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RESUMEN

En el beneficio del café se producen subproductos que generan problematicas ambientales, uno

de ellos es la pulpa, la cual contiene altos contenido de pectina, un polisacarido que puede ser

11



utilizado en la elaboracion de biopeliculas con el proposito de reemplazar polimeros sintéticos
altamente contaminantes confiriendo propiedades biodegradables al material.

En el presente trabajo se estudid el proceso de extraccion de la pectina de la pulpa de café
Arébica, para su posterior aplicacion en la obtencion de una biopelicula. Para establecer las
condiciones Optimas del proceso de extraccion se realizd un disefio de experimentos factorial
23 donde los factores fueron: pH, temperatura y tiempo de extraccion. El proceso de obtencion
de la pectina de café Arabica se realiz6 mediante una hidrdlisis acida desarrollada a un pH de
1, temperatura de 90°C y tiempo de 40 minutos; se registrd un rendimiento del 5,39% en base
seca. A la pectina extraida se le realiz0 una caracterizacion evaluando las siguientes
propiedades fisicoquimicas: peso equivalente, acidez libre, porcentaje de metoxilo, porcentaje
de humedad, grado de esterificacion y porcentaje de acido anhidrido galacturdénico cuyos
resultados fueron 3706,13 mg/mEq, 0,27 mEq/g, 14,43%, 8,08%, 94,48% y 17,60%
respectivamente. Posteriormente se procedio a elaborar una biopelicula con la pectina extraida
de la pulpa de café Arabica con presencia de alcohol polivinilico, glicerol y benzoato de sodio.
Finalmente, se realiz6 una evaluacion a las siguientes propiedades mecénicas de la biopelicula:
resistencia a la traccion mediante la norma ASTM D-412 y dureza Shore A mediante la norma
ASTM D-2240, cuyos resultados fueron 0,591 MPa y 42 respectivamente. Aparte se midio el
grosor en 5 puntos de la biopelicula con una media de 3,223 mm y solubilidad con una media de
34,28%. Estos ensayos permitieron concluir que la biopelicula elaborada presenta propiedades
mecanicas deficientes para sustituir un plastico comercial, pero puede destinarse a la

fabricacion de apdsitos médicos y recubrimientos de alimentos de baja humedad.

Palabras clave: Café¢ tipo Arabica, pulpa de café, pectina, hidrdlisis acida, rendimiento,

biopelicula.

INTRODUCCION

La demanda de plasticos constituidos principalmente de polimeros sintéticos como el

polietileno y el polipropileno, ha crecido exponencialmente en los Ultimos afios debido a su
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economia y practicidad, lo que ha generado una alarmante contaminacion en el medio ambiente
al no ser degradables. Para mitigar esta problematica, se han estudiado alternativas ecoldgicas,
una de ellas es la elaboracion de biopeliculas que pueden descomponerse bajo condiciones

ambientales.

Debido a su origen renovable y biodegradabilidad, los residuos con presencia de materiales
lignoceluldsicos son de gran interés industrial debido a que son una fuente importante de
material polimérico. La pectina es altamente soluble en agua y otorga amplia deformacion a
las biopeliculas debido a su flexibilidad molecular, también pueden gelificar y constituir una
barrera para la permeabilidad de gases, cualidades que resultan similares a algunos polimeros

sintéticos [1].

El desarrollo agroindustrial en Colombia no solo es reconocido por su produccioén e impacto
econdmico sino también por la generacion de subproductos y residuos que conlleva a serios
problemas medioambientales asociados a su disposicion final; es por esto que, en los tltimos
afios, ha incrementado el interés por el aprovechamiento de estos recursos dado a su alta
disponibilidad y bajo costo para asi disminuir el impacto ambiental. En el procesamiento de
palma de aceite, cafa de azlcar, maiz, platano, café, entre otros se produce aproximadamente
71 943 813 Ton/ano de residuos que en su mayoria se destinan a rellenos sanitarios o son

incinerados [2].

El café es uno de los productos mas consumidos a nivel mundial y Colombia es considerado el
tercer productor mundial del café. Durante su produccion, el 5% del peso del fruto es
aprovechado mientras que el 95% restante representa los residuos y subproductos, mayormente
determinado por el mucilago, el cisco, las pasillas, los tallos, la borra y la pulpa. Durante el
despulpado de café se genera la pulpa, un subproducto principal del proceso del beneficio y
quien representa alrededor del 43,58% en base humeda del peso del fruto fresco.

Aproximadamente se producen 2,25 toneladas frescas/ha-afio [3].
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La pulpa de café contiene valores aproximadamente entre el 5,5% - 6,5% en base seca de
sustancias pécticas [4]. La pectina es un heteropolisacarido compuesto principalmente por
acido poligalacturonico que, en presencia de agua, confieren la capacidad de formar geles y
son clasificadas en pectinas de alto (HM) y bajo (LM) metoxilo segun su grado de metoxilacién
(DM). Existen diversos métodos para su extraccion y cada uno de ellos confiere productos con

diferentes propiedades pues depende del método de obtencion [4].

Seglin el método de extraccion y clasificacion de la pectina segin su caracterizacion, se
determina el uso que se le dara a esta. Dentro de sus aplicaciones, las pectinas son utilizadas en
industrias farmacéuticas, alimenticias y biotecnoldgicas, por lo que pueden ser empleadas en
numerosos procesos industriales, un ejemplo seria la elaboracion de biopeliculas, las cuales

pueden ser empleadas para lasustitucion de algunos polimeros tradicionales de uso cotidiano

[5].
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OBJETIVOS

OBJETIVO GENERAL

Evaluar la produccion de una biopelicula utilizando pectina extraida de la pulpa de Café

Arabica.

OBJETIVOS ESPECIFICOS

. Determinar las variables influyentes en el proceso de extraccion de pectina.

o Extraer la pectina de la pulpa de café variedad arabica mediante un desarrollo
experimental.

o Elaborar una biopelicula a partir de la pectina extraida de la pulpa de café arabica.
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1. MARCO TEORICO

1.1. Café tipo arabica

Los sistemas de produccion de café en Colombia se han desarrollado solamente con variedades
de la especie Coffea arabica L. Desde los comienzos de la caficultura colombiana con sentido
comercial, hacia 1810 y hasta finales de los afios 1950, predomind el cultivo de variedades de
porte alto como la variedad Tipica, en cultivos extensivos, con bajas densidades de siembra y
con sombra. Posteriormente, entre los afos 1970 y 1990 el cultivo evolucion6 hacia sistemas

intensivos a plena exposicion solar, con variedades de porte bajo [6].

El fruto del café es una drupa en la cual los tejidos externos en la madurez se separan, por una
capa mucilaginosa, del endocarpio, delgado, duro y coriaceo, llamado pergamino. La pulpa de
la cereza madura est4 formada por el exocarpio (epidermis), que es la capa externa del fruto y
representa el 43,2% del fruto en base huimeda. El color de la epidermis varia desde verde o
amarillo hasta rojo o rojo intenso y algunas veces hasta violeta o negro. El color depende de la
variedad de café y del grado de madurez del fruto. Recubierto por la epidermis se encuentra el
mesocarpio, el cual estd constituido por una capa gruesa de tejido esponjoso de 5 mm de
espesor, rico en azucares y mucilagos, que recubre los dos granos, los cuales se encuentran
unidos por sus caras planas. El mucilago representa el 11,8% del fruto en base humeda. Los
granos estan revestidos por una doble membrana: la primera es el endocarpio, amarillo palido
y de consistencia dura y fragil, cominmente llamado pergamino, representa del 6,1% del fruto
en base humeda; y la segunda, mas fina que la anterior y adherida al grano (albumen), llamada
pelicula plateada (tegumento seminal), que representa el 0,2% del fruto en base humeda. El
endospermo, también llamado café verde, representa el 38,9 y 55,4% del fruto en base himeda

y base seca, respectivamente [6].
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Figura 1.

Procesamiento del grano de café y sus subproductos.

Meétodo seco Meétodo humedo Meétodo semiseco Método mecanico
- Cosecha - Cosecha - Cosecha - Cosecha
- Secado - Limpieza - Limpieza - Limpieza
- Descascarillado - Despulpado - Despulpado - Despulpado
- Fermentacion - Secado - Remocion de
- Lavado de pergamino - Descascarado mucilago por friccion
de café - Lavado de pergamino
- Secado de café
- Descascarado - Secado
Ll [ - Descascarado
Subproductos: Subproductos: Subproductos: Subproductos:
- Cascarilla (piel, - Granos inmaduros - Granos inmaduros - Granos inmaduros
pulpa y pergamino) - Granos - Granos - Granos
defectuosos defectuosos defectuosos
- Piely pulpa - Piel y pulpa - Residuos de
- Pergamino - Pergamino mucilago
- Piel y pulpa
- Pergamino

| GRANOS DE CAFE CRUDOS |

Nota. Diagrama de las etapas del proceso al cual es sometido el grano de café. Tomado de: R.
Alves, et al. “Handbook of Coffee Processing By-Products Sustainable Applications” Edited
by C. Galanakis, Research & Innovation Department, Galanakis Laboratories, Chania, Greece,

2017. Disponible en: [https.//doi.org/10.1016/B978-0-12-811290-8.00001-3]

1.1.1 Pulpa de café

Uno de los componentes de la baya o cereza del café es el mesocarpio, también conocido como
pulpa de café, ubicada justo debajo del pericarpio (piel) y presenta una textura fibrosa, de
coloracion amarillenta y con sabor dulce [7]. La obtencién de la pulpa de café es efectuada
principalmente mediante el procesamiento himedo del fruto de café [7], [8], [9] que consiste
en colocar las bayas sobre agua para separar a las inmaduras que flotan, de las maduras, que se
hunden y posteriormente eliminar de manera mecanica la pulpa de las frutas sumergidas
mediante un despulpador o presionando la fruta y, por ltimo, los restos de pulpa sonelimina

dos [8], [12].
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La pulpa es considerada como el principal subproducto del café, representa cerca de 30% del
peso seco de la baya entera o alrededor de 40% en frutos frescos; ademas, por cada kg de
cerezas existe un contenido aproximado de 430 g de pulpa [7], [10]. Los valores nutricionales
presentes en la pulpa del café son carbohidratos (50%), fibra (20%), proteinas (7-10%), grasas
(1.4-2.5%) y cafeina (0.68-1.3%) [7], [11], [12].

1.2. Pectina

Las pectinas son una de las familias de polisacaridos estructuralmente mas complejos y
abundantes de las paredes celulares de las plantas superiores. Se encuentran localizadas en la
laminilla media otorgando flexibilidad y fuerza mecanica a las paredes celulares. Ademas, se
ha demostrado que algunos fragmentos pécticos poseen actividades intercelulares regulatorias

de mecanismos de defensa de la propia planta [13].

