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Resumen. En el presente trabajo se estudid la extraccion de pectina contenida en la
cascara de la parchita amarilla (Passiflora Edulis F. Flavicarpa), empleando técnicas
de extraccion convencional, extraccion no convencional y la utilizada a nivel
industrial; con el fin de evaluar las condiciones factibles de extraccion, para que
generen la mayor cantidad de pectina, basado en el porcentaje de rendimiento
obtenido, y a su vez realizar un analisis comparativo entre las técnicas utilizadas.

En la extracciébn convencional, se utilizaron las técnicas tipo Soxhlet e
hidrodestilacion. En la primera, se trabajé con tiempos de operacion de 3, 6, 12 'y 24
horas, a la temperatura de ebullicion del solvente (etanol); donde se obtuvo que en un
tiempo de 3 horas se puede obtener el mejor rendimiento, cuyo valor fue de 44% p/p.
En hidrodestilacion se trabajo con un tiempo de 24 horas; obteniéndose un
rendimiento de 32% p/p. Para la extraccion no convencional, se empleé la técnica de
extraccion asistida por microondas, empleando el equipo Clevenger modificado,
donde se trabajé con tiempos de 11, 22, 33 y 44 segundos, a una potencia de 100 %
(1000 vatios), obteniendo un rendimiento maximo del extracto de 16 % p/p a un
tiempo de 44 segundos. Con este resultado, se fijé dicho tiempo como tiempo de
operacion y se realizé un barrido de potencia entre 0-100 % con rangos de 20% de
diferencia, donde se obtuvo un rendimiento méaximo de 16 % p/p empleando 100 %
de potencia. En la extraccién tipo industrial, la técnica utilizada fue la hidrdlisis
acida, en la cual se trabajo a una temperatura de 90 °C por un lapso de 90 minutos, y
una relacion agua-acido sulfarico de 4:1, donde se obtuvo un rendimiento de 29 %
p/p. En el analisis quimico llevado a cabo mediante espectroscopia de infrarrojo, se
identificaron los grupos funcionales de interés, demostrando la presencia de pectina
en el extracto que arrojé mayor rendimiento. Finalmente se concluyo que la técnica
de extraccion que arroja un mayor rendimiento, es la extraccion tipo Soxhlet, en la
cual se alcanzo un valor de 44 % p/p para 3 horas.
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INTRODUCCION

La Passiflora Edulis F. Flavicarpa (parchita amarilla), es una planta
enredadera, que ha sido introducida y cultivada con gran interés comercial en la
mayoria de las regiones tropicales y subtropicales del planeta. Es altamente apreciada
por su fruto, debido a los beneficios que proporciona, y gracias a su contenido de
pectina es empleado en la industria alimenticia, industria farmacéutica vy

recientemente como inhibidor de hidratos de carbono en la industria del gas.

Para la extraccidn de pectina de la cascara de la parchita amarilla, se emplean
diversas técnicas, entre ellas se tienen: las convencionales, como la extraccion por
arrastre con vapor e hidrodestilacion; las no convencionales, como la extraccion
asistida por microondas; y la aplicada ampliamente a nivel industrial como es la
extraccion por hidrolisis acida. En éste Trabajo Especial de Grado, se determinaron
las condiciones de operacidn, que permitieron obtener rendimientos satisfactorios con
tiempos de extraccion minimos, empleando las técnicas de extraccion asistida por
microondas y extraccion por Soxhlet, continuando asi el trabajo de investigacion
realizado por Dominguez (2011). Las variables evaluadas fueron, la potencia del
equipo microondas comercial para la extraccion asistida por microondas, utilizando
en este caso el equipo Clevenger modificado y el tiempo de extraccion en ambas
técnicas, empleando etanol como solvente, con el fin de generar las condiciones
favorables de procesamiento, basandose en el rendimiento obtenido. Adicionalmente
se aplicaron las técnicas de extraccion hidrdlisis acida e hidrodestilacion, sin
modificar sus condiciones estandar, s6lo con fines comparativos para seleccionar

entre las cuatro técnicas la mas eficiente para la extraccion de pectina.

A través de la técnica de espectroscopia de infrarrojo se conocieron los grupos
funcionales de los compuestos contenidos en la muestra que arrojé mayor
rendimiento, y posteriormente se realizé un analisis cualitativo alterno con el fin de

verificar la presencia de pectina en la misma.



CAPITULO I

FUNDAMENTOS DE LA INVESTIGACION

.1 PLANTEAMIENTO DEL PROBLEMA

La pectina en general, es un polisacarido, que se compone principalmente de
acidos poligalacturénicos coloides, y se encuentra contenida en la pared celular de la

mayoria de los vegetales y frutas (Vaclavik, 2002).

La pectina tiene la propiedad de formar geles en un medio acido, que
conjuntamente con azucares polihidrolizados, son utilizados en la industria
alimenticia como agente gelificante y espesante, y en la industria farmacéutica, en
ciertas preparaciones creadas para el tratamiento de diarreas en infantes, asi como un
agente antihemorragico y como un sustituto en el plasma sanguineo; y también, como
inhibidor en la formacién de hidratos de carbono en los procesos de explotacién de
gas natural (Abzueta ,2012).

La extraccion de éstas sustancias péctidicas, conocidas en la industria de los
alimentos, requieren el empleo de técnicas muy especializadas, laboriosas y con un

costo asociado.

Entre las diferentes técnicas empleadas para la obtencion de este compuesto
estan, la extraccion convencional, extraccion no convencional y la hidrolisis &cida,
siendo ésta Ultima la mas utilizada a escala industrial. A lo largo del tiempo se han
modificado diferentes variables en el proceso de extraccidon, con la finalidad de
obtener un proceso de extraccion exitoso, entre las variables modificadas se
encuentran el estado de humedad y el tamafio de la matriz vegetal, el solvente

empleado y el tiempo de extraccion.


http://www.monografias.com/trabajos32/diarreas/diarreas.shtml

Dentro de los trabajos de investigacion realizados en el &rea de bioquimica, se
destaca la extraccion de la pectina mayormente en los frutos citricos (D”Addosio,
2005).

En el trabajo de maestria de Dominguez (2011), se demostré que es posible obtener
pectina de la parchita amarilla, mediante el empleo de las técnicas de extraccion tipo
Soxhlet, extraccion asistida por microondas e hidrodestilacion a escala de laboratorio,
es por esto, que el presente trabajo especial de grado se concentra en la continuacion
del estudio de la extraccion de este compuesto, evaluando a fondo la influencia de la
modificacion de ciertas variables para asi mejorar las condiciones de operacion en las
técnicas de extraccion tipo Soxhlet y asistida por microondas, utilizando la cascara de
parchita como fruto de interés, y a su vez realizar un analisis comparativo entre todas

las técnicas, affladiendo en éste estudio la técnica de hidrodestilacion.

