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RESUMEN

El objetivo del presente estudio fue obtener pectina a partir de residuos agricolas de limoén (Citrus
limon) por el método de hidroélisis acida y su aplicacion en el area farmacéutica, mediante un
estudio experimental y cuantitativo. La poblacion de estudio estuvo conformada por los residuos
organicos del limdn que se procesaron a nivel de los restaurantes de la zona centro de la ciudad
de Riobamba. Para el desarrollo de la investigacion se realizé el pre tratamiento de los residuos y
en la extraccion de pectina se tomd en cuenta tres variables como pH, tiempo y temperatura de
extraccion. Como resultado se obtuvo que, el mejor tratamiento se dio bajo condiciones como pH
1.5, temperatura de 80°C y por un tiempo de extraccion de 80 minutos, con un rendimiento
quimico de 7,77%, en cuanto al andlisis fisico-quimicos se determind un valor de humedad de
3,2%, cenizas 1,49, peso equivalente 1250 mg/mEq, acidez libre de 0,0008 mEg/g, porcentaje de
metoxilo de 6,90%, grado de esterificacion de 84,75% y en el porcentaje de acido anhidro
galacturonico se obtuvo 92,40%, determinando de este modo, que la pectina al ser de alto metoxilo
posee una capacidad como agente gelificante y estabilizante. También se elabord una crema
corporal a base de &cido salicilico determinando que el producto cumplié con las caracteristicas
organolépticas y un pH adecuado para garantizar su uso a nivel dérmico. Se concluyd que la
pectina obtenida de residuos de limon cumplié con los parametros de calidad y es util a nivel
farmacéutico al ser un agente estabilizante de las emulsiones. Se recomienda realizar un adecuado
pre tratamiento de los residuos organicos y potenciar el uso de la pectina a nivel industrial al ser

una pectina de calidad.

Palabras clave: <BIOQUIMICA Y FARMACIA>, <PECTINA>, <LIMON>, <RESIDUOS
ORGANICOS>, <ANALISIS FiSICO QUIMICO> <AGENTE ESTABILIZANTE>,
<EMULSIONES>.

0116-DBRA-UPT-2023

xii



ABSTRACT

The main objective of this research study was to obtain pectin from lemon (Citrus limon)
agricultural residues by the acid hydrolysis method and its application in the pharmaceutical area.
Through an experimental and quantitative study. The study population was made up of the organic
residues of the lemon that were processed, at the level of the restaurants in the downtown area of
the city of Riobamba. For the development of the investigation, the pre-treatment of the residues
was carried out and in the pectin extraction began, three variables were taken into account, such
as pH, time, and extraction temperature. As a result, it was obtained that the best treatment was
given under conditions such as pH 1.5, a temperature of 80°C, and an extraction time of 80
minutes, with a chemical yield of 7.77%, regarding the physical-chemical analysis, a humidity
value of 3.2%, ash1.49, equivalent weight 1250 mg/mEq, free acidity of 0.0008 mEg/g, methoxyl
percentage of 6.90%, degree of esterification of 84.75% and in the percentage of galacturonic
anhydrous acid wasobtained 92.40%. Determining that pectin, being high methoxyl, has a
capacity as a gelling and stabilizing agent. A salicylic acid-based body cream was also made,
determining that the product met the organoleptic characteristics and an adequate pH to guarantee
its use at a dermal level. It was concluded that the pectin obtained from lemon waste complied
with the quality parameters andis useful at a pharmaceutical level as it is a stabilizing agent for
emulsions. It is recommended to perform an adequate pre-treatment of the organic waste and

promote the use of pectin at an industrial level, as it is a very good quality pectin.

Keywords: <BIOCHEMISTRY AND PHARMACY>, <PECTIN>, <LEMON>,
<ORGANIC WASTE>, <CHEMICAL PHYSICAL ANALYSIS>, <STABILIZING
AGENT>, <EMULSIONS>.

Mgs. Evelyn t‘éfﬁﬁnﬁ Macias Silva
@il 0603239070
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INTRODUCCION

Ecuador es un pais con gran diversidad agraria, sobre todo en el cultivo y produccién de productos
como el limdn, que constituye una de las frutas mas consumidas por su aporte de nutrientes y por
su uso a nivel medicinal (Vanegas 2015, p. 16).

En el periodo 2016-2017 la superficie cultivada de limén increment6 a nivel mundial con una tasa
anual de alrededor del 3%. En el 2013 Ecuador registré 5500 hectareas de limdn, ubicandose en
el décimo lugar en América Latina, sin embargo, segun el Ministerio de Agricultura y Ganaderia
(MAG) sélo el 0,08% de las hectareas sembradas correspondian a las exportaciones del pais,
produciendo anualmente 24802 toneladas (Mero 2020, p. 16).

En cuanto al limon, la pulpa o endocarpio es ampliamente aprovechada, mientras que la cascara
0 epicarpio, que es el residuo principal, termina desechandose. No obstante, de la céscara se
pueden obtener productos con alto valor agregado como es el caso de la pectina, la cual posee
capacidad para formar geles de gran importancia en la industria alimentaria y farmacéutica,
aungue también tiene un elevado impacto ambiental y econémico (Flores et al. 2016, p. 77).

De acuerdo al Banco Central de Ecuador, en el pais se importa pectina desde el afio 1990 desde
distintos lugares como: Alemania, Brasil, Bélgica, Colombia, Espafia, China, México, Dinamarca,
Estados Unidos y Per(; debido a que este producto no es producido en el pais (Renteria 2015, p. 11).
Para el afio 2015 el volumen de importacion fue de alrededor de 44,88 toneladas métricas, lo que
genera una salida de divisas de $762.960,00 y a la vez dependencia tecnoldgica de produccion
proveniente de otros paises. En Ecuador las principales importaciones de pectina las dan por cinco
empresas: Industrias Lacteas Toni, Ecuajugos S.A, Alpina Productos Alimenticios Alpiecuador
S.A, Alvarado Roman Edgar y Provequim C.A; empresas que adquirieron el kilogramo de pectina
a un valor de $23,50 (Rivadeneira y Lok 2016, p. 1).

En la actualidad ha incrementado el interés por los productos naturales, por lo cual, a nivel
mundial han surgido alternativas para el aprovechamiento de subproductos agricolas. (Avila 2019,
p. 18). Con el uso de tecnologias, procesos quimicos y biotecnoldgicos, es factible dar un uso
productivo a desechos organicos como las cascaras de frutos citricos, para su posterior uso a nivel
industrial, mediante distintos métodos y técnicas, donde se destaca la hidrolisis acida al presentar

mayor rendimiento de reaccion y al no requerir de pre tratamientos sofisticados (Avila 2019, p. 17).



CAPITULO |

1. DIAGNOSTICO DEL PROBLEMA

1.1.  Planteamiento del problema

En la industria farmacéutica los usos de pectina son ain limitados respecto a la industria
alimentaria, sin embargo, en los ultimos afios se ha enfatizado su uso como agente estabilizador,
excipiente, portador de farmacos de liberacion controlada, agente de union, entre otros; teniendo
efecto en la excrecion de compuestos toxicos, como agente anticoagulante, accién inmunoldgica,
aposito de heridas, vehiculo de transferencia genética y en formulaciones de medicamentos contra
el cancer o problemas a nivel intestinal (Mufioz 2016, p. 9).

A nivel nacional se genera una gran cantidad de residuos organicos, los cuales no son
aprovechados o procesados para su uso a nivel industrial. Ademas, el poco conocimiento en el
pais ha provocado que no se produzca pectina a nivel nacional, por lo que, las industrias

alimentarias y farmacéuticas deben importar pectina al pais.

1.2. Justificacion

Teniendo en consideracién la alta demanda de la pectina a nivel alimentario, cosmetolégico y
farmacéutico, ha surgido la necesidad de desarrollar a nivel del laboratorio un proceso que permita
la obtencidn de este polisacarido, a partir de residuos organicos del limoén. Este procedimiento
permitira generar un producto a un menor costo en relacién a la pectina comercial y con un valor
agregado por su impacto a nivel ambiental con el aprovechamiento de residuos de productos que
son ampliamente utilizados.

Con base en lo anterior y considerando que Ecuador es un pais que produce a gran escala el limén,
se considera que se cuenta con la suficiente materia prima para poder llevar a cabo el
procedimiento, ademas, el método de extraccion de hidrdlisis &cida es de bajo costo respecto a
otros procesos, por lo cual, la generacion de pectina es un procedimiento viable con el fin de

generar este polisacarido con altos estandares de calidad.

1.3.  Objetivos

1.3.1. Objetivo general

Obtener pectina a partir de residuos agricolas de limén (Citrus limon) por el método de hidrolisis

acida y su aplicacion en el area farmacéutica.



1.3.2. Objetivos especificos

e  Extraer pectina a partir de residuos de limén mediante hidrolisis &cida y evaluacion del
rendimiento quimico.

e Realizar la caracterizacion de la pectina extraida de residuos de limén mediante ensayos
fisico-quimicos.

e Comparar las caracteristicas de la pectina extraida por residuos organicos respecto a los
parametros de una pectina comercial segun la FAO y la USP.

e  Aplicar la pectina obtenida de residuos de limdn como agente estabilizante de emulsion, para

su utilizacion en el &rea farmacéutica.



CAPITULO II

2. MARCO TEORICO

2.1. Antecedentes

En los altimos afios ha cobrado importancia el uso de productos bionaturales por el beneficio a la
salud y el menor impacto ambiental, uno de estos productos es la pectina, un biopolimero
constituido por &cido galacturonico, el cual confiere sus propiedades gelificantes a nivel de la
industria farmacéutica y alimentaria (Molina 2018, p. 2).

En México un estudio sobre “Utilizacién de un desecho de la produccion de jugo de limon persa
(Citrus latifolia) en la obtencién de pectina citrica”, encontré que los desechos que se generan en
las productoras de jugo persa podrian ser usados en la extraccion de pectina por medio de
hidrolisis acida, utilizando &cido clorhidrico para poder ajustar el pH con una relacion 1:1 del
alcohol etilico y el extracto de pectina, obteniendo asi un mayor rendimiento, al igual que llevando
un control de las variables temperatura, relacién agua-cascara y tiempo (Romero et al., 2017, p. 292).

En Pert se realiz6 un estudio sobre “Optimizacion de las condiciones de extraccion de pectina a
partir de céascara de limén francés (Citrus medica) utilizando la metodologia de superficie de
respuesta”’, donde se determin6 que la extraccion a partir de la cascara de limon a una temperatura
entre 70-90°C, con un pH de 1 a 3, obteniendo un rendimiento de 10,5-52,5%, ademas, el
porcentaje de esterificacion presentaba una variacién del 52,2 al 80%, siendo una pectina de alto
metoxilo (Flores et al., 2018, p. 77).

