sitio web].
Lilienthal. Nabertherm GmbH. [consulta 09 julio 2019]. Archivo PDF. Disponible en:
https://lwww.coleparmer.com/i/nabertherm-It-15-12-p330-muffle-furnace-910-cu-in-100-1200-c-208-240-vac/3333417. p. 18.
» GRUBER HERMANOS. Molinos de martiilos. En: Gruber Hermanos [sitio web]. Baracaldo. Gruber Hermanos [consulta: 09
julio 2019]. Archivo PDF. Disponible en: https://www.gruberhermanos.com/images/Catalogos/7-Molinos-de-martillos.pdf.p.1.
" INDUTRA [sitio web]. INDUTRA, Tamiz vibratorio [consulta: 09 julio 2019]. Disponible en:
http://www.indutra.com/tamiz_vibratorio_det.php

S ANDERSON, R., CONWAY, H., PTEIFER, V., GRIFFIN L. Gelatinization o corn grits by roll and extrusion cooking. Cereal
Sci Today, 1969. 14a Ed. [Consultado 22 febrero 2019]. p.8.
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Diagrama 2. Prueba
de absorcion

Medicidn
{20 de polvo}
[tubos de
centrifugal

!
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{489 de agua}

.

Reposo
(24 Horas)

Fuente: elaboracién
propia

La prueba de absorcion consiste en afiadir aproximadamente 2 g de cada grupo de
tamafio de particula (400 pm, 250 pm, 149 pm, 74 um y menores a 74 um) en tubos
de centrifuga y completar con agua destilada hasta una cantidad de 50 g. Estas
muestras se dejan en reposo durante 24 horas. Una vez transcurrido este periodo
de tiempo, con las diferencias de pesos reportados durante todo el procedimiento
se determina la capacidad de absorcién para cada tamafio de particula.

2.1.3 Extracciéon quimica. El fundamento tedrico de la extraccion quimica se baso
en el articulo denominado: Proceso para producir pectinas citricas escrito por
Devia, J’¢. Este procedimiento fue llevado a cabo para el polvo de la cascara de
naranja por los autores dentro del Tecnoparque del SENA.

En primera instancia, se realizaron ensayos previos a la estandarizacion de la
extraccion, con la finalidad de establecer las condiciones adecuadas para el
proceso. Los ensayos previos desarrollados consistieron en:

a) Desarrollo del procedimiento empleando los tamafios de particula de 250 um,
149 umy 74 pm.

b) La etapa de precipitacion se realizo utilizando etanol a concentracion de 70% y
alcohol recuperado.

76 DEVIA, Op. cit., p. 25.

46



c) Desarrollo de la hidrolisis quimica por segunda y tercera vez, sobre la misma
materia prima inicial.

Finalmente, el proceso estandarizado de la hidrélisis quimica es el presentado en
la tabla que se encuentra a continuacion.

Cuadro 5. Etapas del proceso utilizado para la extraccion quimica de pectina

Etapa Descripcion
Se tomaron 100 g de polvo de naranja de 250 pm y se
agregaron 900 mL de agua destilada. A esta solucion se le
agrego 4,32 g de acido clorhidrico al 37% hasta presentar un
pH entre 1,5y 3. Posteriormente, se calenté la solucién a 80
Hidrdlisis °C durante un tiempo de 35 minutos, tiempo que inicio
después de haber alcanzado la temperatura de ebullicién.
Este calentamiento se realizO con ayuda de agitacion
mecanica constante a 500 rpm para evitar que el material se
deposite en el fondo del recipiente.
Una vez transcurrido el tiempo, se procedi6 a realizar
filtracion para separar el material sélido y la solucion liquida.
Filtracion de los El material sélido retorné a la etapa de hidrélisis con la
residuos finalidad de extraer la mayor cantidad de pectina posible,
mientras que la solucion liquida continu6 hacia la
precipitacion.
La precipitacion se realiz6 empleando alcohol etilico al 70%.
Para esta, se utiliz6 un volumen de alcohol equivalente al
80% del volumen de solucién proveniente de la filtracion de

Precipitacion

residuos.
Se realiz6 nuevamente una filtracion, siendo esta vez el
Filtracion material sélido el producto de interés pues corresponde a la

Pectina extraida.

La pectina humeda se sec6 a condiciones ambiente, durante
Secado y un periodo de aproximadamente 48 horas. La masa sélida
macerado resultante se macer6 y almaceno para procesos de
caracterizacion.

Fuente: elaboracién propia
Para una mejor comprension del proceso de hidrdlisis quimica se presenta el
siguiente diagrama de flujo.
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Diagrama 3. Proceso de hidrdlisis quimica

o Seleccién de Acido
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| Filtracidn |-—|F'recipitacién
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de etanol
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Fuente: elaboracion propia

2.1.4 Extraccion enzimética. El fundamento teorico de la extraccion enzimatica
se basoé en el articulo denominado: Extraccién enzimética de pectina de mango
escrito por los autores: J.C. Contreras Esquivel, L. Banda Reyes y J.C. Montafiez
Saenz’’. Este procedimiento fue llevado a cabo para el polvo de la cascara de
naranja por los autores dentro del Tecnoparque del SENA.

Inicialmente, se realizaron ensayos previos a la estandarizacion, con la finalidad de
establecer las condiciones adecuadas para la extraccion. Dichos ensayos
consistieron en extraer pectina utilizando concentraciones de enzima endo-
poligalacturonasa producida por Aspergillus niger, de 500 y 200 ppm. Al mismo
tiempo, se realizd un blanco de reaccion que consistié en llevar a cabo la extraccion
de pectina en ausencia de enzima. El tiempo de duracion de los ensayos fue de 7
horas. Con el fin de realizar control dentro de la extraccion, cada hora se tomé una
alicuota de 10 mL de solucién, se precipité con etanol de 70% y se centrifugo en el
equipo Hermle Z326 k.

Después de ejecutados los ensayos previos, se procedid a estandarizar la
extraccion de pectina enziméaticamente. Se tomaron 100 g de polvo de naranja de
250 um y se agregaron 900 mL de agua destilada. Con ayuda de Carbonato de
calcio (CaCOg3) se llevo la solucion hasta un pH de 5,5. Posteriormente, la mezcla
se calent6 a 40°C proporcionandole agitacibn mecanica constante de 530 rpm. Al
alcanzar dicha temperatura, se agrego la enzima endo-poligalacturonasa producida
por Aspergillus niger a una concentracion de 200 ppm manteniendo la agitacion
constante. La reaccion se mantuvo bajo agitacion y temperatura constante durante
7 horas. Al término de la reaccion, se realizo filtracién al vacio. El jugo péctico

7T CONTRERAS. Op. cit., p.45.
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contenido en la parte liquida se precipit6 utilizando alcohol etilico al 70%. Se utilizé
un volumen de alcohol equivalente al 80% del volumen de solucion proveniente de
la filtracion de residuos. Seguidamente, se procedié a centrifugar la solucion
precipitada a 5000 rpm durante 20 minutos’®. La pectina himeda se sec6 a
condiciones ambiente, durante un periodo de aproximadamente 48 horas. La masa
sélida resultante se macerd y almacend para procesos de caracterizacion. La
metodologia anteriormente presentada se realiz0 con base a los experimentos
realizados por Mendoza, Jiménez y Ramirez en su investigacion, Evaluacion de la
pectina extraida enzimaticamente a partir de las cascaras del fruto de cacao

(Theobroma cacao L.)"®

Para una mejor comprension del proceso de hidrélisis enzimatica se presenta el

siguiente diagrama de flujo.

Diagrama 4. Proceso de extraccion enzimatica
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sdlido
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Recuperacidn |,
de etanol
Filtrado

Fuente: elaboracién propia

8 ROJAS, Jennifer., PEREA, Aidé., STASHENKO, Elena. obtencion de aceites esenciales y pectinas a partir de subproductos

de jugos citricos [en linea]. 2008

http://lwww.scielo.org.co/pdf/vitae/vliénl/viénlal3.pdf. p. 112.

16(1)

[consultado:

15  julio  2019].

Disponible en:

7 MENDOZA, Lina., JIMENEZ, Javier., RAMIREZ, Miguel. Evaluacién de la pectina extraida enzimaticamente a partir de las
cascaras del fruto de cacao (theobroma cacao L.) [en linea]. 2017 20(1). [consultado 15 de noviembre 2018].

DOI:10.31910/rudca.v20.n1.2017.70. p. 133.
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2.1.4.1 Equipo.

e Centrifuga Hermle Z326 k. La centrifuga es un equipo de laboratorio que genera
movimientos de rotacion, tiene el objetivo de separar los componentes que
constituyen una sustancia . Es un aparato que aplica una fuerza centrifuga
sostenida para impeler la materia hacia afuera del centro de rotacion. Este principio
se utiliza para separar particulas en un medio liquido por sedimentacion. Es una
maquina que se utiliza, sobre todo, para la separacion de mezclas heterogéneas
liguido-sdlidas y de mezclas liquidas como son los liquidos insolubles entre si con
distintos pesos especificos®?.

Las condiciones para la operacion de este equipo (5000 rpm durante 20 minutos),
se establecieron de acuerdo con lo mencionado por los autores Rojas, Perea y
Stashenko en su investigacion denominada obtencidn de aceites esenciales y
pectinas a partir de subproductos de jugos citricos®?.

2.2 CARACTERIZACION DE LAS PECTINAS OBTENIDAS

A lo largo de este apartado, se describen de manera detallada las metodologias
necesarias para la elaboracion de una serie de pruebas de caracterizacion,
directamente relacionadas a la identificacion de pectina. El fundamento teérico de
estas pruebas, se encuentra en investigaciones anteriormente desarrolladas y
aplicadas a pectina extraida de frutos. Adicionalmente, se evidencian de manera
contextualizada las condiciones de cada prueba y las correspondientes relaciones
matematicas que permiten lograr resultados cuantitativos.

Finalmente, se describen los resultados obtenidos para cada una de las pruebas
aplicadas. Cada uno de los resultados, se discute de manera comparativa entre la
pectina extraida quimicamente y enzimaticamente.

2.2.1 Determinacion del peso equivalente y acidez libre (AL). El fundamento
tedrico para la determinacion del peso equivalente y la acidez libre, se basoé en el
articulo cientifico denominado: Evaluacion de la pectina extraida enziméaticamente
a partir de las cascaras del fruto de cacao (Theobroma cacao L.), realizado por los
autores: Lina Mendoza Vargas, Javier Jiménez Forero y Miguel Ramirez Nifio 82,
Este procedimiento fue llevado a cabo para la pectina extraida quimicamente y
enzimaticamente por los autores, en las instalaciones dispuestas por el
Tecnoparque del SENA.

8 TPLABORATORIOQUIMICO [sitio web]. TPLABORATORIOQUIMICO, Centrifuga de Laboratorio [consulta: 15 julio 2019].
Disponible  en:  https://www.tplaboratorioquimico.com/laboratorio-quimico/materiales-e-instrumentos-de-un-laboratorio-
quimico/centrifuga-de-laboratorio.html

81 ECURED [sito web]. ECURED, Centrifugadora [consulta: 15 julio 2019]. Disponible en:
https://www.ecured.cu/Centr%C3%ADfuga

82 ROJAS. Op. cit., p.112.

8 MENDOZA. Op. cit., p. 133.
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El peso equivalente se determind mediante la técnica de Owens, que consiste en
tomar un vidrio de reloj con una muestra de 500 mg de pectina extraida, adicionarla
a un Erlenmeyer de 250 mL con la ayuda de maximo 5 mL de alcohol de 95-96%
para humedecerla. Posteriormente, se adicionaron 100 mL de agua destilada.
Finalmente, se realiz6é una titulacion con NaOH 0,1 N utilizando como indicador 4
gotas de rojo de fenol. Esta prueba se realiz6 por triplicado®.

Para la determinacion de estos pardmetros se utilizaron las siguientes férmulas,
realizando la titulacién por triplicado:

Ecuacién 1. Determinacion del peso equivalente

mg de componente acido
meq (A)NaOH

Fuente: MENDOZA, Lina.,, JIMENEZ, Javier.,
RAMIREZ, Miguel. Evaluacion de la pectina extraida
enzimaticamente a partir de las cascaras del fruto de
cacao (theobroma cacao L.) [en linea]. 2017 20(1).
[consultado 15 de noviembre 2018].
DOI:10.31910/rudca.v20.n1.2017.70. p. 133.

Peso equivalente (Pe) =

Ecuacion 2. Determinacion de la acidez libre

meq (A)NaOH
g componente acido

Acidez libre (Pe) =

Fuente: MENDOZA, Lina., JIMENEZ, Javier.,
RAMIREZ, Miguel. Evaluacion de la pectina
extraida enzimaticamente a partir de las
cascaras del fruto de cacao (theobroma
cacao L.) [en linea]. 2017 20(1). [consultado
15 de noviembre 2018].
DOI:10.31910/rudca.v20.n1.2017.70. p. 133.

Donde meq (A) NaOH hace referencia a los meq de NaOH utilizados en la titulacion.

# |pid., p. 125.
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Diagrama 5. Diagrama
determinacion del peso
equivalente y acidez libre
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[montaje de
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Fuente: elaboracién propia

2.2.2 Determinacion del contenido de metoxilo (ME). El fundamento tedrico
para la determinacion del contenido de metoxilo, se basé en el articulo cientifico
denominado: Extraccion y caracterizacion de pectina a partir de cascaras de
platano para desarrollar un Disefio general del proceso de produccion, realizado
por los autores: E. Cabarcas, A.F. Guerra y C.A. Henao®°. Este procedimiento fue
llevado a cabo para la pectina extraida quimicamente y enziméaticamente por los
autores, en las instalaciones dispuestas por el Tecnoparque del SENA.

Se determiné con la solucion obtenida para la determinacién de peso equivalente.
En primera instancia se agregaron 25 mL de NaOH 0,1 N. Posteriormente, se
colocé un tapdn al Erlenmeyer dejandolo en reposo por 30 minutos a temperatura
ambiente. Consecutivamente, se adicionaron 25 mL HCI 0,25 N para neutralizar la
soda agitando permanentemente. Finalmente, se realiz6 una titulacion utilizando
NaOH 0,1 N hasta pH 7,5 cuando la solucién vire a rojo por 20 segundos®. Esta
prueba de realizo por triplicado.

Para la determinacion de este parametro se utilizé la siguiente férmula, realizando
la titulacion por triplicado:

% HENAO. Op. cit., p. 124,
% CAYON. Op. cit., p. 25.
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Ecuacién 3. Determinacién de porcentaje de metoxilo

meq.de NaOH * PMdel metoxilo

OoMetoxilo = * 100%
peso de la muestra en mg

Fuente: HENAO, Cesar., GUERRA, Adrian., CABARCAS,
Esteban. Extraccion y caracterizacion de pectina a partir
de cascaras de platano para desarrollar un disefio general
del proceso de produccion. Tesis de ingenieria quimica.
Cartagena de Indias. Universidad de Cartagena, 2012,
[citado 10 septiembre 2018]. Disponible en:
http://repositorio.unicartagena.edu.co:8080/jspui/bitstream
/11227/109/1/Trabajo%20de%20grado-
Extraccion%20y%?20caracterizacion%20de%20pectina%?2
Oapartir%20de%20cascaras%20de%20platano%20para
%20desarrollar%20un%20dise%C3%B10%20genera~1.p
df. p. 21.

Donde 31 g/mol es el peso molecular del metoxilo.

Diagrama 6. Determinacion del contenido

de metoxilo
I
Retomar solucién Adicién
(emplear solucién {25ml Acido
de procedimiento clorhidrico 0,25N}
1.2) i
v Titular
T {Hidréxido de sodio
Adicion 0,1M, Rojo de fenol}
{25ml Hidraxido de [montaje de
sodio 0,1M} titulacion]
v
Reposo
(30min, T ambiente)
L |

Fuente: elaboracion propia

2.2.3 Determinacién del porcentaje de rendimiento de la pectina. El
fundamento tedrico para la determinacién del porcentaje de rendimiento de la
pectina, se baso en el articulo cientifico denominado: Evaluacion de la pectina
extraida enzimaticamente a partir de las cascaras del fruto de cacao (Theobroma
cacao L.), realizado por los autores: L. Mendoza, J. Jiménez y M. Ramirez®’. Este
procedimiento fue llevado a cabo para la pectina extraida quimicamente y
enzimaticamente por los autores, en el Tecnoparque del SENA.

8 MENDOZA, Op. cit., p. 135
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En primera instancia, se procedi6 a secar la totalidad de la pectina obtenida, bajo
condiciones ambiente, durante 24 horas. Consecutivamente, se calcul6 el peso en
base seca de las cascaras utilizadas antes de iniciar el proceso de extraccion®e,
Para la determinacion de este parametro se utilizo la siguiente ecuacion:

Ecuacion 4. Determinacion del porcentaje de rendimiento

L g de pectina pura
% de Rendimiento = - - x 100%
g promedio de cascaras o albedo en base seca

Fuente: MENDOZA, Lina., JIMENEZ, Javier., RAMIREZ, Miguel. Evaluacion de la
pectina extraida enzimaticamente a partir de las cascaras del fruto de cacao

(theobroma cacao L.) [en linea]. 2017 20(1). [consultado 15 de noviembre 2018].
DOI:10.31910/rudca.v20.n1.2017.70. p. 133.

Diagrama 7.
Determinacion del
rendimiento

Pesar

{pectina extraida}

l

Calculo
(relacion sobre la
cantidad inicial de

cascara empleada)

Fuente: elaboracion
propia

2.2.4 Espectrometria infrarroja. El fundamento teérico de la espectrometria de
infrarrojo, se basé en irradiar la muestra con rayos electromagnéticos de varias
longitudes de onda en la regién infrarroja que oscilan entre 400-4000 cm™ 8, La
espectroscopia infrarroja tiene su aplicacién mas inmediata en el analisis cualitativo:
deteccion de las moléculas presentes en el material °.

En la zona del espectro electromagnético IR con longitudes de onda del infrarrojo
medio (entre 4000 y 1300 cm) se suelen observar una serie de bandas de
absorcion provocadas por las vibraciones entre Unicamente dos atomos de la

8 FERREIRA. Op. cit., p. 23.

8 METTLER TOLEDO. UV/VIS Spectrophotometry Fundamentals and Applications. En: Mettler Toledo [sitio web].
Schwezenbach. Market Support Group AnaChem / RK [Consulta: 09 Julio 2019]. Archivo PDF. Disponible en:
https://www.mt.com/dam/non-indexed/po/ana/uvvis/UVVIS_SpectrophotometryGuide_09-15.pdf. p. 6.

% EHU [sitioc web]. EHU, Caracterizacion de materiales cristalinos [Consulta: 09 julio 2019] Disponible en:
http://www.ehu.eus/imacris/PIE06/web/IR.htm
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molécula. Estas vibraciones derivan de grupos que contienen hidrégeno o de
grupos con dobles o triples enlaces aislados °?.

En la zona del espectro electromagnético IR con longitudes de onda comprendidas
entre 1300 y 400 cm™ (infrarrojo lejano), la asignacion de las bandas de absorcion
a vibraciones moleculares es mas dificil de realizar, debido a que cada una de ellas
esta generada por absorciones individuales sumadas (multiplicidad de las bandas).
Es la denominada zona de la huella dactilar (flexién de enlaces CH, CO, CN, CC)®2.

Con base en lo anterior, se proporcionaron 3 g de pectina extraida quimicamente
pulverizada y seca a SENA centro de salud para la realizacion de este analisis. De
igual manera, se proporcioné la misma cantidad de pectina extraida
enzimaticamente pulverizada y seca al laboratorio de Ingenieria Quimica de la
Universidad Nacional sede Bogota.

2.2.5 Determinacion del porcentaje de humedad. El fundamento tedrico para la
determinacion del porcentaje de humedad, se basé en el articulo cientifico
denominado: Extraccion y caracterizacion de pectina a partir de cascaras de
platano para desarrollar un Disefio general del proceso de produccion, realizado
por los autores: E. Cabarcas, A.F. Guerra y C.A. Henao®. Este procedimiento fue
llevado a cabo para la pectina extraida quimicamente y enziméaticamente por los
autores, en el Tecnoparque del SENA.

Segun lo descrito por los autores mencionados anteriormente, para la
determinacién del porcentaje de humedad, se empleé 1 g de pectina, el cual se
llevo a un crisol previamente pesado vacio. Posteriormente, este fue expuesto a un
ambiente de 60 °C por un periodo de 24 horas %. Pasadas las 24 horas, el crisol
con la muestra fue llevado a un desecador con la finalidad de evitar la absorcion de
agua del ambiente durante su enfriamiento. Finalmente, se realiz6 un pesaje del
crisol y mediante la relacion presentada en la ecuacién 6 se obtuvo el porcentaje
de humedad.

%1 |bid., parr. 6.

% |bid., parr. 7.

% HENAO. Op. cit., p.124.