Una de las mayores dificultades que se presenta en las diferentes técnicas de
extraccion de la pectina, son los tiempos de exposicion a los cuales se lleva a cabo el
proceso. Se conoce que la pectina utilizada en la industria de alimentos y
farmacéutica venezolana es importada (Camejo, 1996), lo que incentiva a buscar
mejoras en las técnicas de extraccion para obtener un proceso eficiente y de alto valor
agregado, tanto econémico como operacional, por lo que se propone disminuir los
tiempos de extraccion en la extraccion convencional por Soxhlet, operando con
tiempos menores a 24 horas, el cual fue el tiempo empleado en el trabajo de maestria.
Para la técnica de extraccion asistida por microondas se implementa el equipo
Clevenger modificado, a diferencia de un beaker, y a su vez se varian los tiempos de
extraccion y la potencia en el microondas comercial, bajo la premisa de lograr
alcanzar rendimientos considerables en la extraccion, y compararlos con la extraccion
por hidrélisis acida e hidrodestilacion, para asi determinar el proceso mas eficiente
para la extraccion de la pectina, que pueda emplearse a escala industrial. Lo extractos
fueron analizados bajo el método de espectroscopia de infrarrojo, para verificar la

presencia de los compuestos pectidicos en las muestras.



1.2 ANTECEDENTES

En el campo de la bioquimica, se han realizado diversas investigaciones
respecto a las técnicas empleadas para la extraccion de la pectina, contenida
principalmente en las frutas y vegetales, bajo esta premisa se pueden mencionar
algunos trabajos orientados a la extraccion de este compuesto, en los cuales se

evalUan diferentes variables en el proceso.

Una de estas variables es el estado de la matriz vegetal, estudiada por
D"Addosio, R. y Otros (2005) en la cual se analiz6é la influencia del estado de
coloracion y el agente de extraccion, empleando hidrolisis acida. El agua acidulada de
cada procedimiento de extraccion, se prepard con acido clorhidrico (HCI), acido
fosforico (H3PO,4) y hexametafosfato de sodio (H3PO4-(NaPO3)s) hasta ajustar cada
uno a pH 3, calentando la solucion durante 90 minutos a una temperatura entre 90 y
95°C, posteriormente se filtré y se analizaron las muestras, mediante la técnica de
espectrometria de infrarrojo y de tipo estadistico. Demostraron que la corteza de la
parchita en estado de madurez amarillo presenta mayor contenido de pectina y se
logré un rendimiento maximo del 18,45% al utilizar hexametafosfato de sodio como

agente extractor y al emplear la corteza seca de la parchita.

Entre otros estudios, relacionados al estado de la materia prima, se encuentra
la pasantia de investigacion, realizada por Yéanez, A. (2011). En la cual se realizaron
extracciones tipo Soxhlet empleando tiempos de 24 horas, a condiciones de humedad
natural, y en ausencia de esta en la cascara de la parchita, ademas de definir el tamafio
adecuado para lograr rendimientos de extraccion de mayor contenido de concentrados
en la cascara; donde se concluy6 que las mejores condiciones, para la mayor
obtencion de extracto de la cascara de parchita, serd de trozos de 0,4 cm de lado y en
estado de humedad natural, con un rendimiento de 67%, mientras que en el estado

seco se obtuvo un 43,60% empleando como Unico solvente el agua.

En el trabajo de investigacion realizado por Sanchez y Otros, (2011). Se

encontré que dentro de los métodos de extraccién empleados, tales como: extraccion



asistida por microondas, convencional, enzimatica y fisico-quimicos, resulta mas
eficiente el método asistido por microondas, en cuanto a rendimiento, calidad de la
pectina y tiempos de extraccion. Por lo que se propone el empleo de esta técnica para
la obtencidn de pectinas a partir de frutos citricos y su aplicacion para la fabricacion

de peliculas de empaque y recubrimientos comestibles.

Sin embargo en las conclusiones arrojadas en el Trabajo de Maestria de
Dominguez, C. (2011), se expone que de las técnicas de extraccion aplicadas
(hidrdlisis acida, Soxhlet, extraccion asistida por microondas,) se obtuvo un mayor
rendimiento en aquellas que disponian de mayor tiempo de contacto, como la de tipo
convencional Soxhlet, en la cual el tiempo de extraccion empleado fue de 24 horas,
logrando alcanzar un rendimiento méaximo de 60,97 %p/p empleando etanol, el cual
fue determinado como el mejor solvente luego de un estudio comparativo entre el
agua, etanol, hexano, ciclohexano, tolueno, xileno y octanol basado en el rendimiento
en peso. Seguidamente el rendimiento mas cercano a la extraccion tipo Soxhlet se
obtuvo al utilizar la técnica de hidrdlisis acida, consiguiéndose un valor de 26,78
%p/p, mientras que por microondas un 5,67 %p/p a una potencia de 100%. De igual
forma se demostrd6 que para todas las técnicas de extraccion estudiadas, es
conveniente el uso de la matriz vegetal himeda. Como continuacion de éste trabajo,
se va a realizar un estudio que busca mejorar los rendimientos, en el método asistido
con microondas, aplicando el equipo Clevenger modificado y variando el tiempo de
extraccion para las muestras y la potencia en el equipo; mientras que en la extraccion
tipo Soxhlet se busca mejorar los tiempos de extraccion que logren alcanzar

rendimientos considerables.



1.3 OBJETIVOS

A continuacion se presentan los objetivos a alcanzar en este Trabajo Especial
de Grado.

1.3.1 Objetivo General

Comparar el rendimiento y el tiempo de extraccion obtenidos en los procesos
de obtencion de pectina a partir de la c&scara de parchita.

1.3.2 Objetivos Especificos

e Determinar el mejor tiempo de extraccion, en la extraccion tipo Soxhlet,
basandose en el rendimiento del extracto.

e Determinar el tiempo de extraccion limite, en la extraccion asistida por
microondas (EAM) empleando el equipo Clevenger modificado y operando a una
maxima potencia, basandose en el rendimiento del extracto.

e Determinar el mejor tiempo de extraccion, en la extraccion asistida por
microondas (EAM) empleando el equipo Clevenger modificado, variando
intervalos de tiempo, basandose en el rendimiento del extracto.

e Determinar la potencia de operacion conveniente, en la extraccion asistida por
microondas (EAM) empleando el equipo Clevenger modificado, variando potencia
y manteniendo constante el tiempo obtenido en el objetivo anterior, basandose en
el rendimiento del extracto.

e Determinar el rendimiento del extracto, empleando la técnica de extraccidon por
hidrolisis &cida.

e Determinar el rendimiento del extracto, empleando la técnica de hidrodestilacion.

e Comparar las diferentes técnicas de extraccion, con el fin de determinar la técnica
que permita obtener un mayor rendimiento del extracto.

o Realizar el analisis quimico al extracto de la técnica que arroje mayor rendimiento,

mediante el método de espectroscopia de infrarrojo.



CAPITULO I

MARCO REFERENCIAL

A continuacion se describen los aspectos mas resaltantes de la parchita y
pectina: conceptos basicos, propiedades, diversos usos Yy beneficios. También, se
desarrollan los conceptos relacionados a las técnicas de extraccion, y por ultimo la

técnica analitica de caracterizacion del material obtenido.
1.1 PARCHITA AMARILLA (Passiflora Edulis F. Flavicarpa).

Es una fruta tropical conocida también, con el nombre comdn de maracuya o
fruta de la pasion, perteneciente a la familia de las Pasifloraceas y nace de la
pasionaria, planta trepadora, la cual es propia de zonas tropicales y subtropicales, se
cultiva en Centroamérica, Suramérica (Brasil es el mayor productor en el mundo), y
en algunas islas del Caribe. También crece en Australia y en el sur de Africa. En

Europa es considerada una fruta exotica.