En Colombia una investigacion acerca de “Estudios de obtencion de pectina aplicando procesos
de membrana”, determind que, los procesos de membrana eran una herramienta adecuada para
realizar la concentracion del extracto pectinico, debido a la porosidad y a la resistencia hidraulica,
ya que no se utilizaron agentes precipitantes en comparacion al método convencional. Ademas,
se obtuvieron geles con diferente fuerza de rotura, enfatizando en la necesidad de un proceso de
ultrafiltracion para obtener un producto que se ajuste de mejor manera a los estandares de calidad
(Damian, 2018, p. 92).

En Quito un estudio sobre “Disefio de un proceso para la obtencion de pectina de la corteza del
limoén de la variedad Tahiti”, se determiné un rendimiento superior de 14,76% al trabajar a 75°C,
con un pH de 3. Al caracterizar la pectina extraida se concluy6 que cumplia con los estandares de
la FAO con un contenido de agua de 5,86%, cenizas de 1,21, con 3,55% de metoxilos y un grado
de esterificacion de 72,85% (Galeas, 2017, p. 107).

Un estudio sobre la aplicacion de la pectina en la industria farmacéutica sobre “Extraccion y
caracterizacion de pectinas de piel de lima y su uso como estabilizante de emulsiones de aceite

en agua”, determiné que, la pectina extraida tuvo un rendimiento del 71%, con abundancia de
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acidos uronicos, seguidos de glucosa y arabinosa; las pectinas de alto metoxilo son capaces de
estabilizar una emulsion ya que al comparar una emulsion con tween 20 se observé que el uso de
pectina le daba una mayor viscosidad de 37 aproximadamente, ademas, presentaban mayor

estabilidad, siendo una opcién viable para la formulacién de emulsiones de aceite en agua
(Chamorro 2019, p. 27).

2.2. Bases tedricas

2.2.1. Limén (Citrus limon)

El limdn es considerado como la tercera especie de citricos mas importantes a nivel mundial,
detras del naranjo y el mandarino. Esta fruta se consume generalmente en forma de zumo debido
a la gran cantidad de nutrientes beneficiosos que posee. El cultivo de esta fruta requiere de un
clima determinado, se pueden encontrar en algunas zonas con clima tropical o semi tropical, sin
embargo, no tienen las mismas caracteristicas porque son muy gruesos y con muy poca acidez
(Gallegos 2017, p. 1).

Dentro de las mdltiples propiedades nutritivas del limén, se sabe que son bajos en calorias,
ademas, se destaca su contenido en cuanto a vitamina C, 4cido citrico que es una sustancia
astringente y el potasio que es un mineral (Gallegos 2017, p. 1).

El limon tiene su origen en la India o China, cultivAndose en Asia desde hace un poco mas de
2.500 afios, en el siglo XVI fue introducido en el continente americano por los exploradores
espafioles. Se pueden clasificar segun su tamafio, en pequefios, medianos y grandes y por la
coloracion en verdes y amarillos, ademas, en cuanto a la porcion comestible es de 64 gramos por

cada 100 gramos de producto (Planas, 2017, p. 1).

lustracién 1-2. Limén

Fuente: Gallegos, J. El limén, 2017.



2.2.1.1. Componentes del limén

EI mayor componente del limén es el agua, por lo que esta fruta tiene un escaso valor caldrico de
44 kcal/100 g, también aporta en gran medida vitamina C, alrededor de 50 mg/100 g de fruta
comestible. En cambio la pulpa, contiene &cidos de tipo organico, principalmente acido citrico y
en menor cantidad el &cido malico (el cual es responsable del sabor acido de esta fruta), acido

acético y &cido formico. En la céscara existe gran cantidad de fibra, la cual puede ser de dos tipos
(AILIMPO 2019, p. 11):

- Solubles: gomas, mucilagos y pectinas

- Insolubles: celulosa, lignina, hemicelulosa

El lim6n también posee variedad de fitonutrientes o componentes bioactivos como flavonoides
(flavonas, flavonoles, dihidroflavonoles), terpenos, compuestos fendélicos, cumarinas y
antocianinas (Porras 2018, p. 95).

Tabla 1-2: Composicion nutricional del limén

Componente Por 100 g de porcion comestible
Energia (Kcal) 44,00
Proteinas (g) 0,70
Lipidos totales (g) 0,40
Colesterol (mg) -
Carbohidratos (g) 9,00
Fibra (g) 1,00
Agua (9) 88,90
Calcio (mg) 12,00
Hierro (mg) 0,40
Yodo (ug) 3,00
Magnesio (mg) 18,00
Zinc (mg) 0,12
Sodio (mg) 3,00
Potasio (mg) 149,00
Fdsforo (mg) 16,00
Selenio (ug) 1,00
Tiamina 0,05
Rivoflavina 0,03
Vitamina C (mg) 50,00
Vitamina A (ug) 2,30
Vitamina D (ug) 0,00
Vitamina E (mg) 0,50

Fuente: Ministerio de Agricultura, Pesca y Alimentacion, 2019.

Realizado por: Soria, Erika, 2022.




2.2.1.2. Distribucion del limén en el Ecuador

A nivel mundial existen ciertas variedades de limon (Citrus limén), que se diferencian en su
contenido de zumo, la textura de la corteza, su grosor, el color y también la presencia de semillas.
Las variedades mas importantes son (Garcia, 2017, p. 2):

- Verna

- Fino o Primofiori

- Eureka

- Lisbon,

En Ecuador se cultiva principalmente dos variedades de limon, el “sutil” para el consumo a nivel
local y el “Tahiti" se usa para la exportacion. Entre ambas variedades hay alrededor de 4405
hectareas, en monocultivo y un total de 3257 unidades de la produccion agropecuarias. De
acuerdo a un Censo Agropecuario, se estima que, en las provincias de Manabi y Guayas se da la
mayor produccidon de limén Tahiti (Garcia, 2017, p. 2).

Segun el Ministerio de Agriculturay Ganaderia (MAG) en el pais en el afio 2015, se evidenci6 la
existencia de 5419 hectéareas sembradas de limon, sin embargo el porcentaje de exportacion era
minimo, s6lo el 0,08%, donde se demuestra lo poco explorado que es el pais, la principal
concentracion la presentaba Manabi con el 32%, Pichincha con 22%, Guayas con el 13%, Loja
con 9%, El Oro con 4%y el resto del pais con el restante del 12%; en total se produce anualmente

24802 toneladas teniendo un rendimiento productivo de 4720 kilogramos por hectarea (Mero 2020,
p. 2016).

2.2.1.3. Parametros de calidad del limén

Dentro de los parametros de calidad que presenta el limén, se encuentran los mencionados a

continuacion:

Tabla 2-2: Pardmetros de calidad del limoén

Parametro Valor
Humedad 89,99%
Cenizas 3,15

pH 2,4
Sélidos solubles 9
Acidez 50,1
Vitamina C 482 mg/l

Fuente: Ortiz, Karla, 2018.
Realizado por: Soria, Erika, 2022.



2.2.2. Pectina

La pectina es una sustancia natural formada en la pared primaria y en los tejidos parenquimaticos
y mesenquimaticos de vegetales y frutos, al funcionar como un cemento intercelular. La pectina
fue descubierta en 1825 al ser aislada por el quimico Henri Braconnot, este término deriva del
griego “pektikos”, que significa solidificar o congela. Esta sustancia tiene la particularidad de
formar coloides, ya que absorbe una gran cantidad de agua, estd dentro del grupo de los
oligosacéridos y polisacéridos con alto peso molecular, conteniendo largas cadenas de 1,4-a-D-

acido galacturénico cuyos grupos carboxilicos se encuentran parcialmente metoxilados (Silvaetal.,
2017, p. 176).
A nivel general la pectina se encuentra en una gran variedad de frutos en los siguientes

porcentajes:

Tabla 3-2: Porcentaje de pectina en frutos

Frutos Pectina (%)
Citricos 20-35
Manzanas 10-15
Girasol 15-25
Maracuya 15-20

Fuente: Baltazar, R. Extraccion de pectina de cascara de limén francés, 2015.
Realizado por: Soria, Erika, 2022.

2.2.2.1. Pectinaen el limén

En el limdn se encuentra mayoritariamente la fibra de tipo soluble como es el caso de la pectina,
la cual se ubica en el albedo, la capa blanca de textura esponjosa debajo de la corteza del fruto.

El porcentaje de pectina tanto en materia fresca como en materia seca, se presenta a continuacion
(AILIMPO 2015, p. 10):

Tabla 4-2: Porcentaje de pectina en el limon

Fruto Pectina (%)
Materia fresca Materia seca
Corteza de limon 3% 32%
Corteza de limén verde 4% 50%

Fuente: Baltazar, R. Extraccion de pectina de cascara de limon francés, 2015.
Realizado por: Soria, Erika, 2022.



2.2.2.2. Estructura quimica de la pectina

En la pectina se identifican dos regiones, una lisa y una rugosa, las mismas que estan conformadas
por tres dominios de polisacaridos, el constituyente mayoritario es Homogalacturonanos en un
65%, el cual se encuentra formado por residuos de acido galacturénico, que se unen por enlaces
oy cuyos grupos carboxilo son metilesterificados de forma parcial. La complejidad de la pectina
es alta debido a que la estructura puede cambiar durante la conservacion, almacenamiento de la
plantay el procesamiento de este heteropolisacarido, al modificarse su funcionalidad (Mufioz, 2018,
p. 3).

Las pectinas estan formadas por tres dominios de polisacaridos en los siguientes porcentajes
(Salazar y Gamboa, 2019, p. 68):

- Homogalacturonanos: Es un polisacérido péctico abundante a nivel de la pared celular,
ademas, esta presente en alrededor del 60-65% de la masa total de la pectina.

- Ramnogalacturonanos I: Representa del 20-35% de la pectina, se encuentra en forma de
zigzag y posee una variedad de cadenas de glucanos, en especial, galactosa y arabinana unidas a
unidades de ramnosa.

- Ramnogalacturonanos Il: Es una estructura representa el 10% de la pectina, es un esqueleto

de ocho homogalacturona unidas.

Homogalacturonano

Ramnogalacturonano IT

Ramnogalacturonano I

@ Acido acérico © Fucosa

.Acldo3-deoxl-manoutulosénlco(KDO) @ Galactosa

@ Acido galacturénico O Ramnosa
@ Acido glucurénico © Xilosa

@ Apiosa = Metilésteres
© Arabinosa = Acetilésteres

lustracion 2-2. Estructura bésica de la pectina.

Fuente: Mufioz, N. Obtencidn y caracterizacion de pectinas, 2015.