Como en otros biopolimeros, las propiedades funcionales de las pectinas dependen en gran
medida de factores intrinsecos de la molécula como su masa molecular (Mw) y grado de
esterificacion (DE), que a su vez dependen de la materia prima, del estado de madurez del fruto
y de las condiciones de extraccion y de almacenamiento, entre otros. Las estructuras pécticas
se pueden ver alteradas fundamentalmente por desmetoxilacion y despolimerizacion inducidas
o espontaneas durante su obtencion, procesado y posterior conservacion. En ambos casos estos
efectos se intensifican a medida que las condiciones de temperatura y humedad relativa
incrementan, aunque no responden de la misma manera todos los tipos de pectinas. Ademas,
factores extrinsecos tales como pH, sales disueltas y la presencia de azucares también influyen

en estas reacciones [13].

1.2.1. Composicion quimica y estructura de la pectina

La pectina es un polimero del acido D-galacturonico con unidades enlazadas por enlaces a 1-
4. Las cadenas de pectina estan interrumpidas por unidades de L-ramnosa unidas mediante
enlaces a 1-2 [13]. También se puede encontrar galactosa, arabinosa, glucosa y xilosa. Por lo
menos 3 de estos azlicares neutros se han encontrado en pectinas en forma de cadenas laterales

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

dos tipos, pectinas de alto metoxilo y pectinas de bajo metoxilo [14].

Figura 2.

Estructura general de una pectina.

COOH OH COOCH3 OH
0 0
0 o) O O o) 0O O
s COOCH3 a COOH

Nota. Descripcion grafica de la estructura de la pectina,
donde se encuentra el acido galacturdnico esterificado a un
grupo metilo. Tomado de: V. Zegada. (2015). “Extraccion
de pectina de residuos de céscara de naranja por hidrolisis
acida asistida por microondas (HMO)”, Universidad
Privada Boliviana, Vol. 1, No. 15, pp. 65-76. [En linea].
Disponible en [https://n9.cl/g4f8h]

1.2.1.a. Pectinas de alto metoxilo. Son aquellas en las cuales més 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 so6lidos solubles (aztcar) entre 60% y 70% [14].

19



Figura 3.

Pectinas con alto grado de metilacion.

Nota. Descripcion grafica de una pectina que presenta alto grado de
metilacion, donde més dela mitad de acidos galacturénicos se
encuentran esterificados con metanol. Tomado de: E, Cabarcas et al.
(2012). “Extraccion y caracterizacion de pectina a partir de cascaras
de platano para desarrollar un disefio general del proceso de
produccion”, Universidad de Cartagena. [En linea]. Disponible en

[https://m9.cl/a8ciz]

Estas pectinas pueden subdividirse en 2 grupos: las de gelificacion répida (Rapidset), o sea
menor a 5 minutos y tiene un grado de esterificacion con metanol entre el 68 y el 75%. El otro
grupo es de gelificacion lenta (Slowset) es decir que gelifican después de 5 minutos y tienen
entre 60 y 68% de esterificacion con metanol [14]. Este tiempo de gelificacion puede medirse
utilizando la metodologia propuesta por Ferreira, en donde se prepara una jalea con la pectina,
azucar y agua destilada, y se debe agregar solucion acuosa de &cido tartarico para proceder a

tomar el tiempo que demore en gelificar la mezcla [16].

1.2.1.b. Pectinas de bajo metoxilo. Son aquellas en las cuales menos del 50% de los grupos
hidroxilo estan esterificados con metanol. Para la formacion del gel requieren la presencia de
cationes divalente, generalmente se emplea calcio. En este caso la formacion del gel ocurre por
la formacion de enlaces de dichos cationes con moléculas de pectina, formando una red
tridimensional con los grupos carboxilo de ésta. Los geles se pueden obtener entre pH 1 a 7; el
pH no afecta la textura del gel ni el intervalo de s6lidos solubles y puede fluctuar entre 0 y
80%, pero la presencia de calcio (40 a 100mg) es el factor predominante en la formacion del

gel [14].
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Figura 4.

Pectinas con bajo grado de metilacion.

Nota. Descripcion grafica de una pectina que presenta bajo grado de
metilacion, donde menos de la mitad de 4cidos galacturonicos se
encuentran esterificados con metanol. Tomado de: E, Cabarcas et al.
(2012). “Extraccion y caracterizacion de pectina a partir de cascaras de
platanopara desarrollar un disefio general del proceso de produccion”,

Universidad de Cartagena. [En linea]. Disponible en [https://n9.cl/a8ciz]

1.2.2. Propiedades fisicoquimicas de la pectina

Las caracteristicas quimicas de las pectinas que influyen en la fuerza del gel son el grado de
esterificacion y el peso molecular. La habilidad de la pectina a gelificarse también depende de

su solubilidad, viscosidad y de su peso molecular [15].

1.2.2.a. Peso molecular. El peso molecular de la pectina, relacionado con la longitud de la
cadena, es una caracteristicamuy importante de la que dependen la viscosidad de sus
disoluciones y su comportamiento enla gelificacion de las jaleas. La determinacion cuidadosa
del peso molecular es dificil, parcialmente debido a la extrema heterogeneidad de las muestras
y a la tendencia de las pectinas a agregarse, alin bajo condiciones no favorables a la gelacion.
Los pesos molecularesde pectinas y su distribucion fueron estudiados sistematicamente por
viscosimetria y determinaron que los pesos moleculares variaban de 20 000 a 300 000 g/mol

[14].

1.2.2.b. Acidez de la pectina. Esta propiedad de las disoluciones de pectina varia segtn el grado
de esterificacion y pH, en su estado natural son neutras y en solucion pueden tener caracter
acido. Se considera que debenpresentar un pH entre 2.8 y 3.4 como funcién del grado de

esterificacion [16].
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1.2.2.c. Grado de esterificacion. Las pectinas se pueden clasificar segin su DE en pectinas de
alto metoxilo (HMP) (més del 50% de grupos carboxilo estan esterificados) y pectinas de bajo
metoxilo (LMP) (< 50%) [17].El nimero y distribucion de los grupos metilicos a lo largo de la
molécula juegan un papel muyimportante en la solubilidad, capacidad espesante y capacidad
de gelificacion de las pectinas, caracteristicas que determinan las propiedades del gel formado
[17]. Las HMP se pueden subdividir en dos grupos segun su temperatura de gelificacion: 1)
“pectinas rapidas” que gelifican en menos de cinco minutos a 95 °C, presentan un DE entre 68
y 75%, tradicionalmente, se utilizan para la elaboracion de mermeladas y confituras; ii)
“pectinas lentas” con un DE entre el 60 y 68% que gelifican en tiempos superiores a los cinco
minutos a65 °C y se utilizan en jaleas, algunas mermeladas, conservas, panaderia y en la

fabricacion de golosinas [13].

1.2.2.d. Porcentaje de metoxilo. El porcentaje de metoxilacion determina la caracteristica
gelificante de la pectina, mediante larelacion entre la masa total de éster metilicos sobre la masa
total de la pectina. Las pectinas comerciales pueden formar geles con un contenido del 65% de
azucar, si su contenido de metoxilo esta entre el 8 y 11%. Las pectinas se pueden clasificar en

dos tipos dependiendo de su contenido de metoxilo, pectinas de alto y bajo metoxilo [14].

Son aquellas en las cuales mas del 50% de los grupos carboxilo del acido galacturénico del
polimero se encuentra esterificado con metanol. Estas pectinas son capaces de formar geles en
condiciones de pH entre 2,8 y 3,5 y un contenido de sélidos solubles (azucar) entre 60% y 70%,
en promedio 65%. En términos generales y teéricamente, una pectina puede contener un 16%
de metoxilo, pero en la practica se ha encontrado que contiene alrededor del 14%. Por esta
razon se ha fijado el 7% de metoxilo (50% de esterificacion con metanol) como la linea
divisoria para diferenciar las categorias de pectina sobre la base del contenido de metoxilo [16].
Las pectinas de alto metoxilo pueden subdividirse en dos grupos: las de gelificacion rapida, o
sea menor a cinco minutos y tienen un grado de esterificacion con metanol entre el 68 y el 75%.
El otro grupo es de gelificacion lenta, es decir que se gelifican después de cinco minutos y

tienen 60-68% de esterificacion con metanol [16].

1.2.2.e. Contenido de acido galacturonico. El acido galacturdnico es un referente que permite
visualizar el grado de pureza de la sustanciapéctica, debido a que este polisacarido debe
encontrarse constituido en su mayoria por acido galacturdnico en presencia de otros azucares

[18].
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1.2.2.f. Solubilidad de la pectina. Las pectinas se disuelven con facilidad en el agua y en otras
sustancias como la formamida, dimetilformamida y glicerina caliente, y es insoluble en agentes
empleados para su precipitacion después de un proceso de hidrélisis por tratamiento de la
materia prima, como los solventes organicos y soluciones de detergentes. Es importante
disolver completamente lapectina para que pueda ser utilizada en su totalidad evitando la
formacion de geles irregularesy grumos, pues no se rompen con facilidad una vez formados

[16].

1.2.2.g. Poder de gelificacion. Para la formacion de geles es importante la presencia de aziicares
dado a la accion deshidratantey cambio en la electronegatividad de las cadenas de la pectina.
La cristalizacion de los fragmentos de la cadena molecular es otro factor indispensable para la
gelificacion de la pectina, pues puede ser limitada por una red tridimensional en donde se
encuentra unida a sustancias como agua, azicares y otros, mediante puentes de hidrogeno [14].
Esta propiedad puede variar su comportamiento en cuanto a su contenido de metoxilo: para
pectinas de bajo metoxilo, se trabaja con bajas cantidades de so6lidos solubles y el gel es
menos rigido,obteniéndose buenos geles a pH entre 2,5 y 6,5 con un requerimiento de calcio
entre 0,01 y 0,1% p/p en base hiimeda, si el porcentaje de calcio presenta mayor concentracion,
puede producirse una sinéresis excesiva. Por otro lado, para las pectinas de alto metoxilo puede
dificultar la formacion de geles estables a un pH de 3,4 al desesterificarse, al menos, un 40%
de los ésteres metilicos con presencia de un 65% en concentracion de azlicares. Un exceso en

la concentracion de azucar puede desarrollar una cristalizacion en el almacenamiento [19].

1.2.2.h. Contenido de humedad. El contenido de humedad afecta directamente la estabilidad de
la pectina, debido a que, por sus caracteristicas quimicas, permite el crecimiento de
microorganismos como hongos. Una pectina hiimeda presenta dificultad de pulverizar, se
adhiere a superficies y tienen menor estabilidad y tiempo de vida ttil. Por otro lado, una pectina

seca puede ser resistente a la molienda y presentar un color mas oscuro [14].

1.3. Método de extraccion de pectina

Existen numerosos procesos de extraccion quimica de pectinas los cuales incluyen dos pasos
principales. El primero es la extraccion de las paredes celulares mediante hidrélisis, llevada a
cabo por 4cidos organicos como acético, citrico, lactico, malico, tartarico e inorgdnicos como

nitrico, clorhidrico, fosforico y sulfurico o por agentes quelantes como EDTA, oxalato amonico
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o hexametafosfato sodico. La segunda etapa consiste en el aislamiento de la pectina extraida
por precipitacion alcoholica. Las pectinas son extraidas a elevadas temperaturas hidrolizando
la protopectina mediante una serie de etapas multiples de procesos fisico-quimicos, en cuyos
procesos de hidrdlisis y extraccion intervienen diferentes factores, principalmente la
temperatura, el pH y el tiempo [21]. Generalmente, la extraccion mediante acidos es la mas
frecuente y con la que se obtienen mayores rendimientos, mientras que la extraccion con
quelantes presenta dificultades a la hora de eliminar residuos de quelatos y la extraccion

alcalina podria disminuir el grado de metoxilacion y acetilacion del polimero extraido [21].