La parchita amarilla, tiene forma ovalada o redonda de entre 4 y 10 cm de
diametro y no supera los 80 g de peso por fruta, la pulpa contiene numerosas semillas
pequefias generalmente de color negro, suspendidas en un liquido gelatinoso de color
amarillo-naranja y constituye del 7 al 12% del peso del fruto, esta recubierta por una
cascara gruesa de color amarillo intenso, cerosa e incomestible. La composicion de la
cascara tiene entre un 17 y un 20% de materia seca, alta en carbohidratos y fibra, y es

una buena fuente de proteina, y minerales.

En la Figura N° 1 se muestra la foto de la fruta, con corte transversal para

visualizar su interior.



Figura N° 1. Parchita amarilla.

11.1.1 Composicion quimica

La parchita 0 maracuya estd compuesta entre 50-60% de céscara, de 30-40%
de jugo y entre 10-15% de semillas. En general, la parchita es rica en minerales,
como el calcio, el hierro y el fosforo, compuesta principalmente por agua y vitaminas
A, B y C y carbohidratos, ademé&s de alto contenido en niacina, que resulta muy
adecuada para el tratamiento del colesterol y el perfecto estado de los nervios. Entre
los carbohidratos presentes en este fruto, es de gran interés la pectina, la cual se

deposita principalmente en la pared primaria y en la lamina media de la cascara.

A continuacion en la tabla N° 1 se presentan los principales componentes de la
parchita.



Tabla N° 1.Principales componentes de la parchita. (Osorio, 2012).

Jugo de maracuya Cantidad Fruta Céscara ;
; (c/100g de pulpa) Semillas
Contenida en 100cc (c/100g)

Agua 90g 88,319 20,50 g
Calorias 53 calorias 78 calorias 0,009 0,00 g
Proteinas 0,679 2,20 g 438g | 1,00.10%g

Grasa 0,059 0,60 g 000g | 2,50.107g

Carbohidratos 13,73 g 2,40 ¢ 0419 0,44 ¢

Fibra 0,17 ¢ 0,409 25,66 g 0,009

Ceniza 0,49 g Trazas 6,00g | 1,70.10%¢g

Calcio 3,80. 107 g 1,30.10% g 0,009 0,00 g
Fésforo 2,46.10% g 6,40.10% g 0,009 0,00 g

Hierro 4,00.10" g 1,60.10% g 0,009 0,00 g

Vitamina A 24149 2,41 ¢ 0,009 0,00 g
Niacina 2,20.10% g 2,20.10% g 458.10°| 0,00g
Acido ascorbico 2,00.107 g 0,009 0,009 0,009

11.1.2 Usos de la parchita

Por su exquisito sabor dulce y aromatico, esta fruta se emplea para la

preparacion de jugos, refrescos, mermeladas, néctares, jarabes, jaleas, cocteles

y helados, entre otros.

La pulpa, el zumo, las flores y la infusion de las hojas de la parchita poseen

efectos relajantes, mucho méas pronunciado en el caso de la infusién, que puede

utilizarse como sedante ligero o calmante para dolores musculares, menstruales o

cefaleas. También es recomendado en caso de espasmos bronquiales o intestinales de




origen nervioso. Posee también un ligero efecto vasodilatador, reduciendo la tension

arterial, lo cual aligera el trabajo al corazon.

La parchita contiene polifenoles, los cuales le otorgan propiedades
antioxidantes y antiinflamatorias. También es un efectivo energizante, por esta razon
aumenta el metabolismo para la eliminacion de las grasas depositadas en los tejidos,
motivo por el cual es utilizado como un practico alimento para adelgazar; es buena
para tratar la ansiedad, hipertension arterial, taquicardia, palpitaciones, vértigo, y

Ulceras gastricas.

La cascara se emplea en algunos paises como abono orgéanico y alimento para
algunos animales domésticos. También se puede utilizar, como adyuvante en el
tratamiento de trastornos de la glucemia y el perfil lipidico, reduciendo los factores de

riesgo de muerte por enfermedades cardiovasculares. (Mogrovejo, 2008)

En general, la corteza de parchita es un subproducto de las industrias
procesadoras de jugos obteniéndose de un 70% a 75% de material de desecho, el cual
puede emplearse con el fin de obtener un producto de alto valor agregado, como
puede ser la extraccidn de la pectina, reduciendo a su vez los desechos industriales, y

por lo tanto la contaminacién ambiental.
11.2 PECTINA

Las pectinas son polisacaridos, que se presentan en la naturaleza como
elementos estructurales del sistema celular de las plantas. Su componente principal es
el é&cido poligalacturonico, que existe parcialmente esterificado con metanol
(Herbstreith, 2011).

Es un tipo de fibra viscosa que consiste de cadenas de 300 a 1000 unidades de
acido galacturénico (Natural Standard, 2009). Las moléculas tienen un peso
molecular de alrededor de 50.000-3000.000 %/,101.
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En la figura N° 2 presentada a continuacion, se muestra una fraccion de la

cadena del acido galacturdnico con contenido de metoxilo.

COOCH, COOH COOCH, COOCH, COOH
0 0 0 0 0
H H H H H H H H H o
-0 OH H 0 OH H 0 OH H 0 OH H 0 OH H 0
H H H H H
H OH H OH H OH H OH H OH

Figura N° 2. Cadena del &cido galacturdnico. (Vaclavick,2002)

La pectina se compone de un conjunto complejo de polimeros ramificados del
tipo de los carbohidratos y puede encontrarse de dos maneras en los alimentos, de
forma simple cuando se concentra en pequefias cantidades y en forma de gel cuando
estd en grandes dosis. Estos compuestos tienen propiedades de formar gel en un
medio &cido, que conjuntamente con azlcares polihidrolizados, son utilizados en la
industria alimenticia como agente gelificante y espesante, en la industria
farmacéutica, cuando se requiere modificar la viscosidad en sus productos; y también
como inhibidor en la formacion de hidratos de carbono, en los procesos de

explotacion de gas natural (Abzueta ,2012).

Algunas caracteristicas importantes de las pectinas son: el grado de
metilacion, el cual se refiere a la esterificacion de los grupos carboxilos por radicales
metilo, de acuerdo a su contenido en metoxilo, se le dard a la pectina un grado
determinado. Si es mayor al 7%, sera alto, de lo contrario sera bajo. La degradacion,
en donde las pectinas se pueden degradar mediante despolimerizacion (donde se
produce la ruptura de los restos del &cido galacturénico no metilado) o mediante
desmetilacién (donde el grado de metilacién disminuye con la maduracién). El peso
molecular, el cual es variable de acuerdo al ndmero de moléculas de acido
galacturonico. El poder gelificante, el cual se define como la capacidad que tiene una
pectina para formar gel y depende de la molecula péctica y de su grado de metilacion.
La precipitaciéon, pudiéndose nombrar agentes precipitantes para las pectinas de

acuerdo a donde se encuentren. Aquellas pectinas que estan en agua, precipitan con
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alcoholes o acetonas, sin embargo, también pueden precipitarse mediante sales como
sulfato de aluminio e hidroxido amonio que forman hidréxido de aluminio, cuyas
particulas tienen carga positiva; y debido a las cargas negativas de las pectinas, éstas

precipitan.
11.3 EXTRACCION

La extraccion es un proceso de separacion donde dos sustancias inmiscibles
entre si, se ponen en contacto, y las sustancias a separar se disuelven en diferente
proporcion en las distintas fases. Es una operacion unitaria por la cual un componente
se separa o elimina mediante el contacto con otro material o fase, que tiene mayor
afinidad por él; el resto de los componentes, en cambio, permanecen en la matriz
vegetal (Ordofiez, 1999).