2.2.2.3. Localizacion de la pectina

La pectina es un polisacarido que se halla en la pared celular y, ademas, es muy abundante en las
zonas no lefiosas de la planta. A nivel de la pared celular vegetal hay una matriz compleja que
caracteriza a la planta de forma morfoldgica y a la vez permite la comunicacion del medio externo

e interno, entre células. En su composicidn se pueden distinguir las siguientes sustancias (Patifio

2021, p. 18):

Celulosa

Polisacaridos pécticos

Hemicelulosa

Proteinas

Cutina

Lignina

Suberina

Compuestos inorganicos

microfibrillas
de celulosa

hemicelulosas glicoproteinas

moléculas
de celulosa

pectinas
acidas

pectinas
neutras

llustracion 3-2. Estructura de la pared celular.
Fuente: Menéndez, J. 2014.

2.2.2.4. Clasificacion de la pectina

Dentro del grupo de las pectinas se pueden evidenciar dos tipos en funcién del grado de

esterificacion:
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- Pectinas de alto metoxilo

Son aquellas pectinas con mas del 50% de los grupos carboxilo del &cido galacturénico
esterificados con metanol, se considera que pueden formar geles bajo condiciones de pH de 2,8 y
3,5 y una cantidad de sélidos solubles o azlcar en un rango de 60% y 70. A nivel general una
pectina puede tener un 16% de metoxilo sin embargo se pueden encontrar pectinas con hasta el
14%. Este grupo de polisacéridos pueden subdividirse en dos categorias (Ferreira, 2017, p. 18):

-De gelificacion rapida: forman el gel en menos de cinco minutos con un grado de esterificacion
del 68-75%.

-De gelificacion lenta: tardan mas de cinco minutos en formar el gel con un grado de esterificacion
del 60-68%.

COOH COOCH3; COOCH;3

e

COOCH; COOH

llustracion 4-2. Estructura de la pectina de alto metoxilo.
Fuente: Toapanta, E. 2018.

Gel de pectina de alto metoxilo

Las cadenas de las pectinas de alto metoxilo se unen por interacciones de tipo hidrofébico de los
grupos metoxilo o a la vez mediante puentes de hidrégeno y como consecuencia las pectinas de
alto metoxilo pueden formar geles a pH entre 1 y 3,5, con una concentracion de azUcar entre el
55% y el 85% (Calvo, 2018).

- Pectinas de bajo metoxilo

Son un grupo de pectinas con menos del 50% de grupos carboxilo esterificados con metanol. La
formacion del gel tiene lugar cuando hay un pH de 1 a 7, ya que este parametro no afecta la textura
del gel ni tampoco la cantidad de sélidos solubles, pero requiere la presencia de cationes

divalentes como el calcio, que es el factor dominante (Ferreira, 2017, p. 18).

COOCH;

EPES P

COOCH; COOH

llustracion 5-2. Estructura de la pectina de bajo metoxilo.

Fuente: Toapanta, E. 2018.
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Gel de pectina de bajo metoxilo: En el caso de la formacién de geles de bajo metoxilo se da la
unién de las cadenas a través de iones de calcio, para formar puentes entre las cargas negativas.
Estas pectinas pueden formar geles de consistencia maxima cuando la cantidad de calcio varia de
20 a 100 mg por gramo de pectina, ademas, la presencia de azUcar puede reducir
significativamente la cantidad de calcio necesaria, es decir, a menor cantidad de azlcar que esté
presente en el producto, sera necesario utilizar pectinas de bajo metoxilo para poder obtener una

misma consistencia (Calvo, 2018).

2.2.2.5. Propiedades fisico-quimicas de la pectina

Las pectinas presentan varias propiedades responsables de su actividad como por ejemplo (Ferreira,
2017, p. 21):

- Solubilidad: EI agua es el mejor solvente para las pectinas, pero es insoluble en solventes
organicos o en soluciones de detergentes cuaternarios, proteinas y cationes de tipo polivalente.

- Rotacion optica: Las soluciones de pectina son 6pticamente activas, con una rotacion de +
230° aunque la pureza aumenta este valor.

- Acidez: El pH puede variar entre 2,8 y 3,4 segun el grado de esterificacion.

- Viscosidad: Forman soluciones viscosas en agua, en las pectinas con alto metoxilo la
viscosidad aumenta cuando incrementa el peso molecular.

- Velocidad y tiempo de asentamiento: En los geles que se forman con pectinas de bajo
contenido de metoxilo, la temperatura de asentamiento es independiente a la velocidad de
enfriamiento.

- Poder de gelificacion: Es la capacidad de formar soluciones coloidales, los geles de pectina
con acido y azucar se forman con pectinas de alto metoxilo y en el caso de las pectinas de bajo

metoxilo, es importante la presencia de iones calcio (Ferreira, 2017, p. 21).

2.2.2.6. Meétodo de extraccion de la pectina

El proceso convencional para obtener pectina, especialmente de frutos citricos, es la hidrolisis,
mediante este proceso se da el rompimiento de los puentes de hidrogeno, implica etapas para
acondicionar la cascara, como lavado, trozado, inactivar enzimas, extraer solidos solubles,
después se procede a la extraccion de pectina, a la concentracion de extracto mediante presion

reducid, precipitacion del concentrado y finalmente secado y molienda(Damién et al., 2018, p. 74).

2.2.3. Hidrolisis acida

La hidrolisis acida es uno de los métodos méas conocidos para obtener pectina, el cual, consiste en
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colocar al sustrato a coccidn en un medio &cido, posterior se filtra y purifica para poder separar la
pectina del resto de compuestos presentes en las cascaras, para posteriormente secarla y molerlas
hasta obtener un polvo fino. Generalmente la extraccion con &cidos produce pectinas con alto
grado de esterificacion, mientras que las sales pectinas con bajo grado. La materia prima es
sometida a una hidrolisis acida, con temperatura entre 85 a 90°C, un pH de 1,6 a 2 con acido
clorhidrico y por un periodo de 30-60 minutos. Todos estos parametros de extraccion influyen en
el grado de gelificacion (Flores et al., 2017, p. 79).

Al material sélido se le afiade la misma cantidad de agua usada al inicio y a la solucién algun
acido como el sulfurico, nitrico o acido clorhidrico hasta tener un pH deseado, cuando se usa
acido clorhidrico al 37%, es posible calcular su uso en la solucion, por ejemplo, se usa de 6 a 8
ml del &cido por cada litro de la solucion del extracto, por un tiempo de calentamiento de 60
minutos a 70 u 80°C, ademas, la agitacion debe ser permanente para poder evitar que el material
solido pudiera depositarse en el fondo (Flores et al., 2017, p. 79).

En el proceso de hidrdlisis &cida se distinguen las siguientes etapas (Toapanta 2018, p. 32):

- Recepcidn y seleccion de la materia prima

- Lavado de las frutas

- Troceado de las frutas

- Escaldado: elimina la actividad enzimatica de las pectinasas, se utilizan temperaturas entre
70°Cy 100°C

- Pulpeado: proceso de obtencién de la pulpa de la fruta

- Filtracion: existe un flujo de fluidos gque separa un sélido de un medio en suspensién

- Secado

- Evaporacién

- Extraccién de las fases solido liquido

- Precipitacion usando etanol al 96%

- Molienda para reducir el tamafio de las particulas

- Tamizado para el posterior analisis granulométrico
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Seleccion de frutos

L
k

Lavado y desinfectado

¥
Retirado de pulpa y semillas —  Pulpa y semillas

¥
Cortado

¥
Tratamiento térmico 10 min @90°C

v
Enfriado

v
Almacenado

7°C

llustracion 6-2. Pre tratamiento de la materia prima

Fuente: Flores, Roger. Optimizacién de las condiciones de extraccién de pectina. 2015.

| Pesar 100 grs. cascara |
¥
| Reduccion tamafio de particula |

¥
Agua destilada + — Adicion de agua acidulada
HCl o CsH:O7 ¥
Hidrdlisis acida — 90 6 120 min. @
90°C
¥
Enfriado a temperatura ambiente
¥
Filtrado de la solucion
A J
Etanol al 95% . Precipitado de la pectina
¥
Filtrado de la pectina

¥
| Lavado de la pectina |

T

llustracion 7-2. Proceso de extraccion de pectina por hidrdlisis acida.

Fuente: Charchalac. L. Efecto de hidrélisis acida en el rendimiento de pectina. 2018.

14



2.2.4.  Pectina comercial
Se estima que la produccidn a nivel mundial de la pectina es de 35.000 toneladas anuales, siendo
los principales productores los paises de Dinamarca, Estados Unidos, Holanda, Canada, Suiza,

México y Alemania (Silva et al. 2018, p. 181).

Tabla 5-2: Ensayos de calidad de la pectina comercial.

Parametro Pectina comercial
Humedad 0,63%
Cenizas 1,35%
pH 33
Densidad 0,81 Kg/m?®
Grados Brix 1,57°
Viscosidad 103,83 Pa
% de grupos metoxilo 1,14%
% de rendimiento 10,11%

Fuente: Cuesta y Mufioz. Laboratorio de quimica organica, 2010.

Realizado por: Soria, Erika, 2022.

2.25.  Aplicaciones en la industria farmacéutica

La pectina se encuentra inscrita en la FDA como un aditivo seguro sin limites de consumo diario,
por lo que es ampliamente utilizado a nivel industrial, es un polimero usado en la elaboracion de
medicamentos al ser inocuo y de origen natural. Ademas es usado como vehiculo de distintos
medicamentos para realizar su liberacion controlada, sin embargo, no puede ser administrada
directamente al torrente sanguineo debido a su elevado peso molecular, por lo cual, es importante
despolimerizar las pectinas mediante procesos fisicos, quimicos o enzimaticos, para formar
oligosacaridos para ser absorbidos en el intestino delgado (Mufioz, 2015, p. 6).

Se han evidenciado multiples aplicaciones a nivel de la industria farmacéutica como (Silva et al.
2018, p. 180):
- Seusa como ingrediente para elaborar antidiarreicos o desintoxicantes.

- Algunos medicamentos se encapsulan con una pelicula de pectina protegiendo la mucosa
gastrica.

- Seusan como agentes absorbentes de lipoproteinas

- Util como membranas biopoliméricas de tipo cicatrizante.

- Lapectina puede reducir la intolerancia a la glucosa en pacientes diabéticos.

- Ayuda en la inhibicion potencial de la metastasis y el cancer.

- Inhibe el crecimiento del cancer prostatico.

- Seusa como ingrediente en productos nutracéuticos para combatir algunos tipos de cancer.
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- Agente estabilizante en emulsiones.

2.2.6. Demanda de la pectina en Ecuador

En el Ecuador aun no existen registros sobre alguna empresa dedicada a la produccion de la
pectina, sin embargo, existen datos de importacidn por parte de varias empresas que comercializan
este polisacarido y otras que lo utilizan en el proceso de elaboracién de productos en la industria.
A continuacion, se encuentran ciertas empresas ecuatorianas alimentarias dedicadas a la
importacion de pectina (Patifio 2021, p. 33):

- TONIS. A

- Resiquim

- IMPROLAC

- Ecuajugos

- Plastiquim

- Alpina

2.2.7. Emulsiones

Una emulsién es un sistema heterogéneo que estd formado por dos liquidos inmiscibles, de los
cuales uno esta disperso en el seno del otro, formando especies de finas gotas o glébulos. En este
grupo, se encuentran las cremas, que se definen como emulsiones liquidas viscosas o semisolidas,

basicamente se distinguen dos tipos: emulsiones de aceite en agua y emulsiones de agua en aceite
(Lui 2018, p. 4).