% FERREIRA. Op. cit., p. 24.
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Ecuacién 5. Determinacion del porcentaje de humedad

masa inicial — masa final
YHumedad = p——— = 100%

Fuente: HENAO, Cesar.,, GUERRA, Adrian.,
CABARCAS, Esteban. Extraccion y caracterizacion de
pectina a partir de cascaras de platano para desarrollar
un disefio general del proceso de produccién. Tesis de
ingenieria quimica. Cartagena de Indias. Universidad
de Cartagena, 2012, [citado 10 septiembre 2018].
Disponible en:
http://repositorio.unicartagena.edu.co:8080/jspui/bitstre
am/11227/109/1/Trabajo%20de%20grado-
Extraccion%20y%20caracterizacion%20de%20pectina
%?20apartir%20de%20cascaras%20de%20platano%20
para%?20desarrollar%20un%20dise%C3%B10%20gen
era~1.pdf. p. 20.

Diagrama 8. Determinacion del porcentaje

de Humedad
Estabilzado
[desecador]
(24 hr)
Pesar
{1g pectina} ¥
Feszar
[crisol]
¥
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[crisol vacio]
calcular
¥
Secado
[Mufla]
(60°C, 24 hr)
L[

Fuente: elaboracion propia
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2.2.6 Determinacion del porcentaje de cenizas.

Diagrama 9.
Determinacion  del
porcentaje de
cenizas
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Fuente: elaboracion
propia

El procedimiento de determinacion del porcentaje de cenizas, se baso en el articulo
cientifico denominado: Extraccion y caracterizacion de pectina a partir de cascaras
de platano para desarrollar un Disefio general del proceso de produccion, realizado
por los autores: E. Cabarcas, A.F. Guerra 'y C.A. Henao®. Se llevd a cabo para la
pectina extraida quimicamente y enzimaticamente por los autores, en el
Tecnoparque del SENA.

Segun la recomendacion de los autores mencionados anteriormente, la prueba para
la determinacién del porcentaje de cenizas se desarroll6 empleando 1g de pectina,
este fue llevado a un crisol el cual fue previamente pesado y a continuacion se

% HENAO. Op. cit., p.124.
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registro el peso de la muestra con el crisol. Se transfirid a una mufla a una
temperatura de 600°C por un tiempo de 4 horas. Terminado el periodo de
calcinacién se dejo enfriar en un desecador, para luego ser pesado®. El porcentaje
de cenizas se calcul6 mediante la ecuacion 7.

Ecuacion 6. % cenizas base seca

Peso de Cenizas

% Cenizas Base Seca = Peso Muestra + 100%

Fuente: HENAO, Cesar., GUERRA, Adrian.,
CABARCAS, Esteban. Extraccion y
caracterizacién de pectina a partir de cdscaras
de platano para desarrollar un disefio general
del proceso de produccion. Tesis de ingenieria
guimica. Cartagena de Indias. Universidad de
Cartagena, 2012, [citado 10 septiembre 2018].
Disponible en:
http://repositorio.unicartagena.edu.co:8080/jspu
i/bitstream/11227/109/1/Trabajo%20de%20grad
O_
Extraccion%20y%?20caracterizacion%20de%20
pectina%?20apartir%e20de%20cascaras%20de%
20platano%20para%?20desarrollar%20un%20di
se%C3%B10%20genera~1.pdf. p. 20.

2.2.7 Determinacién de la alcalinidad de cenizas. El procedimiento para la
determinacion de la alcalinidad de cenizas, se basO en el articulo cientifico
denominado: Aislamiento y caracterizacion de las pectinas de algunas variedades
de frutos citricos colombianos, realizado por el autor: S. Ferreira®. Este
procedimiento fue llevado a cabo para la pectina extraida quimicamente y
enzimaticamente por los autores, en el Tecnoparque del SENA.

El proceso de determinacion de alcalinidad de cenizas se realizé mediante una
titulacion por retroceso de &cido clorhidrico con neutralizaciéon de carbonatos®®.
Para esto se lleva 1 g de pectina pulverizada a un Erlenmeyer con 10 mL de agua
destilada y se agita hasta lograr una mezcla homogénea. A continuacién, se
agregan 40 mL de acido clorhidrico 0,1 N y 4 gotas de fenolftaleina como indicador.
Se enrasa la bureta con una solucién de hidréxido de sodio 0,1 N y seguido se
desarrolla la titulacion.

% FERREIRA. Op. cit., p. 23.
% Ibid., p. 23
% |bid., p. 23
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Diagrama 10.
Determinacion de
alcalinidad de cenizas
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Fuente: elaboracion
propia

La ecuacion utilizada para la determinacion de la alcalinidad de las cenizas se
presenta a continuacion.

Ecuacion 7. Determinacion de la AC
lalcalinidad = (mL HCl — mL NaOH) = 0,1N |

Fuente: FERREIRA, Salomén., Pectinas:
Aislamiento, caracterizacion y produccién a partir
de frutas tropicales y de los residuos de su
procesamiento industrial. 2007. Universidad
Nacional de Colombia - Proceditor Ltda.
[Consultado 12 octubre 2018]. p 186.

Donde 0,1N, es la concentracion normal del acido y base empleados.

2.2.8 Determinacion del grado de esterificacion (GE). El fundamento teérico
para la determinacion del grado de esterificacion, se baso en el articulo cientifico
denominado: Extraccion y caracterizacion de pectina a partir de cascaras de
platano para desarrollar un Disefio general del proceso de produccion, realizado
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por los autores: E. Cabarcas, A.F. Guerra y C.A. Henao®. Este procedimiento fue
llevado a cabo para la pectina extraida quimicamente y enziméaticamente por los
autores, en el Tecnoparque del SENA.

Se titularon 10 mL de solucion de pectina al 10% con una soluciéon de hidroxido de
sodio 0,1 N, empleando fenolftaleina como indicador, el valor de solucion gastado
se registr6 como valoracion A.

Una vez terminada la primera titulacion, se adicionaron 20 mL de hidroxido de sodio
0,5 N, consecutivamente ocurrird una reaccion de esterificacion la cual ocurre en
un periodo de 30 minutos posteriores a la adicion del hidroxido. A continuacion, se
afladen 20 mL de &cido clorhidrico 0,5 N para neutralizar el hidroxido de sodio y se
dispone arealizar la segunda titulacion empleando hidréxido de sodio 0,1 N. El valor
de solucién empleado en la titulacién se registra como valoracion B. El proceso se
realizé por duplicado.

Para la determinacién del grado de esterificacion se emplea la ecuacion 9.

Ecuacién 8. Determinacion del porcentaje
de grado de esterificacion

CE - Valoracion B 1009
"™ T Valoracién A + Valoracién B ¢

Fuente: HENAO, Cesar.,, GUERRA,
Adrian., CABARCAS, Esteban. Extraccion y
caracterizacion de pectina a partir de
cascaras de platano para desarrollar un
disefio general del proceso de produccion.
Tesis de ingenieria quimica. Cartagena de
Indias. Universidad de Cartagena, 2012,
[citado 10 septiembre 2018]. Disponible en:
http://repositorio.unicartagena.edu.co:8080/
jspui/bitstream/11227/109/1/Trabajo%20de
%20grado-
Extraccion%20y%?20caracterizacion%20de
%20pectina%?20apartir¥%e20de%20cascaras
%20de%20platano%20para%20desarrollar
%20un%20dise%C3%B10%20genera~1.p
df. p. 22.

% HENAO. Op. cit., p.124.
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http://repositorio.unicartagena.edu.co:8080/jspui/bitstream/11227/109/1/Trabajo%20de%20grado-Extraccion%20y%20caracterizacion%20de%20pectina%20apartir%20de%20cascaras%20de%20platano%20para%20desarrollar%20un%20dise%C3%B1o%20genera~1.pdf
http://repositorio.unicartagena.edu.co:8080/jspui/bitstream/11227/109/1/Trabajo%20de%20grado-Extraccion%20y%20caracterizacion%20de%20pectina%20apartir%20de%20cascaras%20de%20platano%20para%20desarrollar%20un%20dise%C3%B1o%20genera~1.pdf
http://repositorio.unicartagena.edu.co:8080/jspui/bitstream/11227/109/1/Trabajo%20de%20grado-Extraccion%20y%20caracterizacion%20de%20pectina%20apartir%20de%20cascaras%20de%20platano%20para%20desarrollar%20un%20dise%C3%B1o%20genera~1.pdf

Diagrama 11.
Determinacion del grado
de esterificacion
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Fuente: elaboracion
propia

2.2.9 Determinacién del porcentaje de acido anhidrido galacturénico. El
procedimiento para la determinacion del porcentaje de acido anhidrido
galacturonico (AAG), se baso en el articulo cientifico denominado: Evaluacion de la
pectina extraida enzimaticamente a partir de las cascaras del fruto de cacao
(Theobroma cacao L.), realizado por los autores: L. Mendoza, J. Jiménez y M.
Ramirez!®. Este procedimiento fue llevado a cabo para la pectina extraida
guimicamente y enzimaticamente por los autores, en el Tecnoparque del SENA.

100 MENDOZA, Op. Cit., p. 135
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El método consiste en emplear los datos registrados de las titulaciones realizadas
para determinar el grado de esterificacion anteriormente detallado y calcular los mili
equivalente de hidréxido de sodio gastados en cada valoracion. Finalmente, se
obtiene el valor correspondiente con base en la ecuacion 10.

Ecuacion 9. Determinacion  del
porcentaje de acido anhidrido
galacturdnico

176 # 100 — (meqA + meqgBE)

0AAG = P
myg de componente acido

Fuente: MENDOZA, Lina., JIMENEZ,
Javier., RAMIREZ, Miguel. Evaluacion de
la pectina extraida enzimaticamente a
partir de las cascaras del fruto de cacao
(theobroma cacao L.) [en linea]. 2017
20(1). [consultado 15 de noviembre 2018].
DOI:10.31910/rudca.v20.n1.2017.70. p.
133.

Donde el componente acido hace referencia al peso de muestra en mg.

2.2.10 Determinacién de la viscosidad aparente. El fundamento tedrico para la
determinacién de la viscosidad aparente, se basdé en el articulo cientifico
denominado: Evaluacion de la pectina extraida enzimaticamente a partir de las
cascaras del fruto de cacao (Theobroma cacao L.), realizado por los autores: L.
Mendoza, J. Jiménez y M. Ramirez!°, Este procedimiento fue llevado a cabo para
la pectina extraida quimicamente y enzimaticamente por los autores, en el
Tecnoparque del SENA.

Se toma 1 g de pectina seca, 40 g de azUcar pulverizada, 8 mL de agua y 5 mg de
cloruro de calcio. Posteriormente, se agita y calienta la mezcla a ebullicién por 45
minutos y se deja en reposo hasta enfriamiento. Consecutivamente, se realiz6 la
medicién empleando un viscosimetro rotacional o BROOKFIELD DV-I PRIME. La
medicion se realiza con el husillo N° 3, tomando lecturas a 1, 1,5, 2, 2,5, 3, 4, 5, 6,
10, 12, 20, 30, 50, 60 y 100 rpm, hasta medicién constante.

101 |hid.p. 135.

62



Diagrama 12. Determinacion
de la viscosidad aparente

Medir
{1g pectina, 40g azucar,
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calcio}
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(100°C, 45min)
[plancha de calentamiento,
agitador magnético]

h 4

Medicion de viscosidad
[Viscosimetro husillo
N°3]
(Medicion cada 2 min)

Fuente: elaboracion propia
2.2.10.1 Equipo.

e Brookfield DV-I prime. El equipo de medicion basa su funcionamiento en la
rotacion de un husillo dentro del fluido, generando una fuerza de torque
cuantificable. Para realizar una medicion de viscosidad, se debe seleccionar la
velocidad deseada y dejar estabilizar la lectura. El tiempo requerido para la
estabilizacion, dependera de la velocidad a la que se estd ejecutando el
viscosimetro y las caracteristicas del fluido de muestra. Para una mayor precision,
se deben evitar lecturas inferiores al 10% 102,

2.3 OBTENCION DE LAS BIOPELICULAS

A lo largo de este apartado, se describe el proceso de obtencion de una biopelicula
a partir de cascara de naranja y pectina extraida enzimaticamente. Se presentan
los procedimientos preliminares, asi como también, el proceso estandarizado de la
formulacion final. Ademas, se expone, la metodologia propuesta y los resultados
del proceso de caracterizacion de la misma, cuyo fundamento tedrico se encuentra
descrito en distintas ASTM y NTC.

102 BROOKFIELD AMETEK. BROOKFIELD DV-I PRIME, Digital Viscometer Operating Instructions. En: Brookfield Ametek
[sitio web]. Raynham. Brookfield [consulta: 15  julio 2019] Archivo PDF. Disponible en:
https://www.brookfieldengineering.com/-/media/ametekbrookfield/manuals/obsolete%20manuals/dv-i%20prime%20m07-
022-d0613.pdf?la=en p.20.
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El procedimiento desarrollado para la elaboracion de una biopelicula, se baso en el
articulo denominado Evaluacién de las propiedades quimicas y mecénicas de
biopolimeros a partir del almidon modificado de la papa, realizado por los autores
Cavero, H. y Arroyo, E 193, Este procedimiento fue llevado a cabo para la
elaboracion de una biopelicula, la cual sirvi6 como base para la obtencion de una
nueva biopelicula con presencia de pectina en su composicion. Las técnicas
descritas para la sintesis de las biopeliculas se desarrollaron por los autores, en las
instalaciones del Tecnoparque del SENA.

2.3.1 Sintesis de biopelicula. Para el proceso de sintesis se decidi6 emplear
diversos reactivos que interactian entre si, los cuales le confieren caracteristicas
diferentes al material de acuerdo con su porcentaje de composicion. Se realizaron
experimentos preliminares basados en la metodologia propuesta por Luna, G.,
Villada, H., & Velasco, R., en su investigacién titulada Almidén termoplastico de
yuca reforzado con fibra de fique!%4. Dicha metodologia, presenta modificaciones
de acuerdo con la naturaleza de la materia prima empleada.

2.3.1.1 Método A para la produccion de biopeliculas. Para este método se
emplearon cuatro formulaciones preliminares, las cuales son presentadas en la
tabla que se encuentra a continuacion.

Tabla 1. Formulacion de compuestos Método A

MP Form. A% Form. B% Férm. C% Férm. D%
Agua 71,5 70,5 73,5 71,5
Almidon de 7,5 7,5 7,5 7,5
yuca
Carbonato de 1 1 1 1
sodio
Polvo de 4 4 2 2
Naranja
Glicerina 16 16 16 16
Pectina - 1 - 2

Fuente: elaboracién propia

Inicialmente, se dispone de la pectina y la glicerina en un vaso de precipitado, para
ser calentados a una temperatura aproximada de 55°C, de esta manera se busca
tener una mezcla homogénea entre estos dos compuestos. Dado que las
formulaciones A y C, no requieren de pectina, se procede al calentamiento de
glicerina Unicamente.

13ALARCON, Hugo., ARROYO, Edmundo. Evaluacién de las propiedades quimicas y mecénicas de biopolimeros a partir
del almidén modificado de la papa. Revista de la Sociedad Quimica del Per(. 2016. [Consultado 15 febrero 2019]. p. 320.
104 | UNA, G., VILLADA, H., VELASCO, R. Almidén termoplastico de yuca reforzado con fibra de fique: preliminares. [en
linea]. 2009, 76(159). [consultado en 29 mayo 2019] p. 148.
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En un segundo vaso de precipitado, se agregan agua, almidon de yuca, carbonato
de sodio y polvo de naranja con tamafio de particula de 149 um, de manera
secuencial, proporcionando agitacion constante, con ayuda de la plancha de
agitacion y verificando que, una vez agregado el almidén de yuca, este se diluya
por completo dentro del agua para posteriormente agregar el Carbonato de sodio
que actta como regulador de pH y finalmente el polvo de naranja.

Una vez obtenida una mezcla homogénea, se dispone a agregar la mezcla caliente
de glicerina y pectina, previamente mencionada. Una vez adicionada, sin detener
la agitacion, se mide la temperatura con la ayuda del termdémetro, con la finalidad
de evitar que la mezcla supere los 60°C, puesto que, a temperaturas superiores, se
inician procesos de descomposicién que pueden ser perjudiciales para algunas
moléculas involucradas.

La mezcla final se lleva a calentamiento y agitacion constantes por un periodo de
10 minutos o hasta observar que esta se espese, generando un incremento de
viscosidad, momento en el cual se retira del calentamiento y con ayuda de una
espatula se sirve en recipientes.

Cada una de las formulaciones se repite por duplicado y los recipientes
correctamente rotulados, son llevados a una superficie de secado. Este proceso
puede variar de acuerdo con la formulacién empleada y a la evolucion de cada
recipiente. Dado que las técnicas de secado se desarrollan a condiciones
ambientales, no es posible manipular las propiedades del aire como la humedad o
temperatura, las cuales influyen de manera directa en el aumento del tiempo de
secado necesario para las muestras.

A continuacién, se presenta un esquema sintetizado del proceso de obtencion de

la biopelicula utilizando el Método A para una mejor compresion del proceso de
elaboracion.
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Diagrama 13. Elaboracibn de una
biopelicula utilizando el método A
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Fuente: elaboracion propia

2.3.1.2 Método B para la produccion de biopeliculas. Se emplearon dos
formulaciones preliminares sin pectina, presentadas en la tabla a continuacion.

Tabla 2. Formulacion de compuestos Método B sin pectina

MP Form. E% Form. F%
Agua 68 70
Almidoén de yuca 7,5 7,5
Carbonato de sodio 0,5 0,5
Polvo de Naranja 4 2
Glicerina 20 20

Fuente: elaboracion propia

Con base en el método B, se realizaron cinco formulaciones preliminares con
presencia de pectina extraida enzimaticamente. Dichas formulaciones, se

presentan en la tabla a continuacion.
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Tabla 3. Formulacion de compuestos Método B con pectina enzimatica

MP Form. G% Form.H% Foérm.1% FOorm.J% Form. K%
Agua 68 69 69,5 69,9 69,6

Almidon 7,5 7,5 7,5 7,5 7,5
Carbonato 0,5 0,5 0,5 0,5 0,5

de sodio

Polvo de 2 2 2 2 2

Naranja

Glicerina 20 20 20 20 20

Pectina 2 1 0,5 0,1 0,4
enzimatica

Fuente: elaboracion propia

Inicialmente, se dispone de la glicerina, pectina (en las formulaciones que
correspondan) y el polvo de naranja, con tamafio de particula de 149 um dentro de
un vaso de precipitado, siendo esta la mezcla 1. Esta se calienta, proporcionando
agitacion constante, utilizando una plancha de agitacibn magnética con
calentamiento. Con ayuda de un termdémetro, se registra la temperatura de la
mezcla, asegurando que no supere a lo largo del proceso los 60 °C. Se debe
verificar la integracion completa de todos los reactivos.

De manera analoga, en otro vaso de precipitado, se adicionan al agua bajo
agitacion constante, el almidon de yuca y el carbonato de sodio respectivamente
manteniendo agitacion contante hasta observar una mezcla completamente
homogénea. Esta preparacion se denomin6 mezcla 2.

Una vez elaboradas ambas preparaciones, la mezcla 2 es adicionada a la mezcla
1 bajo calentamiento y agitacién constante. Esta nueva mezcla, se mantiene bajo
las mismas condiciones por un periodo de 25 minutos o hasta observar un
incremento de viscosidad, momento en el cual se retira del calentamiento y con
ayuda de una espéatula se vierte en recipientes acrilicos.

Cada una de las formulaciones se repite por duplicado y se vierten en recipientes
correctamente rotulados. Los recipientes se llevan a un horno a 37°C por un periodo
de cinco dias.

A continuacién, se presenta un esquema sintetizado del proceso de obtencion de

la biopelicula utilizando el Método B para una mejor compresion del proceso de
elaboracion.
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Diagrama 14. Elaboracion de una
biopelicula utilizando el método B
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Fuente: elaboracion propia

2.3.2 Caracterizacion de las biopeliculas. La caracterizacion de las biopeliculas
obtenidas con y sin pectina se realiz6 con base en las ASTM 2457-03 para la
determinacién especular de peliculas plasticas, la ASTM 638 para las propiedades
de tension de plasticos y la NTC 1772 para la determinacion del poder de absorcion
de las biopeliculas. Las pruebas seleccionadas para la caracterizacion de las
biopeliculas se basaron en el articulo titulado Evaluacion de propiedades fisicas de
bioplasticos termo-comprimidos elaborados con harina de yuca, escrito por: Navia,
D y Bejarano, N9,

2.3.2.1 Brillo especular de peliculas plasticas segun la ASTM 2457-03. Se
siguio el meétodo descrito en la norma ASTM D2457, con un fondo negro y angulo
de observacion de 45°, haciendo pasar un haz de luz a través de la muestra,
midiendo en puntos aleatorios en unidades de brillo (GU). Este procedimiento fue

105 NAVIA, D., BEJARANO, N. Evaluacion de propiedades fisicas de bioplasticos termo-comprimidos elaborados con harina
de yuca. Biotecnologia En El Sector Agropecuario Y Agroindustrial, [en linea]. 2014, 12(2). [consultado 10 de mayo 2018],
Disponible en: http://www.scielo.org.co/scielo.php?script=sci_arttext&pid=S1692-35612014000200005&Ing=en&ting=en.
p.42.
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llevado a cabo para la biopelicula sin pectina y la biopelicula con pectina extraida
enzimaticamente, en las instalaciones de la empresa Minipack S.A. en la ciudad de
Bogota D.C.