La extraccion soélido-liquido es ampliamente utilizada en las industrias
quimicas, este proceso se realiza por cargas, en forma continua o de forma
semicontinua. La forma mas eficaz de favorecer la extraccion sélido-liquido es a
través de la difusion, disminuyendo el tamafio de la particula para aumentar el area de
transferencia de masa (Henley y Seader, 1988). Esta operacion se conoce también por
lixiviacion o lavado, segln las aplicaciones a las que se la destine. Si se pretende
eliminar un componente no deseado de un sélido, se habla de lavado; si el
componente extraido es el valioso, se denomina lixiviacion (Costa, 1991). Este Gltimo

es la base del presente trabajo de investigacion.

La difusion es un proceso fisico irreversible, en donde la transferencia de
moléculas de un lugar a otro se lleva a cabo en un medio cualquiera por diferencia de

concentracion (Welty et al., 1998).

En la figura N° 3 se muestra el antes y después de un proceso de lixiviacion.
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1: Disolvente

2: Fase sélida

3: Soluto

4: Fase solida sin soluto
5: Soluto disuelto

Figura N° 3. Proceso de extraccion sélido-liquido (Gramlich, 2005)

En la figura anterior se puede observar la transferencia de particulas del soluto

a la fase del disolvente, por diferencia de concentracion en funcién del tiempo.
11.3.1 Técnicas de extraccion.

La obtencién de la pectina se puede realizar por distintas técnicas de
extraccion solido-liquido, tales como son: la extraccion tipo Soxhlet, la extraccion
asistida por microondas (EAM), por hidrolisis acida y por hidrodestilacion; las cuales

se explican a continuacion.
11.3.1.1 Extraccion tipo Soxhlet.
Es un método de extraccion continuo que se utiliza para materiales solidos,

basada en la técnica de arrastre con vapor (Lamarque, 2008).

Existen mdltiples equipos para realizar el proceso de extraccidn por arrastre
con vapor, el mas utilizado por su poca complejidad, alta eficiencia y control, es el
equipo Soxhlet; este equipo fue inventado en el afio 1879 por Franz Von Soxhlet,
para ser utilizado en la extraccion de lipidos a partir de muestras solidas (Angurell et
al, 2007).

En la Figura N° 4 se muestra el equipo de extraccion Soxhlet.
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Salida de agua
—_—D—

Refrigerante —-

Entrada de agua

Solvente puro
condensado
Tapon de
algodon

Ensanchamiento™

Cartucho

Sifon—a— ROTOSS
Ascenso de
Regreso del vapores

ﬁ
solvente + e xtraido

Calentador

Figura N° 4. Extractor tipo Soxhlet (Landaeta y Orta, 2010).

Este método consiste en colocar el material vegetal, previamente cortado y
pesado, en un cartucho de celulosa que se introduce en la camara de extraccion,
conectada por una parte a un balén de destilacion y por otra a un condensador. El
solvente inicialmente en estado liquido, contenido en el baldn se calienta a ebullicién,
el vapor asciende por el tubo lateral y luego se condensa, cayendo sobre el material,
permitiendo que penetre en su interior, y asi extraer los componentes de su interior
por diferencia de concentracion. Cuando alcanza el nivel conveniente, se trasvasa por

el tubo regresando al balon. El proceso se repite durante el tiempo que se establezca.

El material vegetal y el solvente no se encuentran en contacto directo, por esta

razon, la tasa de saturacion del solvente es baja y el rendimiento del método es alto.
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11.3.1.2 Extraccién Asistida por Microondas (EAM).

Se basa en el uso de la energia de microondas para conseguir que los
compuestos de interés pasen de la muestra a un disolvente adecuado. Es una técnica
rapida, que utiliza volimenes pequefios de solvente y que permite el control de una

serie de pardmetros que afectan a la eficacia de extraccion (Canosa, 2006).

El calentamiento inducido por la energia de microondas, se fundamenta en la
orientacion de dipolos sometidos a una radiacion electromagnética de frecuencia
comprendida entre los 100 mHz y los 3 GHz. En presencia del campo
electromagnético, los dipolos se orientan preferentemente en una determinada
direccion, volviendo a un estado desordenado cuando el campo cesa. La friccion entre
moléculas, causada por estos movimientos provoca la emision de energia calorifica.
El alineamiento de moléculas polares seguido del correspondiente retorno al estado
desordenado, ocurre aproximadamente 5x10° veces por segundo, lo cual provoca un

calentamiento sumamente rapido (Bélanger, 2006).

A continuacion en la Figura N° 5, se muestra el espectro electromagnético.

iPenetra la atmdsfera
terrestre?

Tipo de radiacion  Radio Microondas Infrarrojo Visible Ulravioleta Rayos X Rayos gamma
Longitud de onda (m) ~ 10° w0+ 10" 0,5%107° 108 1t 10t

Eava spromuc d H l @:& .& ? op & % 4

Edificios  Humanos Mariposas Puntade Protozoos  Moléculas Atomos Nicleo atémico
aguja

104 108 101 1049 10' 10t 1070

Temperatura de los
ohjetos en los cuales g
la radiacian con est
longitud de onda es
la mas intensa

1K 100 K 10.000 K 10.000.000 K
-272°C -173°C 9.727°C ~10.000.000°C

Figura N° 5.Espectro electromagnético (Gémez y Esteban, 2009).
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En esta técnica de extraccion, la muestra se calienta en contacto directo con el
solvente por medio de la energia microondas. La temperatura de ebullicion y la
naturaleza del solvente separan los compuestos de interés de la materia prima. Tiene
como principio fundamental poner en contacto directo la materia prima de extraccion
con el solvente seleccionado, el cual debe poseer habilidad para separar los
compuestos de interés; seguidamente, la materia prima es irradiada por microondas,
donde se convierte en energia calorica y por ende existe un aumento de temperatura

dentro de la materia prima.

Los parametros que afectan la eficacia de la extraccion son la naturaleza del
disolvente, la temperatura, la potencia, el tiempo de extraccion y la naturaleza de la
matriz. La temperatura ayuda a aumentar la difusividad de los analitos desde la matriz
al disolvente. El efecto de la energia de microondas es fuertemente dependiente de la
naturaleza del disolvente y de la matriz. Aquellos disolventes que tienen una elevada
constante dieléctrica experimentan una elevada temperatura, aumentando la
difusividad, mientras que los disolventes con una baja constante dieléctrica
practicamente no son calentados, actuando simplemente como solubilizadores de los
analitos y la matriz sélo se calienta gracias a la presencia de agua en su estructura
(Canosa, 2006).