Tabla 6-2: Diferencias entre emulsiones

Aceite en agua (O/W) Agua en aceite (W/O)
Agua es el medio de dispersion Aceite es el medio de dispersion
Aceite es la fase dispersa Agua es la fase dispersa
No tienen textura grasa Tienen textura grasa
Se limpian con facilidad No se limpian con facilidad
Producen un efecto refrescante Previenen que se evapore la humedad
Tienen conductividad positiva Tienen conductividad negativa
Son la eleccion en emulsiones de uso interno Son la eleccion en emulsiones de uso
externo

Fuente: Lui, Daniel, 2019.
Realizado por: Soria, E, 2022.
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Los

Por tipos de fases:

« Directas: O/W Por el tamano de micela:

Fase dispersada lipofolica
Fase continua hidrofilica

*Emulsiones Microemulsiones
(¢=10° m) (¢=10% m)

* Inversas: W/O

Fase dispersada hidrofilica
Fase continua lipofolica

* Maltiples W/O/W

Fase dispersada hidrofilica
Fase dispersada lipofdlica
Fase continua hidrofilica

llustracion 8-2. Representacion de los tipos de emulsiones.
Fuente: Sanz, Sonia, 2017.

componentes de las emulsiones son los siguiente (Sanz, 2017, p. 1):
Sustancia activa

Fase acuosa

Fase oleosa

Agente emulsificante

Conservadores

Esencias

Agente hidratante

Colorante

Otros

Donde los tres componentes principales son (Lui 2018, p. 4):

Fase dispersa: que puede ser agua 0 aceite, sirve como vehiculo
Fase continua: que es donde se dispersa las gotas
Agente emulsificante/estabilizante: disminuye la tension superficial y evita la coalescencia

dando estabilidad fisica a la emulsién.

2.2.7.1. Calidad de las emulsiones

Para garantizar la calidad de la emulsion se toman en cuenta los siguientes analisis (Fernandez 2017,
p. 6):

Propiedades reoldgicas
Analisis de estabilidad fisica y quimica
Analisis microbiolégico
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- Analisis fisico: color, brillo

2.2.7.2. Emulsiones elaboradas con pectina

La pectina citrica es un polisacarido usado ampliamente como agente espesante, estabilizante
coloidal y gelificante. Para el desarrollo de una emulsion estabilizada en su viscosidad, es
importante tomar en cuenta la viscosidad, la movilidad electroforética y el tamafio de particula,
donde el exceso de ionizacién no es un pardmetro Util para la estabilizacion, generalmente se
preparan las emulsiones a pH de 3, con pardmetros controlados de carga eléctrica y propiedades
reoldgicas manteniendo radios hidrodindmicos estables (Robledo, 2017, p. 298).

Las emulsiones preparadas con pectinas pueden presentar incluso mayor estabilidad que las
preparadas con tween 20, debido a un incremento en la viscosidad de la fase continua en las
emulsiones aceite en agua o/w de la emulsién, gracias al grado de metilesterificacion de las

pectinas de alto metoxilo (Chamorro 2019, p. 27).

2.2.8. Pectina en cremas

A nivel de la industria cosmética, se ha utilizado la pectina es diversas formulaciones faciales

como cremas, lociones, geles o ténicos, por sus propiedades estabilizantes y suavizantes (Silvaet al.
2018, p. 181).
La pectina tiene en su composicién acido a-1-4 d-galacturdnico y ciertos azucares neutros, los

cuales son seguros para su uso en cosméticos. A nivel general tiene cuatro funciones
principalmente (Belkheiri et al. 2021, p. 19):

- Unio6n de componentes

- Estabiliza las emulsiones

- Controla la viscosidad

- Aporta suavidad

En el caso de cremas faciales, la pectina es utilizada debido a que posee las siguientes
caracteristicas (Cargill, 2021, p.1):

- Forma peliculas

- Aporta fluidez y es amigable con la piel

- Estabiliza la emulsion

- Es estable en medio &cido y neutro

- Tiene propiedades reoldgicas que permite controlar la viscosidad

- Tiene alta velocidad de disolucion

- Presenta buena solubilidad

- Agrega valor al producto por su origen natural y saludable

18



CAPITULO Il

3. MARCO METODOLOGICO

3.1.  Lugar de investigacion

El presente trabajo de investigacion se realizd en los laboratorios de: productos naturales,

tecnologia farmacéutica, investigacion, quimica analitica e instrumental de la Escuela Superior
Politécnica de Chimborazo (ESPOCH).

@

0
0

P 9 -

4

llustracion 1-3. Escuela Superior Politécnica de Chimborazo
Fuente: Google Maps, 2022.

3.2.  Tipoy disefio de la investigacion

La investigacion fue de tipo cuantitativa, con disefio experimental, debido a que es un tipo de
estudio en el cual se requiere evaluar o examinar el comportamiento de fendmenos, mediante la
manipulaciéon de una o varias variables bajo condiciones controladas. En esta investigacion se
realizé a nivel de laboratorio la obtencién de pectina a partir de residuos del limén mediante

hidrdlisis acida, manipulado las variables pH, tiempo de extraccion y temperatura de extraccion.
3.3.  Poblaciéon de estudio
La poblacién de estudio estuvo conformada por los residuos agricolas de limon que se procesan
a nivel de los restaurantes de la zona centro de la ciudad de Riobamba, al ser lugares que generan
a diario este residuo organico.

3.4, Tamafo de la muestra

Para el tamafio de la muestra se realizé un muestreo no probabilistico a conveniencia, tomando
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un tamafio experimental de 2 kilogramos de residuos del limén, al ser la cantidad que permitira
lograr los requerimientos de la investigaciéon a nivel del laboratorio. Ademas, la muestra fue
seleccionada en base a los criterios de inclusién y exclusion planteados. Para la realizacién del
trabajo se tomd en consideracion la metodologia de un estudio sobre “Disefio de un proceso para
la obtencion de pectina de la corteza del limén de la variedad Tahiti” (Galeas 2015, p. 34).

Criterios de inclusion

- Residuos de limén de los restaurantes de la zona centro de la ciudad

- Limones de la variedad Citrus limon

- Limones maduros

- Céscaras que no presenten moho, manchas o sustancias extrafias

Criterios de exclusién

- Residuos de limon de los restaurantes que se encuentren fuera de la zona centro de la ciudad

- Limones de otras variedades distintas a la de Citrus limon

- Cascaras de limdn manchadas, con moho, y con sustancias extrafias en la superficie

3.5.  Disefio experimental

3.5.1. Identificacidn de variables

Variables independientes

- pH del medio de extraccion

- Temperatura del medio de extraccion
- Tiempo de extraccion

Variable dependiente

- Porcentaje de rendimiento de la pectina

Tabla 1-3: Variables en cada etapa del proceso

ETAPA VARIABLES
Lavado Volumen de agua
Inactivacién enzimética Tiempo y temperatura de vapor de agua
Hidrdlisis acida pH
Tiempo
Temperatura
Filtracion Tamafio del tamiz
Concentracién Volumen final y temperatura del vapor
Precipitacion Volumen del etanol
Secado Temperatura del aire en la entrada

Fuente: Ramirez, C. Obtencion de pectina a partir de cascara de zanahoria. 2019.
Realizado por: Soria, Erika, 2022.
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3.5.2. Modelo del disefio experimental

Para el desarrollo de la investigacion se trabajé con un disefio completamente al azar (DCA) con

2 repeticiones, tomando en cuenta tres variables para el experimento.

Tabla 2-3: Variables en el proceso de extraccion de pectina

Variable Parametro Valores
A pH 15y3
B Tiempo de extraccion 60 miny 80 min
C Temperatura 70°Cy 80°C

Realizado por: Soria, Erika, 2022.

Para determinar la cantidad de tratamientos se utilizé el modelo factorial 2A*2B*2C, obteniendo

8 tratamientos, los cuales se presentan a continuacion:

Tabla 3-3: Tratamientos aplicados en la obtencién de pectina

Tratamientos Acido pH Tiempo | Temperatura | Repeticiones
1 Citrico 15 60 min 70°C 2
2 Citrico 15 60 min 80°C 2
3 Citrico 1,5 80 min 70°C 2
4 Citrico 1,5 80 min 80°C 2
5 Citrico 3 60 min 70°C 2
6 Citrico 3 60 min 80°C 2
7 Citrico 3 80 min 70°C 2
8 Citrico 3 80 min 80°C 2

Realizado por: Soria, Erika, 2022.

Para realizar el procesamiento de datos se utilizd el programa estadistico SPSS mediante un
analisis de varianza (ANOVA), para determinar la influencia de los pardmetros como pH, tiempo

de extraccion y temperatura de extraccion con el rendimiento quimico.

3.5.3. Planteamiento de hipétesis

Ho: Las variables independientes (pH, tiempo y temperatura de extraccién) no afecta
significativamente al porcentaje de rendimiento quimico de la pectina.

Hi: Las variables independientes (pH, tiempo y temperatura de extraccion) afectan

significativamente al porcentaje de rendimiento quimico de la pectina.
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3.5.4. Matriz de operacionalizacion de variables

Tabla 4-3: Operacionalizacién de las variables de estudio

VARIABLES CONCEPTO INDICADORES INSTRUMENTO DE MEDICION
Variables independientes:
pH del medio de extraccion Determina el grado de alcalinidad o acidez de .
] N pH del agua acidulada pH-metro
una disolucién
Temperatura del medio de extraccion Temperatura necesaria para realizar la o )
y . Temperatura de hidrolisis Termometro
extraccion de la pectina.
Es el tiempo necesario para realizar la ) o )
. » . ) Tiempo que tarda el proceso de hidrolisis Crondémetro
Tiempo de extraccion extraccion de la pectina.
) . Determina el rendimiento de la pectina
Variable dependiente: . y . )
. o extraida en funcion de las materias primas ) . .
Porcentaje de rendimiento tilizad El porcentaje de pectina extraida Balance de masa
utilizadas

Realizado por: Soria, Erika, 2022.
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3.5.5. Matriz de consistencia de variables

Tabla 5-3: Matriz de consistencia de las variables de estudio

TITULO

PROBLEMA

OBJETIVO

HIPOTESIS

VARIABLES

METODOLOGIA

“Obtencion de pectina a
partir de residuos agricolas
de limén (Citrus limon) por

el método de hidrolisis
acida y su aplicacion en el

area farmacéutica”

No existen a nivel nacional un
gran nimero de estudio de
extraccion de pectina a partir
del limdn, ademas, no hay
ninguna investigacion sobre
el uso de la pectina extraida
de este citrico en la
elaboracion de algun
producto a nivel de la
industria farmacéutica, en
este caso en la formulacion de

una emulsion.