1.3.1. Extraccion por hidrdlisis acida

El método extraccion por hidrolisis 4cida consiste en someter al sustrato a una coccion en
medio acido, posterior filtracion y purificacion, con lo cual se logra separar la pectina presente,
para luego secarla y molerla hasta tener un fino polvo listo para comercializarlo [22]. La
extraccion es un paso importante en la recuperacion de las pectinas, de las condiciones
aplicadas depende su calidad. Igualmente, la composicién quimica es afectada por la fuente

vegetal de extraccion [23].

1.4. Generalidades de las biopeliculas

Las biopeliculas pueden formarse utilizando la pectina como materia prima, debido a que es
un componente presente en frutas y hortalizas, por lo que es abundante en los desechos
agricolas. Esta formada, en su mayoria, por residuos de 4cido poligalacturdnico interrumpido
por enlaces pequeiios de ramnosa, son altamente solubles en agua y debido a su flexibilidad
molecular otorga amplia deformacion a las biopeliculas, propiedades similares a las de algunos
polimeros sintéticos, sugiriendo asi que las peliculas elaboradas con pectina tendran buenas

propiedades fisicas y mecanicas [1].

Una biopelicula se define como una capa fina de material biodegradable que puede usarse como
envoltorio de alimentos que controla la migracion de humedad, oxigeno, didxido de carbono y
aromas, también incluyen en el sistema alimentario ingredientes como antioxidantes,
antimicrobianos y sabores, mejorando la integridad mecanica y de manipulacion de los

alimentos [25].
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Estas pueden incluir en sus formulaciones sustancias activas y por ende las hace ejemplo de
envases activos para alimentos. La adicion de residuos agroindustriales con buen contenido de
lignina y celulosa representa una de las innovaciones en el area de produccion de polimeros,
pues las peliculas basadas en compuestos como polisacaridos, proteinas y lipidos presentan
propiedades de proteccion de diversos productos alimenticios mediante el control de la

transferencia de fases y en la mejora de revestimientos naturales en frutas y hortalizas [26].

Existen dos procesos principales para la formacion de biopeliculas. El método “casting”
involucra la solubilizacién o dispersion de los biopolimeros en una solucion para formar la
pelicula, para después realizar una evaporacion del solvente a temperatura y humedad
controladas. El segundo método es el “moldeo por compresion” fundamentado en la conducta
termopldastica que presentan algunos compuestos como proteinas y polisacaridos bajo niveles
de humedad en moldeo por compresion y extrusion, bajo condiciones de presion y temperatura

determinadas por un periodo de tiempo [25].

1.4.1. Propiedades de las biopeliculas

Conocer las propiedades de las biopeliculas es de suma importancia para establecer su
aplicacion en la industria. Entre las propiedades mecanicas, la resistencia a la traccion y la
dureza son esenciales en los materiales de embalaje, ya que deben presentar una adecuada
resistencia mecanica para mantener la calidad durante la manipulacion del producto [27]. Otra
propiedad importante es la solubilidad, ya que se correlaciona con la permeabilidad al vapor
de agua (PVA) y condiciona la aplicacion de las mismas [28].

1.4.1.a. Resistencia a la tension. EI comportamiento de tensidn-deformacion es quizas una de
las propiedades mas importantespara determinar el comportamiento mecanico y resistente de un
material isotropo ante tensiones de traccion, permite una idea clara de los dominios de
deformacion del mismo a lo largo de susestadios de tension comprendiendo el significado fisico
de las propiedades mecénicas. A continuacion, se ilustra un diagrama tension-deformacion para

materiales pléasticos [29].
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Figura 5.

Diagrama tension-deformacion para materiales
plasticos.

Tensiéon
(u.a)

D. Punto de fluencia

Deformacion

Nota. Descripcion grafica del comportamiento
de un material pléastico teniendo en cuenta la
tension aplicada y la deformacién obtenida.
Tomado de: PETROCUYO (2019). Petrocuyo,
Propiedades Mecénicas [Figura]. Disponible en

[https:/m9.cl/w2i20]

En la Figura 5 se establece el diagrama de tension-deformacion: entre el punto A y C se
identifica el comportamiento eldstico de un material, el punto C describe la tension en el limite
proporcional que describe la mayor tension a la que un material mantiene la carga aplicada sin
afectarse la proporcionalidad tension-deformacion. La zona sefialada con la letra D identifica
el esfuerzo de traccion en la fluencia, donde ocurre el aumento de la deformacion a una tension
constante, y la letra E representa la resistencia maxima la cual es la tension méaxima que soporta

un material para llegar a la fractura de la muestra [29].

1.4.1.b. Dureza Shore. La dureza es la resistencia a la que se somete un material plastico
mediante la compresion e identacion. Esta medicion permite establecer distintas
especificaciones como la resistencia al rayado, desgaste y abrasion de un material. La dureza
Shore mide la resistencia de un objeto ala penetracion de una aguja sometida a una fuerza de
resorte definida y existen diversas escalaspara la medicion de esta propiedad dependiendo del
tipo de polimero a evaluar como cauchosblandos, materiales esponjosos o celulares, entre

otros. La escala més usada es la Shore A, la cual identifica a los materiales flexibles [30].
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1.4.1.c. Solubilidad. La solubilidad en agua es una propiedad fisica importante para determinar
si la pelicula se descompone con facilidad, a mayor solubilidad el film resiste menos al agua,
es decir que sonmas susceptibles a degradacion, es importante esta propiedad porque indica su

funcionalidad es decir si se aplicara en alimentos con humedad alta o baja [31].

Cuando una biopelicula presenta alta solubilidad, es un indicio de una alta PVA, en cambio,
cuando la solubilidad es baja, el potencial de estos materiales aumenta otorgando mas

posibilidades de uso como empaque o plastico [28].
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2. METODOLOGIA

2.1 Obtencion de pectina

En este capitulo se describen las actividades realizadas para la extraccion de la pectina de la
pulpa de café ardbica, que fue recolectada en una finca cafetera ubicada en el municipio de
Mesitas del Colegio, Cundinamarca. Asi también, se explican las pruebas con las cuales se
caracterizd dicha pectina. Por ultimo, se explica el procedimiento utilizado para formar la

biopelicula y la caracterizacion de esta.

Figura 6.

Diagrama de bloques de la extraccion de pectina de la pulpa de café.

Materia prima

Acido clorhidrico Agua

Inactivacion de

Agua ——> enzimas > Trituracion > Hidrolisis > Filtracion —  Material solido

Filtrado

T Material solido A

Molienda - Secado - Filtracion - Precipitacion

l

Etanol

Nota. Etapas del método mas utilizado para la extraccion de pectina. Tomado de: N, Chirivi y
G, Palencia. “Evaluacion del proceso de obtencion de una biopelicula utilizando pectina
extraida enzimaticamente de la cascara de naranja valenciana”, Fundacion Universidad de

Ameérica, agosto 2019.

2.1.1 Preparacion de la materia prima: Inactivacion de enzimas y trituracion

Se recogio la pulpa de café tipo ardbica recién despulpada en el municipio de Mesitas del
Colegio, Cundinamarca y se llevo a refrigeracion hasta que se llevo a cabo la experimentacion.
Antes de realizar el proceso de hidrélisis 4cida, se realizd la inactivacion de las enzimas

pectinas, ya que esto permite eliminar los microorganismos y suciedades presentes en la pulpa.
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En este proceso se realiza un tratamiento térmico, en el cual se utilizd una relacion de 300

gramos de materia prima por litro de agua, esta mezcla virtid en un recipiente y se llevo a

calentamiento hasta su punto de ebullicion, posterior a esto se filtr6 la materia prima para
eliminar el agua utilizada y asi proceder a realizar la trituracion de la pulpa en un procesador

de alimentos, para aumentar su area superficial.

2.1.2 Extraccion quimica

Las condiciones de extraccion de la pectina pueden dar lugar a grandes variaciones en la
estructura final y por ende en la calidad del producto, segin la bibliografia consultada, las
variables que mas influyen en el proceso de obtencion es el pH, el tiempo de extraccion y la

temperatura.

Tabla 1.

Variables influyentes en la extraccion de la pectina.

, Aifio de Variables % Rendimiento
Articulo Autores Y . g
publicacion influyentes de extraccion
Extraccion y
caracterizacion de pH y tiempo de
C. Serrat-Diaz extraccion.
pectina de pulpa de 2018 499591
et al.[33]. ’ ’
café de la variedad
Robusta.
Effect of extraction
conditions on the _
pH y tiempo de
yield, purity and extraccion.
surface properties of Yapo et al. [35]. 2007 4,1 -16,2
sugar beet pulp
pectin extracts.
Extraccion de pH, tiempo de
pectinas a partir de |L, Betancourt y extraccion 'y
2009 . 1,89-5,39
lossubproductos del | J, Llano. [34]. tiempo de
beneficio del cacao. coccion.
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Extraccion y

caracterizacion de

matrices membrane.

Temperatura
pectina a partir de .
residuos de cascaras ) i
o i E, Avila. [22]. 2019 1empo L15
e pifia -,
de extraccion.
(Ananascomosus)
por el método de
hidralisis acida.
Optimizacion de las
condiciones de
extraccion de
pectina a partir de pHy
cascara de limon | R. Baltazar et temptera‘a'lr’ ade
extraccion.
franceés (Citrus al.[32]. 2013 11-52,2
medica) utilizando la
metodologia de
superficie de
respuesta.
Extraccion de
pectina de residuos
de cdscara d pily
¢ cascara ae temperatura de
naranja por V. Zegada. [36] 2015 extraccion. 2,5-21,1
hidrolisis acida
asistida por
microondas (HMO).
Isolation of Pectin
from coffee pulp :
7, Helwani et al. lTlgnp oy
Arabica Gayo for the 2019 relacion p/v de 78
[43]. pulpa y acido ’
development of citrico

Nota: Tabla de las variables influyentes en el proceso de hidrdlisis acida reportadas por

diferentes autores.

30




En un estudio realizado por Baltazar et al. [32] se establece que, a tiempos constantes de
extraccion y mediante la disminucion del pH se produce un incremento en el rendimiento de
pectina debido a la hidrélisis en los enlaces de la protopectina, pasando a una pectina soluble.
La temperatura también juega un papel fundamental en el proceso donde se proponen valores
entre 85°C y 90°C, C. Serrat-Diaz et al. [33] encontraron mejores rendimientos de extraccion
de pectina de la pulpa de café Robusta a un pH de 1, temperatura de 90°C y un tiempo de 90
minutos, donde se concluy6 que el factor que mas afect6 en el proceso fue la concentracion de
iones de hidrogeno. En la obtencién de pectina de la pulpa de remolacha, Yapo et al. [35]
concluy6 que el pH era el factor con mas influencia en la extraccion, asi como el tiempo del

proceso.