La cantidad de energia aplicada es un parametro a controlar, debido a que
puede producir un calentamiento excesivo de la muestra. El tiempo de extraccion
también es estudiado, debido a que valores excesivamente largos podrian causar la
degradacion de compuestos termolabiles. La mayoria de estos pardmetros pueden
optimizarse mediante disefios de experimentos, lo que permite establecer las
condiciones Optimas con un menor numero de ensayos, reduciendo tiempo, trabajo y
considerando las posibles interacciones que pueden tener varios factores entre si
(Canosa, 2006).

El proceso de extraccion con microondas presenta varias ventajas:

e Tiempos cortos de operacion.
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e Por el movimiento molecular, se presentan la agitacion y la extraccion
simultaneamente.

e Bajo consumo del solvente.

e Se logran alcanzar altas temperaturas.

e Bajo consumo de energia.
Entre las principales desventajas de esta técnica se encuentran:

e Necesidad de un proceso de filtracion posterior a la extraccion para separar
el extracto de la materia prima.
e Existencia de puntos frios y puntos calientes.

e Sobrecalentamiento de la muestra.
11.3.1.3 Hidrolisis acida.

Es el método mas utilizado a nivel industrial para la obtencion de pectina a
partir de frutos citricos. En ésta técnica la materia prima es suspendida en agua
caliente con la cantidad necesaria de un &cido fuerte. Después de un tiempo, la
solucion resultante es retirada de los sélidos no solubles mediante filtracién; luego se
mezcla con alcohol para que la pectina precipite. El precipitado es extraido y se

purifica lavando con alcohol, finalmente es secado y molido.
11.3.1.4 Hidrodestilacion

Esta técnica de extraccion, consiste en separar mediante la adicion de calor los
diferentes componentes de una mezcla, aprovechando las diferencias de volatilidades
de los compuestos. En este método, la materia vegetal es colocada en contacto directo
con el solvente (agua), luego aplicandole calor se comienza a destilar cuando alcanza
el punto de ebullicion del solvente. El vapor del solvente generado por el incremento
de la temperatura extrae consigo compuestos contenidos en el interior del material
vegetal. La fase organica formada se separa del material vegetal basandose en el
punto de quiebre, el cual es la temperatura de ebullicion de la mezcla a presion
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atmosférica. La ubicacion de la fase orgénica en la solucion dependera de la densidad

de cada componente involucrado.

La ventaja fundamental de este método de extraccion, es que los
componentes de la materia vegetal no se degradan por efecto de la temperatura,
debido a que el mismo se encuentra en constante circulacion dependiendo de la
temperatura de ebullicion de la mezcla. Sin embargo, si el caudal o la temperatura del
condensador no es adecuado, puede causar pérdidas en el rendimiento del extracto
(Ortufio, 2006).

11.4 TECNICAS DE CARACTERIZACION.

Existen diversas técnicas de caracterizacion quimica, que permiten obtener
informacién y datos especificos de las sustancias 0 compuestos quimicos de interés.
Entre estas técnicas de caracterizacion se encuentra la espectroscopia de infrarrojo,

también llamado IR.
11.4.1 Espectro de infrarrojo (IR)

El Espectro de Infrarrojo sélo orienta sobre un andlisis cualitativo y no refleja
analisis cuantitativo, ya que no proporciona informacién acerca de la cantidad de
grupos funcionales que estan presentes en la molécula, arrojando asi, graficos con
diferentes regiones donde se aprecian las longitudes de onda de los enlaces y los
posibles grupos funcionales presentes en la molécula (Bolivar, 2010).

Esta técnica se basa en la absorcion de radiacion IR por las moléculas en
vibracion. Una molécula absorbera la energia de un haz de luz infrarroja cuando
dicha energia incidente sea igual a la necesaria para que se dé una transicion
vibracional de la molécula. Es decir, la molécula comienza a vibrar de una
determinada manera, gracias a la energia que se le suministra mediante luz infrarroja.
Se genera una curva de transmitancia en funcion de la longitud de onda, permitiendo

identificar los compuestos, pero sobre todo los grupos funcionales contenidos en una
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muestra. Permite el analisis de polimeros, aditivos, contaminantes ambientales y

diversas areas de la industria quimica y de la medicina. (Bolivar, 2010).

19



CAPITULO 11l

MARCO METODOLOGICO

En esta seccion se presenta la metodologia que se empled para cumplir los

objetivos planteados en el presente Trabajo Especial de Grado.
111.1.METODOLOGIA GENERAL

Primeramente se realizd una revision bibliografica de los aspectos tedricos
referentes a la parchita y a las pectinas. Se selecciond el Trabajo de Maestria de
Dominguez, C (2011) como referencia para las condiciones de trabajo utilizadas en el
presente Trabajo Especial de Grado.

A continuacion se muestra en la Figura N° 6 un esquema general del

procedimiento experimental que se llevé a cabo.

Seleccidn de las Cortes de las Pesado de la Aplicacion del
céscaras de parchita céscaras materia vegetal Método de
Extraccion

_ Pesado de la materia o
Filtrado al vacio > vegetal htmeda Analisis Quimico

Figura N° 6. Procedimiento experimental general.
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I11.1.1. Preparacion de la materia vegetal:

e Se selecciond la parchita o maracuya amarilla. Se requirio que la fruta

estuviera madura, con céscara lisa y uniforme.
e Se cortaron y despulparon las parchitas para obtener las cascaras limpias.

e Se cortaron las cascaras en tamafios aproximadamente iguales, cuadros de 0,4
cm de lado para todas las técnicas.

111.1.2. Extraccion de la pectina

La extraccion de la pectina se llevdo a cabo con diferentes técnicas,
esquematizadas en la Figura N°7:

Extraccion Convencional - Extraccion tipo soxhlet
- Hidrodestilacion

Preparacion de

< - Extraccion asistida por
la Materia Prima )\ Extraccion No Convencional == microondas

Extraccion Industrial == - EXtraccion por
L hidrolisis acida

Figura N° 7. Técnicas de extraccion sélido-liquido.

I11.1.2.1. Extraccion tipo Soxhlet

Para la extraccion de la pectina por arrastre de vapor, fue necesario operar un
equipo tipo Soxhlet (Figura N° 4), ubicado en el Modulo Il de la Escuela de
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Ingenieria Quimica de la Universidad Central de Venezuela, mediante el siguiente

procedimiento:

e Se realizd el montaje del equipo, ajustdndolo a las condiciones de operacion
de presion (atmosférica) y temperatura (punto de ebullicion del solvente),
ademas se ajustd la potencia a 40% en la manta de calentamiento, para
volatizar solo el solvente y no degradar la materia prima (Landaeta y Orta,
2010).

e Se colocaron 25 g. de materia vegetal previamente cortada a 0,4 x 0,4 cm, en

el cartucho de celulosa en el equipo soxhlet.

e Se coloco en un baldn de destilacion, 125 mL de etanol, junto con 6 perlas de

ebullicion.
e Laextraccion se realizo a diferentes tiempos: 3, 6, 12 y 24 horas.

e Se recolectd el extracto obtenido de cada extraccion y se almacenaron en
envases de color ambar para evitar la degradacién u oxidacion de los

compuestos, y luego se llevaron inmediatamente a refrigeracion.

e Para cada extraccion se realizo el calculo del rendimiento en peso haciendo

uso de la Ecuacion (1), mostrada en el apéndice 3.
El procedimiento experimental detallado de este proceso, se encuentra en la
seccion 1.1.1 de apéndices.