Obtener pectina a partir de
residuos agricolas de limén
(Citrus limon) por el método
de hidrdlisis 4acida y su
aplicacion en el érea

farmacéutica.

variables

(pH,
tiempo y temperatura de

Las

independientes
extraccion) afectan
significativamente  al
porcentaje de
rendimiento quimico de

la pectina.

Variables independientes:
-pH del medio de extraccién
-Temperatura del medio de
extraccion

-Tiempo de extraccion

Variable dependiente:
Porcentaje de rendimiento

-Investigacion
experimental
-Tipo: Cuantitativo
- Técnica: método de
extraccion por hidrélisis
acida

- Instrumento: balanza, pH-
metro, shaker, cronémetro,

estufa.

Realizado por: Soria, Erika, 2022.
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3.6.

Materiales, reactivos y equipos

3.6.1. Materiales

Vasos de precipitacion
Matraz Erlenmeyer
Bureta

Embudo

Malla #80

Balones de aforo
Pipeta

Mortero

Embudo Biichner
Kitasato

Varilla de agitacion
Cajas Petri

Crisol

Capsula de porcelana
Espatula

Pinza

Soporte universal

Papel filtro

3.6.2. Reactivos

C7HsOy

NaOH

HCI

CoHsOH 96%

NaCl

C20H1404 (fenolftaleina)

3.6.3. Equipos

Shaker
Balanza analitica

pH-metro
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- Estufa
- Refractémetro

- TermoOmetro

- Espectrofotometro

- Camara de estabilidad

- Reverbero

3.7.  Proceso de extraccion de pectina por hidrolisis &cida

3.7.1. Diagrama general del proceso de extraccion de pectina

[ INICIO ]

Seleccion y lavado de
los residuos del limén

60°C
24 horas

85°C por10 __
min

Escaldado

!

70°C y 80°C/
60miny 80
min/ pH=1,5y

Hidrolisis acida

3

Filtro de 0,2-
0,45 um —

Filtrado 1

Hasta los 8°C ——

Enfriamiento

Etanol 96%
por 4 horas —>|

Precipitacion

Alvacio —

Filtrado 2

Secado

|

Molienda y
tamizado

!

Almacenamiento

!

[ FIN

llustracion 2-3. Proceso de obtencion de pectina a partir de residuos organicos de limén

Realizado por: Soria, Erika, 2022.



3.7.1.1. Seleccion y lavado de los residuos del limon

- Se seleccionaron los residuos del limén de la variedad Citrus limon, considerando que el
fruto estuviera maduro, sin la presencia de manchas o lesiones en la corteza.
- El lavado se realizé con agua con el fin de eliminar cualquier impureza, se escurrid y se

colocd sobre papel absorbente para su posterior analisis.

3.7.1.2. Escaldado

- Los residuos se colocaron en vasos de precipitacion.

- Los residuos fueron sometidos por 10 minutos al proceso de escaldado utilizando agua
destilada, haciendo la relacion (5gr de residuo: 10 ml de agua), por lo cual, al tener una muestra
de 2 kilogramos se utiliz6 4 litros de agua en estado de ebullicion.

- Luego se realiz6 un lavado para reducir los azlcares hasta obtener 0° Brix.

3.7.1.3. Hidrolisis acida

- Serealizo el proceso de hidrolisis acida utilizando acido citrico para el agua acidula

- Se utilizé el equipo Shaker para controlar el tiempo y temperatura de extraccion en este
estudio.

- Se trabajo bajo las siguientes condiciones:

Tabla 6-3: Condiciones del proceso de hidrélisis acida

Condiciones | Acido Citrico Citrico Citrico Citrico
pH 15 15 3 3
Temperatura 70°C 80°C 70°C 80°C
Tiempo 60 min 80 min 60 min 80 min

Realizado por: Soria, Erika, 2022.

3.7.1.4. Filtrado 1

- El proceso de filtracion se realizo para separar los residuos de la corteza a través de una tela
colocada sobre un embudo de filtracion.

- Seaplico presion para poder expulsar el liquido retenido.

3.7.1.5. Enfriamiento

- El extracto se enfrié colocandolo en un recipiente con hielo, para disminuir la temperatura.
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3.7.1.6. Precipitacion
- Parael proceso de coagulacion se agrego6 el doble de cantidad de etanol al 96% respecto a la

cantidad del filtrado, debido que la pectina precipita en presencia de alcoholes.

- Sedejb en reposo 4 horas, para lograr que el coagulo alcance mayor estabilidad.

3.7.1.7. Filtrado 2

- Después de haber dejado la pectina en reposo, se realizé la filtracion utilizando una bomba
al vacio, un Kitasato, un embudo biincher y un papel filtro con el objetivo de separar la pectina
en forma de gel del medio liquido.

3.7.1.8. Secado

- El precipitado fue colocado en cajas Petri

- Se coloc6 en una estufa a una temperatura de 60°C por 24 horas, con el fin de obtener un
valor constante en el peso de las muestras.

3.7.1.9. Molienda y tamizado

- Lapectina fue reducida de tamafio en un mortero con pistilo.

- Luego se realizé el tamizaje para poder homogeneizar el tamafio de las particulas. Se sigui6
la recomendacidn de utilizar una malla de tamiz #80, para realizar una adecuada caracterizacion
de la pectina obtenida (Patin 2018, p. 55).

3.7.1.10. Almacenamiento

- El almacenamiento de la pectina se realiz6 en fundas ziploc con cierre hermético, con el fin

de proteger las muestras de la contaminacién externa y la humedad.

3.7.2. Célculo del rendimiento

Para la determinacion del porcentaje de rendimiento de pectina, se utilizé la siguiente férmula:

cantidad de pectina obtenida

% Rendimiento = 100 (Ec.1)

cantidad de residuo de limén al ingreso
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3.8.  Caracterizacion de la pectina extraida

Para realizar la caracterizacién de la pectina a nivel laboratorio se realizaron los siguientes analisis

fisicos quimicos.

3.8.1. Andlisis de pectina por espectrofotometria infrarroja

Para analizar la pectina obtenida por espectrofotometria infrarroja se siguié el siguiente
procedimiento:

- Se limpio la base del lector del espectrofotometro y se coloco una pequefia muestra de la
pectina obtenida por hidrolisis acida

- Seanalizaron los grupos funcionales del espectro para compararlos con bibliografia

3.8.2. Humedad

Para determinar la humedad se utiliz6 el proceso de la AOAC.925.10, en base a la pérdida de

peso de una muestra que se somete a calentamiento. Se siguié el siguiente procedimiento (Patifio
2021, p. 56):

- Sepes6 1 gramo de muestra en una capsula de porcelana

- Secolocé en la estufa y secar por 16 horas a una temperatura de 70°C

- Se coloco la capsula en el desecador hasta alcanzar temperatura ambiente

- Se peso la capsula mas la muestra seca y se aplico la siguiente ecuacion:

m2-m3

%H=

* 100 (Ec.2)

m2-ml
Donde:
m1= peso de la cipsula vacia
m2= peso de la capsula mas la muestra inicial

m3= peso de la capsula mas la muestra seca

3.8.3. Cenizas

Para determinar las cenizas se utilizd el proceso de la AOAC.923.03, para incinerar el material

organico. Se siguio el siguiente procedimiento (Patifio 2021, p. 56):

Se peso6 1 gramo de muestra en el crisol

Se colocé en la mufla y secar por 4 horas a una temperatura de 600°C

Se colocd el crisol en el desecador hasta alcanzar temperatura ambiente

Se peso el crisol con la muestra seca y se aplicé la siguiente ecuacion:
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%C=2"21 4 100 (Ec.3)
p2-p1l

Donde:
m1= peso del crisol vacio
m2= peso del crisol mas la muestra inicial

m3= peso del crisol mas las cenizas
3.8.4. Peso equivalente

Se determind el peso equivalente utilizando el método de titulacion acido base de Schultz con
hidroxido de sodio (NaOH) a una concentracion de 0,1 N (valorante) y 0,1 g de la pectina extraida

(analito). Se siguid el siguiente procedimiento (Patifio 2021, p. 56):
- Se prepar6 250 ml de NaOH 0,1 N

- Se preparé una solucién de pectina al 1%

- Se coloc6 10 ml de la solucion de pectina en un erlenmeyer y se afiadié 4 gotas de
fenolftaleina

- Se agitd la solucion

- Serealizd la titulacién con NaOH hasta alcanzar un pH de 7,5 o hasta tener una coloracion
rosa

- Serealizo el calculo utilizando la siguiente ecuacion:

_ mg de componente acido
mEq de NaOH

PE (Ec.4)

3.8.5. Acidez libre

Se determind el peso equivalente utilizando el método de titulacion &cido base de Schultz con
hidréxido de sodio (NaOH) a una concentracion de 0,1 N (valorante) y 0,1 g de la pectina extraida

(analito). Se siguid el siguiente procedimiento (Patifio 2021, p. 56):
- Sepreparé 250 ml de NaOH 0,1 N

- Se prepar6 una solucion de pectina al 1%

- Se colocod 10 ml de la solucion de pectina en un erlenmeyer y se afiadié 4 gotas de
fenolftaleina

- Seagitd la solucion

- Serealizo la titulacién con NaOH hasta viraje de color (coloracién rosa)

- Serealizo el calculo con la siguiente ecuacion

Al= mEq de NaOH
mg de componente acido
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3.8.6. Porcentaje de metoxilo

Para realizar la determinacién del porcentaje de metoxilo se us6 la valoracién acido-base de
Schultz y Schweiger al emplear la determinacion de la acidez libre y el peso equivalente. Se siguid
el siguiente procedimiento (Toapanta 2018, p. 23):

- Se tomo la solucidn resultante de la determinacién de peso equivalente y acidez

- Seagregd 2 ml de NaOH a una concentracion 0,5N por 15 minutos y se coloco en el agitador
magnético a 300 rpm

- Secoloc6 2 ml de HCI 0,5N y se agito

- Se titulé con NaOH 0,1N hasta obtener una coloracion marrén

- Secalculd el porcentaje de metoxilo con la siguiente ecuacion:

mEq NaOH+*31
mg componente acido

%Me=

100 (Ec.6)

3.8.7. Grado de esterificacion

Para determinar el grado de esterificacion, se relaciond los mEq de NaOH (1) usados en la
titulacién del ensayo anterior del porcentaje de metoxilo y la suma del total entre los mEq usados
en la titulacion del peso equivalente (2) mas los mEq de NaOH de la titulacion del porcentaje de
metoxilo (1). Se calcul6 mediante la siguiente ecuacion (Toapanta 2018, p. 23):

mEq NaOH (1)
mEq NaOH (2)+mEq NaOH (1)

%Ge= %100 (Ec.7)

3.8.8. Porcentaje de acido anhidro galacturénico

Para esta determinacién se tomo en cuenta los mEq de NaOH utilizados en el calculo del grado

de esterificacion y se aplicd la siguiente formula (Toapanta 2018, p. 23):

176%(mEq NaOH (2)+mEq NaOH (1))
mg componente acido

%AAG= 100 (Ec.8)

3.9.  Aplicacion de la pectina como estabilizante de una emulsion

Para evaluar la aplicacion de la pectina como estabilizante y emulgente en el area farmacéutica,
se elabord una crema, al ser una emulsion semisélida. Se utilizé &cido salicilico como principio

activo con el fin de elaborar una crema antiacné.
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3.9.1. Componentes de la crema

Tabla 7-3: Formulacion de la crema

Componente Cantidad

Glicerina 159
Monoestearato de glicerilo 109
Miristato de isopropilo 5¢9
Acido salicilico 29
Pectina 29
Propilenglicol -

Agua 669

Realizado por: Soria, Erika, 2022.