Aparte, en un estudio realizado para la extraccion de pectina de cdscara de naranja, V. Zegada
[36] generaliza que la degradacion de la pectina se da en condiciones de temperatura alta, pH
bajo y tiempo elevado de extraccion pues se reduce el tamafio de las moléculas y se incrementa
la hidrdlisis de grupos carboxilo disminuyendo los ésteres metilicos en las cadenas. Bajo
condiciones opuestas mencionadas anteriormente, no se hidroliza la cantidad suficiente de
pectina disminuyendo el rendimiento. En este mismo articulo, se recomienda utilizar valores
entre 1 y 3 de pH, lo que permite la obtencidon de una alta viscosidad y mayor masa molar. En
cuanto a la temperatura, para la extraccion de pectina se recomienda valores entre 40°C y

100°C un tiempo de 40 minutos.

Por tultimo, una propiedad que se ve altamente influenciada por la temperatura y el pH de
extraccion es el grado de esterificacion, el cual es muy importante pues se relaciona con la
solidificacion de las moléculas y la velocidad de gelificacion. En la extraccion de pectina a
partir de cascara de limon francés hecha por R. Baltazar et al, se observé que a pH de 1,3 y
baja temperatura de extraccion, incrementa el grado de esterificacion; pero manteniendo el pH
y aumentando la temperatura de la hidrdlisis, el grado de esterificacion disminuye;
consecuencia de la hidrdlisis que se presenta en los enlaces éster de la cadena polimérica de

acido galacturdnico [32].

Se realiz6 un disefio experimental factorial 2°, en el cual los 3 factores fueron: pH, tiempo de
extraccion y temperatura, con 2 niveles cada uno. Cabe resaltar que no se realizo réplicas a

los disefios establecidos en la Tabla 2. Los valores escogidos para este disefio experimental

se tomaron del articulo cientifico: “Extraccion y caracterizacion de pectina de pulpa de café de
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la variedad Robusta”, realizado por los autores Dr. C. Manuel Serrat-Diaz, Ing. Angel Daniel

De la Fé-Isaac, Lic. José Alberto De la Fé-Isaac, Lic. Cristobal Montero-Cabrales.

Tabla 2.

Diseiio de experimentos 2°.

Muestra pH Tiempo (min) Temperatura (°C)
1 1 40 60
2 3 40 60
3 1 60 60
4 3 60 60
5 1 40 90
6 3 40 90
7 1 60 90
8 3 60 90

Nota: Valor de pH, temperatura y tiempo de extraccion para cada disefio experimental.

La extraccion de la pectina contenido en la pulpa de café ardbica se realizd mediante una
hidrolisis acida. En un beaker de 2000 mL, se depositaron 200 gramos de pulpa de café ya
pretratada y 667 mL de agua desionizada, a la solucion se le agregé acido clorhidrico al 37%
hasta obtener un pH de 1 6 3 dependiendo del disefio de experimento a realizar. Posteriormente,
se calentd la solucion a la temperatura y durante el tiempo establecido en el disefio de
experimentos, el cual se empezd a contar una vez alcanzada dicha temperatura y se mantuvo
agitacion constante durante el proceso de calentamiento para evitar que el material solido se

sedimente en el fondo del recipiente.

Transcurrido el tiempo de la hidrolisis, se llevo la solucién a un proceso de filtracion para
separar el material solido de la solucion liquida. Al material s6lido se le realiz6 un lavado con

100 mL de agua acidulada para arrastrar todo el material pectido presente en el mismo y asi
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proceder a la etapa de precipitacion, la cual se realizé empleando alcohol etilico al 96%. Una
vez realizada la filtracion y lavado del material hidrolizado, se utilizé un volumen de metanol
correspondiente al 80% del volumen de solucion obtenido anteriormente y se dejo en

refrigeracion durante 48 horas.

Pasado el tiempo de precipitacion, la solucion fue filtrada siendo el material s6lido el producto
de interés, pues corresponde al material pectido extraido durante la hidrolisis de la materia
prima. La pectina himeda se deposito en placas de vidrio y se seco a condiciones ambiente

durante 48 horas para posteriormente triturarla y ser usada en los procesos de caracterizacion.

2.1.3 Determinacion del porcentaje de rendimiento de la extraccion

Pasado el tiempo de secado, se pesaron las 8 muestras de pectina extraida segun las condiciones
del disefio de experimento correspondiente y se identifico cudl disefio obtuvo mayor cantidad

de pectina.

Ecuacion 1. Determinacion del porcentaje de rendimiento de la extraccion.

g de pectina-g de materia prima

Rendimiento = *100

g de materia prima

2.2 Caracterizacion de las pectinas obtenidas

2.2.1 Determinacion del peso equivalente y acidez libre (AL)

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 humedecer. Posteriormente, se
adicionaron 100 mL de agua destilada. Finalmente, se realiz6 una titulacion con NaOH 0.1 N

utilizando como indicador 4 gotas de rojo de fenol [18].

Ecuacion 2. Determinacion del peso equivalente.

mg de componente acido
mEq A (NaOH)

Peso equivalente (Pe) =

33



Donde:

-mEq A (NaOH): miliequivalente de NaOH utilizados en la titulacion

-mg componente adcido: mg de pectina

Ecuacion 3. Determinacion de la acidez libre.
mEq A (NaOH)

Acidez libre = —
g de componente acido

Donde:

-mEq A (NaOH): miliequivalente de NaOH utilizados en la titulacion

- g componente acido: g de pectina

Figura 7.

Determinacion del peso equivalente y
acidez libre.

Pesar 500mg de pectina

Y

Humedecer la pectina con 5mlL de etanol al 96%

{

Agregar 100mL de agua destilada

v

Titular con hidroxido de sodio 0,1M y rojo de fenol

Nota. Diagrama de bloques del
proceso para determinar el peso
equivalente y acidez libre de la pectina
extraida. Tomado de: E, Cabarcas et al.
(2012). “Extraccion y caracterizacion
de pectina a partir de céascaras de
platano para desarrollar un disefo
general del proceso de produccion”,
Universidad de Cartagena. [En linea].

Disponible en: [https://n9.cl/a8ciz]
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2.2.2 Determinacion del contenido de metoxilo (ME)

Se determino con la solucion obtenida para la determinacion de peso equivalente. En primera
instancia se agregaron 25 mL de NaOH 0,1 N. Posteriormente, se colocd 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 solucion

vire a rojo por 20 segundos [14].

Ecuacion 4. Determinacion del porcentaje de metoxilo.

mEq B (NaOH)*31*100

0pMetoxilo (Me) =
YoMetoxilo (Me) mg de componente acido

Donde:

-31: peso molecular del metoxilo (CH30) expresado en mg/mEq
-mEq B (NaOH): mEq de NaOH utilizados en la titulacién

-mg componente dcido: mg de pectina
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Figura 8.

Determinacion del contenido de metoxilo.

Tomar solucion del procedimiento 2.2.1

Adicionar 25ml de hidroxido de sodio 0,1M

Dejar reposar por 30min

Adicionar 25mlL de acido clorhidrico 0,25N

Titular con hidroxido de sodio 0,1M y rojo de fenol

Nota. Diagrama de bloques del proceso para
determinar el contenido de metoxilo de la pectina
extraida. Tomado de: E, Cabarcas et al. (2012).
“Extraccion y caracterizacion de pectina a partir de
cascaras de platano para desarrollar un disefio
general del proceso de produccion”, Universidad
de Cartagena. [En linea]. Disponible en:

[https://n9.cl/a8ciz]

2.2.3 Determinacion del porcentaje de humedad

Sepesa 1,0 g de pectina en una pesa sustancias totalmente limpia y seca, se seca a 60°C durante
24 horas, y transcurrido el tiempo se retira el recipiente y se deja enfriar en un desecador con
cloruro de calcio con indicador de humedad. Pesar y determinar el porcentaje de humedad,
relacionando la pérdida de peso con relacion a la sustancia himeda. La humedad se expresa en

p/p (gramos de humedad en 100 gramos de pectina) [14].
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Figura 9.

Determinacion del porcentaje de
humedad.

Pesar 1g de pectina

Secar la pectina en la mufla por 24h a 60°C

Dejar enfriar la muestra en el desecador

Pesar la muestra resultante

Nota. Diagrama de bloques del
proceso para determinar la
humedad de la pectina extraida.
Tomado de: E, Cabarcas et al.
(2012). “Extraccion y
caracterizacion de pectina a partir
de cascaras de platano para
desarrollar un disefio general del
proceso de produccion”,
Universidad de Cartagena. [En
linea]. Disponible en:

[https://n9.cl/a8ciz]

2.2.4 Determinacion del grado de esterificacion (GE)

Grado de esterificaciéon (GE) =

El grado de esterificacion se calcula dividiendo los miliequivalentes del hidréxido de sodio
gastados en la determinacion del contenido de metoxilo por la suma de los miliequivalentes de
hidroxido de sodio gastados en la determinacion de la acidez libre y los gastados en la

determinacion del contenido de metoxilo y multiplicando este valor por 100 [14].

Ecuacion 5. Determinacion del porcentaje de grado de esterificacion.

mEq B (NaOH)

mEq A (NaOH) + mEq B (NaOH)
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Donde:

-mEq A (NaOH): mEq de NaOH utilizados en la titulacion de peso equivalente y acidez
-mEq B (NaOH): mEq de NaOH utilizados en la titulacion de %Metoxilo

Figura 10.

Determinacion del grado de esterificacion.

Disolver 1g de pectina en 10mL de agua destilada ]
v
Titular con hidréxido de sodio 0,1N y fenolftaleina ]
v
Agregar 20mL de hidroxido de sodio 0,5N
'
Dejar reposar por 30min
v
Adicionar 20mlL de acido clorhidrico 0,5N
'
Titular con hidroéxido de sodio 0,1N y fenolftaleina ]

Nota. Diagrama de bloques del proceso
para determinar el grado de esterificacion
de la pectina extraida. Tomado de: E,
Cabarcas et al. (2012). “Extraccion y
caracterizacion de pectina a partir de
cascaras de platano para desarrollar un
disefio general del proceso de produccion”,
Universidad de Cartagena. [En linea].

Disponible en: [https://n9.cl/a8ciz]

2.2.5 Determinacion del porcentaje de dacido anhidrido galacturénico

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

hidroxido de sodio gastados en cada valoracion [37].

Ecuacion 6. Determinacion del porcentaje de acido anhidrido galacturonico.
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176*100-(mEq B (NaOH)-mEq A (NaOH)

%Acido Anhidrido Galacturénico = mg componente Acido

Donde:

- 176: peso molecular del acido anhidrido galacturénico expresado en mg/mEq
-mEq A (NaOH): mEq de NaOH utilizados en la titulacién de peso equivalente y acidez
-mEq B (NaOH): mEq de NaOH utilizados en la titulacion de %Metoxilo

-mg componente acido: mg de pectina

2.3 Obtencion de las biopeliculas

Se elabor6 la biopelicula haciendo uso del método “casting” o vaciado en caja, que tiene como
ventajas la distribucion de espesor uniforme y mdaxima pureza Optica. Las biopeliculas
elaboradas por este método poseen una excelente planitud y estabilidad dimensional. Ademas
de lo anterior, se escogio este método ya que se podia realizar sin necesidad de equipos. Se
tuvo en cuenta la metodologia planteada por K. Arévalo et al en el articulo “Peliculas
biodegradables a partir de residuos de citricos: propuesta de empaques activos” [47], en donde
primero se preparan las soluciones formadoras y luego la biopelicula mediante la técnica

mencionada anteriormente.