111.1.2.2. Extraccién Asistida por Microondas.

Fue necesario operar un equipo de microondas comercial (Figura N° 17), el
cual se encuentra en el Modulo 11l de la Escuela de Ingenieria Quimica, en la

Universidad Central de Venezuela, mediante el siguiente procedimiento:

e Se trabajé con una carga inicial de materia vegetal de 15 g. de 0,4 x 0,4 cm de
lado, colocandola en un balon de destilacion junto con 75 mL de solvente
(etanol).
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e Se determind el tiempo necesario para alcanzar el punto de ebullicion del
solvente, siendo este considerado el tiempo limite para el resto de las pruebas.

Se trabajo el microondas con una potencia de 100%.

e Se determino el mejor tiempo de extraccion, variando el intervalo de tiempo
de extraccion, operando el microondas a una potencia de 100%. Se

seleccioné como mejor tiempo aquel que arrojo el mayor rendimiento.

e Se llevo a cabo el proceso de extraccion para porcentajes de potencias de 20,
40, 60 y 80%, a fin de determinar la potencia conveniente para una mayor
extraccion, en funcién al rendimiento obtenido. Se trabajé manteniendo

constante el mejor tiempo determinado en el paso anterior.
e Por medio de filtrado al vacio, se separé el extracto de la materia vegetal,
e La materia vegetal separada se peso.

e Se calculé el rendimiento a través de la Ecuacion (1), mostrada en el apéndice
3.

e Se recolectd el extracto obtenido de cada extraccién y se almacenaron en

envases de color ambar.

El procedimiento experimental detallado de este proceso, se encuentra en la
seccion 1.2.1 de apéndices.

111.1.2.3. Extraccion por hidrélisis acida.

La hidrolisis acida fue llevada a cabo en el Modulo 111 de la Escuela de
Ingenieria Quimica en la Universidad Central de Venezuela, bajo el procedimiento
descrito en el trabajo de Dominguez, C. (2011), “Determinacion del método de
extraccion y las condiciones de operacion Optimas para la extraccion de la pectina de
la cascara de la parchita amarilla (Pasiflora Edulis F. Flavicarpa)”,ya que este
procedimiento conserva las principales caracteristicas del proceso industrial

manteniendo las consideraciones de un estudio a escala de laboratorio:
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Se coloc6 en un beaker, 100 mL de una solucién de agua acidulada usando
acido sulfarico en proporcion 4:1, con 25 g. de materia vegetal de 0,4 x 0,4
cm de lado en un bafio térmico por un lapso de 90 minutos, a una temperatura
méxima de 90°C, se colocO sobre una plancha de calentamiento a una
potencia de 40 % .

Se trabajé con un tiempo de extraccién de 90 minutos, manteniendo la
temperatura de la muestra a 90 °C.

Se filtro al vacio la muestra, para separar la materia vegetal del extracto.

Al extracto liquido se le afiadi6 50 mL de etanol absoluto para promover la
precipitacion en coagulos gelatinosos.

Se pesé la materia vegetal himeda, para asi obtener el rendimiento del
proceso, mediante la Ecuacion (1), mostrada en el apéndice 3.

El procedimiento experimental detallado de este proceso, se encuentra en la

seccion 1.3.1 de apéndices.

111.1.2.4. Extraccion por hidrodestilacion

Para este tipo de extraccion se utiliz6 el equipo mostrado en la Figura N° 9, en

el Mddulo 11l de la Escuela de Ingenieria Quimica en la Universidad Central de

Venezuela, bajo el siguiente procedimiento:

Se coloc6 una carga de 25 g. de materia vegetal de 0,4 x 0,4 cm, junto a 150

ml del solvente (agua) en el baldn de destilacion.

Se dispuso el porcentaje de potencia en la manta de calentamiento en un 40%,
para llegar a la temperatura de ebullicion.

Se dejé operar el equipo durante 24 horas continuas, para obtener una
cantidad significativa del extracto.

Posteriormente se extrajo y se filtro al vacio la materia vegetal
Una vez filtrada la materia vegetal himeda, se pesd y se calculd el

rendimiento a traves de la Ecuacion (1), mostrada en el apéndice 3.
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e Se almacend el extracto en envases de color &mbar y se llevo a refrigeracion

para su posterior analisis.

El procedimiento experimental detallado de este proceso, se encuentra en la
seccion 1.1.2 de apéndices.

Nota: Se repitié cada prueba 3 veces, y asi garantizar la reproducibilidad de

los rendimientos obtenidos.
111.2. CARACTERIZACION Y ANALISIS DE RESULTADOS

El método de caracterizacion quimico empleado con el fin de identificar la
composicion quimica de los compuestos presentes en los extractos obtenidos, es el
analisis por Espectroscopia de Infrarrojo (IR) el cual se realiz6 en el Laboratorio de
Radiacion Magnética Nuclear de la Escuela de Quimica, en la Facultad de Ciencias,
de la Universidad Central de Venezuela (UCV).

A continuacion se muestra en la Figura N° 8 el equipo de espectroscopia de

infrarrojo.

Figura N° 8. Equipo de espectroscopia de infrarrojo de doble haz (Rius, 2007).
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Cada compuesto quimico tiene asociado un espectro infrarrojo caracteristico,
generando picos de absorcion que corresponden a determinadas energias de vibracion

de los enlaces quimicos presentes (Gomez y Fernandez, 2007).

Para el andlisis de resultados se evaluaron los rendimientos obtenidos en cada
una de las técnicas y finalmente se compararon entre si, con la finalidad de

determinar la mejor técnica de extraccion que se pueda emplear a nivel industrial.

Como analisis cualitativo alterno, para saber si los extractos obtenidos
contenian la sustancia deseada (pectina), se realizé el procedimiento descrito en el
trabajo de Mueckay, M. (2006):

Se calent6 10 mL de extracto junto a 90 mL de agua en bafio maria, si se
lograba alcanzar la formacion de un gel, esto indicaba la presencia de pectina en la

muestra.

Este procedimiento se llevé a cabo en el en el Mddulo 111 de la Escuela de
Ingenieria Quimica de la Facultad de Ingenieria, en la UCV.
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CAPITULO IV

ANALISIS Y DISCUSION DE RESULTADOS

En este capitulo se presentan los resultados obtenidos luego de aplicar las
técnicas descritas en la metodologia para la extraccion de pectina de la céscara de la
parchita amarilla, con su respectivo analisis y discusion, demostrando asi el logro de

los objetivos planteados en este trabajo especial de grado.
V.1 Seleccion de la parchita amarilla:

Para el desarrollo del presente trabajo especial de grado, se utiliz6 la parchita
amarilla (Passiflora Edulis F. Flavicarpa), la cual fue aportada por un centro de

cultivo ubicado en La Victoria, Estado Aragua.

La fruta utilizada, se encontraba en su fase de maduracién completa, fue
despulpada para obtener la céscara, y ésta fue cortada en los tamafios requeridos para

cada técnica.

A continuacién en la Tabla N° 2 se presentan las principales caracteristicas

que tenia la materia vegetal con la cual se trabajo.