3.9.2. Método de elaboracion

Se calent6 el miristato de isopropilo y monoestearato de glicerilo a 70°C en bafio maria.
- Sedisolvié la glicerina en agua y calent6 a una temperatura de 70°C.

- En lafase acuosa se disolvio la pectina

- Se mezclo la fraccion acuosa sobre la fraccion oleosa.

- Se agitd y se dejé enfriar la emulsion.

- Se pulverizé el &cido salicilico y se afiadio el propilenglicol para formar una pasta

- Seincorporé a la emulsién en pequefias fracciones mezclando hasta homogeneidad

- Finalmente se envaso la crema.

3.9.3. Control de calidad de la emulsion

3.9.3.1. Anélisis organoléptico

Se realizé la evaluacion organoléptica de la crema, realizando pruebas de:

- Olor: se impregn6 un papel filtro sobre la muestra y se percibi6 el aroma.

- Color: se extendié una pequefia cantidad de la crema sobre una placa de vidrio, evaluando
que el color estuviera adecuadamente distribuido.

- Homogeneidad: se extendio una pequefia cantidad de la crema sobre una placa de vidrio,

visualizando que no presente alguna pigmentacion extrafia o fisuras.
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3.9.3.2.pH

- Se calibré el pH-metro con buffer de pH 7.

- Se colocd 10 ml de la muestra de la crema en un vaso de precipitacion.
- Se midi6 el pH de la muestra.

3.9.3.3. Tipo o signo de emulsién mediante el método de azul de metileno

- Se coloc6 una gota de la crema en una placa de vidrio.
- Se afiadi6 una gota de azul de metileno y se observo.

- Interpretacion: si el azul de metileno se dispersa es una emulsion aceite/agua (O/W), caso

contrario es una emulsion agua en aceite (W/O).

3.9.3.4. Ensayo de estabilidad

Consiste en someter a una muestra de la emulsién a condiciones extremas para evidenciar posibles

cambios fisicos, organolépticos y quimicos, en zonas climaticas IV se sugiere una temperatura

40°C £ 2°C y humedad relativa 75% = 5%.

- Las muestras preparadas fueron colocadas en una camara de estabilidad a 40°C £ 2°Cy 75%

+ 5°C de humedad relativa durante 15 dias

- Seevalué el color, pH, tipo o signo de emulsién y apariencia

3.9.3.5. Determinacién de extensibilidad

- Colocar un portaobjetos sobre una hoja de papel milimetrado previamente trazado diagonales

- Enel punto de interseccion colocar la muestra

- Pesar la placa superior y dejar por un minuto sobre la muestra

- Agregar pesos sucesivos en intervalos de tiempo y anotar los valores de los didmetros

- Calcular el area de extensibilidad
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CAPITULO IV
4, MARCO DE ANALISIS E INTERPRETACION DE RESULTADOS
4.1. Extraccion de pectina por hidrolisis cida y evaluacion del rendimiento quimico
Para la obtencion de la pectina a partir de residuos de limén a través del método de hidrolisis
acida, se trabajé con tres variables: tiempo, temperatura y pH, con el fin de determinar la
incidencia de estos factores en el rendimiento quimico de la muestra. Los resultados obtenidos se

presentan a continuacion.

Tabla 1-4: Rendimiento quimico de la pectina obtenida a partir de residuos del limoén

Tratamiento Repeticion Cantidad de pectina Rendimiento %
(gramos)
1 1 6,40 5,12
2 6,57 5,25
2 1 8,93 7,14
2 9,01 7,21
3 1 7,21 5,77
2 6,78 5.42
4 1 9,63 7,70
2 9,81 7,85
5 1 5,23 4,18
2 5,36 4,29
6 1 5,03 4,02
2 5,98 7,78
7 1 4,61 3,69
2 4,75 3,80
8 1 512 4,10
2 547 4,38

Realizado por: Soria, Erika, 2022.

Al evaluar el rendimiento quimico obtenido con los ocho tratamientos durante el proceso de
obtencién de pectina mediante hidrolisis 4cida, se determiné que los tratamientos 2 y 4
presentaron el mayor porcentaje de rendimiento.

Con el tratamiento 2 cuyas condiciones fueron un pH de 1,5 y temperatura 80°C por 60 minutos,
se alcanz6 un rendimiento de 7,14% y 7,21%, mientras que, con el tratamiento 4 con condiciones
de pH 1,5 y temperatura 80°C por 80 minutos se logré el mayor rendimiento con 7,70% y 7,85%.
Es importante destacar que en los dos tratamientos se trabajé con el mismo pH y temperatura, sin
embargo, al variar el tiempo se observo que, incrementaba el porcentaje de rendimiento quimico.

Ademas, para la obtencion de la pectina se utilizo todo el residuo del limoén tanto el bagazo como
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la corteza, para aprovechar su composicién quimica, debido a que posee una gran cantidad de
componentes bioactivos como vitamina C, aminoacidos, compuestos fendlicos, flavonoides,
cumarinas y antocianina, convirtiendo a esta fruta en un alimento funcional que previene
enfermedades cronicas y aporta grandes beneficios a la salud (Porras 2018, p. 65).

Un estudio sobre extraccion de pectina a partir de cascara de limén francés, determind que, al
realizar el proceso de hidrolisis acida bajo condiciones como pH 1,3 y temperatura de 87°C, se
alcanzo un rendimiento del 42%, debido a que, la disminucion de pH y las elevadas temperaturas
entre 85-90°C, producen un incremento en el rendimiento quimico debido a la hidrdlisis de los
enlaces de la protopectina, ademas, se estima que en la corteza de limén el porcentaje de pectina
puede variar de 10,5-52% (Baltazar 2018,p.81).

Con los resultados obtenidos se puede observar que el porcentaje de rendimiento quimico es bajo
respecto a otros estudios, sin embargo, puede deberse a que se trabajo en un rango de temperatura
de 70-80°C, ya que era la temperatura maxima que soportaba el equipo y como se menciond

anteriormente, a menor pH y mayor temperatura incrementa el porcentaje de rendimiento.

4.2. Andlisis estadistico del rendimiento quimico de la pectina

Se realiz6 un ANOVA para determinar la influencia de los parametros como pH, tiempo de
extraccion y temperatura de extraccion de la pectina, obteniendo los siguientes resultados.

4.2.1. Influencia de pH en la extraccién de pectina

Ho= El valor de pH no influye significativamente en el rendimiento quimico de la pectina
obtenida a partir de residuos organicos de limén.

Ha= El valor de pH influye significativamente en el rendimiento quimico de la pectina obtenida

a partir de residuos organicos de limon.

Tabla 2-4: Andlisis de varianza de la influencia del pH de extraccion

Suma de

cuadrados Media
Qrigen tipo 1l al cuadratica F Sig.
Modelo correqido 11,8589 1 11,8568 16,143 Qa7
Interseccian 217,570 1 217,570 296178 ,ooa
pH 11,858 1 11,858 16,143 007
Errar 4,408 6 F 35
Total 233,836 g
Total corregida 16,266 7

Realizado por: Soria, Erika, 2022.

Al tener un valor de p de 0,007 menor a 0,05, se acepta la hipotesis alternativa, es decir, el pH si

influye significativamente en el porcentaje del rendimiento quimico de la pectina.
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4.2.2. Influencia del tiempo en la extraccion de pectina

Ho= La variacion del tiempo de extraccion no influye significativamente en el rendimiento
quimico de la pectina obtenida a partir de residuos organicos de limon.

Ha= La variacion del tiempo de extraccion influye significativamente en el rendimiento quimico

de la pectina obtenida a partir de residuos organicos de limon.

Tabla 3-4: Andlisis de varianza de la influencia del tiempo de extraccion

Suma de

cuadrados Media
Origen tipo Il gl cuadratica F Sig.
Modelo corregido oan® 1 080 030 8649
Interseccian 217,570 1 217,570 80,651 ,aon
tiempo 080 1 080 030 869
Errar 16,186 3] 2,693
Total 233,836 8
Total corregida 16,266 7

Realizado por: Soria, Erika, 2022.

Al tener un valor de p de 0,869 mayor a 0,05, se acepta la hip6tesis nula, es decir, el tiempo de
extraccion no influye significativamente en el porcentaje del rendimiento quimico de la pectina.
4.2.3. Influencia de la Temperatura en la extraccién de pectina

Ho= La variacion de la temperatura de extraccion no influye significativamente en el rendimiento
quimico de la pectina obtenida a partir de residuos organicos de limén.

Ha= La variacion de la temperatura de extraccion influye significativamente en el rendimiento

quimico de la pectina obtenida a partir de residuos organicos de limén.

Tabla 4-4: Andlisis de varianza de la influencia de la temperatura de extraccion

Suma de

cuadrados Media
Origen tipo 1 gl cuadratica F Sig.
Modelo corregida 2,205° 1 2,205 41 370
Interseccian 217,870 1 217,870 92,840 .o
temperatura 2,204 1 2,204 a4 370
Error 14,061 G 2344
Total 233,836 g
Total corregida 16,266 7

Realizado por: Soria, Erika, 2022.
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Al tener un valor de p de 0,370 mayor a 0,05, se acepta la hipdtesis nula, es decir, la temperatura
de extraccion no influye significativamente en el porcentaje del rendimiento quimico de la

pectina.

4.3. Caracterizacion de la pectina mediante ensayos fisico-quimicos

La pectina de residuos agricolas de limén presenta un aspecto de polvo fino de color blanco
ligeramente amarillo. Para realizar la caracterizacion fisico-quimica de la pectina se tomé la
muestra procedente del tratamiento 4, donde se obtuvo el mayor rendimiento quimico. A
continuacion se presentan los resultados obtenidos.