2.3.1 Elaboracion de las soluciones formadoras

Se disolvieron en agua destilada a una temperatura de 23 °C y mediante agitaciéon manual, el
alcohol polivinilico, el glicerol, el benzoato de sodio y la pectina extraida molida, hasta obtener
una solucién homogénea. En donde el alcohol polivinilico actia como el polimero, el glicerol

como plastificante y el benzoato de sodio como conservador [26].

A continuacion, se muestra la formulacion planteada para la elaboracion de la biopelicula
tomando como referencia el articulo “Peliculas biodegradables a partir de residuos de

citricos: propuesta de empaques activos”’ por K. Arévalo et al.
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Tabla 3.

Composicion de la biopelicula.

Alcohol Glicerol Benzoato desodio | Pectina extraida
polivinilico
% 45,80 26 2,20 26
Masa (g) 40,51 23 1,95 23

Nota. Porcentaje masico y cantidades utilizadas de cada compuesto para la elaboracion de la

biopelicula.

Para la elaboracion de biopeliculas, es importante incluir en la formulacion un plastificante que
genere cohesion en las cadenas poliméricas y aumente la movilidad molecular [69] reforzando
asi las propiedades mecanicas de la misma, debido a que las peliculas en si son fragiles, poco
elasticas y quebradizas. La configuracién quimica de los plastificantes permite la creacion de
puentes de hidrogeno en las cadenas poliméricas de la biopelicula reduciendo la posibilidad de
fracturas y rigidez. El glicerol, sorbitol y maltiol son los méas utilizados en las formulaciones
[70].

Para la formulacion de la biopelicula a base de pectina de café, se utilizo glicerol debido a que
es un plastificante hidrofilico compatible con el material polimérico de la pelicula y confiere

la capacidad de absorber moléculas polares [71].

2.3.2 Elaboracion de las biopeliculas

Se prepararon las peliculas mediante la técnica de vaciado (casting), para lo cual, una vez
disueltos los componentes de las formulaciones, se vaciaron en placas de vidrio, previamente
lavadas y desengrasadas y se dejaron a temperatura ambiente para su curado. Las peliculas
fueron recuperadas manualmente y colocadas entre hojas de papel bond para su

almacenamiento [26]. La biopelicula se seco al aire libre por 24 horas.
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Figura 11. Diagrama de bloques del proceso de elaboracion de la biopelicula.

Agua
Pectina ——p»|
Agua destilada ——»| . .
Alcohol polivinilico —— Mezclado Calentamiento Vaciado Secado — Biopelicula

Benzoato de sodio ——»>|
Glicerol —|

Nota. Etapas del método elegido para la elaboracion de la biopelicula a partir de la pectina
extraida de la pulpa de café Ardbica. Tomado de: K. Arévalo et al. “Peliculas biodegradables
a partir de residuos de citricos: propuesta de empaques activos”, Revista Latinoamericana de

Biotecnologia Ambiental y Algal, serie 1,pp. 124-134, 2010.

2.3.3 Caracterizacion de las biopeliculas

2.3.2.a. Grosor. Se tuvo en cuenta la metodologia empleada por K. Arévalo et al , para medir
el grosor de la biopelicula se corté una probeta de 6x4 cm, y se realizd la medicidoncon un

micrémetro en 5 puntos diferentes de la biopelicula [26].

2.3.2.b. Solubilidad. Se utilizaron 3 muestras y se registraron sus pesos iniciales, posteriormente
se colocaron en unvaso de precipitados con 240mL de agua destilada con agitacion continua
de 125 rpm a una temperatura de 60 °C por 2 horas. Después de esto fueron secadas y pesadas

para determinar elporcentaje de materia soluble, el cual se calculd con la siguiente ecuacion

[67].
Ecuacion 7. Determinacion del porcentaje de solubilidad.

Peso inicial seco-Peso final seco .

9%Solubilidad = 100

Peso inicial seco

2.3.2.c. Dureza Shore A. Se realiz6 el ensayo de dureza Shore A seglin la norma ASTM D-
2240. Este método de pruebase basa en la penetracion de un tipo especifico de indentador
cuando se fuerza en el material en condiciones especificas. La dureza de la indentacion esta
inversamente relacionada con la penetracion y depende del modulo eldstico y del
comportamiento viscoelastico del material. Lageometria del indentador y la fuerza aplicada
influyen en las medidas de tal manera que no existe una relacion simple entre las medidas

obtenidas con un tipo de durometro y las obtenidas con otro tipo de durometro u otros
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instrumentos utilizados para medir la dureza. Este método de prueba es una prueba empirica
destinada principalmente a fines de control. No existe una relacion simple entre la dureza de
indentacion determinada por este método de prueba y cualquier propiedad fundamental del

material probado [38].

El durometro Shore "A" se utiliza para medir materiales elastoméricos que son de naturaleza

relativamente blanda, como un sellador de silicona o poliuretano [39].

2.3.2.d. Resistencia a la tension. Se realizé un ensayo de resistencia a la traccion segtin la norma
ASTM D-412. Para la medicionen un material de tipo elastomero, se requiere utilizar un
extensdmetro para ejecutar con mayorprecision la elongacion o estiramiento durante la fuerza
aplicada; la prueba consiste en sujetarcada extremo de la muestra y se procede a estirarla a una
velocidad constante hasta quebrar laprobeta. A medida que se ejerce el estiramiento se va
midiendo la fuerza necesaria para el mismo. La norma ASTM D-412 no solo establece las
condiciones de ensayo para medir la elasticidad de elastomeros moldeados y troquelados, sino
también, exige que las muestras no hayan sido sometidas a estrés en la medicion de otras

propiedades diferente a la que se piensamedir [40], [41].
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3. RESULTADOS

3.1 Obtencion de pectina

3.1.1 Extraccion quimica

Se realizd el pretratamiento de la pulpa de café, con el fin de inactivar las pectinas
pectinesterasas, las cuales hidrolizan los grupos éster metilicos, liberando metanol y generando
pectinas de menor grado de metoxilacion; inactivando también las poligalacturonasas, que
tienden a romper el enlace glucosidico entre moléculas galacturdnicas, despolimerizando la
cadena a fracciones mas cortas, la inactivacion evita que la muestra madure mientras se realizan

los diferentes ensayos experimentales para la obtencion de la pectina [42].

Figura 12.

Pretratamiento de la pulpa de cafe.

Nota. Fotografia de la pulpa de café
Ardbica en el proceso de
tratamiento térmico.

Para aumentar el area superficial de contacto es recomendable reducir el tamafo de la pulpa de
café, que se va a usar en el proceso de extraccion. Este proceso de realizo por lotes de 100g de
materia prima con ayuda de un procesador de alimentos Oster durante 2 minutos realizando

intermitencia.
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Figura 13.

Trituracion de la pulpa de café.

Nota. Fotografia de la pulpa de café
Arabica triturada.

En el proceso de hidrolisis acida se debe mantener controlado el pH, ya que es la variable mas
influyente en el rendimiento de la extraccion para la obtencion de la pectina. El tiempo y la
temperatura también son variables importantes en el proceso, pero no tienen la misma

influencia que el pH.

Figura 14.

Proceso de hidrolisis acida de la pulpa de cafe.

Nota. Fotografias del proceso de hidrdlisis acida de la
pulpa de café Arabica.
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Figura 15.

Proceso de precipitacion.

)

2] '/\ .

A N

Nota. Fotografias de la etapa de precipitacion de pectinas al comienzo, después de

5 minutos y al pasar las 48 horas.

Figura 16.

Secado de la pectina extraida.

Nota. Fotografias de la pectina extraida al comienzo y al final del

proceso de secado,respectivamente.
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La pectina extraida después de secarse se tornod de un color mas oscuro y se endurecio, lo cual

dificulto su molienda, ya que se realizo de forma manual.

Figura 17.

Molienda de la pectina.

Nota. Fotografia de la pectina molida
extraida de la pulpa de café.

3.1.2 Rendimiento de la extraccion

De los 8 disefios realizados, el rendimiento mas alto fue del 5,39 %, el cual correspondi6 al
disefo 5, cuyas condiciones fueron pH 1, temperatura 90 °C y 40 min de extraccion. En la

siguiente tabla se exponen los redimiento de extraccion que se obtuvieron por cada disefio.

Tabla 4.

Rendimiento de los diserios de experimentos en la extraccion quimica.

Disefio | Temperatura (°C) Tiempo (min) pH % Rendimiento
1 60 40 1 5,21
2 60 40 3 4,87
3 60 60 1 3,11
4 60 60 3 2,53
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5 90 40 1 5,39

6 90 40 3 3,73
7 90 60 1 4,81
8 90 60 3 2,55

Nota. Tabla de los resultados obtenidos para el porcentaje de rendimiento de extraccion

de los 8 disefios de experimentos realizados.

Seglin los valores reportados en la bibliografia consignados en la Tabla 1, el rendimiento de
extraccion vari6 del 2.53% al 5,39% el cual, el mejor porcentaje de rendimiento de extraccion
de la pulpa de café Arabica fue de 5,39%, cuyas condiciones de operacién fue a pH 1,
temperatura de 90°C y tiempo de 40 minutos, este valor es cercano al rendimiento reportado

para la extraccion de pectina de café de variedad Robusta.

Un factor que pudo influir significativamente en los bajos rendimientos presentados en el
proceso de extraccion es la madurez de la materia prima. Durante el proceso de maduracion,
se realiza una descomposicion de la protopectina presente en la pared celular mediante su
despolimerizacion y solubilizacion por accién enzimatica. Al aumentar esta actividad
enzimatica, la calidad y el contenido de la pectina presente en la materia prima disminuye
afectando significativamente propiedades como su capacidad de gelificar, el grado de

metoxilacion, grado de esterificacion y viscosidad [75].
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Figura 18.

Medias marginales estimadas de rendimiento (tiempo y
temperatura).

marginal imadas de Rendimi
Temperatura

He6o
L]

2

Tiempo

Nota. La grafica muestra las medias de los rendimientos a los
dos valores de pH utilizados, en funcién del tiempo y

temperatura de extraccion.

Los resultados mostrados en la Figura 17 indican que el tiempo de 40 minutos de extraccion
genera porcentajes de rendimiento mayores a diferencia de realizar el proceso a 60 minutos.
En funcion de la temperatura, se observa que a 90°C no existe una gran diferencia de
rendimiento extrayendo a 40 o 60 minutos, ambos resultados rodean una media marginal del
4%. En contraste, a una temperatura de 60°C, los rendimientos de extraccion presentan una

variacion de aproximadamente 2% con respecto al tiempo ejercido en el proceso.
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Figura 19.
Medias marginales de rendimiento (tiempo y pH).