2.3.2.2 Poder de absorcion de las biopeliculas. El procedimiento desarrollado
para la determinacién del poder de absorcion de las biopeliculas se realizd
siguiendo el protocolo establecido en la NTC 1772. Este procedimiento fue llevado
a cabo para la biopelicula sin pectina y la biopelicula con pectina extraida
enzimaticamente, por los autores, en las instalaciones puestas a disposicion por el
Tecnoparque del SENA.

2.3.2.3 Propiedades de tension de plasticos segun la ASTM 638-14. Para la
determinacién de propiedades de tension de plasticos se siguio el método descrito
en la norma ASTM 638-14 y se evaluaron el esfuerzo (MPa) y el porcentaje de
elongacion (%) de 10 probetas (5 sin pectina y 5 con pectina enziméatica) en la
maquina de traccion universal SHIMADZU AG-IS 5 kN. Este procedimiento fue
llevado a cabo para las biopeliculas sin pectina y con pectina extraida
enzimaticamente en el laboratorio de Ensayos Mecanicos de la Universidad
Nacional de Colombia sede Bogota a condiciones ambientales (temperatura=22 °C
y humedad relativa= 62,1%). Se implement6 una celda de carga de 50 N para el
registro de los resultados. La velocidad del ensayo se program6 a 50 mm/min.
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3. RESULTADOS

3.10BTENCION DE PECTINA

3.1.1 Pretratamiento. A continuacion, se presenta la estandarizacion del
proceso de pretratamiento de la materia prima.

Figura 7. Izquierda: Naranja exprimida. Derecha: Etapa de despulpado

Fuente: elaboracién propia

La naranja seleccionada para la posterior extraccion, presenta coloraciones dentro
de los niveles 0 y 3, de acuerdo a lo expuesto en la figura 1, dentro del marco
tedrico, teniendo en cuenta que bajo estas condiciones se observan mejores
rendimientos de extraccion'®® (Figura 7, izquierda). El fruto elegido, fue despulpado
para agilizar el proceso de secado. Respecto al aspecto final de la pectina, se
acepta un producto con coloracién, por lo tanto, no se requiere separar el
mesocarpio o albedo (parte blanca de la naranja) del flavedo de la céscara.
Ademas, generalmente las naranjas verdes contienen mayor cantidad de pectinas
y por lo tanto se logra un mejor rendimiento.'%’ (Figura 7, derecha).

La materia prima sufre un proceso de degradacién natural y distintos contaminantes
microbianos, por tal motivo se realiza un lavado con hipoclorito a las cascaras, cuya
principal ventaja es su bajo costo y amplio rango de actuacion frente a los
microorganismos. Ademas, este es eficaz a baja temperatura y, generalmente, no
tiene actividad residual (figura 8) 108,

106 pAREDES. Op. cit., p.36.

107 DEVIA. Op. cit., p.23.

108 BETELGEUX. Desinfectantes utilizados en la industria alimentaria: Caracteristicas, modo de actuacion y aspectos que
inciden en su eficacia. En: Betelgeux [sitio web]. Valencia: Betelgeux [consulta: 05 Julio 2019]. Archivo PDF. Disponible en:
https://www.betelgeux.es/images/files/Documentos/Articulo_boletin_Desinfectantes_y Modo_de_accion_en_IIAA.pdf. p. 5,
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Figura 8. Lavado con
Hipoclorito de la cdscara

Fuente: elaboracion propia

Para aumentar el area superficial de contacto es recomendable reducir el tamafio
de los pedazos de la cascara resultante, que se van a usar en el proceso de

extraccion (figura 9) 1.

Figura 9. Izquierda: Corte de la cascara. Derecha: Secado de la cascara

Fuente: elaboracion propia

Finalmente, de acuerdo con las recomendaciones establecidas por Deviall?, la
materia prima fue molida y tamizada hasta tamafios de particula entre los 400y 74

109 DEVIA. Op. cit., p.24.
10 |bid., p.26.
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um. Lo anterior, con el fin de aumentar el area superficial de contacto para la
posterior extraccion.

Figura 10. Molienda

Fuente: elaboracion propia

3.1.2 Prueba de absorcion.

Figura 11. Resultados prueba de absorcién t= 0-24 horas respectivamente

Fuente: elaboracion propia
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Tabla 4. Resultados prueba de absorciéon

Tubo Tubo +

Tamafio P Tubo + Tubo sin Porcentaje de

M t tra + J

(um) vacio uestra (9) muestra (g) muestra agua (24h) absorcién

(9) agua (9)

400 12,8 2,06 14,8 47,2 28,9 684.,9

250 13,5 2,06 15,5 48,3 27,9 602,8

149 12,8 2,08 14,9 50,1 28,7 661,2

74 12,9 2,04 14,9 47,2 31,2 795,9

<74 13,3 2,09 15,4 47,6 355 958,2

Fuente: elaboracién propia

De acuerdo con los resultados obtenidos, se aprecia que incluso el tamafio de
particula mayor (400 um), tiene la capacidad de absorber 684,9 veces su peso en
agua. Ademas, se observa que, al disminuir el tamafio de particula, aumenta la
capacidad de absorcion. Por tal motivo, dado que se pretende obtener un apésito
natural capaz de absorber exudados de heridas tipo 1 y 2, las cuales son en gran
porcentaje acuosas, se realizan las biopeliculas con uno de los tamafios de
particula que presentaron mejor capacidad de absorcion, es decir con: 149 um.

Los tamafos de 74 um y menores a 74 um, a pesar de presentar altos porcentajes
de absorcién, demandan un gasto en molienda mas fina, incrementando costos de
produccioén, lo cual resulta innecesario en relacion con tamafo de particulas
mayores, debido a que se podrian obtener resultados similares con diferencias no
representativas.

3.1.3 Extraccion quimica. Los tamafios de particula que presentaron una mejor
absorcion fueron los de 149 um, 74 um y menores a 74 um. Sin embargo, al ejecutar
la hidrdlisis quimica con el polvo obtenido de la malla 100 y 200 (tamafio 149 um,
74 pm), las filtraciones no se lograron realizar ni siquiera utilizando una bomba al
vacio. Por tal motivo, no fue posible ejecutar una segunda hidrélisis al material
sélido y al momento del ultimo secado, después de la precipitacion, se introdujo en
el horno de secado tanto la pectina extraida como el liquido que no precipitd. Al
final de esta extraccion, se obtuvo un rendimiento de pectina muy bajo con gran
cantidad de contaminantes, por lo que se descartd el uso de estos tamafos de
particula para el proceso de extraccidén quimica.

El tamafio de particula seleccionado para este proceso fue 250 um, es decir el
retenido por la malla 60, teniendo en cuenta que tal como plantea la teoria se
recomienda llevar a cabo este proceso con polvo de naranja de tamafio de particula
de 177 um como minimo!*!, El hecho de no contar con un tamiz de malla 80 y la

111 |pid., p. 26.
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dificultad de filtracion con la malla 100 justifica la escogencia del tamafio de
particula retenido por la malla 60.

Por otro lado, la hidrélisis quimica, se desarroll6 sélo por segunda vez debido a que
al realizar una tercera hidrélisis no se obtuvo gran cantidad de pectina, pero si se
gasto una considerable cantidad de alcohol, teniendo en cuenta que de este ultimo
reactivo se agrega el 80% del volumen del liquido que se obtenga. Se utilizé etanol
al 70% debido a que con concentraciones menores o utilizando etanol recuperado
la cantidad de pectina obtenida tras la extraccién disminuia considerablemente.
Concentraciones mayores no se consideraron, debido al alto costo de este reactivo
puro.

Figura 12. Pectina Humeda
extraida quimicamente

Fuente: elaboracion propia

Figura 13. Pectina obtenida
guimicamente después de
secado en el horno de secado

Fuente: elaboracion propia

La tabla presentada a continuacién sintetiza los resultados obtenidos tras realizar
los ensayos previos a la estandarizacion de la extraccion quimica.
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Cuadro 6. Ensayos previos a la estandarizacion

Ensayo Descripcion Criterio de escogencia Conclusion
Se dificulta el proceso de
A Tamaan de Facilidad de filtracion flltraIC|on para tamafios de
particula particula inferiores a los
250 pm.
Utilizando alcohol
recuperado, la cantidad
Concentracion Rendimiento de la de pectina abtenida no fye
B - cuantificable.  Ademas,
de etanol extraccion .
concentraciones mayores
al  70% incrementan
costos.
Al realizar una tercera
Numero de Rendimiento de la hidrélisis, no se obtiene
hidrolisis extraccion cantidad de  pectina

cuantificable.

Fuente: elaboracion propia

Tedricamente, el proceso de secado de la pectina se debe realizar a 40°C durante
12 horas tal como se expuso en el marco tedrico del proyecto en cuestion'?. Sin
embargo, al realizar este proceso, se encontré que el secado a estas condiciones
genera un oscurecimiento en el color de la pectina final, dificultando ademas su
manipulacion, tal como se observa en la figura 12. El autor Jorge E. Devia en su
articulo Proceso para producir pectinas citricas hace referencia a este fendémeno?!?*3,
el cual puede estar atribuido a que la exposicibn a temperaturas de secado
cercanas a 50 °C por tiempos prolongados (mas de 12 horas) ocasiona un
desdoblamiento de la pectina en un 60 a 70%. Por consecuencia, se podria estar
produciendo un descenso en la pureza de la pectina y cambios en sus
caracteristicas fisicoquimicas4.

Se encontr6 como método méas adecuado para este procedimiento, un secado a
temperatura ambiente durante 48 horas''®.

112 ROJAS, Op.cit., p. 26.
13 DEVIA. Op.cit., p. 26.
114 PAREDES. Op.cit., p. 39.
15 DEVIA. Op.cit., p. 26.
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3.1.3.1 Balance de masa y energia. Tedricamente se plantea una relacion
diluyente a materia prima de 5:1 respectivamente'®. Sin embargo, al realizar la
extraccion bajo estas condiciones, se obtuvo una masa final altamente viscosa,
cuya separacion por filtracion o centrifugacién no fue posible. Por tal motivo, se
procedié a desarrollar nuevas extracciones utilizando relaciones de 7:1 y 9:1,
teniendo en cuenta que la cantidad de pectina solubilizada en el extracto aumenta
al aumentar el diluyente'l’. Con base en lo anterior, se procedié a realizar el
siguiente balance de masa y energia.

Durante la etapa de hidrdlisis, para calentar la mezcla (100 g de cascara y 900 g de
agua), se utilizé una estufa eléctrica de una potencia de 2200 W, realizando el
balance de energia se tiene que:

Ecuacion 10. Energia suministrada por la
estufa

l0e = P xt =2200 W %2100 s = 4620 kJ|

Fuente: MENACA, Carlos.,, FARID,
Richard., MARINO, Javier. Evaluacion de la
calidad de las pectinas citricas obtenidas a
partir de las cascaras de naranja de las
variedades valencia y comun, en estado de
maduracién grado cinco [en linea]. Trabajo
de grado para obtener el titulo de Ingeniero
de Alimentos. Universidad Nacional Abierta
y A Distancia, 2010 [consultado: 15 julio
2019]. Disponible en:
https://stadium.unad.edu.co/preview/UNAD
.php?url=/bitstream/10596/20489/1/Tesis%
20EVALUACION%20DE%20LA%20CALID
AD%20DE%20LAS%20PECTINAS.pdf. p.
57.

Seguidamente, se calculé la energia necesaria para que los 100 g de cascara
lleguen a 80 °C desde una temperatura ambiente de 18 °C. La capacidad calorifica
de la cascara de naranja es de 3,77 kJ/kg°C, de acuerdo con la revision bibliogréfica
realizada®®.

116 pIZA, Op. cit., p. 26.

17 Ipbid., p.25.

18 MENACA, Carlos., FARID, Richard., MARINO, Javier. Evaluacion de la calidad de las pectinas citricas obtenidas a partir
de las céascaras de naranja de las variedades valencia y comin, en estado de maduracion grado cinco [en linea]. Trabajo de
grado para obtener el titulo de Ingeniero de Alimentos. Universidad Nacional Abierta y A Distancia, 2010 [consultado: 15 julio
2019]. Disponible en:
https://stadium.unad.edu.co/preview/UNAD.php?url=/bitstream/10596/20489/1/Tesis%20EVALUACION%20DE%20LA%20
CALIDAD%20DE%20LAS%20PECTINAS.pdf. p. 57.
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Ecuacién 11. Energia de la cascara de naranja

Qc =m* C, AT =100 g * 3,77 * (80 —18) °C = 23,374 kJ

kg *°C

Fuente: MENACA, Carlos., FARID, Richard.,, MARINO, Javier.
Evaluacion de la calidad de las pectinas citricas obtenidas a partir de las
cascaras de naranja de las variedades valencia y comun, en estado de
maduracién grado cinco [en linea]. Trabajo de grado para obtener el titulo
de Ingeniero de Alimentos. Universidad Nacional Abierta y A Distancia,
2010 [consultado: 15 julio 2019]. Disponible en:
https://stadium.unad.edu.co/preview/UNAD.php~?url=/bitstream/10596/20
489/1/Tesis%20EVALUACION%20DE%20LA%20CALIDAD%20DE%20
LAS%20PECTINAS.pdf. p. 57.

De igual manera, la energia para que el agua se caliente a 80°C es:

Ecuacién 12. Energia requerida para el calentamiento del agua

kj
kg * °C

Fuente: MENACA, Carlos., FARID, Richard., MARINO, Javier. Evaluacion
de la calidad de las pectinas citricas obtenidas a partir de las cascaras de
naranja de las variedades valencia y comun, en estado de maduracion grado
cinco [en linea)]. Trabajo de grado para obtener el titulo de Ingeniero de
Alimentos. Universidad Nacional Abierta y A Distancia, 2010 [consultado: 15
julio 2019]. Disponible en:
https://stadium.unad.edu.co/preview/UNAD.php?url=/bitstream/10596/2048
9/1/Tesis%20EVALUACION%20DE%20LA%20CALIDAD%20DE%20LAS
%20PECTINAS.pdf. p. 58.

Qu,0 = m* C, * AT =900 g * 4,18 * (80 — 18) °C = 233,244 kJ

Finalmente, la energia requerida para el &cido clorhidrico, cuya capacidad calorifica
es de 2,43 kJ/kg°C, segln revision bibliografica'l® es:

Ecuacién 13. Energia requerida para el HCL

Qucr = mx*Cy x AT = 4,32 g » 2,43 * (80 —18) °C = 0,65 kJ

kg *°C

Fuente: MENACA, Carlos., FARID, Richard., MARINO, Javier. Evaluacién de la
calidad de las pectinas citricas obtenidas a partir de las cascaras de naranja de las
variedades valencia y comudn, en estado de maduracion grado cinco [en linea].
Trabajo de grado para obtener el titulo de Ingeniero de Alimentos. Universidad
Nacional Abierta y A Distancia, 2010 [consultado: 15 julio 2019]. Disponible en:
https://stadium.unad.edu.co/preview/UNAD.php?url=/bitstream/10596/20489/1/Tesis
%20EVALUACION%20DE%20LA%20CALIDAD%20DE%20LAS%20PECTINAS.pdf
. p. 61.

19 pid., p. 61.

77


https://stadium.unad.edu.co/preview/UNAD.php?url=/bitstream/10596/20489/1/Tesis%20EVALUACION%20DE%20LA%20CALIDAD%20DE%20LAS%20PECTINAS.pdf
https://stadium.unad.edu.co/preview/UNAD.php?url=/bitstream/10596/20489/1/Tesis%20EVALUACION%20DE%20LA%20CALIDAD%20DE%20LAS%20PECTINAS.pdf
https://stadium.unad.edu.co/preview/UNAD.php?url=/bitstream/10596/20489/1/Tesis%20EVALUACION%20DE%20LA%20CALIDAD%20DE%20LAS%20PECTINAS.pdf
https://stadium.unad.edu.co/preview/UNAD.php?url=/bitstream/10596/20489/1/Tesis%20EVALUACION%20DE%20LA%20CALIDAD%20DE%20LAS%20PECTINAS.pdf
https://stadium.unad.edu.co/preview/UNAD.php?url=/bitstream/10596/20489/1/Tesis%20EVALUACION%20DE%20LA%20CALIDAD%20DE%20LAS%20PECTINAS.pdf
https://stadium.unad.edu.co/preview/UNAD.php?url=/bitstream/10596/20489/1/Tesis%20EVALUACION%20DE%20LA%20CALIDAD%20DE%20LAS%20PECTINAS.pdf
https://stadium.unad.edu.co/preview/UNAD.php?url=/bitstream/10596/20489/1/Tesis%20EVALUACION%20DE%20LA%20CALIDAD%20DE%20LAS%20PECTINAS.pdf
https://stadium.unad.edu.co/preview/UNAD.php?url=/bitstream/10596/20489/1/Tesis%20EVALUACION%20DE%20LA%20CALIDAD%20DE%20LAS%20PECTINAS.pdf

Realizando el balance energético, se obtiene que el calor disipado durante el
proceso es:

Ecuacidn 14. Calor disipado durante el proceso
\QD = Qe —Qc—Qu,0 — Quci = (4620 — 23,374 — 233,244 — 0,65)k] = 4362,73 k]\

Fuente: MENACA, Carlos., FARID, Richard., MARINO, Javier. Evaluacion de la calidad
de las pectinas citricas obtenidas a partir de las cascaras de naranja de las variedades
valencia y comun, en estado de maduracion grado cinco [en linea]. Trabajo de grado
para obtener el titulo de Ingeniero de Alimentos. Universidad Nacional Abierta y A
Distancia, 2010 [consultado: 15 julio 2019]. Disponible en:
https://stadium.unad.edu.co/preview/UNAD.php?url=/bitstream/10596/20489/1/Tesis%
20EVALUACION%20DE%20LA%20CALIDAD%20DE%20LAS%20PECTINAS.pdf. p.
58.

Este valor es el calor minimo disipado en el proceso, ya que el agua poco a poco
se va evaporando. Ademas, en el proceso de evaporacién, no toda la cascara es
pectina, por lo cual en este también hay pérdidas de peso y al final mucho mas calor
seria disipado con respecto al absorbido por el sistema?°.

Por otro lado, teniendo en cuenta las cantidades de materia prima anteriormente
mencionadas, se realizo la estimacion del volumen total requerido para el desarrollo
de la extraccion, para lo cual se sumaron los volumenes de las entradas, realizando
su respectiva transformaciéon con ayuda de las densidades!?'. Las densidades
asumidas para la cascara de naranja y el &cido clorhidrico fueron de: 625 kg/m3 122
y 1,184 kg/L 1?3 respectivamente de acuerdo a la revision bibliografica.

Ecuacién 15. Volumen requerido para la
cascara de naranja

V.= 01k tm” 1000L 0,16 L

= * * =

¢ I T ea5kg | 1mB ’

Fuente: CARRILLO, Emma. Disefio de un proceso piloto
de extraccion de pectina como gelificante a partir de
residuos de la naranja [en linea]. Tesis para optar al titulo
de Ingeniero Quimico Industrial. Universidad Internacional
SEK, 2017 [consultado: 15 Julio 2019]. Disponible en:
http://repositorio.uisek.edu.ec/bitstream/123456789/2715/
1/TESIS%20FINALPDF.pdf. p. 34.

120 Ipbid., p. 64.

121 CARRILLO, Emma. Disefio de un proceso piloto de extraccion de pectina como gelificante a partir de residuos de la
naranja [en linea]. Tesis para optar al titulo de Ingeniero Quimico Industrial. Universidad Internacional SEK, 2017 [consultado:
15 Julio 2019]. Disponible en: http://repositorio.uisek.edu.ec/bitstream/123456789/2715/1/TESIS%20FINALPDF.pdf. p. 34.
122 1QCitrus [sitio web]. 1QCitrus, Cascara deshidratada de naranja [Consulta: 15 julio 2019]. Disponible en:
http://igcitrus.com/28-productos/cascara/24-cascara-deshidratada-de-naranja

123 WINKLER. Ficha de seguridad quimica Acido Clorhidrico 37%. En: LCO [sitio web]. La serena. LCO. [consulta: 15 julio
2019]. Archivo  PDF. Disponible  en: http://www.lco.cl/operations/safety-and-health/technical-info/safety-data-
sheets/Ficha%20seguridad%20Acido%20Cloridrico.pdf p.1.
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Ecuacién 16. Volumen requerido el agua

i Do e, _dm_ 1000L _
= * * =
H20 = 57 I 1000 kg © 1 ’

m3

Fuente: CARRILLO, Emma. Disefio de un
proceso piloto de extracciébn de pectina
como gelificante a partir de residuos de la
naranja [en linea]. Tesis para optar al titulo
de Ingeniero Quimico Industrial.
Universidad Internacional SEK, 2017
[consultado: 15 Julio 2019]. Disponible en:
http://repositorio.uisek.edu.ec/bitstream/12

3456789/2715/1/TESIS%20FINALPDF.pdf.
p. 34.