4.3.1. Analisis fisico quimico de la pectina

Tabla 5-4: Ensayos fisico-quimicos en la pectina obtenida

Ensayo Repeticion Valor Promedio
Humedad 1 3,20% 3,20%
2 3,20%
Cenizas 1 1,50 1,49
2 1,47
Peso equivalente 1 1250 mg/mEq 1250 mg/mEq
2 1250 mg/mEq
Acidez libre 1 0,0008 0,0008 mEqg/g
2 0,0008
Porcentaje de metoxilo 1 6,97% 6,90%
2 6,82%
Grado de esterificacion 1 84,90% 84,75%
2 84,61%
Porcentaje de acido 1 93,28% 92,40%
anhidro galacturdnico 2 91,52%

Realizado por: Soria, Erika, 2022.
En la caracterizacién de la pectina se tomaron en cuenta parametros fundamentales como

humedad, cenizas, peso equivalente, acidez libre, porcentaje de metoxilo, grado de esterificacion
y porcentaje de 4cido anhidro galacturénico.

La determinacion de humedad y cenizas son importantes parametros de calidad en las industrias
farmaceuticas y alimentarias, ya que la humedad es la cantidad de agua impregnada en un cuerpo
y el método se basa en la pérdida de peso por calentamiento, mientras que, las cenizas son un

indicador de la cantidad total de minerales y residuos inorganicos tras eliminar la materia orgénica
(Patifio 2021, p. 55).
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De acuerdo a un estudio sobre obtencion de pectina de la corteza del limén Tahiti, el indice de
humedad debe ser inferior al 12% y las cenizas no deben sobrepasar el 1%, por lo cual se
determind que, el indice de humedad esta dentro del rango requerido, mientras que las cenizas,
presentaron un valor mayor, lo cual se pudo deber al proceso de precipitacion en etanol al 96%,

ya que el solvente no actla de forma eficaz debido a la baja solubilidad de sustancias inorganicas
(Galeas 2017, p.80).
Otros parametros importantes son el peso equivalente y la acidez libre, siendo el peso equivalente

la relacion entre el peso de la muestra y los miliequivalentes de hidroxido de sodio usados en la
titulacion, mientras que, la acidez libre son los carboxilos libres por gramo de muestra (Patifio 2021,
p. 28).

Respecto al peso equivalente se obtuvo 1250 mg/mEq, un valor que se ajusta al rango normal, ya
gue es un valor bajo con respecto a la caracterizacion de limoén Tahiti, siendo este de 2456,450 +
339,486 mg/mEq, este pardmetro indica que no existe una elevada concentracion de fragmentos
piranosos de acido galacturénico a nivel de la estructura de la pectina. El bajo nivel de acidez
libre obtenido en la muestra de la pectina pudo deberse a que se trabajé con &cido citrico (un &cido
organico y débil) en el proceso de hidrolisis acida (Patifio 2020, p.29).

Un estudio sobre sobre el aislamiento y la caracterizacion de pectinas de algunas variedades de
frutos citricos, determind la relacion entre el pH con el peso equivalente y la acidez libre de modo
gue, a un pH menos acido aumenta la acidez libre y disminuye el peso equivalente, obteniendo
un proceso de extraccién menos drastico (Ferreira 2017, p. 15).

El contenido de metoxilo se define al total de grupos carboxilos presentes en forma de éster
metilicos (-COOCHS3) en la molécula de pectina; su contenido se relaciona directamente con su
esterificacion, de modo que se obtuvo un porcentaje de metoxilos de 6.90% y un promedio de
grado de esterificacion de 84,75%, por lo cual, al ser mayor al 50%, se categorizo a la pectina
obtenido de residuos organicos de limén como una pectina de alto metoxilo, que ademas se
caracteriza por tener un poder de gelificacion rapido, es decir, esta pectina puede llegar a gelificar
por completo en menos de cinco minutos (Ramirez, 2019, p. 23).

En cuanto al acido anhidro galacturénico se obtuvo un valor promedio de 92,40%, mientras que
el valor referencial es de minimo 65%. Este parametro esta relacionado con la pureza de la pectina,
debido a esto, al obtener un valor elevado en este analisis se considera que la pectina obtenida de
residuos organicos de limén por medio de hidrdlisis acida, presenta una adecuada pureza al no
existir presencia de contaminantes en la muestra (Toapanta, 2018, p.50).

En un estudio sobre la obtencion de pectina de la corteza del limén aplicando procesos de
membrana, en la variedad de limon Eureka obtuvieron un grado de esterificacion de 76,50% y
determinaron que a medida que el medio de extraccion es menos &cido y las condiciones de
aislamiento menos drésticas, disminuye el contenido de acido anhidro galacturénico, por lo cual,

es importante controlar las condiciones de extraccion de la pectina (Stechina 2018, p. 14).
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4.4. Comparacién de las caracteristicas de la pectina extraida por residuos organicos

respecto a los pardmetros de una pectina comercial segun la USP y la FAO
4.4.1. Parametros fisico quimicos
Para comprobar si la pectina se ajusta a los parametros de calidad, se tomaron en consideracién
las especificaciones de la FAO y las farmacopeas, obteniendo los resultados que se presentan a

continuacion.

Tabla 6-4: Comparacion de los pardmetros de calidad de la pectina

Ensayo Valor Pectina comercial Limite permitido
obtenido UsP (FAO)
Humedad 0,72% 10,81% Max 12%
Cenizas 1,49% 1,34% Max 2,5%
Peso equivalente 1250 mg/mEq 1070 mg/mEq -
Porcentaje de metoxilo 6,90% 7,60% Min 6,7%
Grado de esterificacion 84,75% 72% Min 60%
Porcentaje de acido anhidro 92,40% 66% Min 65%
galacturénico

Realizado por: Soria, Erika, 2022

Al comparar los parametros de calidad de la pectina obtenida a partir de residuos organicos de
limén, se determind que cumple con todos los lineamientos de la FAO y la USP, ajustandose de
este modo a los estandares de calidad.

En el caso de la humedad se tuvo un valor 3,2%, al tener un bajo porcentaje de humedad se
garantiza que exista menos riesgo de contaminacién microbiana. En el caso del contenido de
cenizas se obtuvo un valor mayor a la pectina comercial, por lo cual, puede existir un mayor
contenido de materia organica debido a que se realizo la extraccion de pectina a partir del limon,
que es una fruta con alto contenido de minerales de vitaminas (Patifio 2021, p. 37). Sin embargo, se

encuentra dentro de los parametros de calidad de la Fao.
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En el caso del porcentaje del grado de esterificacion se obtuvo de igual forma, un valor mayor
respecto a la pectina comercial, por lo cual, se puede considerar que la pectina obtenida por
residuos agricolas de limon tiene mayor poder gelificante, es decir, alcanzan su punto de
gelificacion en menor tiempo.

La pectina obtenida y tratada a partir de residuos de Citrus limon a pesar de poseer un bajo
rendimiento quimico es importante sefialar que, es un producto con uso potencial a nivel de la
industria alimentaria, farmacéutica y cosmética, debido a las propiedades y parametros de calidad
que presenta, ademas de contribuir con el medio ambiente al aprovechar los residuos que se

generan a diario en el pais.
4.4.2. Anélisis por espectrofotometria infrarroja

Para identificar la estructura de la pectina y evaluar los grupos funcionales méas caracteristicos se
realiz6 un andlisis por espectrofotometria infrarroja, determinando los picos prevalentes, la
longitud de onda y el grupo funcional que corresponde en cada caso.

A continuacion, se presenta el espectro de la pectina obtenida a partir de residuos orgéanicos de

limon.
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llustracion 1-4. Espectro infrarrojo de la pectina

Realizado por: Soria, Erika, 2022.
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Tabla 7-4: Grupos funcionales en la pectina obtenida de residuos de limén

Longitud de onda Unidad Grupo funcional Nombre
3363,25 cmt R-OH Hidroxilo
3328,53 cmt R-OH Hidroxilo
2857,99 cm? -CHs Metilo
1739,48 cmt R-COO-R’ Ester
1643,05 cmt R-COOH Acido carboxilo
1515,78 cmt R-COOH Acido carboxilo
1430,92 cmt R-CO-O-R Alquil éster
1234,22 cmt R-CO-O-R Alquil éster
1060,66 cm? R-CO-0-CO-R Anhidrido

914,09 cmt R-COOH Acido carboxilo

Realizado por: Soria, Erika, 2022

En la ilustracion 1-4 se observan que los principales frecuencias y grupos funciones del espectro
infrarrojo de la pectina obtenida a partir de residuos orgéanicos de limén son las siguientes:
3363,25 cm™y 3328,53 cm™ correspondiente al grupo hidroxilo (-OH),1643,05 cm™, 1515,78 cm-
1y 914,09 cm son los grupos carboxilicos libres (R-COOH), 1739,48 cm™ representan a los
grupos carboxilo esterificados (R-COO-R") y 1060 cm™ grupos anhidros R-CO-O-CO-R. Es
importante sefialar que se evidenci6 ciertos grupos funcionales R-COO-H que son un indicativo
de un medio &cido, lo cual concuerda ya que la extraccion de pectina se realiz6 con un &cido
organico como es el 4cido citrico.

Un estudio sobre la optimizacién del proceso de extraccién de pectina de limén persa (Citrus
latifolia) en Veracruz, determind mediante el analisis de espectrofotometria infrarroja los
principales grupos funcionales de la pectina para comprobar la identidad de la muestra. Entre los
grupos funcionales destacaron los alcoholes (3382,51 cm™), radicales metilos (2869,5 cm™),
grupos carboxilo (2869,5 cm™, 1621,64 cm™, 913,47 cm™y 882,27 cm™) y esteres (1748,12 cm-
y 1712,93 cm™). (Alatriste et al. 2017, p. 111).

También se realizo el analisis espectrofotométrico de la pectina comercial con el fin de realizar
una comparacion de los grupos funcionales, como se observa en la ilustracion 2-4 presentada a

continuacion.
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llustracion 2-4. Espectro infrarrojo de la pectina comercial

Realizado por: Soria, Erika, 2022.

Tabla 8-4: Grupos funcionales identificados en la pectina comercial

Longitud de onda Unidad Grupo funcional Nombre
3382,53 cm? R-OH Hidroxilo
3316,96 cmt R-OH Hidroxilo
2834,85 cm? -CH3 Metilo
1737,76 cm? R-COO-R’ Ester
1619,91 cm'? R-COOH Acido carboxilo
1430,92 cmt R-CO-O-R Alquil éster
1234,22 cm? R-CO-O-R Alquil éster
1056,80 cm? R-CO-0-CO-R Anhidrido

998,94 cmt R-COOH Acido carboxilo
910,23 cmt R-COOH Acido carboxilo
883,95 cmt R-COOH Acido carboxilo

Realizado por: Soria, Erika, 2022

En la pectina comercial de igual forma se evidencia la presencia de grupos funcionales hidroxilo,
carboxilos, metilos y ésteres. Con estos resultados se comprueba que la pectina obtenida a partir
de residuos organicos de limon posee las mismas caracteristicas a nivel quimico que una pectina
comercial.