Tabla N° 2.Caracteristicas de la materia vegetal

Caracteristica de la materia vegetal

Especificacion de la materia vegetal

Condicion de la materia prima

Céscara de parchita amarilla

Género y variedad de la materia prima

Passiflora Edulis F. Flavicarpa

Color Amarillo
Olor Aromatico
Tamafio 0,4cmx0,4cm
Humedad de la materia prima 81,54%

Las condiciones expuestas anteriormente, fueron determinadas en el trabajo de

maestria de Dominguez, C. (2011), donde se demostré que estas son las mejores

condiciones de la materia vegetal para la extraccion de pectina en las técnicas

utilizadas.




1VV.2. Andlisis de rendimiento

En esta seccidn se emple6 la Ecuacidon (1) mostrada en el apéndice 3, la cual se
basa en la diferencia de masa entre el estado inicial de la materia vegetal, y el estado

luego de la extraccion vy filtrado al vacio de la misma.
IV.2.1 Extraccion tipo Soxhlet

La extraccion por arrastre con vapor, se realizé6 empleando el equipo tipo
Soxhlet, y como solvente etanol. Se variaron tiempos entre 0 y 24 horas, y asi, a

través del mayor rendimiento obtenido, se selecciono el mejor tiempo de extraccion.

A continuacion en la siguiente Figura N° 9 se presenta graficamente la

influencia del tiempo de extraccion, en los valores de rendimiento obtenidos.
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42.0000 8966

40.0000 39.0603

38.0000 37.0184

36.0000

Rendimiento (%)
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Tiempo de extraccion (horas)

Figura N° 9.Rendimiento para la variacion de tiempo en el equipo tipo Soxhlet.

En la Figura N° 9 se puede observar que el mayor rendimiento se obtuvo para
un tiempo de extraccion de 3 horas, y los valores del rendimiento siguen un orden
decreciente con una variacion de 2 % p/p entre ellos, a medida que se aumenta dicho
tiempo. Es posible que si se aumenta el tiempo de extraccion mayor a 24 horas, el

rendimiento tenderia a decrecer tal como lo muestra la figura.
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A pesar de que se puede esperar que a mayor tiempo de contacto entre el
solvente y la materia vegetal, la extraccion se favorezca, éste no es el caso. Este
comportamiento se puede atribuir a la presencia de un proceso de readsorcion, el cual
ocurre cuando la concentracion de pectina en el liquido sobrenadante en la camara de
extraccion supera la concentracion de la materia vegetal, readsorbiéndose este
compuesto. Otro aspecto que se puede mencionar es la presencia de errores
experimentales, los cuales posiblemente estdn asociados al contenido de humedad
presente en las cascaras empleadas, lo que pudo haber afectado los valores del

rendimiento.
1V.2.2. Extraccion asistida por microondas (EAM)

En la técnica de extraccion asistida por microondas, se empled el equipo
Clevenger modificado. Para llevar a cabo los experimentos requeridos, se determino
el tiempo en el que el solvente (etanol), alcanza el punto de ebullicion, es decir,
cuando comenzaron a aparecer las primeras burbujas de vapor, operando a una
potencia de 100% en el microondas comercial. Este tiempo resulté de 44 segundos, el
cual se tomd como tiempo de extraccion limite; ya que a un mayor tiempo se tendran
pérdidas del solvente. Cabe destacar, que esta técnica se caracteriza por presentar
tiempos de extraccion cortos, debido a la réapida transferencia de energia

proporcionada por las ondas microondas, que luego son convertidas en calor.

Una vez obtenido el tiempo de extraccion limite, se procedid a variar los
tiempos de extraccién en intervalos de 11 segundos, manteniendo la potencia
constante en 100%, hasta alcanzar el tiempo limite. El tiempo correspondiente a la
muestra que arroje el mayor rendimiento, es el considerado como el mejor tiempo de

extraccion.

A continuacion en la Figura N° 10 se presentan los valores de los rendimientos

obtenidos para cada tiempo de extraccion, empleando como técnica la EAM.
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Figura N° 10. Rendimiento para la variacion de tiempo en el equipo de microondas

En la Figura N° 10 se puede observar que la variacion entre los rendimientos
obtenidos, para los tiempos de extraccion de 22, 33, y 44 segundos es de
aproximadamente 1%, evidenciandose que el tiempo de extraccion de 11 segundos es
el que menor difiere a su valor mas cercano (22 segundos) con un 0,06% p/p. Esto se
debe, a que el tiempo de extraccion, al cual se somete la muestra a ondas
microondas, es proporcional a la temperatura, por lo que a mayor temperatura, se
favorece la solubilidad del solido en el liquido; ya que las paredes celulares se
rompen con mayor facilidad permitiendo una mayor transferencia de masa, propiedad
que se evidencia a partir del tiempo de extraccion de 22 segundos, donde se observa

un crecimiento en los valores del rendimiento.

A medida que se aumenta el tiempo de extraccion, mayor es el rendimiento
obtenido. Por lo tanto se determind, que para el solvente empleado y a una potencia

fija de 100%, el mejor tiempo de extraccién es 44 segundos.

A continuacion, se realizaron pruebas con variaciones de potencia en el
microondas comercial, desde 0 a 100%, manteniendo constante el mejor tiempo de

extraccion obtenido anteriormente. La potencia correspondiente a la muestra que
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arroje el mayor rendimiento, es considerada como la potencia de operacion
conveniente.

En la Tabla N° 3, se presentan los valores de los rendimientos obtenidos para

cada potencia, empleando como técnica la EAM, y manteniendo constante un tiempo
de extraccion de 44 segundos.

Tabla N° 3. Rendimientos obtenidos para diversas potencias empleando EAM.

Potencia Rendimiento (%p/p) +0,0001
20 14,2282
40 14,2505
60 14,2866
80 14,3220
100 15,5268

En la Tabla N° 3 se puede observar que los valores de rendimiento obtenidos
para cada potencia entre 20 y 80%, en el equipo de microondas, se mantienen en 14%

p/p, y se logra obtener el mayor rendimiento, al emplear una potencia de 100%.

En la Figura N° 11 se presenta gréficamente la influencia de la potencia, en
los valores de rendimiento obtenidos empleando la técnica de EAM.
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Figura N° 11. Rendimiento para la variacién de potencia en el equipo de microondas
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En la figura N° 11 se observa que el comportamiento del rendimiento tiende a
ser constante, tomando en cuenta la presencia de los posibles errores asociados al
procedimiento experimental. Esto demuestra, que para un tiempo de 44 segundos, la
variacion de potencia en el equipo microondas, no influye en gran medida en la
extraccion de compuestos de la cascara de parchita. Por lo tanto se puede decir que en
esta técnica solo se requiere un minimo de energia para romper la pared celular de la
cascara, permitiendo asi la extraccion de los compuestos peptidicos a lo largo del

tiempo.

Debido a que los valores de rendimientos obtenidos al utilizar potencias de 20
y 100% difieren aproximadamente en 1,3% p/p, fue necesario realizar un estudio
econdémico, para determinar si es rentable emplear una potencia de 100%
considerando el gasto energético asociado, para aumentar el rendimiento en el

porcentaje nombrado.

En la siguiente tabla N° 4 se muestra el costo asociado al emplear diferentes

potencias en la extraccion.

Tabla N° 4. Costo asociado para diferentes potencias en la EAM.