Ecuacidén 17. Volumen requerido de acido
clorhidrico

1L
VHCL = 0,00432 kg * m = 0,0036 L

Fuente: CARRILLO, Emma. Disefio de un
proceso piloto de extraccion de pectina
como gelificante a partir de residuos de la
naranja [en linea]. Tesis para optar al titulo
de Ingeniero Quimico Industrial.
Universidad Internacional SEK, 2017
[consultado: 15 Julio 2019]. Disponible en:
http://repositorio.uisek.edu.ec/bitstream/12

3456789/2715/1/TESIS%20FINALPDF.pdf.
p. 34.

A continuacion, para la determinacion del volumen total, se realizé la sumatoria de
los volumenes, como se presenta en la ecuacién a continuacion:

Ecuacién 18. Volumen total requerido
| V;=(0,9+0,16 + 0,0036)L = 1,0636 L |

Fuente: CARRILLO, Emma. Disefio de un
proceso piloto de extracciébn de pectina como
gelificante a partir de residuos de la naranja [en
linea]. Tesis para optar al titulo de Ingeniero
Quimico Industrial. Universidad Internacional
SEK, 2017 [consultado: 15 Julio 2019]. Disponible
en:
http://repositorio.uisek.edu.ec/bitstream/1234567
89/2715/1/TESIS%20FINALPDF.pdf. p. 34.
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Adicionalmente, se debe asumir un 8% de sobredimensionamiento!?4, por lo que el
volumen total requerido seria de 1,1486 L.

3.1.4 Extraccion enzimética. En el apartado 3.2 del documento se pretende
comparar la pectina extraida enzimaticamente con la pectina extraida
quimicamente. Por lo tanto, se busca disminuir la diferencia entre las variables, de
tal manera que ambos procesos sean lo mas parecido posible. Persiguiendo este
fin, se utilizé un tamafio de particula de 250 um como materia prima y etanol al 70%
en la etapa de precipitacion.

La enzima endo-poligalacturonasa producida por Aspergillus niger, se escogio
parcialmente purificada debido a que como se plantea en la bibliografia, cuando se
emplean enzimas de origen fingico es necesario llevar a cabo su purificacion para
evitar el efecto que la presencia de enzimas contaminantes de tipo despolimerasa
pueda ocasionar al proceso’?.

Por otro lado, las condiciones de temperatura y pH establecidas para el proceso en
cuestion se explican teniendo en cuenta las graficas 2 y 3, proporcionadas por el
proveedor Novoenzymes en el Data Booklet de la enzima endo-poligalacturonasa
producida por Aspergillus niger.

Gréfica 2. Condiciones de pH que favorecen la actividad enzimatica

pH Optima pH Stability
120 120
E 1004— - 3.?100
£ a0 - /\ £ 380 /\ >
§ el AN %
2 . / \ o
k= \ = 40
g 20 <
v \ &£ 20
(1]
3 4 5 6 7 8 9 0
pH 3 4 5 6 7 8 9
pH

Fuente: MEGAZYME. [sitio web]. Endo-POLYGALACTURONANASE
from A. niger (lot 180804). [consultado 26 marzo 2019], Disponible en:
https://secure.megazyme.com/endo-Polygalacturonanase-M2-
Aspergillus-aculeatus. p. 2.

Tal como se observa en la figura anterior, el pH recomendado para trabajar con la
enzima es de 5,5 pues es donde se obtiene mayor actividad. Este pH resulta
también estable segun la gréafica presentada a la derecha. Por lo anterior, el proceso
de extraccion enzimatica se estandarizé con un pH de 5,5. La solucion inicial de
polvo de naranja y agua posee un pH alrededor de 4,70. Con el fin de ajustar el pH
de la solucion se utilizo Carbonato de calcio (CaCOs) teniendo en cuenta que es un

24 MENACA, Op. cit., p. 35.
125 CONTRERAS. Op. cit., p. 208.
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regulador que no presenta insolubles y su solucion acuosa no requiere agitacion
luego de ser preparada’?®.

Gréfica 3. Condiciones de T que favorecen la actividad enzimética
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Fuente: MEGAZYME. [sitio web]. Endo-POLYGALACTURONANASE
from A. niger (lot 180804). [consultado 26 marzo 2019], Disponible en:
https://secure.megazyme.com/endo-Polygalacturonanase-M2-
Aspergillus-aculeatus. p. 2

Tal como se observa en la figura anterior, la temperatura adecuada de la enzima
es de 50 °C pues es donde se obtiene mayor actividad. Sin embargo, en la figura
presentada a la derecha se puede observar que a esta temperatura la estabilidad
térmica decrece considerablemente. Por tal motivo, recurriendo ademas a las
sugerencias del articulo guia denominado Extraccion enzimética de pectina de
mango realizado por los autores: J.C. Contreras Esquivel, L. Banda Reyes y J.C.
Montafiez Saenz?’ se estandarizo el proceso a una temperatura de 40 °C, donde
se obtiene actividad relativa alta y la mayor estabilidad térmica de la enzima sin
presentarse degradacion de la misma.

A continuacion, se presentan detalladamente los resultados obtenidos en cuanto a
obtencion de pectina de los ensayos preliminares.

Tabla 5. Resultados ensayo previo blanco de reaccion

Tiempo (h) Muestra (mL) Tubo Tubo+ Pectina himeda
vacio (g) Pectina (g) (@)

1 10 12,9 13,5 0,629
2 10 12,9 13,4 0,495
3 10 13,1 13,4 0,313
4 10 12,8 13,2 0,406
5 10 12,9 13,1 0,139
6 10 12,8 13,3 0,498

TOTAL 2,48

Fuente: elaboracion propia

126 DiAZ, José., MASS, Eduardo. Fabricacién de productos de vidrio. [en linea]. Tesis de posgrado. Doctorado en quimica.
Universidad de Buenos Aires. 1952. [consultado 21 de marzo 2019]. Disponible en:
https://digital.bl.fcen.uba.ar/download/tesis/tesis_n0706_Pesserl.pdf

127 CONTRERAS. Op. cit., p. 124.

81



Tabla 6. Resultados ensayo previo a concentracion de 200 ppm

: Tubo Tubo+ Pectina
Tiempo (n) Muestra (mL) vacio (g) Pectina(g) humeda (g)
1 10 12,8 12,5 0,705
2 10 12,7 13,7 0,917
3 10 12,7 13,6 0,935
4 10 12,7 13,7 0,935
5 10 12,9 13,8 0,936
6 10 12,8 13,7 0,820
7 10 12,8 1,6 0,817
TOTAL 6,07
Fuente: elaboracion propia
Tabla 7. Resultados ensayo previo a una concentracion de 500 ppm
Tiempo (h) Muestra (mL)  Tubo Tubo+ Pectina
vacio (g) Pectina (g) humeda (g)
1 10 12,5 14,4 0,916
2 10 13,4 14,4 0,922
3 10 13,5 14,5 0,937
4 10 13,5 14,5 0,973
5 10 13,5 14,5 1,07
6 10 13,5 14,4 0,911
7 10 13,5 14,4 0,896
TOTAL 6,63
Fuente: elaboracién propia
Tabla 8.Resumen resultados ensayos previo
Pectina humeda del Pectina Pectina
Tiempo (h) blanco de humeda 200 humeda 500
reaccion(g) ppm (9) ppm (9)
1 0,629 0,705 0,916
2 0,495 0,917 0,922
3 0,313 0,935 0,937
4 0,406 0,935 0,973
5 0,139 0,936 1,07
6 0,498 0,82 0,911
7 - 0,817 0,896
TOTAL 2,48 6,07 6,63

Fuente: elaboracion propia
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El articulo guia plantea que se deben utilizar 8 uL de enzima para 80 mL de solucién
a procesar, lo cual equivale a adicionar una concentracion de enzima de 117 ppm,
tal como se presenta en el calculo a continuacion.

Ecuacion 19. Concentracion de enzima
empleada en el articulo guia

ImL 1,17g 1000mg
* *

8 pL = = 9,36mg
1000ul  1ml 1g
0,36mg _ 117
oosL PP

Fuente: elaboracion propia

Teniendo en cuenta que la enzima empleada durante el proyecto en cuestion,
difiere en concentracién respecto a la del proveedor sugerido en el articulo guia,
como se puede observar en el Anexo A, los ensayos preliminares se realizaron
comenzando en exceso de enzima con 500 ppm, continuando con 200 ppm con el
fin de acercarse a lo establecido bibliograficamente!?®. Lo anterior, esta basado en
la tesis de grado titulada Degradacion enzimatica y caracteristicas fisicas y
qguimicas de la pectina del bagazo de melocoton, donde el autor Gilabert, J. estudia
los procesos de extraccion bajo estas concentraciones con resultados similares a
los obtenidos en esta investigacion, tal como se menciona a continuacion.

Al final de las 7 horas se obtuvieron: 6,63 g y 6,07 g de pectina himeda para
concentraciones de 500 ppm y 200 ppm respectivamente. La diferencia entre los
resultados obtenidos para las dos concentraciones es de 0,56 g, lo que equivale a
una diferencia del 8,44% con respecto a lo obtenido empleando una concentracion
de enzima de 500 ppm. La similitud entre la cantidad de pectina obtenida a
diferentes concentraciones puede atribuirse a que la velocidad de reaccion
enzimatica depende de la concentracion de sustrato, mas que de la concentracion
de enzima presente en el medio??.

Por otro lado, teniendo en cuenta el alto costo de la enzima que influye directamente
en los costos de produccién, es posible llevar a cabo el proceso de extraccion
enzimatica con una concentracion de 200 ppm sin disminuir considerablemente el
rendimiento de obtencion de pectina, ahorrando una de las materias primas mas
importantes dentro del proceso.

128 PAGAN, Jordi. Degradacion enzimatica y caracteristicas fisicas y quimicas de la pectina del bagazo de melocotén [en
linea]. Tesis de pregrado. Universitat de Lleida. 2014 [consultado 10 septiembre 2018]. Disponible en:
https://www.openaire.eu/search/publication?articleld=od 296::41961ca3b729002eae66c1934ffef29b.p. 50.

129 GONZALEZ, J [sitio web]. Curso de biomoléculas, Universidad del pais Vasco [consulta: 15 abril 2019]. Disponible en:
http://www.ehu.eus/biomoleculas/
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Ademas, como se puede observar en las imagenes presentadas a continuacion
durante las 7 horas, las muestras de control de los ensayos preliminares no
presentan visualmente una diferencia apreciable en términos de pectina extraida, a
pesar de tratarse de dos concentraciones diferentes. Se presentan a la izquierda
los resultados visuales obtenidos para la concentracion de 200 ppm y a la derecha
aquellos obtenidos para la concentracién en exceso de 500 ppm.

Figura 14. Resultados ensayos preliminares en términos de
pectina extraida

Fuente: elaboracion propia
En cuanto al blanco de reaccidon se refiere, resulta pertinente mencionar que
después de la quinta hora la solucion de polvo de naranja y agua se torné6 muy

densa, extremadamente viscosa, dificultando hasta el punto de no poder realizarse
la filtracion al vacio.

Grafica 4. Resultados experimentales de los ensayos preliminares

1 2 3 4 5 6 7

Tiempo (horas)

=
L

o

Pectina humeda (g)
o
3l

@ Blanco =200 ppm ®500 ppm

Fuente: elaboracion propia
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En la Tabla 17, presentada anteriormente, se puede observar que la adicion de la
enzima endo-poligalacturonasa producida por Aspergillus niger favorece la
obtencion de pectina considerablemente. Mientras que sin enzima se obtienen 2,48
g de pectina humeda, adicionando enzima en concentraciones de 200 ppm y 500
ppm se obtienen 6,07 g y 6,63 g de pectina humeda respectivamente. Ademas,
dentro de la Gréafica 4, se puede observar que durante la primera hora se obtiene
la menor cantidad de pectina independientemente de la concentracion utilizada. Por
otro lado, durante la quinta hora se sintetiza la mayor cantidad de pectina durante
el proceso y a partir de la sexta hora, el rendimiento tiende a disminuir para ambas
concentraciones.

El proceso de extraccion enzimatica se realiz6 durante un tiempo de 7 horas,
teniendo en cuenta que Unicamente se tenia control estricto de parametros claves
como temperatura y agitacion dentro de este periodo, todo con base al horario de
las instalaciones del Tecnoparque del SENA. Adicionalmente, el autor Gilabert, J.
en su tesis titulada Degradacién enzimatica y caracteristicas fisicas y quimicas de
la pectina del bagazo de melocotdn, evallGa los procesos de extraccion enzimaticos
utilizando la enzima endo-poligalacturonasa (Aspergillus niger) en tiempos de hasta
500 minutos (8,3 horas), el cual resulta menor con respecto al propuesto dentro del
articulo guia de 12 horas. A pesar de la diferencia de tiempos, el autor Gilabert, J
obtiene rendimientos entre 2,95 % y 17,98%, que resultan adecuados Yy
representativos como se profundizara a lo largo del Capitulo 2. Utilizando esta
alternativa no se reporta contaminacion alguna como se vera reflejado en los
resultados obtenidos en el siguiente capitulo.

Figura 15. Pectina Himeda
extraida enzimaticamente

AN

Fuente: elaboracion propia

Con respecto a la reaccion enzimatica que se desarrolla, es posible que la enzima
endo-poligalacturonasa, actie sobre el acido péctico, preferentemente, debido a
gue puede hidrolizar enlaces glucosidicos adyacentes a grupos carboxilos libres.
Cabe resaltar que esta enzima es capaz de hidrolizar los grupos metil éster,
convirtiendo las pectinas de alto metoxilo, en pectinas de bajo metoxilo.
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Adicionalmente, al tratarse de una enzima del tipo Endo, podria degradar sustratos
por ataque al azar. La protopectina como se menciono en el marco tedrico, es el
precursor de la pectina, esta conversion se realiza por despolimerizacion restricta
de la protopectina. La protopectina se considera como un material de baja densidad
y por lo tanto puede ser mas penetrable por las enzimas que la celulosa y la
hemicelulosa. Por lo tanto, las limitaciones en este bioproceso son minimas, ya que
las enzimas tienen un facil acceso sobre el material vegetal=°,

Finalmente, resulta pertinente destacar, de acuerdo con los resultados presentados
a lo largo del capitulo, que el proceso enzimatico presenta importantes ventajas
tales como su facilidad de control y su bajo consumo de energia. No obstante, la
extraccion por via enzimatica es hoy en dia mas costosa que la via quimica,
principalmente por el costo de la enzima utilizada y los largos periodos de
extraccion requeridos.

Lo anterior indica que una baja en el precio de las enzimas, en términos de
eficiencia en las metodologias de produccion, podria hacer mas competitivos este
tipo de procesos en la industria. Por otra parte, el hecho de que los residuos
generados por el proceso de extraccion enzimatico sean mucho menos
contaminantes comparados con aquellos derivados del proceso quimico, hace que
este tipo de biotecnologia tenga mejores posibilidades de aplicacién a nivel
industrial, una vez resueltos los problemas anteriormente mencionados.

3.1.4.1 Balance de masa y energia. Al igual que en la extraccion quimica, se
utilizé una relacion diluyente a materia prima 9:1. Con base en lo anterior, se
procedio a realizar el siguiente balance de masa y energia.

Durante la etapa de hidrolisis, para calentar la mezcla (100 g de cascara y 900 g
de agua), se utilizdé una estufa eléctrica de una potencia de 2200 W, realizando el
balance de energia se tiene que:

Ecuacién 20.Energia suministrada por la estufa
| _Qe=Pxt = 2200 W = 25200s = 55440k |

Fuente: MENACA, Carlos., FARID, Richard., MARINO,
Javier. Evaluacién de la calidad de las pectinas citricas
obtenidas a partir de las céscaras de naranja de las
variedades valencia y comun, en estado de maduracién grado
cinco [en linea). Trabajo de grado para obtener el titulo de
Ingeniero de Alimentos. Universidad Nacional Abierta y A
Distancia, 2010 [consultado: 15 julio 2019]. Disponible en:
https://stadium.unad.edu.co/preview/UNAD.php?url=/bitstrea
m/10596/20489/1/Tesis%20EVALUACION%20DE%20LA%2
OCALIDAD%20DE%20LAS%20PECTINAS.pdf. p. 57.

130 CONTRERAS. Op. cit., p. 208.
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Seguidamente, se calculé la energia necesaria para que los 100 g de cascara
lleguen a 40 °C desde una temperatura ambiente de 18 °C. La capacidad calorifica
de la cascara de naranja es de 3,77 kJ/kg°C, de acuerdo con la revision bibliografica
realizada!!.

Ecuacion 21. Energia de la cascara de naranja

Qc =m = Cp, AT = 100 g = 3,77 * (40 — 18) °C = 8,294 kJ

kg *°C

Fuente: MENACA, Carlos., FARID, Richard.,, MARINO, Javier.
Evaluacién de la calidad de las pectinas citricas obtenidas a partir de las
cascaras de naranja de las variedades valencia y comuan, en estado de
maduracién grado cinco [en linea]. Trabajo de grado para obtener el titulo
de Ingeniero de Alimentos. Universidad Nacional Abierta y A Distancia,
2010 [consultado: 15 julio 2019]. Disponible en:
https://stadium.unad.edu.co/preview/UNAD.php?url=/bitstream/10596/20
489/1/Tesis%20EVALUACION%20DE%20LA%20CALIDAD%20DE%20
LAS%20PECTINAS.pdf. p. 57.

De igual manera, la energia para que el agua se caliente a 40°C es:

Ecuacién 22. Energia de requerida para el calentamiento del agua

Qu,0 = m* C, x AT =900 g * 4,18 * (40 — 18) °C = 82,764 k]

kg *°C

Fuente: MENACA, Carlos., FARID, Richard., MARINO, Javier. Evaluacion
de la calidad de las pectinas citricas obtenidas a partir de las cascaras de
naranja de las variedades valencia y comun, en estado de maduracién grado
cinco [en linea]. Trabajo de grado para obtener el titulo de Ingeniero de
Alimentos. Universidad Nacional Abierta y A Distancia, 2010 [consultado: 15
julio 2019]. Disponible en:
https://stadium.unad.edu.co/preview/UNAD.php?url=/bitstream/10596/2048
9/1/Tesis%20EVALUACION%20DE%20LA%20CALIDAD%20DE%20LAS
%20PECTINAS.pdf. p. 58.

Finalmente, la energia requerida para carbonato de calcio, cuya capacidad
calorifica es de 0,818 kJ/kg°C, segun revision bibliografical®? es:

131 MENACA, Op., cit. p. 57.

132 FLORES, Susana., HERNANDEZ, Omar. Propiedades termodindmicas de diversas sustancias a 298,15 K. En:
depa.fquim.unam.mx [sitio web]. Ciudad de México. depa.fquim.unam.mx [consulta: 16 julio 2019]. Archivo PDF. Disponible
en: http://depa.fquim.unam.mx/amyd/archivero/Tablasdepropiedadestermodinamicas_12182.pdf. p. 1.
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Ecuacién 23. Energia de requerida para el CaCOs

Qcaco, = m * C, * AT = 3,93 g 0,818

* (40 —18) °C = 0,0707kJ

kg * °C

Fuente: MENACA, Carlos., FARID, Richard., MARINO, Javier. Evaluacion de
la calidad de las pectinas citricas obtenidas a partir de las cascaras de naranja
de las variedades valencia y comun, en estado de maduracion grado cinco [en
linea]. Trabajo de grado para obtener el titulo de Ingeniero de Alimentos.
Universidad Nacional Abierta y A Distancia, 2010 [consultado: 15 julio 2019].
Disponible en:
https://stadium.unad.edu.co/preview/UNAD.php?url=/bitstream/10596/20489/1
/Tesis%20EVALUACION%20DE%20LA%20CALIDAD%20DE%20LAS%20PE
CTINAS.pdf. p. 61.

Realizando el balance energético, se obtiene que el calor disipado durante el
proceso es:

Ecuacién 24. Calor disipado durante el proceso
\QD = Qe — Qc — Qu,0 — Qcaco, = (55440 — 8,294 — 82,764 — 0,0707)k] = 55348k]\

Fuente: MENACA, Carlos., FARID, Richard., MARINO, Javier. Evaluacion de la calidad
de las pectinas citricas obtenidas a partir de las cascaras de naranja de las variedades
valencia y comun, en estado de maduracion grado cinco [en linea]. Trabajo de grado para
obtener el titulo de Ingeniero de Alimentos. Universidad Nacional Abierta y A Distancia,
2010 [consultado: 15 julio 2019]. Disponible en:
https://stadium.unad.edu.co/preview/UNAD.php?url=/bitstream/10596/20489/1/Tesis%2

OEVALUACION%20DE%20LA%20CALIDAD%20DE%20LAS%20PECTINAS.pdf. p. 58.