Un estudio obtuvo resultados similares al evaluar la obtencién de pectina a partir de pomarrosa,

mediante el uso de hidrolisis acida, donde se analizé por espectrofotometria infrarroja la pectina
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obtenida con é&cido citrico, identificando grupos funcionales hidroxilo (3382 cm™), radical metilo
(2869 cmt), acidos carboxilicos (2869 cm™, 2949 cm?, 2550 cm™), ésteres (1712 cm™, 1214 cmr
1y grupos anhidridos (1098 cm™ y 1140 cm™?), donde las bandas de particular importancia para
la determinacion del grado de esterificacion son aquellas que aparecen alrededor de 1630 cm?y
1750 cmt, ya que se compara graficamente el tamafio de la banda correspondiente al éster y al

acido(patifio, 202, p.75).

4.5. Aplicacion de la pectina como agente estabilizante de emulsién

Para comprobar el poder estabilizante de la pectina se elabordé una emulsion con utilidad
farmaceéutica, por lo cual, se formulé una crema antiacné con &cido salicilico al 2%.

El &cido salicilico tiene propiedades queratoliticas y queratoplésticas, ademés que a
concentraciones de 1-5% se le atribuye propiedades bacteriostéticas y fungicidas, propiedades
conservantes a pH 4-6, tiene afinidad por las grasas por lo que se mezcla con el material sebaceo
del foliculo piloso, ejerciendo un efecto seborregulador en el tratamiento del acné, se usa también

en el tratamiento de dermatitis seborreica, ictiosis, psoriasis y dermatofitosis (AEMPS 2021, p. 265).

llustracion 3-3. Elaboracién de una emulsion farmacéutica

Realizado por: Soria, Erika, 2022.

Tabla 9-4: Analisis de calidad de la crema de acido salicilico

Ensayo Valor obtenido
Olor -
Color Blanco
Aspecto Homogéneo
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pH 5,6

Tipo o signo Oo/wW

Realizado por: Soria, Erika, 2022

Se evaluo la calidad de la crema elaborada en base a acido salicilico al 2%, determinando dentro
de los pardmetros organolépticos que no posee olor, su coloracion es blanca y tiene aspecto
homogéneo. El pH fue de 5.6 por lo cual es apta para la aplicacion a nivel dérmico ya que debe
tener un rango de pH entre 5,5y 7. En cuanto al método de azul de metileno se disperso el reactivo
por lo cual se concluy6 que era una emulsion de aceite en agua (O/W) donde la fase interna es
oleosa y la fase externa es acuosa.

Una investigacion obtuvo resultados similares al elaborar y realizar el control de calidad de una
crema corporal hidratante a base de mucilagos y aromas naturales, determinando que, el analisis
organoléptico de un producto es importante para evaluar las caracteristicas como olor, color y
aspecto.

Se obtuvo en el andlisis una crema de color blanco, con aspecto homogéneo que permitié
evidenciar la ausencia de particulas no disueltas en la emulsion, ademas, al determinar el pH se
obtuvo 6,39 considerando que debe estar en un rango de 5,5-7 (Medina 2019, p. 94).

La crema se mantuvo compacta y con aspecto uniforme, por lo cual, se comprueba que la pectina
es un buen agente estabilizante de formulaciones farmacéuticas, ademas al ser un componente
natural no interfiere con la seguridad, funcionalidad y aceptabilidad del producto.

Un estudio sobre extraccion de pectina de manzana y zanahoria para su USO en suspensiones y
emulsiones cosméticas determind que, una crema hidratante debe poseer aspecto viscoso, tener
un olor caracteristico, debe ser facilmente extensible y el pH debe estar en un rango de 5,5 a 6,

por lo cual, la crema a base de acido acetil salicilico cumple con estas especificaciones de calidad
(Calderdn 2016, p.56).
Para evaluar el poder estabilizante de la pectina obtenida en esta emulsién, se tomara en

consideracion que, al tratarse de una pectina de alto metoxilo tiene la capacidad de ser un buen
estabilizante en las emulsiones, de modo que, la crema elaborada a base de pectina obtenida de
residuos organicos de limén cumple con los parametros de calidad a nivel organoléptico y fisico

quimico.

4.5.1. Ensayo de estabilidad de la emulsion

Para realizar el ensayo de estabilidad de la crema se tomd en consideracidn las condiciones de las
zonas climaticas 1V, realizando el ensayo a una temperatura 40°C + 2°C y humedad relativa 75%

+ 5% durante 15 dias. A continuacidn, se presentan los siguientes resultados:
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Tabla 10-4: Andlisis de estabilidad y extensibilidad de la crema de acido salicilico

Anélisis Formulacion de crema de 4cido salicilico
Dia 3 Dia 15
Signo de la emulsién Azul de Oo/W o/wW
metileno
pH 45-59 5,4 5,6
Extensibilidad (mm?) Peso 1: 8 g 160.21 176.71
AE = m(Diametro promedio)?/4) | Peso 2:10g 290,36 314.16
Peso 3:12¢ 425.25 490.87

Amplia extensibilidad

Anélisis organoléptico Color Blanco Blanco

Impurezas No se observé impurezas | No se observo impurezas

Aspecto Semisolido homogéneo Semisolido homogéneo
Sensacion al Suave Suave
tacto

Realizado por: Soria, Erika, 2022.

A los 15 dias del andlisis de estabilidad la crema de &cido salicilico conservo sus caracteristicas
de calidad, donde el signo permanecid constante, es decir no hubo coalescencia ni separacion de
fases, al ser una crema de aceite en agua. Se considera que, si una crema no es estable, formulada
y conservada de forma adecuada, se pueden producir fendmenos como coalescencia,
sedimentacioén y floculacion a corto o largo plazo a causa de la inestabilidad e incompatibilidad
entre bases emulsionantes y factores como temperatura de emulsificacion y agitacion irregular
durante el proceso de elaboracidn (Quinapanta, 2021, p.32).

El pH de la crema es ideal para la piel, ya que se mantuvo dentro del rango permitido de 4,5a 5,9
considerando que una piel grasa presenta pH de 4,9-5 y la piel seca de 5,7-5,9. Las cremas
corporales deben mantener un pH acido porque es un factor importante para mantener la adecuada
homeostasis cutanea, ademas, permite un crecimiento 6ptimo de la flora de la piel, ya que
bacterias patdgenas crecen o proliferan en mayor medida a pH neutro (Urgiles 2019, p.62).

En cuanto a la extensibilidad se determind que, la crema se mostré mas fluida y con una amplia
extensibilidad pudiendo deberse a que presenta en su composicién mas cantidad de agua y permite
predecir si la crema va a ser mas viscosa o fluida. La prueba de extensibilidad sirve para evaluar
el incremento de superficie que experimenta cierta cantidad de emulsion, considerando que la
crema debe tener una extensibilidad adecuada para que sea facilmente absorbida al extenderse en
la piel, sin causar dafio por la friccion en la zona afectada (Quinapanta, 2021, p.40).

Respecto a la apariencia, la crema conservo su coloracion blanca es decir no se produjo reacciones

de oxidacion que provoquen el cambio de color, no mostré impurezas y se mantuvo homogénea.
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Ademas, con el ensayo de estabilidad es posible relacionar el color de la crema con el tamafio de
las particulas, debido a que, el tamafio de las particulas de la fase dispersa condiciona o determina
la apariencia de una emulsion y usualmente oscila entre 0,1 a 200 um, por lo cual, si la emulsién
tiene particulas de mayor tamarfio presenta una apariencia opaca o blanca (Flores 2018, p.22).

Las emulsiones por lo general se envasan en frascos o recipientes opacos y se conservan a
temperaturas inferiores a 30 °C y protegido de la humedad, por lo que en condiciones adecuadas

la vida util de la emulsién es de 6 meses (AEMPS 2021, p. 284).
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CONCLUSIONES

- Serealiz6 la extraccion de pectina a partir de residuos agricolas de limén mediante hidrolisis
acida, en donde el mejor tratamiento corresponde a condiciones de pH 1,5, temperatura 80°C y
por un tiempo de extraccidn de 80 minutos. Ademas, respecto al rendimiento quimico se obtuvo
7,17% con el tratamiento 2 (pH de 1,5 y temperatura 80°C por 60 minutos) mientras que con el
tratamiento 4 se obtuvo un porcentaje de rendimiento de 7,77%.

- En la caracterizacion de la pectina extraida de residuos de limon mediante ensayos
fisicoguimicos se obtuvo valores dentro de los pardmetros de calidad, donde, la humedad fue de
3,2%, cenizas 1,49, peso equivalente 1250 mg/mEq, acidez libre de 0,0008 mEg/g, porcentaje de
metoxilo de 6,90 %, grado de esterificacion de 84,75% y porcentaje de acido anhidro
galacturénico de 92,40%, ademas que presentd grupos funcionales similares a los de una pectina
comercial.

- Al comparar las caracteristicas de la pectina extraida por residuos organicos respecto a los
parametros de una pectina comercial segun la FAO y USP, se evidencio que la pectina de residuos
del limon present6 mayor porcentaje de cenizas y peso equivalente gue la comercial, sin embargo,
la humedad, porcentaje de metoxilos, grado de esterificacion y porcentaje de acido anhidro
galacturénico cumplen con los estandares de calidad establecidos, por lo cual, se considera que la
pectina no sélo cumple con las especificaciones, sino que tiene un uso potencial a nivel industrial,
al tener un alto grado de pureza.

- Laemulsion a base de acido salicilico y pectina de limén como agente estabilizante mostré
estabilidad fisica, consistencia y elasticidad, ademas, que cumplié con las caracteristicas
organolépticas como color, aspecto y un pH adecuado que garantizd su uso a nivel dérmico, por
lo que se concluyd que la pectina de residuos de limén al ser de alto metoxilo tiene poder

estabilizante y puede ser usada en formulaciones del area farmacéutica.
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RECOMENDACIONES

- Al momento de realizar la seleccién de la materia prima es importante escoger Unicamente
los residuos de las frutas maduras que se encuentren en buen estado, con el fin de evitar la
contaminacion de las sustancias.

- Al emplear 4cidos débiles (&cido citrico) hay que considerar la constante de acidez ya que
no se disocian completamente en agua por lo que se recomienda preparar la solucion acidulada
con anterioridad al proceso de hidrolisis.

- Esimportante potenciar el uso de la pectina a nivel industrial al verificar que cumple con los
estandares de calidad de la FAO y la USP.
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ANEXOS

ANEXO A:PROCESO DE EXTRACCION DE PECTINA POR HIDROLISIS ACIDA

Pretatamiento




Hidrolisis acida

Precipitacion




Filtrado 2

Secado

Molienda




ANEXO B:CARACTERIZACION DE LA PECTINA EXTRAIDA

Cenizas

Titulaciones




ANEXO C: PREPARACION Y CONTROL DE CALIDAD DE LA EMULSION

Fraccién acuosa Fraccién oleosa
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