Medias marginales estimadas de Rendimiento

6,00 pH
M1
3

Medias marginales estimadas

Tiempo

Nota. La grafica muestra las medias de los rendimientos a los dos
valores de temperatura utilizados, en funcion del tiempo y pH de

extraccion.

La Figura 18 permite evidenciar el efecto del pH al desarrollar las extracciones, mostrando que
el valor de pH de 1 muestra mayor rendimiento (5%). Eso indica que el pH favorece la

hidrolisis de las cadenas de carbohidratos, permitiendo su liberacion de las células vegetales.

3.2. Caracterizacion de las pectinas obtenidas

3.2.1. Determinacion del peso equivalente (PE) y la acidez libre (AL)

El resultado obtenido para el peso equivalente corresponde a 3706, 13 mg/mEq, con desviacion
estandar de 261,97 mg/mEq, valor alto en comparacién a pectinas extraidas de fuentes citricas
que presentan valores entre 528-2740 mg/mEq. El peso equivalente, segtn se relaciona con el
contenido de metoxilo y el grado de esterificacion, donde pectinas con valores bajos de peso
equivalente indican menor porcentajede contenido de metoxilo y grado de esterificacion [44].
Para la pectina extraida de la pulpa decafé en el presente trabajo, la informacion anterior
concuerda con los resultados obtenidos; al presentar un valor de peso equivalente fuera del
limite superior de lo establecido por la literatura, se obtienen porcentajes del contenido de
metoxilo y grado de esterificacion relativamente altos, 14,43% y 94,48%

correspondientemente.
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El peso equivalente tiene una relacion directamente proporcional a la capacidad de formacion
de geles de una pectina, en donde a mayor peso equivalente mayor sera la capacidad de la
misma para gelificar y mayor serd la fuerza del gel ya que esta caracteristica condiciona su

rigidez o firmeza, caracteristica esencial para la elaboracion de biopeliculas [45].

Ecuacion 8. Promedio del peso equivalente de la pectina extraida.

503,6mg 500,4mg + 506,3mg
. 1,4mL*0,09N * 1,4mL*0,09N ° 1,4mL*0,09N
Peso equivalente (Pe) = 3
p ivalente (Pe) = 3706,13—2
eso equivalente (Pe) = 13,
. . mg
Desviacion estandar = 261,97 ——
mEq

La pectina extraida de la pulpa de café presentd un valor de 0,27 mEq/g de acidez libre con
una desviacion estandar de 0,02 mEq/g , que representa los radicales carboxilos libre en la
cadena de la misma. Segun la bibliografia consultada, el peso equivalente y la acidez libre estan
relacionadas, a mayor peso equivalente,menor sera el porcentaje de acidez libre en la pectina,
ademas, los valores establecidos para una pectina comercial de gelificacion rapida confieren
valores aproximados de 3602,1 mg/mEq y 0,28 mEq/g de peso equivalente y acidez libre
correspondientemente, valores muy aproximados a los obtenidos para la pectina extraida de la

pulpa de café [18].

Ecuacion 9. Promedio de la acidez libre de la pectina extraida.

1,40mL*0,09N | 1,40mL*0,09N , 1,40mL*0,09N
0,5036g 0,5004g 0,5063g
3

Acidez libre (Al) =

S mEq
Acidez libre (Al) = 0,27 ?

L . mEq
Desviaciéon estandar = 0,02?
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3.2.2. Determinacion del porcentaje de metoxilo (ME)

El porcentaje de metoxilo (ME) de la pectina extraida de la pulpa de café¢ ardbigo fue del
14,43% mayor al 7%, valor que ha sido fijado como la linea divisoria para diferenciar una
pectina de bajo y alto contenido de metoxilo. Teniendo en cuenta lo anterior, se puede clasificar
como pectina de alto metoxilo. Este resultado también indica que la pectina es de gelificacion

rapida, es decir que forma geles con contenido de sélidos solubles (azucar) entre 60% y 70%.

Ecuacion 10. Promedio del porcentaje de metoxilo de la pectina extraida.

(257 +347 + 249)mL 0 15\ay

_ 3
0, = "
Y%oMetoxilo (Me) (5022 +5001+501,7)mg 100

3

%Metoxilo (Me) = 14,43%

Desviacion estandar = 0,28 %

3.2.3. Determinacion del porcentaje de humedad

El contenido de humedad es un indicativo de la pureza de la pectina extraida dado a la
posibilidad existente de presentarse metabolismos bacterianos que puedan influir en la
degradacion del producto a obtener. La pectina extraida de la pulpa de café presenté6 humedad
del 8,08%, valor que se encuentra dentro de los parametros establecidos para una pectina
comercial reportada con un valor menor o igual al 12% registrada en la literatura. La humedad
resultante es relativamente baja, lo que permite establecer la estabilidad de la pectina

disminuyendo la posibilidad del crecimiento de microorganismos [37].

Ecuacion 11. Promedio del porcentaje de humedad de la pectina extraida.

(1-0,9192) g
%Humedad = 1—g *100

%Humedad = 8,08%
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3.2.4. Determinacion del grado de esterificacion (GE)

El grado de esterificacion permite establecer la relacion entre el contenido de &cido
galacturénico esterificado y el total presente en la pectina, determinando la propiedad
gelificante de la misma y su aplicaciéon. Segin M. Mantilla [45] las pectinas con un alto
contenido de metoxilo tienen un GE mayor al 50% y las pectinas con bajo contenido de metoxilo
tiene un GE menor al 50%; lo que concuerda con los resultados obtenidos para la pectina
extraida de la pulpa de café cuyo porcentaje de metoxilo fue del 14,43%, clasificando la pectina
de alto contenido y presentando un GE del 94,48% con una desviacion estandar del 0,46%,
resultado que permite establecer que la pectina extraida es soluble en agua y confiere
propiedades de gelificacion rapida, lo que confiere rigidez al gel y estabilidad en la calefaccion,

permitiendo que no sea fundido [72].

Ecuacion 12. Promedio del porcentaje de grado de esterificacion de la pectina extraida.

Grado de esterificacion

(25,7 +24,7 + 249)mL, o oo

> (25,7 + 24,7 + 24,9)mL *100
*0,09N + ~=2 ' ' *0,09N

3

T4+ 1,4+ 1,6)mL
3

Grado de esterificacion = 94,48%

Desviaciéon estandar = 0,46 %

3.2.5. Determinacion del dacido anhidrido galacturonico

El resultado obtenido para el porcentaje de acido anhidrido galacturéonico fue del 17,60% con

una desviacion estandar del 4,8x107%, este valor es relativamente bajo, lo cual puede ser
consecuencia del pH 4cido de la extraccion, tiendo en cuenta que esto favorece la metoxilacion
de los grupos carboxilo de las cadenas. Ademas de esto, el contenido de acido anhidrido
galacturénico es indicativo del grado de pureza; y teniendo en cuenta el valor obtenido, la
pectina extraida tiene una pureza baja, comparada con los datos encontrados en la bibliografia.
Vriesmann et al. citados por Mendoza [18], mencionan que el bajo grado de pureza puede ser
porque la pectina no estd constituida solamente por acido D- galacturdnico dentro de su

estructura, ya que se encuentran, en menor proporcion, otros azlicares, como arabinosa, glucosa
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y ramnosa; ademas, la posible presencia de residuos de céscara del proceso de filtrado
disminuye su pureza. Por otro lado, Mendoza [18] cita a Vriesmann et al. y a Adidako et
al., quienes explican la razon por la que la pectina mostr6é una coloracion café oscura, lo que
indica la presencia de otras sustancias polifenolicas o metabolitossecundarios, como catequinas,
leucocianidinas y taninos, que no se solubilizaron en el procesode separacion de la pectina en
la solucidn péctica, otorgando esta coloracion, requiriendo realizar procesos de purificacion,
implementando lavados con etanol, debido a que la pectina no es soluble en esta sustancia,
mientras que estos metabolitos, se pueden extraen con agua o combinaciones con alcohol o por

centrifugacion.

Ecuacion 13. Promedio del porcentaje de dcido galacturonico de la pectina extraida.

%Acido Anhidrido Galacturénico

176%100- <<(25,7 + 24,7 + 24,9)mL*0’09N) ] ((1,4 +14+1,6)mL 0’09N)>

3 3

1000mg

%Acido Anhidrido Galacturénico = 17,60%

Desviacion estandar = 4,8 x1075%

Tabla 5. Tabla comparativa de la caracterizacion de pectinas extraidas de otras fuentes.

Pectina
Pectina de la Pectina de la Pectina de la
extraida de la
Propiedad cascara de cascara del fruto | pulpa de café
pulpa de café
naranja [37] de cacao [18] robusta [33]
arabica
Peso equivalente
1082,91 5091.,4 - 3706,13
(mg/mEq)
Acidez libre
0,94 0,20 - 0,27
(mEq/g)
Metoxilo (%) 5,74 1,58 - 14,43
Humedad (%) 3,98 - - 8,08
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Grado de
81,48 72 81 94,48
esterificacion (%)
Acido anhidrido
galacturonico 17,57 12,5 87,8 17,60
(%)

Nota. Comparacion de la caracterizacion realizada a pectinas extraidas de diferentes fuentes

agricolas.

En el articulo [37] se realizo la extraccion de pectina a partir de la cdscara de naranja valenciana
por método enzimatico donde se obtuvo un rendimiento del 12,41% a temperatura de 40°C por
un periodo de 7 horas, en cuanto a la caracterizacion, se destacd una pectina de bajo metoxilo
y de alto grado de esterificacion que fortalece el gel, ademas, segun el peso equivalente, la
pectina extraida de la cdscara del limén francés esta muy por debajo del valor establecido para
pectinas comerciales de gelificacion lenta (2702,9 mg/mEq) y presenta bajo grado de pureza
al contener un 17,57% de acido anhidrido galacturonico.

La extraccion de pectina de la cascara del fruto del cacao presentado en el articulo [18]
realizada por hidrolisis acida a condiciones de pH 2, temperatura de 90°C y tiempo de 60
minutos, obteniendo un rendimiento maximo del 13%. Segun la caracterizacion fisicoquimica
realizada, se concluyo6 una pectina de bajo metoxilo y gelificacion lenta al presentar un grado
de esterificacion mayor al 60%, caracteristica que no concordd con el peso equivalente
resultante de 5091,4 mg/mEq, el cual es mayor en comparacion con las pectinas comerciales
de gelificacion rapida (3602,1 mg/mEq), lo que pudo deberse a la presencia de residuos de
cascara de cacao o sustancias polifendlicas, por ultimo, present6d un 12,5% de acido anhidrido
galacturonico, indicativo de una baja pureza.