Este valor es el calor minimo disipado en el proceso, ya que el agua poco a poco
se va evaporando. Ademas, en el proceso de evaporacion, no toda la cascara es
pectina, por lo cual en este también hay perdidas de peso y al final mucho mas calor
seria disipado con respecto al absorbido por el sistema’3.

Por otro lado, teniendo en cuenta las cantidades de materia prima anteriormente
mencionadas, se realizo la estimacidn del volumen total requerido para el desarrollo
de la extraccion, para lo cual se sumaron los volimenes de las entradas, realizando
su respectiva transformaciéon con ayuda de las densidades!®*. Las densidades
asumidas para la cascara de naranja y el &cido clorhidrico fueron de: 625 kg/m3 135
y 2,96 g/cm?3 136 respectivamente de acuerdo con la revision bibliografica.

133 Ibid., p. 64.

134 CARRILLO, Op. cit., p. 34.

185 |QCitrus, Op. cit., parr. 3.

136GTM Chemicals. Caronato de calcio Ficha de datos de seguridad. En: GTM Chemicals [sitio web]. Bogota. GTM Chemicals
[consulta: 16 julio 2019]. Archivo PDF. Disponible en:
http://www.gtm.net/images/industrial/c/ CARBONATO%20DE%20CALCIO.pdf p.5.

88


https://stadium.unad.edu.co/preview/UNAD.php?url=/bitstream/10596/20489/1/Tesis%20EVALUACION%20DE%20LA%20CALIDAD%20DE%20LAS%20PECTINAS.pdf
https://stadium.unad.edu.co/preview/UNAD.php?url=/bitstream/10596/20489/1/Tesis%20EVALUACION%20DE%20LA%20CALIDAD%20DE%20LAS%20PECTINAS.pdf
https://stadium.unad.edu.co/preview/UNAD.php?url=/bitstream/10596/20489/1/Tesis%20EVALUACION%20DE%20LA%20CALIDAD%20DE%20LAS%20PECTINAS.pdf
https://stadium.unad.edu.co/preview/UNAD.php?url=/bitstream/10596/20489/1/Tesis%20EVALUACION%20DE%20LA%20CALIDAD%20DE%20LAS%20PECTINAS.pdf
https://stadium.unad.edu.co/preview/UNAD.php?url=/bitstream/10596/20489/1/Tesis%20EVALUACION%20DE%20LA%20CALIDAD%20DE%20LAS%20PECTINAS.pdf
http://www.gtm.net/images/industrial/c/CARBONATO%20DE%20CALCIO.pdf

Ecuacién 25. Volumen requerido para
la cascara de naranja

v — 01k 1m3  1000L
= 3 ES
c = DRI eos kg 1m3

Fuente: CARRILLO, Emma. Disefio de
un proceso piloto de extraccion de
pectina como gelificante a partir de
residuos de la naranja [en linea)]. Tesis
para optar al titulo de Ingeniero Quimico
Industrial.  Universidad Internacional
SEK, 2017 [consultado: 15 Julio 2019].
Disponible en:
http://repositorio.uisek.edu.ec/bitstream/
123456789/2715/1/TESIS%20FINALPD
F.pdf. p. 34.

=0,16L

Ecuacién 26. Volumen requerido el agua

i Dok, _dm_ 1000L _
= * * =
H20 = 57 I 1000 kg * 1 ’

m3

Fuente: CARRILLO, Emma. Disefio de un
proceso piloto de extraccion de pectina
como gelificante a partir de residuos de la
naranja [en linea]. Tesis para optar al titulo
de Ingeniero Quimico Industrial.
Universidad Internacional SEK, 2017
[consultado: 15 Julio 2019]. Disponible en:
http://repositorio.uisek.edu.ec/bitstream/12

3456789/2715/1/TESIS%20FINALPDF.pdf.
p. 34.

Ecuacion 27. Volumen requerido de carbonato de calcio

3 3

% 303 g s
= ES ES *
Cacos = 2799 %5 95" " 15106~ 0,001m3

Fuente: CARRILLO, Emma. Disefio de un proceso piloto de
extraccién de pectina como gelificante a partir de residuos de
la naranja [en linea]. Tesis para optar al titulo de Ingeniero
Quimico Industrial. Universidad Internacional SEK, 2017
[consultado: 15 Julio 2019]. Disponible en:
http://repositorio.uisek.edu.ec/bitstream/123456789/2715/1/T
ESIS%20FINALPDF.pdf. p. 34.

= 0,00133 L

A continuacion, para la determinacion del volumen total, se realizo la sumatoria de
los volimenes, como se presenta en la ecuacién a continuacion:
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Ecuacién 28. Volumen total requerido

V= (0,9+0,16 + 0,00133)L = 1,06 L |

Fuente: CARRILLO, Emma. Disefio de un proceso
piloto de extraccion de pectina como gelificante a
partir de residuos de la naranja [en linea]. Tesis
para optar al titulo de Ingeniero Quimico Industrial.
Universidad Internacional SEK, 2017 [consultado:
15 Julio 2019]. Disponible en:
http://repositorio.uisek.edu.ec/bitstream/12345678

9/2715/1/TESIS%20FINALPDF.pdf. p. 34.

Adicionalmente, se debe asumir un 8% de sobredimensionamiento®®’, por lo que el
volumen total requerido seria de 1,14 L.

3.2 CARACTERIZACION DE LAS PECTINAS OBTENIDAS

Tabla 9. Resumen resultados de la caracterizacion de las pectinas extraidas

Nombre de la prueba  Especificacion  Resultado  Resultado
guimico enzimatico

Peso equivalente (mg/ 528-2740 138 1082,91 2173,91
mEQ)
Acidez libre (mEq 0,372 — 1,896 % 0,94 0,46
Carboxilos libres / g)
Determinacion de metoxilo 45-10,6 140 5,74 6,98
(%)
Rendimiento (%) 17 + 54 17,73 12,41
Porcentaje de humedad 0,18 — 12,82 142 3,98 7,85
(%)
Porcentaje de cenizas (%) 0,59-5,69 143 6,25 7,19
Alcalinidad de cenizas N/R 0,76 0,90
(mEq)
Grado de esterificacion 51,8 — 85,5 14 81,48 88,34
(%)
Acido anhidrido 12,5 + 1,09 45 17,571 17,59

galacturénico (%)

Fuente: elaboracion propia

137 MENACA, Op. cit., p. 35.

138 FERREIRA. Op. cit., p. 15.
139 |bid., p. 15.

140 |bid., p. 16.

141 CERON S, CARDONA A. Evaluacion del proceso integral para la obtencién de aceite esencial y pectina a
partir de la cascara de naranja. Rev. Scielo, Ingenieria y Ciencia, Volumen 7, Numero 13. 2011. p. 67

142 FERREIRA. Op. cit., p. 14.
43 |pid., p. 14.

144 pid., p. 17.

145 MENDOZA. Op. cit., p. 135.
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3.2.1 Determinacion del peso equivalente (PE) y laacidez libre (AL). En cuanto
al peso equivalente se refiere, el cual, corresponde al numero de unidades de 4cido
urénico anhidro y el grado de esterificacion'#é, se encontré en la pectina
quimicamente extraida un valor de 1082,91 mg/mEq, mientras que para la pectina
extraida enzimaticamente el valor obtenido fue de 2173,91 mg/ mEg. Ambos
valores se encuentran dentro de los intervalos reportados en la literatura (Ferreira,
1976) tal como se evidencia en la tabla presentada al inicio del capitulo. Sin
embargo, al compararlos con los pesos equivalentes obtenidos para una pectina
comercial de gelificacion lenta (2702,9 mg/mEqQ) y una de gelificacion rapida
(3602,1 mg/mEq) segin Mendoza, Jiménez y Ramirez (2017)*’ el resultado es
considerablemente menor. Lo anterior es atribuido a que tal como plantea la teoria
el peso equivalente podria disminuir a medida que el medio se hace menos &cido
y el procedimiento de extraccion se vuelve menos drastico'*®. Ademas, con estos
resultados se puede inferir que la pectina obtenida enzimaticamente presenta
caracteristicas similares a una pectina de gelificacion lenta.

Con respecto a la pectina obtenida enzimaticamente, el valor alcanzado es superior
al sefialado por la pectina quimica y cercano al valor maximo del rango de
evaluacion, siendo de 2173,91 mg/ mEq como se menciono anteriormente. El valor
del peso equivalente podria indicar la presencia de residuos de cascara de naranja
0 presencia de azucares y metabolitos, formados por la actividad enzimatica que
podrian quedar en suspension posterior al secado dentro de la matriz final. Sin
embargo, el resultado se encuentra dentro del rango especificado y se atribuye la
diferencia de los valores al método de extraccion. Dado que en el método
convencional no se da paso a la generacion de reacciones secundarias, se elimina
la formacion de productos secundarios que modifiquen el pH de la pectina e
interfieran con la prueba de caracterizacion.

La acidez libre (AL) de una pectina comercial de gelificacién lenta y una de
gelificaciéon rapida segin Mendoza, Jiménez y Ramirez (2017)4° es: 0,37 y 0,28
respectivamente. El valor obtenido para la pectina extraida quimicamente de 0,94
es considerablemente mayor con respecto a los mencionados anteriormente. Sin
embargo, se encuentra dentro de los intervalos reportados para pectina extraida
guimicamente por hidrélisis acida de la cascara de naranja'®®. La pectina extraida
enzimaticamente presento6 una acidez libre de 0,46. Este valor resulta cercano a las
pectinas comerciales con gelificacién lenta segun Mendoza, Jiménez y Ramirez
(2017)*1, A pesar de la notoria diferencia entre los valores, ambos se encuentran
dentro del rango de evaluacion especificado de acuerdo a la bibliografia y se
ajustan a los valores presentados tanto por Mendoza, Jiménez y Ramirez, como
por Ferreira, para las técnicas de extraccion enzimatica y quimica respectivamente.

146 MENDOZA. Op. cit., p. 136.
W |bid., p. 137.
48 |bid., p. 137.
19 |bid., p. 137.
150 FERREIRA. Op., cit., p. 14.
151 MENDOZA. Op. cit., p. 138.
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Remplazando en la ecuacion 2 y 3 los valores conseguidos durante la
experimentacién, se obtienen los calculos presentados a continuacion.

Ecuacion 29. Promedio del PE para la pectina extraida quimicamente

500 mg 500 myg 500 mg
. _ 44mL=01N  41mL=*=0,1N " 56mL+*0,IN
Peso equivalente (Pe) = 3

Pe = 108291 mg/mEq

Fuente: elaboracion propia

Ecuacién 30. Promedio del PE para la pectina extraida enzimaticamente

500 mg 500 mg 500 mg
. 22mL=01N  Z21mL=0,1N 2,6 mL=+0,1N
Peso equivalente (Pe) = 3
Pe = 217391 mg/mEq

Fuente: elaboracién propia

Ecuacién 31. Promedio de la AL para la pectina extraida quimicamente

44mL+01N  41mL+01N

56 mL=*=0,1N
059t +

059 0,59

3
Al = 0,94 mEq/g

Acidez libre (Al) =

Fuente: elaboracién propia

Ecuacion 32. Promedio de la AL para la pectina extraida quimicamente

21mL+0,1N
0.5g

22mL+=0,1N
05g

3
Al = 0,46 mEq/g

26mL=01N
0,5g

+ +

Acidez libre (Al) =

Fuente: elaboracién propia

3.2.2 Determinacién del porcentaje de metoxilo (ME). El grado de metoxilacion
(ME) de la pectina extraida quimicamente y enzimaticamente fue menor al 7%,
siendo 5,74% y 6,98% respectivamente. Con base en lo anterior, las dos pectinas
se pueden clasificar como pectina de bajo metoxilo, lo que concuerda con los
resultados reportados por otros autores para pectina obtenida de cascara de
naranjal®2. Estos resultados indican que las pectinas obtenidas tienen un bajo poder
de gelificacion. Lo anterior indica que requieren de la presencia de calcio para una

152 FERREIRA. Op., Cit., p. 14.
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adecuada gelificacion, es decir que, para ambos casos, un incremento en la
concentracion de calcio implica un aumento de la fuerza del gel y también un
aumento de la temperatura de gelificacion®s.

La diferencia entre los resultados puede atribuirse a la posible des esterificacion de
la pectina extraida quimicamente, la cual ocurre en presencia de acido clorhidrico,
durante el proceso de neutralizacion (reaccion de saponificacion), con Hidréxido de
sodio en el proceso de titulacion, lo que podria disminuir la metoxilacion®>*.

Remplazando en la ecuacién 4 los valores conseguidos durante la experimentacion,
se obtienen los calculos presentados a continuacion.

Ecuacién 33. Promedio para el PM para la pectina extraida quimicamente

(9,3 + 9,13+ 9,4)mL 0,1 N * 31 g/mol

500 mg

OoMetoxilo =

* 100% = 5,74%

Fuente: elaboracién propia

Ecuacién 34. Promedio para el PM para la pectina extraida enzimaticamente

(11,8 + 11,23+ 108)mL 1 N « 31 g /mol

500 mg

OoMetoxilo =

* 100% = 6,98%

Fuente: elaboracion propia
3.2.3 Determinacion del porcentaje de rendimiento de la pectina.

Tabla 10. Resultados teéricos del % de Pectina para varios frutos

Fruto % Pectina
Citricos 20-35%
Manzana 10— 15%
Girasol 15-25%
Remolacha 10 - 20%
Maracuya 15-20%

Fuente: CAYON, Gerardo., VALENCIA, Jorge., MORALES Humberto.,
DOMINGUEZ, Argemiro. Desarrollo y produccion del platano Dominico
Harton (Musa AAB Simmonds) en diferentes densidades y arreglos de
siembra. [en linea], 2004 Agronomia Colombiana, 22, (1). [Consultado 21
mayo 2019]. p 25.

153 PAGAN. Op. cit., p. 50.
154 MENDOZA. Op. cit., p. 135.
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Observando la tabla anterior, en términos generales, el porcentaje de pectina para
los citricos se encuentra entre 20%-35%. El resultado de este parametro tanto para
la pectina extraida quimicamente (17,73%) como para la extraida enzimaticamente
(12,41%), se encuentra dentro de los rangos reportados por distintos autores para
la pectina extraida de la cascara de naranja (17% + 5%) como Sse expuso con
anterioridad en la tabla resumen del principio del capitulo. Sin embargo, dentro de
la clasificacion general para citricos ambos valores resultan ser menores. Esta
diferencia se puede justificar ya que el rendimiento aumenta cuando las condiciones
de extraccion como pH y temperatura son mas estrictas®®.

La diferencia entre los valores obtenidos para las dos pectinas analizadas puede
atribuirse a factores como el pH y la temperatura. En cuanto a la extraccion
enzimatica se refiere, la mayoria de las enzimas son muy sensibles a los cambios
de pH. Desviaciones de pocas décimas por encima o por debajo del pH adecuado
pueden afectar drasticamente su actividad'®®. Para el desarrollo de una hidrélisis
acida, resulta favorable la caracteristica acida de la naranja, acelerando el proceso
de extraccion, lo cual facilita la obtencion de pectina. Por el contrario, dentro de la
extraccion enzimatica el pH del proceso deber ser 5,5, esto con el fin de favorecer
el adecuado desempefio de la enzima donde se obtiene su mayor actividad.

Por otro lado, en general, los aumentos de temperatura aceleran las reacciones
quimicas: por cada 10 °C de incremento, la velocidad de reaccién se duplica. Las
reacciones catalizadas por enzimas siguen esta ley general. Sin embargo, al ser
proteinas, a partir de cierta temperatura, se empiezan a desnaturalizar por el
calor'®’. Dentro del proceso de extraccidon enzimatico se debe tener en cuenta que
la adicién de calor se realiz6 de manera poco controlada debido a la baja calidad
del equipo empleado, hecho que podria haber disminuido el rendimiento de este
proceso.

Sin embargo, resulta pertinente mencionar que, para el proceso de extraccion
enzimatico, existen ejemplos de esta extraccion, empleando la enzima endo-
poligalacturonasa producida por Aspergillus niger, que reportan rendimientos entre
2,95 % y 17,98%, los cuales dependen de las condiciones de temperatura y pH*.
Con base en lo anterior, se confirma que el porcentaje de rendimiento obtenido
durante la presente investigacion, bajo las condiciones anteriormente
mencionadas, se encuentra dentro del rango propuesto tedricamente y es
relativamente alto.

Remplazando en la ecuacion 5 los valores conseguidos durante la experimentacion,
se obtienen los calculos presentados a continuacion.

155 FERREIRA. Op. cit., p. 25.

1% | A GUIA QUIMICA. Op., cit., parr. 8.
157 |bid. parr. 9.

158 pAGAN. Op. cit., p. 52.
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Ecuacién 35. Determinacion del PR de la pectina extraida
guimicamente

17,73
06 de Rendimiento = ng *100% = 17,73%

Fuente: elaboracion propia

Ecuacién 36. Determinacion del PR de la pectina extraida
enzimaticamente

1241g
100 g

Fuente: elaboracion propia

06 de Rendimiento = *100% = 12,41%

3.2.4 Espectrometria infrarroja (IR).

Diagrama 15. Espectrofotometria IR tedrica para pectinas
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Fuente: PAGAN, Jordi. Degradacion enzimatica y caracteristicas fisicas y quimicas de la
pectina del bagazo de melocotdn [en linea]. Tesis de pregrado. Universitat de Lleida. 2014
[consultado 10 septiembre 2018]. Disponible en:
https://www.openaire.eu/search/publication?articleld=od 296::41961ca3b729002
eae66c1934ffef29b. p.120.
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Diagrama 16. Espectrofotometria IR de pectina extraida quimicamente

-0H: 3300-3400 em™!

C=0 del éster

C-0: 1000-1300 cm!

70—
| C=0 del Acido
| 16000-1630 cm™!
50—
] | ] I 1 I LN
4500 4000 3500 3000 2500 2000 1750 1500
SENA Centro de Salud

Fuente: elaboracién propia

Diagrama 17. Espectrofotometria IR de pectina extraida enzimaticamente
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El espectro IR de la muestra de pectina extraida quimicamente del Diagrama 15 y
el obtenido para pectina extraida enzimaticamente del Diagrama 16 coinciden con
el espectro del estandar del diagrama 14. Estos espectros indican que, la banda
ancha de absorcién comun cercana a 3400 cm™ fue debido a las vibraciones de
tensiéon del O-H; lo cual confirma que existen muchos grupos OH en la molécula de
la pectina. Las bandas de particular importancia son aquellas que presentan un par
de bandas caracteristicas de intensidad fuerte entre 1630 y 1745 cm™, las cuales
indican la absorbancia fuerte de grupos carboxilos libres y esterificados. Estas
bandas son utiles para determinar el grado de esterificacion; asi como también para
la identificacion de pectinas de “alto” o “bajo” metoxilo*®.

La primera banda presenta vibraciones de intensidad fuerte en 1732,08 cmy estas
fueron atribuidas a las bandas de vibracion de tension de los grupos carbonilicos
(C=0) presentes en los grupos COOH y en los grupos COOCHs3 de la pectina. La
segunda banda caracteristica de vibracién de tensién simétrica del grupo COO—y
de intensidad fuerte aparecié en 1610,56 y 1643,35 cm™. Lo anterior confirmé el
alto grado de esterificacion y la presencia de pectinas de bajo metoxilo en
concordancia con lo presentado en la Tabla 14 1%°.Los picos entre 1000-1300 cm™!
corresponden a la banda de vibracion de flexion en el plano del grupo C—O—H?61,
Estos tres espectros confirman que estructuralmente lo extraido corresponde a
pectina, teniendo en cuenta investigaciones previas como la de Pagan, J 162,

3.2.5 Determinacion del porcentaje de humedad. Esta prueba es un indicativo
de la cantidad de agua retenida por el material analizado, es decir indica en qué
porcentaje la pectina se encuentra hidratada. De acuerdo con el porcentaje
obtenido en la prueba, la muestra de pectina no absorbe grandes porcentajes de
humedad lo que disminuye de manera significativa riesgos sobre el producto, como
su pureza y posibles degradaciones, asi como su apariencia fisical®3.

El bajo resultado de humedad presentado por la muestra extraida quimicamente
(3,98%), también se atribuye al proceso de extraccion empleado, dado que la
pectina analizada en esta ocasion se obtiene posterior a un secado de 3 dias, el
cual elimina gran cantidad de la humedad retenida por la muestra.

El valor registrado para la pectina extraida enziméticamente es ligeramente mayor
al de la pectina extraida quimicamente, registrando un valor de 7,85%. Este valor
se atribuye principalmente al método de separacion que se emplea posterior a la

159 MANRIQUE Guillermo., LAJOLO, Franco. FT-IR spectroscopy as a tool for measuring degree of methyl esterification in
pectins isolated from ripening papaya fruit. Postharvest Biology and Technology, [en linea]. 2002, 25(1). [consultado en 11
de noviembre 2018]. p. 100.

10K AMNEV, A., COLINA, M., RODRIGUEZ, J., PTITCHKINA, N., IGNATOV, V. Comparative spectroscopic characterization
of different pectins and their sources. Food Hydrocolloids, 1998: 12 (3), p. 264.

161 MANRIQUE. Op. cit., p. 100.

162 pAGAN. Op. cit., p. 52.

163 DURAN, Diana. Analisis fisicoquimico de productos farmacéuticos en las diferentes etapas del proceso de la industria
farmacéutica. En: Universidad de Carabobo [consulta: 28 febrero 2019]. Archivo PDF. Disponible en:
http://portal.facyt.uc.edu.ve/pasantias/informes/P75515319.pdf. p.149.
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etapa de precipitacion con etanol, puesto que para el método enzimatico se empled
separacion por centrifugado, lo que permite que la pectina retenga ligeramente
mayor cantidad de agua que en la separacion al vacio propuesta en el método de
extraccion quimico.

Cabe resaltar que la diferencia presente entre ambos resultados no es lo
suficientemente representativa para significar posteriores anomalias ligadas al
porcentaje de humedad presente en la muestra. Por el contrario, es una variable
que permite determinar la pureza de la pectina extraida por dos métodos diferentes
y la minima posibilidad de presentarse metabolismos bacterianos que generen
degradacion en el producto!®4,

Remplazando en la ecuacion 6 los valores conseguidos durante la experimentacion,
se obtienen los célculos presentados a continuacion.

Ecuacion 37. Porcentaje de humedad de la pectina

extraida quimicamente

YoHumedad = —200 9 — 99706 15004 = 3,989
= E3 =

oHumeda 10109 g 0 ,98%

Fuente: elaboracion propia

Ecuacion 38. Porcentaje de Humedad de la pectina

extraida enzimaticamente

YoHumedad = —709 ~ 993779 1500, — 7,85 %
= * =

oHumeda 10176 g 0 , 0

Fuente: elaboracién propia

3.2.6 Determinacion del porcentaje de cenizas. El porcentaje de cenizas (PC)
corresponde al porcentaje de material inorganico presente en la muestra analizada,
el valor obtenido tras la extraccion por el método quimico corresponde al 6,25%.
Por otro lado, el porcentaje de cenizas registrado por la pectina enzimaticamente
corresponde al 7,19%, el cual determina que la cantidad de materia inorganica
presente en la pectina extraida enzimaticamente es superior.

La diferencia entre los resultados es inferior al 1%, por lo que no es significativa.
Sin embargo, esta diferencia, se atribuye a la posible presencia de agentes
contaminantes en la materia prima empleada y en la etapa de secado posteriores
al proceso de extraccion, considerando que el ambiente al que es expuesto el
material en esta etapa no esta controlado.

164 |bid., p. 150.
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Ambos resultados son comparables con los valores registrados por autores que han
empleado el mismo método de extraccion por hidrélisis acidal®>. Remplazando en
la ecuacion 7 los valores conseguidos durante la experimentacion, se obtienen los
calculos presentados a continuacion.

Ecuacion 39. Determinacion del PC para la pectina extraida
guimicamente

) 19,8668 g — 19,7909 g
% Cenizas Base Seca = 12146 g * 100% = 6,25%

Fuente: elaboracion propia

Ecuacion 40. Determinacion del PC para la pectina extraida
enzimaticamente

, 21,0745 g — 20,9286 g
% Cenizas Base Seca = 2.0284 g *100% = 7,19%

Fuente: elaboracién propia

3.2.7 Determinacion de la alcalinidad de cenizas. El resultado obtenido esté
fuertemente ligado a la presencia de tartratos y citratos, los cuales otorgan un
caracter alcalino a las cenizas presentes dentro de la pectina, adicionalmente se
atribuye la cantidad de carbonatos presentes en disolucién acuosal®. Los
resultados obtenidos para las pectinas analizadas fueron 0,76 mEq para la extraida
quimicamente y 0,9 mEq para la extraida enzimaticamente.

Ambos resultados reflejan la alcalinidad caracteristica de la pectina, tal como se
menciono con anterioridad. Sin embargo, la diferencia entre estos valores radica en
que, para el método enzimatico, se requiere de un ajuste inicial de pH utilizando
carbonato de sodio (CaCOs).

Lo anterior, genera un incremento de carbonatos en la disolucién, que se ve
reflejado en un mayor gasto de base durante la titulacién y por consiguiente en el
resultado de la alcalinidad de cenizas.

Remplazando en la ecuacion 8 los valores conseguidos durante la experimentacion,
se obtienen los célculos presentados a continuacion.

Ecuacion 41. Determinacion de AC para la pectina
extraida quimicamente
lalcalinidad = (15mL — 7,4mL) * 0,1N = 0,76 mEq|

Fuente: elaboracion propia

165 pid., p. 51.
166 |bid., p. 51.
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Ecuacién 42. Determinacién de AC para la pectina
extraida enzimaticamente

lalcalinidad = (20 mL — 11 mL) * 0,IN = 0,9 mEq|

Fuente: elaboracion propia

Este indice permite conocer la naturaleza de las moléculas inorganicas presentes
en la pectina analizada, que para ambos casos indica alcalinidad, tal como se
mencionod anteriormente.

3.2.8 Determinacion del grado de esterificacién (GE). Para la pectina extraida
guimicamente arrojé un valor de 81,48%. Este valor esta definido por la relacion
que existe entre los residuos de acido galacturénico metilesterificados con el total
de unidades de acido galacturonico presentes en la muestra de pectina. El nimero
y distribucién de los grupos éster metilicos a lo largo de la molécula juegan un papel
importante en la solubilidad, propiedades de espesamiento, capacidad de
gelificacion, también sobre la firmeza y cohesion de las moléculas para la
polimerizacion de biopeliculas?®’ 168,

La pectina extraida enzimaticamente registré un grado de esterificacion superior al
presentado en la extraccidon quimica, probablemente por la presencia de grupos
carboxilo esterificados con grupo etoxilos o amidas. No obstante, ambas pectinas
estan dentro del grupo de gelificacion lenta, lo que indica que tienen propiedades
favorables para la elaboracién de productos, debido a su baja viscosidad*6°.

Remplazando en la ecuacion 9 los valores conseguidos durante la experimentacion,
se obtienen los célculos presentados a continuacion.

Ecuacion 43. Promedio para el GE de la pectina extraida
quimicamente

234 mlL+ 22,3mL
_ 2
T 56mL+48mlL 234mL+223mlL
2 + ;

GE

= 100% = 81,48%

Fuente: elaboracién propia

167 FENNEMA, O., Quimica de los alimentos. En: Introduccién a la quimica de los alimentos. [en linea]. 32 Ed. Zaragoza,
Espafia: Acribia, 2003, [citado 03 febrero 2019]. Disponible en: https://sceqga.files.wordpress.com/2014/05/quc3admica-de-
los-alimentos-fennema.pdf. p. 1095.

168 BADUI, Salvador. Quimica de los Alimentos. [en linea]. 42 Ed. México, Pearson Addison Wesley, ISBN 970-26-0670-5.
2006. [citado el 12 de febrero de 2019]. p. 716. Disponible en: http://depa.fquim.unam.mx/amyd/archivero/Libro-
Badui2006_26571.pdf. p. 716.

169 VRIESMANN, Lucia, TEOFILO, Reinaldo, DE OLIVEIRA, Carmen. Extraction and characterization of pectin from cacao
pod husks (Theobroma cacao L.) with citric acid. LWT [en linea]. 2012 .49(1). [consultado 13 septiembre 2018]. p. 110.
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Ecuacién 44. Promedio para el GE de la pectina extraida
enzimaticamente

91 mL+ 4,3 mL
_ 2
T 12ml411ml | 91mL+43mL
2 2

GE

* 100% = 85,35%

Fuente: elaboracién propia

3.2.9 Determinacion del acido anhidrido galacturénico. El valor 17,58%,
corresponde a la pectina extraida quimicamente. Este valor relativamente bajo,
puede deberse a que el método convencional se desarrolla bajo condiciones de pH
acido, estado que favorece la metoxilacion de los grupos carboxilo de las cadenas.

Este comportamiento se observa en otras caracterizaciones de pectina y concuerda
con los valores obtenidos por algunos autores bajo condiciones similares de
experimentaciont’®,

El porcentaje registrado a partir de la caracterizacion de la pectina extraida
enzimaticamente, corresponde a un valor de 17,59%, valor igual al registrado
mediante el método quimico. Ambos resultados, permiten verificar que la sustancia
péctica, posee un grado de pureza relativamente bajo, esto en referencia al rango
establecido por la bibliografia en experimentaciones con extracciones quimicas!’®.

La pectina obtenida presenta un porcentaje de bajo metoxilo lo que se relaciona
con que menos del 50% de los grupos carboxilo del &cido galacturonico del
polimero se encuentren esterificados por el etanol al momento de realizar la
precipitacion. Debido a que ambos resultados son bajos, es posible determinar que
existe la presencia de azticares como glucosa y arabinosal’?.

Dado este comportamiento, utilizando la pectina obtenida, es posible desarrollar
geles entre pH acidos. Sin embargo, para la formacion de biopeliculas deberé existir
la presencia de cationes, los cuales formardn enlaces con moléculas de pectina
formando una red tridimensional con los grupos carboxilo de la pectina' 174,

Remplazando en la ecuaciobn 10 los valores conseguidos durante la
experimentacién, se obtienen los célculos presentados a continuacion.

70U, L., CAO. J,, CAL Y., YAO., J. Extraction of pectins with different degrees of esterification from mulberry branch bark.
Bioresource Technology, [en linea]. 2010. 101(9). [consultado en 22 marzo 2019]. p. 3270.

11 VRIESMANN. Op. cit., p. 110.

172 |bid., p. 111.

173 BADUI D. Op., cit., p. 716.

174 FERREIRA. Op. cit., p. 25.
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Ecuacién 45. Promedio para el AAG de la pectina extraida quimicamente

176 % 100 — ({5,6 mL -; 4,8 mlL) N (23,4mlL -LI; 22,3 mL]) £0.5N
0pAAG =
1000 mg
= 17,58%
Fuente: elaboracion propia
Ecuacion 46. Promedio el AAG de la pectina extraida enziméaticamente
1,2mL+ 1,1 mlL 9,1mL+ 4,3 mL
1?6*1[}{}—({ il er mL)  O1m er ik ])*GJSN
0pAAG =
1000 mg
= 17,59%
Fuente: elaboracion propia
3.2.10 Determinacién de la viscosidad aparente.
Grafica 5. Perfil de viscosidad aparente
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Fuente: elaboracién propia

De acuerdo con los perfiles de viscosidad aparente presentados en el grafico
anterior, para las pectinas analizadas, la viscosidad aparente maxima y minima,
evaluadas entre 1y 100 rpm, de la pectina extraida enzimaticamente de la cascara
de la naranja valenciana fue de 1978,8 mPa.s y 384,7 mPa.s, respectivamente,
mientras que, para la pectina extraida quimicamente, la viscosidad aparente
maxima fue de 1933,9 mPa.s y minima de 945,3 mPa.s.
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De acuerdo con los resultados, se determina que el poder de gelificacion de ambas
pectinas es bajo en comparacion al de una pectina comercial, puesto que los
valores de viscosidad aparente para una pectina comercial registran maximos de
7616,1 mPa.s y minimos de 2019,1 mPa.s'’>. A pesar de lo anterior, cabe resaltar
que la pectina extraida enzimaticamente posee menor poder de gelificacion en
comparacion con la pectina extraida quimicamente, estas diferencias dentro de los
valores registrados, podrian remitirse al grado de esterificacion y de metoxilo
correspondiente a cada pectina evaluada.

La relacion directa de estos dos factores influye en la viscosidad de la pectina
empleada, dado que esta se ve afectada por la estructura molecular de la pectina
y la cantidad de grupos carboxilo esterificados dentro de la pectina’®.

En ambos casos evaluados, la viscosidad aparente presentd el comportamiento de
fluido no newtoniano, dado que su perfil de comportamiento se ajusta al de un tipo
exponencial decreciente, cuyas ecuaciones se presentan a continuacion:

Ecuacion 47. Ecuacién
exponencial de la pectina
extraida quimicamente

|y = 2025,7x — 0,181 |

Fuente: elaboracion
propia

Ecuacion 48. Ecuacion
exponencial de la pectina
extraida enzimaticamente

y = 1890,3x — 0,391|

Fuente: elaboracion
propia

Donde el eje Y, corresponde a la viscosidad aparente en mPa.s y X indica la
velocidad del husillo en rpm.

El modelo para la pectina extraida quimicamente, presenta un coeficiente de
determinacion por encima del 0,96, demostrando una buena correlacién de los
datos experimentales por medio del modelo empleado. Sin embargo, el modelo
para la pectina extraida enzimaticamente, registra un valor de 0,94, este valor
podria indicar la presencia de errores en las mediciones que se podrian atribuir a

175 MENDOZA. Op. cit., p. 138.

176 RAO, Anandha. Flujo y modelos funcionales para las propiedades reoldgicas de alimentos fluidos. En: Rheology of Fluid,
Semisolid, and Solid Foods. [en linea]. 3a Ed. Boston, USA: Springer US, 2014. [citado el 12 de febrero 2019]. Disponible en:
http://doi. org/10.1007/978-1-4614-9230-6. p. 50.
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factores como la falta de control de temperatura de la muestra en el momento de la
medicion y la dilucion incompleta de la pectina evaluada dentro de la solucion de
medicion. A pesar del error presentado, ambos modelos permiten observar que la
viscosidad disminuye al aumentar la fuerza de rotacion, propiedad caracteristica de
los fluidos pseudoplasticos®’”.

Sintetizando los resultados expuestos en el presente capitulo, resulta pertinente
mencionar que no se logran evidenciar diferencias representativas en relacion a las
propiedades fisicoquimicas, de la pectina extraida de la cascara de la naranja que
estén ligadas al método de extraccion empleado. Lo anterior indica que, el método
enzimatico propuesto en el capitulo 1, es comparable con la hidrélisis acida
convencional. Sin embargo, el método propuesto registra un menor porcentaje de
rendimiento, el cual podria estar asociado al tiempo de reaccion y otros factores
importantes como temperatura y pH; factores que no resultan de mayor relevancia
en la extraccion quimica.

Independientemente del método empleado para la extraccién, se obtiene una
pectina con caracteristicas similares, dentro de las cuales se destacan: el bajo
indice de metoxilacion, que indica un bajo poder de gelificacién, lo que favorece la
produccién de una biopelicula. Adicionalmente, ambas pectinas presentan altos
porcentajes en el grado de esterificacion lo que permite confirmar la baja velocidad
de gelificacion de las mismas, asi como también su baja viscosidad. Esta ultima
propiedad, corrobora que las pectinas son favorables para la elaboracion de
distintos productos.

Finalmente, el espectro de IR permite confirmar que, utilizando los métodos de
extraccion estudiados, realmente se obtiene pectina con alto indice de pureza, dado
gue el espectro obtenido experimentalmente se asemeja al espectro de una pectina
planteado tedéricamente. Es posible verificar lo anterior, gracias a las bandas
generadas a 1732,08 cm™, 1610,56, 1643,35 cm™ y 1000-1300 cm-?, las cuales son
caracteristicas particulares para este producto.

3.3 OBTENCION DE LAS BIOPELICULAS

3.3.1 Sintesis de las biopeliculas. La interaccién entre las materias primas
utilizadas para la elaboracion de la biopelicula se encuentra ligada a la estructura
cristalina del almidén, teniendo en cuenta que el almidén en su estado nativo esta
parcialmente compuesto de granulos cristalinos insolubles en agua. Estos
polimeros tienen la forma lineal (amilosa) y ramificada (amilopectina), con
diferentes estructuras y funciones!’®. Muchas moléculas de amilosa tienen algunas

77 CHASQUIBOL. Op., cit., p. 183.

178 TRUJILLO, Cinthya. Obtencion de peliculas biodegradables a partir de almidén de yuca (Manihot esculenta Crantz)
doblemente modificado para uso en empaque de alimentos [en linea]. Tesis de ingenieria agroindustrial. Universidad
Nacional Amazénica de Madre de Dios, 2014. [consultado 10 septiembre 2018]. Disponible en:
http://repositorio.unamad.edu.pe/bitstream/handle/UNAMAD/65/004-2-1-013.pdf?sequence=1&isAllowed=y. p.7.
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ramificaciones, aproximadamente entre 0,3 a 0,5% del total de los enlaces. Estas
generalmente, no son ni muy largas ni muy cortas y estan separadas por grandes
distancias permitiendo a las moléculas actuar, esencialmente con un polimero
lineal, formando peliculas y fibras fuertes, y retrogradado facilmente'’®. Lo anterior
indica que, ocurre una reorganizacion de los puentes de hidrégeno y una
reorientacion de las cadenas moleculares volviendo a su estado inicial, este
proceso se retarda mediante modificaciones quimicas y enzimaticase0.

Por otro lado, la pectina es adicionada dentro las formulaciones realizadas, debido
a que, como enuncia el autor Vogelsang, D. en su tesis de grado denominada
Andlisis del flujo de un biopolimero soluble en agua durante el procesamiento por
moldeo y andlisis de las propiedades de las peliculas resultantes, resulta ser un
material funcional para la formacién de peliculas plasticas!®.

El almidon de yuca permite desarrollar productos plasticos biodegradables en
combinacion con agua y glicerol, que le confieren propiedades plasticas, las cuales,
junto con condiciones de presion y temperatura, permiten modificar la estructura
cristalina formando un almidén termoplastico TPS*82. Con base en lo anterior, es
posible afirmar que la adicién de glicerina como plastificante, confiere a las peliculas
mayor afinidad por las moléculas de agua debido a su caracter hidrofilico'83 184,

Frente a los polimeros plasticos corrientes, el almidon termoplastico presenta
desventajas tales como: su solubilidad en agua, alta higroscopicidad,
envejecimiento rapido debido a la retrogradacion y pobres propiedades mecanicas,
lo cual limita algunas aplicaciones tales como empaqgue. Estos problemas se han
reducido cuando se incorporan en la matriz termoplastica rellenos naturales como
polvo de naranja, que sirven como material de refuerzo para mejorar las
propiedades mecanicas'®> 186 187,

179 GARCIA. Op. cit., p. 2.

180 MENESES, Juliana., CORRALES, Catalina., VALENCIA, Marcos. Sintesis y caracterizacion de un polimero biodegradable
a partir del almidon de yuca. [en linea]. 2007. (8). [consultado 13 de octubre 2018]. Disponible en:
http://www.scielo.org.co/scielo.php?script=sci_arttext&pid=S1794-12372007000200006. p. 60.

181 VOGELSANG, David. Andlisis del flujo de un biopolimero soluble. [en linea]. Tesis para Magister en Ingenieria Quimica.
Universidad Nacional de Colombia, 2013 [consultado 9  septiembre 2018]. Disponible  en:
http://bdigital.unal.edu.co/11096/1/02822326.2013.pdf. p. 9.

182 | UNA, Op., cit., p. 149.

183 AOHAKUNJIT, Natta.,, NOOMHORM, Athapol. Effect of plasticizers on mechanical and barrier properties of rice starch
film. Starch/Stérke, [en linea]. 2004, 56 (8). [consultado en 22 marzo 2019]. DOI: doi.org/10.1002/star.200300249. p.348—
356.

184 MINA, José., VALADEZ, Alex., HERRERA, Pedro., TOLEDANO, Tanit. Influencia del tiempo de almacenamiento en las
propiedades estructurales de un almidén termopléastico de yuca (TPS) [en linea]. 2011. 11(2) [consultad 22 de noviembre
2018]. Disponible en:
http://revistaingenieria.univalle.edu.co/index.php/ingenieria_y_competitividad/article/download/2461/3211/.p. 99.

185 AVEROUS, L., FRINGANT, C., MORO, L., Plasticized starch—cellulose interacttions in polysaccharide composites [en
linea)]. 2001. 42(19) [consultado 15 mayo 2019]. Disponible en: https://doi.org/10.1016/S0032-3861(01)00125-2. p. 6568.
BSCURVELO, A., CARVALHO, A., AGNELLI, J. Thermoplastic starch—cellulosic fibers composites: preliminary results. [en
linea)]. 2001. 45 (2). Carbohydrate Polymers. [consultado 13 de marzo 2019]. Disponible en: https://doi.org/10.1016/S0144-
8617(00)00314-3. p. 187.

187 VERA, A., BERNAL, C., VAZQUEZ A., Comportamiento mecanico de compuestos de celulosa modificada / almidén
reforzada con fibras sisal cortas. En: Simposio de materiales (Mar del plata, Argentina). Memorias. Argentina: 2003, p.928.
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En los métodos propuestos para la elaboracion de las biopeliculas, es posible que
se lleve a cabo un proceso de gelatinizacion, en el cual, el agua penetra inicialmente
en las regiones amorfas del almidon de yuca, iniciando el hinchamiento. Luego el
agua desaloja las cadenas de almidon desde la superficie de los cristales a medida
que la temperatura, la movilidad térmica de las moléculas y la solvatacion producida
por las fuerzas de hinchamiento provocan una disminucién de la cristalinidad por el
desenrollado de las ramificaciones en forma de dobles hélices propias del almidon.
Dicho proceso ocurre hasta que la estructura granular es fragmentada casi
completamente, obteniéndose un sélido-gel'®®. Al alcanzar una temperatura
determinada (60-65 °C para el almidon de yuca) el grano se rompe, por lo tanto, es
un proceso irreversible. En la figura presentada a continuacion, se muestran los
cambios estructurales que tienen las moléculas de amilosa y amilopectina por la
gelatinizacion®®.