En un estudio realizado a la pectina de pulpa de café variedad robusta expuesta en el articulo
[33], se realiz6 la extraccion por medio &cido, donde el mejor rendimiento fue del 8,73% a
condiciones de pH 1, temperatura de 90°C y tiempo de 90 minutos. En cuanto a la
caracterizacion, la pectina presentd un contenido de acido anhidrido galacturénico del 87,8%,
indicativo de buena calidad y pureza. El grado de esterificacion fue del 81% que establece la
posibilidad de formar geles firmes en presencia de azlicares a concentraciones altas. En este
trabajo se concluy6 que el pH fue la tnica variable con mayor influencia durante el proceso de

extraccion de la pectina.
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En cuanto a la pectina extraida de la pulpa de café Arabica, present6 propiedades muy cercanas
a las establecidas en la literatura para pectinas comerciales de alto contenido de metoxilo y de
gelificacion rapida, como lo son el peso equivalente y la acidez libre . Este tipo de pectinas
permiten la formacion de geles con un contenido de azlcar entre 60 y 70° Brix a condicion de
pH entre 2,8 y 3,5. Por su alto grado de esterificacion, se evidencian dos condiciones
importantes: la interaccion hidrofobica sera mayor lo que permite la dureza del gel y mayor

sera la estabilidad a temperaturas elevadas.

3.3. Obtencion de las biopeliculas

3.1.3 Sintesis de las biopeliculas

En la elaboracién de la biopelicula, fue necesario humedecer la pectina debido a que se seco
rapidamente al ambiente y por ende se tornd muy dura, lo que dificulta la mezcla con los otros
componentes para el proceso. Al incorporar los componentes, la mezcla empezo a endurecerse,
por tal motivo se llevo a calentamiento a una temperatura aproximada de 45°C por un minuto
para poder ser vaciadas en una placa con las dimensiones necesarias para llevar a cabo los
ensayos de dureza y tension siguiendo las normas correspondientes para cada uno. Como se
ilustra en la Figura 20, se obtuvieron biopeliculas a partir de la pectina extraida anteriormente
de la pulpa de café Arabica de apariencia heterogénea, opacas debido al color de la pectina
pulverizada que se observa en la Figura 16, flexible y presenta dos texturas diferentes a cada

lado de la biopelicula, un lado liso y otro rugoso.

El glicerol fue utilizado para la formulacion de la biopelicula, es cual es el platificante mas
popular para la produccién de peliculas biodegradables debido a su alta disponibilidad, bajo
costo, presenta compatibilidad con una amplia gama de materiales, ofrece buena elasticidad a
las peliculas sin reducir significativamente la resistencia a la tension, pero tiene dos
inconvenientes: no reduce la permeabilidad al vapor de agua y es higroscopico, afectando el

rango de aplicacion de las biopeliculas [1].
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Figura 20.

Obtencion de la biopelicula.

Nota. Fotografias de una Ilamina de

biopelicula obtenida desde diferentes

angulos.

3.1.4 Resultados de pruebas de caracterizacion

Para la realizacion de los ensayos de dureza y tension, las biopeliculas elaboradas fueron
enviadas a Parabor Colombia, compafiia que comercializa materias primas, maquinaria y
equipos de laboratorio para la industria de pléstico, caucho, adhesivos y recubrimientos. Las
probetas fueron cortadas segln las especificaciones de las normas ASTM D-2240 y ASTM D-

412 establecidas para los equipos utilizados para llevar a cabo las pruebas.

3.3.2.a Grosor. El grosor de la biopelicula fue determinado por las probetas que se necesitaban
para realizar elensayo de dureza y de resistencia a la tension. Por otro lado, con los resultados
obtenidos en laTabla 6 se demuestra que la biopelicula tiene un grosor medio de 3,223 mm,
propiedad fisica que también puede depender de la concentracion de materiales y composicion

quimica del mismo. El grosor puede variar por la cantidad y tipo de aditivos, asi como la mezcla
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de componentes que pueden ocasionar la interaccion de grupos organicos activos generando

interacciones atomicas [26].

Tabla 4.

Grosor de la biopelicula.

Punto Grosor (mm)
1 3,201
2 3,251
3 3,201
4 3,256
5 3,207
Media 3,220
Desviacion Estandar 0, 028

Nota. Valores reportados en la medicion del grosor de la lamina de biopelicula

obtenida.

3.3.2.b. Solubilidad. Esta propiedad es de gran importancia para determinar la funcionalidad
de la biopelicula. La resistencia al agua de las biopeliculas portadoras de antimicrobianos es
deseable para mantenerla integridad de la biopelicula si la misma debe utilizarse para la
conservacion de alimentos dehumedad intermedia a alta [46]. Una biopelicula antimicrobiana
con pobre resistencia al agua € disuelve rdpidamente en contacto con altos contenidos de
humedad, provocando que la biopelicula libere el agente antimicrobiano [46]. Sin embargo,
estas coberturas podrian utilizarse en alimentos listos para consumir donde es deseable un alto

porcentaje de solubilidaden la boca [47].
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Tabla 5.

Valores de solubilidad de la biopelicula.

Muestra % Solubilidad
1 34,49
2 35,16
3 33,19
Media 34,28
Desviacion Estandar 1,002

Nota. Resultados obtenidos en la prueba de solubilidad de las tres probetas de

la biopelicula elaborada con la pectina extraida de la pulpa de café Arabica.

En este estudio, la biopelicula presento 34,28% de solubilidad, por lo que demostro ser soluble,
ya que la mayoria de componentes de la biopelicula son hidrofilicos, lo que hace que la
biopelicula se disuelva con mayor facilidad en agua. Este valor obtenido es cercano a los
valores expuestos por otros autores. Como se citd en [73], en el estudio realizado por Lopez,
Garcia y Zaritzky, quienes compararon la solubilidad de filmes bioplésticos, hechos a partir de
almidon de maiz, en funcion del contenido de plastificante y variacion de temperatura,
concluyendo que tanto el aumento del plastificante como el de temperatura incrementaba de
igual forma la solubilidad, los rangos de solubilidad encontrados oscilaban entre 2% y 28%;
otro ejemplo que se destaca es el estudio realizado por Laohakunjit y Noomhorm, quienes
elaboraron filmes bioplasticos de almidon de arroz y evaluaron el comportamiento de la
solubilidad con respecto al contenido de plastificante, puntualizando que un aumento en la
concentracion de plastificante (glicerol y sorbitol), incrementa la solubilidad, el valor de
solubilidad estaba entre 15% y 25%; por ultimo, en la investigacion llevada a cabo por
Chiumarelli y Hubinger, quienes analizaron la solubilidad de cuatro formulaciones diferente
de bioplasticos hechos a partir de almidon de yuca, encontraron valores de solubilidad desde

27% hasta 43% .
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Teniendo en cuenta lo anterior, esta biopelicula no podria ser utilizada como empaque para
alimentos con alto contenido de humedad. Sin embargo, la solubilidad alta y su
biocompatibilidad las hacen candidatas a funcionar como recubrimientos comestibles de
alimentos de baja humedad, vehiculos de compuestos bioactivos, por ejemplo en
recubrimientos con antioxidantes o antimicrobianos en donde es deseable que éstos difundan
facilmente del recubrimiento al alimento, peliculas o particulas con bioactivos en donde éstos
deben liberarse una vez disuelta la particula o pelicula (vehiculos de fdrmacos, probidticos,

etc), entre otras aplicaciones [47].

3.3.2.c. Dureza. Para caracterizar la biopelicula, se realiz6 un ensayo de dureza segin la norma
ASTM D-2240 a la biopelicula obtenida. Esta prueba se realiza para determinar el
comportamiento viscoelastico del material, y ademas sirve como indicativo de la resistencia al
rayado, desgastey abrasion. Se debe tener en cuenta que la biopelicula que se elabor6 no pasé
por proceso de extrusion o moldeo por inyeccidn, procesos que cambian el nivel de cristalinidad
y orientacionde las fibras del material; caracteristicas que tienen influencia en la dureza de la

biopelicula. Los resultados obtenidos se encuentran en la tabla presentada a continuacion.

Tabla 6.
Resultados del ensayo de dureza realizado a la
biopelicula.
Unidad
Dureza
Shore A
No. 1 40
No. 2 42
No. 3 43
Media 41,67
Desviacion Estandar 1,527

Nota. Datos reportados de dureza en la escala shore A

para las probetas de la biopelicula.
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La dureza Shore, utilizando la escala Shore A o Shore D, es el método preferido para los
cauchos y los elastomeros termoplasticos, y también se utiliza habitualmente para los plasticos
"mas blandos" como las poliolefinas, los fluoropolimeros y los vinilos [65]. Teniendo en cuenta
lo anterior, los resultados expuestos en la Tabla 8 y lo consultado en la bibliografia, la
biopelicula obtenida es de tipo blando utilizado en materiales de caucho como las bandas

elasticas que presentan durezas entre 25A y 35A y sellos de caucho con 50A.

Segun la bibliografia consultada, existen diferentes materiales poliméricos con valores de
dureza cercanos al obtenido, uno de ellos es el elastomero termoplastico SEBS (Styrene-
ethylene-butylene-styrene), que se comporta como un caucho sin sufrir vulcanizacion,
presentando una dureza de 49 Shore A y una resistencia a la tension aproximada de 24,44 MPa.
Este material es similar al caucho natural y se utiliza en la industria como sustitucion del PVC

en la fabricacion de elementos como juguetes, tapones y articulos para el hogar.

3.3.2.d. Resistencia a la tension. Con el fin de determinar el cambio en el comportamiento
mecanico del biopolimero, se realizéun ensayo de traccion a dos probetas elaboradas a partir
de la pectina extraida de la pulpa de café bajo las condiciones establecidas por la norma
ASTM-D412 mediante el método A, el cual se utiliza para evaluar dicha propiedad mecanica
en muestras de tipo mancuerna. En la Tabla 9 se observan los resultados obtenidos en el

procedimiento y en la Figura 18 el diagramafuerza vs alargamiento que interpreta los mismos.

Tabla 7.

Resistencia a la tension de la biopelicula.

Probeta Tension(N/mm?2) Esfuerzo (%)
1 0,588 42,95
2 0,595 52,05
Media 0,591 47,50
Desviacion Estandar 0,003 4,55

Nota. Resultados obtenidos para las dos probetas utilizadas en el ensayo de

traccion.
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Figura 21.

Diagrama Fuerza vs. Alargamiento.

Fuerza (N

B | l Lo ! | L
Aargado (mm

W Pruehat W Prucha?

Nota. Descripcion grafica del comportamiento de la biopelicula al ser sometida a un

ensayo detension.

Teniendo en cuenta que los valores minimos aceptables del ensayo de traccion especificados
en la norma ASTM-D412 oscilan entre 14 y 24 MPa [48], la biopelicula elaborada no cumple
con la norma dado a los resultados registrados en la Tabla, donde se observa que la resistencia
a la tension promedio es de 0,591 MPa. Lo anterior permite establecer que las propiedades
mecanicas en cuanto a traccion de la biopelicula producida son deficientes en comparacion a
los plésticos de uso comercial. Un factor que pudo influir en las propiedades mecanicas es el
porcentaje del plastificante; puede existir un comportamiento inverso entre la cohesividad y las
propiedades mecanicas, donde se puede afectar propiedades como la cristalinidad del material
[37]. Aparte, la pectina utilizada en la formulacién no estaba totalmente pulverizada, lo que

pudo influir debido a que no se homogenizo6 por completo afectando la matriz de la pelicula.