Figura 16. Comportamiento de la amilosa y amilopectina
tras la gelatinizacion
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Cadenas lineales de amilosa Amilosa gelatinizada
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(Cadenas ramificadas de amilopectina Amilopectina gelatinizada

Fuente: BUENSUCESO, V. Elaboracion y caracterizacion
de biopeliculas a partir de almidén de yuca. Instituto
Politécnico Nacional, (2010). p. 44-48

La principal diferencia entre los materiales procesados de almidén termoplastico
(TPS) es la cantidad de agua o plastificante durante la gelatinizacion o fusién de los
granulos de almidon. Las diferencias en el contenido de agua y glicerina y las
condiciones del procesamiento tales como: la velocidad de agitacion y temperatura
producen diferencias en la formacién de la red de almidén y en la morfologia del
material producido®®. Este fenémeno, es completamente apreciable entre los dos
métodos de produccion presentados a continuacion.

188 GARCIA. Op. cit., p. 25.

189 RANDZIO, SL., ORLOWKA, M. Simultaneous and in situ analysis of thermal and volumetric properties of starch
gelatinization over wide pressure and temperature ranges [en linea]. 2005. 6(6) [consultado 07 mayo 2019]. Disponible en:
https://www.ncbi.nlm.nih.gov/pubmed/16283725. p. 3047.

1% GARCIA. Op. cit., p. 2.
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3.3.1.1 Método A para la produccion de biopeliculas. EIl método A, se establecid
como experimentacion preliminar. Fue empleado para el desarrollo de las
formulaciones A, B, Cy D, con resultados poco favorables segun los requerimientos
del proyecto, pues no se obtuvo un material uniforme, resistente y de consistencia
polimérica.

Se obtuvo con las formulaciones A y C un material con pocas caracteristicas
poliméricas, pues presentaban una consistencia cremosa, lo que indicaba una falta
de plastificante en la formulacién.

Para las formulaciones B y D, las cuales contenian pectina dentro de su
composicién, se presentaron caracteristicas plasticas, pues presentaban una
consistencia rigida y fragil al tacto. Ademas, se observaba craquelacion excesiva
en todo el material. Estos resultados se atribuyen al exceso de materiales
formadores de pelicula en relacion con la cantidad de plastificante, dado que, el
comportamiento estructural del almidon y la pectina es similar en contacto con la
glicerinat®?,

A pesar de los resultados obtenidos, estas formulaciones proporcionaron una base
para el desarrollo de un nuevo método, teniendo en cuenta los referentes
bibliograficos con modificaciones ajustadas a la matriz polimérica de polvo de
naranja. Las caracteristicas de dichos experimentos preliminares se presentan en
la tabla a continuacion.

Cuadro 7. Resultados sintesis de biopelicula Método A

Férm. Observaciones Resultados

Se observa una biopelicula de color café claro que
no presenta craquelado. Al tacto se forma una masa

A .
viscosa y tactosa. Es maleable, cuando se dobla no
se fractura. Al estirarla se fractura facilmente.
La adicion en pequefia proporcién de pectina se
refleja en el oscurecimiento de la biopelicula, se
B observa en esta ocasion de color café oscuro.

Posee una textura granular y se fractura con
facilidad al doblarse. Presenta notable craquelado.
Alta rigidez.

Fuente: elaboracion propia

191 yOGELSANG. Op. cit., p. 9.
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Cuadro 7. (Continuacién)

Form. Observaciones Resultados

Se observa una biopelicula de color café claro que
no presenta craquelado. Al tacto se forma una masa
viscosa y tactosa. Es maleable, cuando se dobla no
se fractura. Se percibe menos granulacion que en la
formulacion A%. Tiene cierto grado de estiramiento
antes de presentar fracturas.

C ==

4

La adicion de pectina se refleja en el oscurecimiento
de la biopelicula, se observa en esta ocasion de
color café oscuro brillante. Al tacto se presenta poca
granulacion y se fractura con facilidad al doblarse.
Presenta menos craquelado y es mas flexible que la
presentada en la formulacion B%.

Fuente: elaboracion propia

3.3.1.2 Método B parala produccion de biopeliculas. En la primera fase de este
método se modificaron dos variables con respecto a las utilizadas en el método A:
la cantidad de glicerina y pectina adicionadas. Para las formulaciones E y F se
aumentd la cantidad de glicerina, llevandola desde 16% hasta un 20%. Lo anterior,
posee su fundamento tedrico en el articulo titulado Evaluacién de propiedades
mecanicas, Opticas y de barrera en peliculas activas de almidon de yuca de los
autores Cortés, J., Fernandez, A., Mosquera, S. y Velasco, R., quienes al utilizar
glicerina en esta proporcién obtienen resultados favorables para su investigacion.

Adicionalmente, se eliminé la pectina dentro de su composicién y como resultado
se obtuvieron dos materiales con caracteristicas poliméricas cercanas a lo
requerido en el proyecto. Cabe resaltar que, la formulacién F presentdé una mayor
estabilidad con respecto a su apariencia plastica. Los resultados obtenidos se
detallan en la tabla 22. De acuerdo a estos resultados, se observo una apariencia
polimérica estable en la formulacion F, la cual fue empleada para el desarrollo de
nuevas formulaciones con presencia de pectina.

Dentro de las caracteristicas a destacar de la formulacién F, se presenta una
uniformidad del material con presencia de algunos poros, los cuales pueden
atribuirse al agua intentando salir de la superficie luego de moldear la pelicula,
debido a que la superficie en contacto con el ambiente es la primera zona en
secarse!®?, Adicionalmente, posee propiedades elasticas y una leve adherencia a
las superficies. Estas caracteristicas, favorecen el objetivo final del material.
Ademas, como se podra ver en el apartado referente a la caracterizacion de las
biopeliculas, estas particularidades, no afectan el porcentaje de absorcién de los
materiales.

192 |bid., p. 69.
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Cuadro 8. Resultados sintesis de biopelicula Método B sin pectina

Form. Observaciones Resultados
E

Se observa una biopelicula de color café
oscuro que presenta algunas fisuras. Al
tacto se forma pelicula gelatinosa y algo
cremosa. Es maleable cuando se dobla,
pero demasiado fragil. Al estirarla se
fractura facilmente.

En esta ocasion la biopelicula no presenta
fragmentacion ni ruptura con el secado,

F es maleable y resistente a dobles y
estiramientos leves, no presenta residuos
de glicerina y es bastante eléstica.

Fuente: elaboracion propia

Con base en la formulacion F mencionada anteriormente, se realizaron las
formulaciones G, H, I, J y K, las cuales conservan la relacion de glicerina, carbonato
de sodio, polvo de naranja y almidén de yuca. Sin embargo, estas varian entre si
de acuerdo al porcentaje de pectina enzimatica presente en su composicion. Dentro
de estas formulaciones, la pectina se adicion6 una vez la glicerina se encontraba
caliente, de acuerdo a que tedricamente se plantea que las pectinas son solubles
en glicerina caliente!®.

De acuerdo con la cantidad de pectina presente en cada formulacion, se observaron
caracteristicas diferentes en el resultado final, las cuales se encuentran detalladas
en la tabla a continuacion.

198 ACOSTA. Op. cit., p. 25.
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Cuadro 9. Resultados sintesis de biopelicula Método B con pectina

Form. Observaciones Resultados

El material tomo una textura rigida y
guebradiza, poco flexible.
Adicionalmente se puede ver el exceso
de glicerina presente en la muestra.

La muestra seca completamente y se
solidifica por completo, posee
consistencia rigida 'y fragil. Se
evidencian grumos en la parte superior.

El material seco completamente, posee
una consistencia gelificada con buenas
caracteristicas de elasticidad flexibilidad.
No presenta craquelaciones ni grumos.

El material no sec6 completamente.
Tiene propiedades de elasticidad vy
flexibilidad similares a la muestra I, sin
embargo, es demasiado humeda.

El resultado es muy similar a la muestra
J, aunque la cantidad de pectina

K presente en esta muestra es demasiado
pequefia casi nula por lo que no es
representativa.

Fuente: elaboracion propia

De acuerdo con los resultados obtenidos expuestos en la tabla anterior, es posible
atribuir la diferencia en su apariencia al porcentaje de pectina empleado para cada
formulacion. Segun con la teoria, la pectina posee una estructura cristalina que, en
contacto con un plastificante, permite la re acomodacion de las particulas
generando una nueva estructura con propiedades poliméricas elasticas y
estables'®*,

Como se observa en las formulaciones G y H, los porcentajes de pectina son de
2% y 1% respectivamente. Esta alta adicion de pectina, resulta en un exceso de
materiales formadores de pelicula en relacion al porcentaje de plastificante, o que

94hid., p. 25.
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genera materiales con consistencia ligeramente rigida, poco flexible y con la
aparicion de aglomeraciones de pectina en su superficie. Esta rigidez puede
atribuirse a aspectos propios de su composicion, debido a que, al contener una
mayor proporcidon de pectinas de bajo metoxilo, estas condiciones pueden
establecer uniones iénicas con otras moléculas de pectina mediante el Ca?",
generando una red con mayor resistencia a la deformacion®®.

Las formulaciones posteriores se desarrollaron con porcentajes de pectina
inferiores al 1%, de acuerdo con lo observado anteriormente, por lo que las
formulaciones I, J y K, presentan en su composicion porcentajes de pectina de
0,5%, 0,1% y 0,4% respectivamente. Con esta modificacion, se observan en los
materiales, propiedades muy similares entre si acordes con las de la formulacion F.
Dentro de estas caracteristicas se destacan la alta estabilidad visual, uniformidad
en la superficie y una alta apariencia eléstica y flexible. A pesar de las similitudes,
la formulacioén | es la mas favorable para el desarrollo de la caracterizacion dado
que posee mayor porcentaje de pectina en su composicion, sin afectar la estabilidad
del material, lo que favorece la absorcion del material como se vera reflejado en el
apartado de caracterizacion.

3.3.2 Resultados de pruebas de caracterizacién.

3.3.2.1 Brillo especular de peliculas plasticas segun la ASTM 2457-03. Los
resultados obtenidos tras la aplicacion de la ASTM 2457-03 a las biopeliculas sin
pectina y con pectina extraida enzimaticamente se presentan en la siguiente tabla.
Tabla 11. Resultados prueba de brillo

Unidades de brillo

Biopelicula Media DE
(Qu)
3,3 -
3,4 3,3 0,2
Sin pectina 1,9 2,9 0,8
2,6 2,7 0,6
3,1 2,4 0,6
2,2 - --
2,3 2,2 0,2
Pectina enzimatica 1,9 2,1 0,2
2,2 2,1 0,2
2,2 2,2 0,2

Fuente: elaboracion propia

195 ALVAREZ, Cristina., FERNANDEZ, Alejandro. Efecto del Proceso de Cocci6n Sobre la Firmeza de Platanos Harton y
Guayabo [en linea]. 2014. 2 [consultado 13 mayo 2019]. p. 115.
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Los valores registrados en ambas biopeliculas corresponden a una media de 2,4
GU y 2,2 GU respectivamente, siendo menores en comparacion con peliculas de
almidén de maiz, los cuales se encuentran entre 73 y 56 GU'®. No obstante, es
importante resaltar que los parametros de brillo solo pueden compararse cuando la
prueba se realiza bajo las mismas condiciones!®’. De acuerdo con la desviacion
estandar entre los datos, es posible afirmar que, no hubo diferencias significativas
entre los resultados registrados, lo que indica que no hay pérdida de brillo en la
pelicula y que su superficie es uniforme a lo largo de todo el material.

Ademas, es observable que ocurrié una leve disminucién por la retrogradacion que
genera reorganizacion molecular dando lugar a una cristalizacion especialmente de
la amilosa, lo que induce a un aumento de la rugosidad en la superficie de la
pelicula®®. Lo anterior influye directamente en la dispersion de la luz'®®, ya que
cuanto mayor sea la rugosidad de la superficie menor sera el brillo2%°,

Segun estos resultados, es posible concluir que el material absorbe la mayor
cantidad de luz que incide en su superficie, siendo asi, un material opaco con una
superficie rugosa y porosa.

3.3.2.2 Poder de absorcién de las biopeliculas. En un principio para este
apartado del proyecto se habia establecido el desarrollo de la prueba de
permeabilidad al vapor de agua segun la ASTM-E96. Sin embargo, la metodologia
de esta prueba, implica un sellado del material. Persiguiendo este fin, se debe
adicionar sobre el material a analizar,
cera microcristalina 9 (60%), mezclada con cera de parafina cristalina refinada
(40%) a una temperatura de 80°C?°1, En una prueba preliminar realizada en el
laboratorio, se sometieron las biopeliculas a dicha temperatura. Se observo que,
bajo esta condicion, el material se deshace y se quema, tal como se observa en la
figura presentada a continuacion.

19 JIMENEZ, Alberto., FABRA, Maria., TALENS, Pau., CHIRALT, Amparo. Effect of re-crystallization on tensile, optical and
water vapour barrier properties of corn starch films containing fatty acids [en linea]. 2012. 26(1). [consultado 06 febrero 2019].
Disponible en: https://www.sciencedirect.com/science/article/pii/S0268005X11001834 p. 301.

197 AMERICAN SOCIETY FOR TESTING AND MATERIALS (ASTM). ASTM D2457: Specular Gloss of Plastic Films and Solid
Plastics. Pennsylvania (USA): 2008, 6 p. [consulta: 25 mayo 2019].

1% VAN. Jeroen., VLIEGENTHART, Johannes. Crystallinity in starch plastics consequences for material properties [en linea).
1997. 15(6). [consultado 13 septiembre 2018]. Disponible en:
https://www.sciencedirect.com/science/article/pii/S0167779997010214. p. 210.

199 JIMENEZ. Op. cit., p. 304.

200 \/ILLALOBOS, Ricardo., CHANONA, Jorge., HERNANDEZ, Pilar., GUTIERREZ, Gustavo. CHIRALT, Amparo. Gloss and
transparency of hydroxypropyl methylcellulose films containing surfactants as affected by their microstructure [en linea]. 2005.
19(1) [consultado 07 septiembre 2018]. p. 52.

201 AMERICAN SOCIETY FOR TESTING AND MATERIALS (ASTM). ASTM E96: Standard Test Methods for Water Vapor
Transmission of Materials. Pennsylvania (USA): 2005, 12 p. [consulta: 25 mayo 2019].
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Figura 17. Biopelicula CP 'y SP
respectivamente tras la pruebade T

Fuente: elaboracién propia

Por lo anterior, no fue posible la realizacion de la prueba inicialmente contemplada.
Teniendo en cuenta que, la propiedad méas importante de las biopeliculas es la
capacidad de absorcion de agua, se recurrio a aplicarles la NTC 1772 como
remplazo de la prueba anteriormente mencionada. En la tabla presentada a
continuacion, se evidencian los resultados obtenidos para las biopeliculas
analizadas (sin pectina y con pectina extraida enzimaticamente), tras realizar la
prueba denominada poder de absorcion de las biopeliculas.

Tabla 12.Resultados prueba de absorcién de las biopeliculas estudiadas

Peso Agua Recipiente Peso al %
Biopelicula biopelicula destilada vacio (g) tiempo  Absorcién/g
(9) (mL) final (9)
Sin pectina 5,64 10 43,9 52,4 50,7
Pectina 5,68 10 45,6 56,3 88,6

enzimatica

Fuente: elaboracién propia

De los resultados presentados en la tabla anterior, es posible discutir que ambas
biopeliculas realizadas tienen una alta capacidad de absorcién debida en gran
medida a que dentro de su matriz contienen almidén de yuca, el cual, en
composicién pura, por si solo tiene una capacidad de retencién de agua de 226%
tal como reporta la teoria?®?. Ademas, esta propiedad se ve favorecida por la adicién
de cascara de naranja. Lo anterior, teniendo en cuenta que el tamafo de particula
utilizado para la fabricacion de estas biopeliculas fue de 149 um, el cual como se
menciono a lo largo del capitulo 1 del proyecto en cuestion tiene un poder de
absorcion de 661,2% es decir, que tiene el poder de absorber 661,2 veces su peso
en agua.

202 GRANADOS, C., GUZMAN, L., ACEVEDO, D., DIAZ, M., HERRERA, A. Propiedades funcionales del almidén de MAGU.
Biotecnologia en el Sector Agropecuario Yy Agroindustria, [en linea]. 2014, 12 (2). Disponible en:
http://www.scielo.org.co/pdf/bsaa/vi2n2/v12n2al0.pdf. p.96.
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En cuanto a la adicidon de pectina se refiere, como era de esperarse, favorece la
capacidad de absorcion de la biopelicula debido a que es un hidrato de carbono
que forma parte de la fibra soluble. Este tipo de fibra se caracteriza porque en
contacto con el agua, forma un reticulo en el que el agua queda atrapada, es decir,
es absorbida?®3. Lo anterior indica que, la pectina es un polisacarido que absorbe
gran cantidad de aguay es un producto tecnolégicamente funcional de interés para
la industria2®4.

La adicién de 0,5% de pectina extraida enzimaticamente de la cascara de naranja
aumenta en un 37,9% el poder de absorcion de la biopelicula, o que resulta
representativo. De esta manera, se comprueba la funcionalidad de extraer pectina,
teniendo en cuenta que, ademas, esta se puede emplear en la produccion de
plasticos y como material para la absorcion de contaminantes de efluentes
industriales liquidos; lo que demuestra el potencial y las aplicaciones futuras que
se esperan de la pectina?®.

3.3.2.3 Propiedades de tension de plasticos segun la ASTM 638-14. En primer
lugar, cabe resaltar que la ASTM D638-14 remplaza a la ASTM D882-10/02, debido
a que esta ultima establece el método para la determinacion de propiedades de
tension de pelicula plasticas delgadas con un espesor menor a 1mm?2°, El minimo
espesor obtenido para las peliculas desarrolladas a lo largo de este proyecto fue
de 2 mm. Este espesor se encuentra dentro de lo acogido por la ASTM D638-14,
bajo la cual se pueden evaluar biopeliculas en forma de laminas de hasta 14 mm
de espesor??’.

Las dimensiones de las probetas se establecieron en 2 mm para el espesor, 6 mm
para el ancho y 33 mm para la longitud de la seccion estrecha de acuerdo a lo
especificado en la norma. Segun el literal seis de la norma, relacionado a las
muestras de prueba, las biopeliculas corresponden a plasticos no rigidos.
Adicionalmente, al poseer un espesor inferior a 4 mm, el espécimen tipo 1V, es el
gue se debe utilizar. Las especificaciones de la probeta tipo IV, se presentan en la
figura y la tabla a continuacion.

2SCONSUMER [sitio web]. CONSUMER, La pectina de manzana. [consulta: 18 marzo 2019]. Disponible en:
http://www.consumer.es/web/es/alimentacion/aprender_a comer_bien/complementos_dieteticos/2004/07/22/106239.php
204 URANGO, Katty., ORTEGA, Fabian., VELEZ, Gabriel., PEREZ, Omar. Extraccién rapida de pectina a partir de cascara
de maracuya (passiflora edulis flavicarpa) empleando microondas [en linea]. 2018. 29(1). [consultado 22 febrero 2019].
Disponible en: http://www.scielo.cl/scielo.php?script=sci_arttext&pid=S0718-07642018000100129&Ing=en&ting=eyn p.131.
205 CHASQUIBOL, Op., cit., p.180.

206 AMERICAN SOCIETY FOR TESTING AND MATERIALS (ASTM). ASTM 882: Standard Test Method for Tensile Properties
of Thin plastic sheeting. Pennsylvania (United States): 2010, 10 p. [consulta: 25 mayo 2019].

207 AMERICAN SOCIETY FOR TESTING AND MATERIALS (ASTM). ASTM D638. Op., cit., p. 5.
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Figura 18. Probeta tipo IV
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Fuente: AMERICAN SOCIETY FOR TESTING AND
MATERIALS (ASTM). ASTM D638: Standard Test
Method for Tensile Properties of Plastics. Pennsylvania
(United States): 2010, 16. p.4.

cuadro 10. Dimensiones probeta tipo 1V

4 (0.18) or under

Dimensions (see drawings)

Type IVE Type V&P
W—Width of narrow section®" 6 (0.25) 3.18 (0.125)
L—! ength of narrow section 33 (1.30) 0.53 (0.375)
WO—Width overall, min© 19 (0.75)
WO—Width overall, min® 8.53 (0.375)
LO—Length overall, min" 115 (4.5) 63.5 (2.5)
G—Gage length’ 7.62 (0.300)
G—Gage length’ 25 (1.00)
D—Distance between grips 65 (2.5)Y 254 (1.0
R—Radius of fillet 14 (0.56) 12.7 (0.5)
RO—0wuter radius (Type V) 25 (1.00)

Fuente:

AMERICAN SOCIETY FOR TESTING AND

MATERIALS (ASTM). ASTM D638: Standard Test Method for
Tensile Properties of Plastics. Pennsylvania (United States):

2010, 16. p.4.