El resultado del ensayo de tension (0,591 Mpa) representa un valor muy bajo en relacion a los
polimeros mas usados en la industria, el polietileno de baja densidad (LDPE) es uno de los
polimeros mas conocidos en la industria y es el material que presenta menor valor de resistencia
a la tensién en un rango de 6,2-17,2 MPa, rango que rechaza el valor obtenido para la

biopelicula.
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Segun la grafica de la Figura 18, la biopelicula presenta dos fases antes del punto de ruptura,
una primera fase corresponde a un comportamiento eléstico y el segundo comportamiento al
plastico. La curva que observa en el diagrama permite establecer que la biopelicula elaborada
presenta un comportamiento plastico mucho mayor con respecto a la fase eléstica, por ende

confiere propiedades deformables permanentemente.

Por ultimo, cabe resaltar que, a pesar de que la biopelicula elaborada en el presente trabajo
presenta propiedades de dureza similares a cauchos utilizados en la industria, no es posible
destinar su uso a dichas aplicaciones por la insuficiencia de otras propiedades mecanicas como
la resistencia a la tension. En comparacion con el SEBS, existe una gran similitud entresus
valores de dureza Shore A, tal como se describidé en el apartado 3.3.2.3. En cuanto a la
resistencia a la tension, ambos materiales difieren en sus valores, presentando 0,591 MPa para

la biopelicula y 24,44 MPa para el SEBS.

En el articulo [74] se elabor6 una biopelicula formulada a base de cascara de naranja, pectina
y glicerina donde el ensayo de resistencia a la tension presentd un valor maximo de 5,92 MPa
bajo la formulacion del 35% de pectina, 40% de glicerina 'y 25% de cascara de naranja. En este
trabajo se expone que dicha propiedad aumenta a medida que se adiciona glicerina y pectina.
Cabe resaltar que, en comparacion al presente trabajo, sélo se us6 26% de la pectina extraida

de la pulpa de caf¢, factor que pudo afectar en la propiedad de resistencia a la tension.

Por otro lado, una biopelicula realizada a partir de la pectina extraida de la cascara de naranja
expuesto en el articulo [37] present6 una resistencia a la tension promedio de 0,0446 y 0,0457
MPa, lo que llevd a concluir que las propiedades mecéanicas de la pelicula formada son
deficientes en comparacion con polimeros convencionales. Cabe resaltar que, en su
produccion, se incluy6 agua, almidén de yuca, carbonato de sodio, polvo de naranja, glicerina
y pectina, realizando diferentes formulaciones en cuanto al contenido de los compuestos
nombrados. La baja resistencia a la tension se les atribuy¢ a posibles acumulaciones de pectina

y almidoén en puntos especificos de la matriz.

A pesar de que la biopelicula elaborada a partir de pectina extraida de café ardbica no presentara
propiedades mecanicas eficientes para emplearse como sustituto de un polimero comercial,
puede destinarse como recubrimientos de alimentos bajos en contenido de humedad. También

existen materiales de industria farmacéutica que presentan resistencia a la tension bajos como
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los apdsitos convencionales. La gasa reporta valores promedios de 0,038 MPa, apositos de
alginato presenta resistencia mecéanica de 0,003MPa y otro apdsito de hidrofibra de

hidrocoloide posee una resistencia a la tencion de 0,044 MPa [37].
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4. CONCLUSIONES

Mediante la revision bibliografica, se logrd establecer las variables mas influyentes en el
proceso de extraccion de pectina para poder llevar a cabo la formulacion del disefio de
experimentos; el pH, la temperatura y el tiempo del proceso afectan en gran proporcion el

rendimiento y la calidad del producto final.

Se realiz6 la extraccion y purificacion de pectina de la pulpa de café tipo Arabica, utilizando
el método de hidrdlisis acida bajo condiciones de pH 1 y temperatura de 90°C durante 40
minutos conagitacion constante. Se obtuvo un rendimiento maximo del 5,39% en base seca,

valor aceptable del rango establecido en el articulo de C. Serrat-Diaz et al.

La caracterizacion de la pectina presentd 3 706,13 mg/mEq de peso equivalente, 0,27 mEq/g
de acidez libre, 14,43% de contenido de metoxilo, 8,08% de humedad, 94,48% de grado de
esterificacion y 17,60% de acido anhidrido galacturdnico; las cuales permitieron establecer que
se obtuvo una pectina de alto metoxilo, de gelificacion rapida, soluble en agua y baja pureza,

esta ultima por la posible presencia de otros azucares en la estructura.

Se demostr6 que se puede obtener una biopelicula a partir de la pectina extraida de la pulpa de
café Arabica mediante la técnica de casting, presentando propiedades de solubilidad del
34,28%, haciéndola soluble enagua; una dureza Shore A de 41,67 que la clasifica como material
blando y una resistenciaa la tension de 0,591 MPa, valor deficiente para sustituir polimeros

comerciales segun las especificacionesde la norma ASTM D-412.

La biopelicula elaborada presentd propiedades mecanicas deficientes como para la sustitucion
de polimeros comerciales, sin embargo, puede ser utilizada en la elaboracién de apdsitos

destinados en la industria farmacéutica y recubrimientos de alimentos con poca humedad.
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GLOSARIO

Acidez: término que indica la cantidad de acido presente en una sustancia. Un 4cido es una
sustancia quimica que emite iones de hidrogeno en agua y forma sales cuando se combina con

ciertos metales [49].

Acido galacturénico: monosacarido de seis &tomos de carbonos, perteneciente al grupo de los

azucares acidos y es el principal componente de las pectinas de las frutas.

Alargamiento: es el cambio de longitud que experimenta un cuerpo al ser aplicada unacarga

sobre el mismo [50].

Bioplasticos: material plastico que deriva de recursos renovables como el almidon y la celulosa
de las plantas. Dentro de los compuestos biologicos, se encuentran los cultivos o sus desechos,

pero también se pueden fabricar mediante procesos de fermentacion bacteriana [51].

Diseifio de experimentos: el disefio de experimentos consiste en determinar cudles pruebas se
deben realizar y de qué manera, para obtener datos que, al ser analizados estadisticamente,
proporcionen evidencias objetivas que permitan responder las interrogantes planteadas, y de
esa manera clarificar los aspectos inciertos de un proceso, resolver un problema o lograr

mejoras [24].

Dureza: es la capacidad de oponer resistencia a la deformacion superficial por un materialmas

duro [52].

Elongacion: incremento de la longitud de una probeta de ensayo producido por una tension de

carga [53].

Esterificacion: consiste en la reaccion de un grupo carboxilo (-COOH) y un grupo hidroxilo

(- OH) para formar un grupo éster (-COOR) [54].

Extraccion: técnica empleada para separar un producto organico de una mezcla de reaccion o
para aislarlo de sus fuentes naturales. Puede definirse como la separacion de un componente

de una mezcla por medio de un disolvente [55].
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Filtracion: es un proceso o procedimiento fisico-mecanico para la separacion de sustancias,
las cuales en muchos de los casos, presentan diferentes tipos y tamafios de particulas en

suspension en un fluido [56].

Geles: coloides transparentes compuestos por un liquido disperso en un solido. Son sustancias

consistentes como solidos, pero pueden fluir al ser aplicada una fuerza [68].

Gelificacion: proceso mediante el cual se espesan y estabilizan soluciones liquidas, emulsiones

y suspensiones [57].

Hidrélisis: es una reaccion quimica en la que moléculas de agua (H20) se dividen en sus

atomos componentes (hidrogeno y oxigeno) [58].

Metoxilo: grupo funcional o radical consistente en un grupo metilo unido a un oxigeno.

Pectina: la pectina es el principal componente enlazante de la pared celular de los vegetalesy
frutas. Quimicamente, es un polisacarido compuesto de una cadena linear de moléculas de

acido D-galacturonico, las que unidas constituyen el acido poligalacturénico [37].

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 [37].

Polimerizacion: conjunto de reacciones quimicas en las cuales, un mondémero iniciador o
endurecedor activa a otro mondmero para comenzar la formacion de enlaces quimicos entrest,
para dar lugar a una molécula de gran peso molecular (macromolécula), ya sea esta de cadena

lineal o de estructura tridimensional, denominada polimero [59].

Polimero: son materiales de origen tanto natural como sintético, formados por moléculasde
gran tamafio, conocidas como macromoléculas. Los polimeros de origen natural son: la

celulosa y las proteinas [37].

Polisacaridos: son glicidos de alto peso molecular, constituidos por un elevado nimerode
unidades monosacaridos, unidos mediante enlaces glicosidicos, en largas y complejas cadenas.

Los polisacaridos difieren entre si en sus estructuras, asi como en sus componentes
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monosacaridos. Cumplen mayormente con funciones bioldgicas como polisacaridos de reserva

o estructurales.

Precipitacion: es un proceso de obtencion de un sdlido a partir de una disolucion. Puede
realizarse por una reaccion quimica, por evaporacion del disolvente, por enfriamiento repentino

de una disolucioén caliente, o por cambio de polaridad del disolvente [60].

Ramnosa: monosacarido de seis carbonos perteneciente al grupo de las metilpentosas y
desoxihexosas, puede encontrarse en diversas sustancias bioldgicas como polimeros de pectina

[61].

Rendimiento: es la proporcion que surge entre los medios empleados para obtener algo y el

resultado que se consigue [62].

Solubilidad: capacidad que posee determinada sustancia para disolverse en otra y formarun
sistema homogéneo y depende de la naturaleza quimica del soluto y disolvente. El términose
utiliza para designar al fendmeno cualitativo del proceso de disolucion como cuantitativo dela

concentracion de las soluciones [27].

Tension: fuerza aplicada para producir deformacion en un area unitaria de una probeta de

ensayo. Es la relacion de carga aplicada al area de seccion transversal original [63].
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ANEXO 1.

RECOMENDACIONES

Se recomienda continuar la investigacion sobre las biopeliculas hechas con la pectina extraida

de la pulpa de café para la elaboracion de empaquesactivos.

Se recomienda realizar la extraccion de la pectina con pulpa de café recién despulpada, segin
la bibliografia consultada, los rendimientos de extraccion se ven influenciados negativamente
por la maduracion de la pulpa. La actividad enzimatica en el proceso de maduracion de la
materia prima despolimeriza los polisacaridos presentes disminuyendo su grado de

metoxilacion y esterificacion.

Se recomienda realizar réplicas en el disefio de experimentos establecido para el proceso de
extraccion de la pectina que permita obtener una estimacion del error experimental y se pueda

calcular mas precisamente la respuesta de los efectos estudiados.

Se sugiere realizar otras pruebas de caracterizacion en la biopelicula que permita ampliar el
conocimiento de otras propiedades que influyen en el comportamiento de la misma y asi
establecer con precision su aplicacion en la industria. Propiedades como la permeabilidad al
vapor de agua, prueba de desgaste, biodegradabilidad, entre otras son fundamentales para

disponer este tipo de pelicula en empaques activos.

Para la elaboracion de la biopelicula, se recomienda realizar ensayos donde se varie o se
reemplacen la cantidad de los componentes con el fin de determinar la proporcidén que confiera

mejores propiedades mecanicas a la biopelicula para su uso comercial.
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