El disefio y corte de las probetas, se realizaron en el departamento de disefio del
Tecnoparque del SENA, nodo Bogota. En la figura a continuacién se presentan las
probetas sometidas al ensayo, tras su disefio en ILLUSTRATOR y su corte a laser.
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Figura 19. Probetas de biopelicula con y sin pectina respectivamente

Fuente: elaboracién propia

En las siguientes figuras se muestran la instalaciéon de una de las probetas y su
comportamiento al finalizar el ensayo.

Figura 20. Izquierda: Instalacién de la Probeta. Derecha: Probeta ensayada

Fuente: elaboracion propia
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Figura 21.1zquierda:
Probeta  antes del
ensayo. Derecha:

Probeta ensayada

Fuente: elaboracion

propia

En la siguiente tabla se muestra los resultados obtenidos durante el ensayo a
Tension.

Tabla 13. Resultados de propiedades de tension de biopeliculas

Desplazami Esfuerzo a

Fuerza ento a Fuerza Deformaciébn a Modulo de

Muestra Maxima Fuerza Maxima ot Fuerza elasticidad
(N) Maxima (MPa) Maxima (%) Er (MPa)

(mm)

SP-1 0,5816 35,2610 0,0485 106,8520 0,03999
SP-2 0,5359 34,2630 0,0447 103,8270 0,03546
SP -3 0,5050 33,5640 0,0421 101,7090 0,03314
SP-4 0,4506 31,9810 0,0376 96,9121 0,02865
SP -5 0,6031 40,3150 0,0503 122,1670 0,03444
Promedio 0,5353 35,0768 0,0446 106,2930 0,03434
DE 0,0609 3,1626 0,0051 9,5837 0,00409
CP-1 0,5491 39,6985 0,0458 120,2980 0,03003
CP-2 0,5428 40,8605 0,0452 123,8200 0,02714
CP-3 0,4338 34,4960 0,0362 104,5330 0,02619
CP-4 0,6791 40,4065 0,0566 122,4440 0,04028
CP-5 0,5341 34,7355 0,0445 105,2590 0,03602
Promedio 0,5478 38,0394 0,0457 115,2710 0,03193
DE 0,0873 3,1538 0,0073 9,5571 0,00604

Fuente: UNIVERSIDAD NACIONAL. Laboratorio de ensayos Mecéanicos.

La resistencia que determina la norma ASTM D-638 para plasticos es de 14 a 140
MPa. Por consiguiente, las biopeliculas SP y CP elaboradas, presentaron una
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resistencia a la tension promedio de 0,0446 y 0,0457 respectivamente. En ambos
casos, los valores no cumplen la norma; lo cual lleva a concluir que las propiedades
fisicas del bioplastico producido en el laboratorio son deficientes en comparacion
con los plasticos comerciales?®®. Este fendmeno podria estar atribuido a la
formacion de acumulaciones de almidén y pectina en puntos especificos de la
matriz termo plastificada, que no favorecen su desempefio mecanico?®. Lo anterior,
teniendo en cuenta que la rigidez de los granulos de almidén genera puntos criticos
de concentracion de esfuerzos los cuales provocan la falla del material bajo
tension?0,

Los valores reportados en la tabla para esfuerzo a fuerza maxima, son valores
menores con respecto a los materiales evaluados por Cortes, Fernandez, Mosquera
y Velasco, los cuales reportan valores superiores a los 1,85 MPa para bioplasticos
elaborados con almidén de yuca y reforzados con fibra de fiqgue ?'1. Lo anterior,
puede atribuirse a la humedad absorbida por la pelicula a partir del momento de su
produccion, debido a que se afectan las propiedades fisicas, mecanicas y de
barrera, esto en relacion a la naturaleza hidrofilica del almidon, que causa una
disminucién en el esfuerzo e incremento en la elongacion, dado que el agua
absorbida actia como un plastificante que incrementa la movilidad de la cadena
polimérica?*?.

De igual forma, el comportamiento mecéanico de los materiales de este estudio fue
inferior a los bioplasticos obtenidos por Navia, Villada y Ayala?'®. Estos
investigadores reportaron valores entre 1,8 y 3,5 MPa (o71), ¥ 366,7 MPa (ET) en
muestras fabricadas con almidén de yuca, glicerina y fique por termo-compresion.
Este comportamiento puede ser atribuido al uso de almidén gelatinizado previo al
procesamiento del bioplastico por la técnica de termo-compresién, la cual, favorece
la adherencia de los componentes en el material, potenciando su resistencia ante
los esfuerzos mecanicos ejercidos?'*. Luo, Li y Lin dentro de su investigacion,
argumentan que el uso del almidon gelatinizado promueve la adhesién interfacial

208 GARCIA. Op. cit., p. 2.

209 NAVIA. Op. cit., p. 42.

210 VALERO, Manuel., ORTEGON, Yamileth., USCATEGUI, Yomaira. Biopolimeros: Avances y perspectivas [en linea].2013.
80(181) [consultado 22 marzo 2019], Disponible en:  http://www.scielo.org.co/scielo.php?script=sci_arttext&pid=S0012-
73532013000500019&Ing=en&ting=en p.173.

A1CORTES, José., FERNANDEZ, Amanda., MOSQUERIA, Silvio., VELASCO, Reinaldo. Evaluacién de propiedades
mecanicas, opticas y de barrera en peliculas activas de almidén de yuca. Biotecnologia en el Sector Agropecuario y
Agroindustrial  [en  linea]. 2014. 12 (1). [consultado 10 de febrero  2019]. Disponible  en:
http://www.scielo.org.co/scielo.php?pid=S1692-35612014000100011&script=sci_abstract&ting=es. p. 90.

212 MALL, S., SAKANAKA, L., YAMASHITA, F. GROSSMANN, V. Water sorption and mechanical properties of cassava starch
films and their relation to plasticizing effect. Carbohydrate Polymers, [en linea], 2005. 60(3). [consultado en 29 mayo 2019].
Disponible en: https://www.sciencedirect.com/science/article/pii/S0144861705000214. p.286.

213 NAVIA, Diana., VILLADA Héctor., AYALA Alfredo. Evaluacion mecénica de bioplasticos semirrigidos elaborados con
harina de yuca [en linea]. 2013. Ed especial No. 2 [consultado: 16 julio 2019]. p. 79.

214 CORTES., Op., cit., p.44.
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entre los componentes de la matriz termoplastica favoreciendo sus propiedades
funcionales 2*°.

Adicionalmente, en relacién a la teoria planteada, el porcentaje de plastificante
utilizado dentro de la formulacion, en este caso glicerina, influye en las propiedades
mecanicas del material. Estudios previos, demuestran una relacion inversa entre
las propiedades mecanicas del polimero y la cohesividad, afectando la cristalinidad
y otras propiedades de las peliculas?!®.

Por otro lado, existen materiales comerciales utilizados como apa@sitos, que poseen
propiedades mecanicas similares a las biopeliculas elaboradas en esta
investigacion. En primer lugar, se encuentra Aquacel®, que es un apoésito de
hidrofibra de hidrocoloide, blando, de forma plana, fibroso, compuesto por fibras de
carboximetilcelulosa sédica, de tacto suave?'’. Este posee una resistencia a la
tension de 0,044 MPa?18, valor que resulta comparable con los resultados obtenidos
dentro de la investigacion (0,0446 y 0,0457 MPa).

Asimismo, las biopeliculas, presentan una resistencia mecénica superior a la gasa,
pues se reportan valores promedios de 0,038 MPa?!® para este aposito
convencional.

Adicionalmente, existen apoésitos de alginato, que estan formados por un
polisacéarido natural derivado de la sal de calcio del &cido alginico (proveniente de
las algas marinas)??°. Su resistencia mecanica (0,003 MPa)??! resulta inferior, con
respecto a los valores obtenidos para las biopeliculas fabricadas.

A pesar de los resultados mencionados anteriormente, las dos biopeliculas
analizadas, presentan propiedades mecanicas similares entre si, es decir, la adicion
de pectina no modifica las caracteristicas mecanicas del material, esto debido a que
en las formulaciones evaluadas existe la misma cantidad de material formador de
pelicula (almidén de yuca y polvo de naranja), al igual que la misma cantidad de

215 LU0, Xuegang., LI, Jiwei., LIN Xiaoyan. Efeccto de la gelatinizacion y los aditivos en la morfologia y el comportamiento
térmico de las peliculas de mezcla de almidon de maiz/PVA [en linea]. 2012. 90(4) [consultado: 16 julio 2019]. p. 1596.

216 LAOHAKUNJIT., Op., cit., p.352.

217 HOSPITAL UNIVERSITARIO CENTRAL DE ASTURIAS. AQUACEL ® Apésito de Hydrofiber. En: Hospital Universitario
de Asturias [sitio web]. Oviedo [consulta: 16  julio  2019]. Archivo PDF. Disponible en:
http://www.hca.es/huca/web/enfermeria/html/f_archivos/FICHAS/AQUACEL.pdf. p. 2.

218 |pid., p.4.

219 |pid., p.4.

220 pONTIFICIA UNIVERSIDAD CATOLICA DE CHILE [sitio web]. Procedimientos de curacién, apdsitos o cobertura
[consultado: 16 julio 2019]. Disponible en: http://www6.uc.cl/manejoheridas/html/aposito.html

221 HOSPITAL UNIVERSITARIO CENTRAL DE ASTURIAS., Op. cit., p. 4.
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plastificante (glicerina)??2. Sin embargo, los resultados obtenidos para el porcentaje

de elasticidad, son similares a los reportados en investigaciones anteriores??3.
En las siguientes graficas se muestra el comportamiento del material en funcion del

desplazamiento:

Gréfica 6. Comportamiento del material SP en funcion del desplazamiento
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Fuente: UNIVERSIDAD NACIONAL. Laboratorio de ensayos Mecéanicos.

222 GRANADOS. Op. cit., p. 95.
223 \JOGELSANG. Op. cit., p. 9.



Gréfica 7. Comportamiento del material CP en funcién del desplazamiento
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Fuente: UNIVERSIDAD NACIONAL. Laboratorio de ensayos Mecanicos.

Analizando las graficas presentadas con anterioridad, es posible asegurar que las
biopeliculas producidas tienen caracteristicas de un material fragil. Lo anterior, de
acuerdo a la clasificacion otorgada por la figura que se presenta a continuacion
extraida del libro Ciencia e ingenieria de los materiales del autor Callister, W.??4

224 CALLISTER, William. RETHWISCH, David. Ciencia e ingenieria de los materiales. [en linea], 22 Ed. Utah, Estados Unidos.
Editorial Reverté. 2015 [Consultado 10 mayo 2019]. ISBN  978-84-291-7251-5. Disponible en:
https://www.reverte.com/libro/ciencia-e-ingenieria-de-los-materiales-2-ed_81440/.p.552.
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Figura 22. Comportamiento grafico de los materiales

Matenales ductiles Mateciales fragies

Fuente: CALLISTER, William. RETHWISCH, David. Ciencia e
ingenieria de los materiales. [en linea], 22 Ed. Utah, Estados
Unidos. Editorial Reverté. 2015 [Consultado 10 mayo 2019].
ISBN 978-84-291-7251-5. Disponible en:
https://www.reverte.com/libro/ciencia-e-ingenieria-de-los-
materiales-2-ed_81440/

En los materiales fragiles, existe normalmente poca o ninguna deformacion plastica
con poca absorcion de energia en el proceso de rotura. En relacion a lo anterior, en
el caso de la fractura fragil, las grietas pueden extenderse de forma muy rapida,
con muy poca deformacion plastica. Tales grietas se denominan inestables, y la
propagacion de la grieta, una vez iniciada, continla espontdneamente sin un
aumento en la tensién aplicada. Adicionalmente, este hecho se confirma mediante
la naturaleza de la rotura presentada por el material evaluado, como se muestra en
la figura a continuacion, la fractura fragil ocurre de forma suabita, sin ningin sintoma
previo; esto es consecuencia de la propagacién rapida y espontanea de la grieta,
sin necesidad de aumentos en la fuerza, caracteristico de los materiales fragiles sin
comportamiento plastico??.

225 pid., p. 32.
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Figura 23. Izquierda:
Fractura fragil tedrica.
Derecha: Fractura fragil
real

Fuente: CALLISTER,
William. RETHWISCH,
David. Ciencia e
ingenieria de los
materiales. [en linea], 22
Ed. Utah, Estados
Unidos. Editorial
Reverté. 2015
[Consultado 10 mayo
2019]. ISBN 978-84-
291-7251-5. Disponible
en:
https://www.reverte.com
/libro/ciencia-e-
ingenieria-de-los-
materiales-2-ed_81440/

El punto enunciado como maximo (Max.), dentro de las graficas, representa el
primer punto en el cual ocurre un aumento de la deformacion sin que aumente la
tension??%, Posteriormente, se alcanza el punto de resistencia maxima, el cual hace
referencia a la maxima tension unitaria que un material resiste cuando este sujeto
a una carga aplicada en tension, el incremento en la tension posterior al punto Max.

lleva la fractura de la muestra.

226 pETROTUYO. Op. cit. 10.

En cuanto al médulo de elasticidad se refiere, este puede ser interpretado como la
rigidez, o sea, la resistencia de un material a la deformacién elastica. Cuanto mayor
es el modulo, mas rigido es el material, o sea, menor es la deformacion elastica que
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se origina cuando se aplica una determinada tensién??’. Como se observa en la
tabla de los resultados obtenidos tras la aplicacibn de esta prueba a las
biopeliculas, el médulo de elasticidad para SP y CP es de 0,03434 y 0,03193 MPa
respectivamente. Estos valores resultan inferiores a los obtenidos por los autores
Navia, D. y Bejarano, N??8 y sustentan la poca rigidez de los materiales evaluados.

Por otro lado, existen algunos materiales para los cuales la porcion elastica inicial
del diagrama tension-deformacion no es lineal; por tanto, no es posible determinar
un modulo de elasticidad como la pendiente del segmento lineal, resultante al
representar la tension en el eje de ordenadas en funcion de la deformacion en el
eje de abscisas??®. Como se observa en las gréaficas, no existe un comportamiento
lineal en ninglin momento del ensayo, razén por la cual la determinacién de este
pardmetro, se realiz6 empleando el método secante, el cual representa la pendiente
de una secante trazada desde el origen hasta algun punto determinado de la
curva®0,

227 CALLISTER. Op. cit., p. 321.
228 NAVIA. Op. cit., p. 46.

229 CALLISTER, W. Op. cit., p. 322.
230 CALLISTER, W. Op. cit., p. 235.
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4. CONCLUSIONES

e Se realiz0 la extraccidén de pectina a partir de cascaras de naranja valenciana,
utilizando la enzima endo-poligalacturonasa (Aspergillus niger), a 40°C, con
agitacion constante, por un periodo de 7 horas. Lo anterior, tomando como base
de referencia el proceso convencional de hidrolisis acida. Se obtuvo un
rendimiento de 12,41%, el cual resulta comparable con respecto a los obtenidos
en investigaciones previas por Pagan, J. (2014). Adicionalmente, se conocio el
efecto que las variaciones en estas condiciones, tienen, sobre la pectina
extraida.

e Se reconocio que la extraccidon por via enzimatica es actualmente mas costosa
que la via quimica, principalmente por el costo de la enzima utilizada y los largos
periodos de extraccion requeridos. Sin embargo, la extraccion enziméatica es
facilmente controlable y existe un bajo consumo de energia al utilizar una
temperatura de trabajo de 40°C, para las enzimas, muy por debajo de la
empleada en hidrolisis &cida, de 80°C.

e En conclusion, la aplicacion del método enzimatico presenté menor rendimiento
de extraccion, en comparacion a la hidrdlisis acida, con una diferencia de 5,32
puntos porcentuales. De acuerdo con los resultados obtenidos en la
caracterizacion fisicoquimica, tanto la pectina extraida quimicamente, como la
extraida enzimaticamente, poseen propiedades similares, dentro de las cuales
resulta pertinente destacar: su bajo metoxilo (5,74% - 6,98% respectivamente).
Con respecto al alto grado de esterificacion de las pectinas (81,48% - 88,34%
respectivamente), se confirma la fuerza del gel, por lo que estas pueden ser
empleadas en la manufactura de la biopelicula. Ademés, el analisis
espectrofotométrico infrarrojo, corrobora frente a Pagan, J. (2014), que lo
extraido, es pectina de acuerdo a la estructura apreciada dentro de los espectros
obtenidos. Por tal motivo, esta investigacion contribuye a incrementar el valor
agregado de los residuos de cascara de naranja y a la creacion de nuevos
productos para el mercado.

e A partir de la elaboracion de la biopelicula, se determind que la velocidad de
secado, el recipiente de moldeo, las cantidades de almiddn, glicerina y pectina
son factores de alta relevancia, ya que afectan la elasticidad y estabilidad de la
biopelicula. Si el secado es rapido a altas temperaturas, se produce un material
quebradizo y fragil. Por el contrario, si esta operacion se realiza de forma gradual
a temperatura controlada, se obtiene una pelicula elastica y sin cortes. En cuanto
a la relacion almidon-glicerina, al aumentar las proporciones de esta Ultima en la
formulacién, se obtuvo un producto mas elastico. Con respecto a las pruebas
mecanicas, las biopeliculas producidas, resultan ser un material débil a la
resistencia tensil. Por lo anterior, no resultan adecuadas para aplicaciones que
requieran esfuerzos superiores a los 0,04 MPa. Sin embargo, pueden usarse
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como apositos, si no se exponen a temperaturas superiores a los 80°C. La
prueba de brillo especular aplicada a las biopeliculas, indica que estas, no se
degradan por exposicion a la luz, asimismo que, son materiales opacos.
Finalmente, la prueba de absorcion realizada, confirma que la adicién de
pequefias cantidades de pectina, mejora en un 37,9% el poder de absorcion de
la biopelicula, teniendo en cuenta que, la pectina es un polisacérido que absorbe
gran cantidad de agua.
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5. RECOMENDACIONES

Para complementar el presente trabajo, se recomienda realizar un estudio del
secado de la pectina extraida, a partir de procedimientos no térmicos (secado
por prensado, etc.) y la posterior comparacion de los rendimientos y propiedades
fisicoquimicas.

De ser posible se recomienda llevar a cabo investigaciones de este tipo con los
microorganismos productores de enzimas usadas por investigadores europeos
para la extraccion enzimatica de pectina ya sea con fines analiticos o industriales
mencionados en el apartado 1.7 del marco teédrico del presente proyecto.

Si se desea obtener un mejor aspecto en la coloracion de la pectina, se
recomienda hacer lavados sucesivos disolviendo la pectina en agua acidulada
(pH 1,5 a 3), y precipitarla nuevamente.

Se recomienda realizar un estudio del rendimiento y caracteristicas fisicas y
quimicas de la pectina extraida enzimaticamente dentro de un reactor
enchaquetado, por un periodo de tiempo superior al estudiado en la presente
investigacion. Lo anterior, sin variar la relacion: cantidad de polvo de naranja /
volumen de solucién enzimatica utilizada. Ademas, manteniendo constantes, las
condiciones que en este trabajo se han establecido para posterior comparacion
de rendimientos.

Para el caso del andlisis del peso equivalente, acidez libre, contenido de
metoxilo, grado de esterificacién, contenido de &cido galacturénico y alcalinidad
de cenizas, se recomienda especial cuidado en la titulacién, con referencia a la
cantidad de NaOH requerida para estabilizar las soluciones, debido a que
desviaciones en esta variable podrian afectar de manera significativa los
resultados de estos parametros.

De ser posible, se recomienda realizar una modificacion quimica al almidén, para
evitar la retrogradacién y mejorar las propiedades mecénicas de las biopeliculas,
teniendo en cuenta que, con esto se permite una mayor movilidad de las cadenas
poliméricas y, por tanto, una mayor flexibilidad.

Teniendo en cuenta las caracteristicas formadoras de pelicula que posee la
pectina, se sugiere de ser posible, la sustitucion total o parcial del almidéon de
yuca, por esta, dentro de las formulaciones. Lo anterior, con el fin de evaluar su
factibilidad y comparar sus propiedades mecanicas y de absorcion, con los
resultados alcanzados durante la presente investigacion.
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e Esta investigacion se limité hasta la elaboracion de una lamina de biopelicula, se
recomienda seguir con el proceso hasta la obtencion del prototipo del apdsito
requerido.

¢ Involucrar una investigacion de tipo econdmica para conocer la viabilidad de este
tipo de material.

e Se requiere un trabajo mas profundo en el secado de las biopeliculas realizando

un modelo de transferencia de masa y energia y evaluandolo con datos
experimentales.
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ANEXO A.

FICHA TECNICA DE LA ENZIMA ENDO-POLIGALACTURONASA EMPLEADA.
Product Data Sheet

novozymes
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Pectinex® Ultra SP-L 202
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