% Potencia Tiempo de extraccion (s.) Costo (BsF.)
20 44 6,831. 10”
100 44 0,015

En la tabla anterior se puede observar que al aumentar la potencia en el
equipo, la diferencia en cuanto al costo econémico (BsF) es alta, comparandolo con el
1,3 %p/p que se gana. Por lo tanto es mas rentable emplear una potencia de 20%, que
realizar grandes gastos economicos para aumentar el rendimiento en un minimo

porcentaje.
1VV.2.3 Extraccion por hidrdlisis acida.
En la técnica de extraccion por hidrdlisis acida se emple6 acido sulfarico, y

se trabajé con un tiempo de 90 minutos y temperatura de 90 °C. El &cido caliente
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permite romper la pared celular con facilidad, liberando la pectina y transformandola
en pectina hidrosoluble; cabe destacar que al afiadir iones hidrégeno, disminuye la
ionizacion de la pectina, por lo que aumenta la atraccion pectina-pectina,
favoreciendo la gelificacion posterior, al agregar un alcohol. Evaluando éste proceso,
se determind que la extraccion de pectina de la cascara de parchita, arroja un
rendimiento de 29,2581 % p/p.

1V.2.4 Extraccion por hidrodestilacion.

Finalmente se realizé la extraccidon por hidrodestilacion, en ésta técnica se
utiliz6 agua como solvente, y se oper6 a la temperatura de ebullicion del mismo. El
beneficio de ésta técnica, se debe a que la pectina posee gran afinidad con el agua, es
por esto, que los grupos carboxilos presentes en la molécula, se ionizan, y se unen a

los grupos cargados y a las moléculas polares de la materia vegetal (Vaclavick, 2002).

El rendimiento obtenido en éste caso fue de 32,0041%p/p.
IVV.2.5 Comparacién de las técnicas de extraccion.

Luego de analizar cada técnica de extraccion por separada, es importante
realizar una comparacion entre ellas, que permita seleccionar cual técnica de
extraccion es la mas eficiente para la obtencidn de pectina de la céscara de parchita,
basandose en el estudio del rendimiento. A continuacion se presenta en la Tabla N° 5

los valores del mejor rendimiento obtenido para cada técnica de extraccion.

Tabla N° 5. Estudio comparativo de los valores del mejor rendimiento para cada técnica de
extraccion.

Técnica de extraccion Solvente Rendimiento (%op/p) +0,0001
Extraccion tipo Soxhlet Etanol 43,5287
Extraccion asistida por microondas 15,5268
Extraccion por hidrodestilacion Agua 32,0041
Extraccion por hidrolisis acida Acido sulfarico 29,2581

En la tabla N° 5 se puede observar que el mayor rendimiento, se obtuvo
mediante la técnica de extraccion con el equipo tipo soxhlet, con una diferencia de
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11% respecto al valor més cercano, obtenido en la técnica de extraccion por hidrolisis
acida.

La técnica de extraccion tipo Soxhlet, a diferencia de las otras utilizadas,
posee la ventaja de que la materia vegetal y el solvente no se encuentran en contacto
directo, y este Ultimo siempre se mantiene limpio al momento de penetrar en el
interior de la materia vegetal, por lo que se satura a una razon mas lenta, permitiendo
asi, que los rendimientos sean mayores que en las otras técnicas. Por otra parte
favorece el hecho de que disminuye la posibilidad de degradar los compuestos de

interés al incrementar la temperatura de operacion.

En segundo lugar se encuentra la técnica de extraccion por hidrodestilacion, la
cual se caracteriza por los largos tiempos de contacto entre la materia vegetal y el
solvente, y la habilidad que posee el agua para hacer soluble las sustancias que se

desean extraer, favoreciendo asi la extraccion.

Los menores rendimientos corresponden a las técnicas de extraccion por
hidrolisis &cida y por microondas. Esto se puede atribuir al hecho de que en ambas, el
tiempo de extraccion es mucho menor que en las otras técnicas, y también que en el
medio en el que se trabaja ya sea por el &cido, o por las ondas microondas, se corre el

riesgo de degradar la matriz vegetal.

Para apreciar graficamente la diferencia de los valores de rendimiento

obtenidos entre las técnicas de extraccion, se realizo la Figura N° 12
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Figura N° 12. Estudio comparativo de rendimiento para cada técnica de extraccion.

Al observar la Figura N° 12, y con todo lo discutido anteriormente, se puede
concluir que la técnica de extraccion tipo Soxhlet es la mejor para la obtencion de
pectina de la céscara de la parchita amarilla, basandose en el porcentaje de

rendimiento obtenido de las muestras.
IV.3 Analisis quimico de las muestras obtenidas.

Para determinar la presencia de pectina en los extractos obtenidos, se aplico el
método de espectroscopia de infrarrojo, con la finalidad de identificar la presencia de
grupos funcionales que caracterizan a este compuesto. En la siguiente tabla se
presentan los rangos del espectro infrarrojo en los cuales se evidencia la presencia de

los grupos funcionales de interés.
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Tabla N° 6. Regiones de los espectros de infrarrojo de los compuestos de interés.

Nombre Estructura Compuesto Enlace Region del
molecular caracteristico especifico espectro
infrarrojo (cm™)
L Alcohol C-0 1300-1000
M e coho
Etanol ne, H O-H 3650 -3200
CH2OH
OH o, OH
Azlcares oH Aldehido C=0 1740-1720
OH
_ O Acido carboxilico
Pectina Il o C=0 1750-1650
R=C=—0OH esterificado
) O ) C=0 1750-1735
Esteres ] Ester
R=C=—0=—R C-0 1300-1000

En la tabla anterior se puede observar que los azlcares y los ésteres se

encuentran dentro del rango del espectro infrarrojo de la pectina, lo que permite

determinar el grado de esterificacion. Estos grupos funcionales, exponen sus grupos

carboxilicos libres y esterificados. Los grupos carboxilicos libres identifican la

presencia de pectina de bajo metoxilo, mientras que los grupos carboxilicos

esterificados identifican la pectina de alto metoxilo (Sanchez y otros, 2011).

A continuacién se muestra en la Figura N° 13 el espectro de infrarrojo para la

técnica que arrojo el mayor rendimiento, la técnica de extraccion tipo Soxhlet.
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Figura N° 13. Espectro infrarrojo del extracto que arroj6 mayor rendimiento, obtenido en la
extraccion tipo Soxhlet

En la Figura N° 13 se puede observar el ancho de banda del enlace entre el
oxigeno y el hidrégeno (O-H), grupo funcional caracteristico del solvente (etanol),
comprendida entre 3600 cm™ y 3200 cm™. La forma ancha se debe a la naturaleza
diversa de las interacciones de los enlaces de hidrégeno de las moléculas del alcohol.
En este caso se observa el pico en la banda de 3386cm™1! , indicando efectivamente la

presencia de etanol.

La regidn del espectro infrarrojo correspondiente al grupo funcional de la
pectina se encuentra entre 1750 cm™ y 1650 cm™. En la figura mostrada se puede
observar el segundo pico con un valor de longitud de 1721,1 cm™, con lo que se
puede decir que es posible la presencia de pectina en la muestra. El tercer pico
resaltado, se ubica en el valor de 1056,7cm™! indicando la presencia de ésteres, lo

cual indica la posibilidad de que la pectina extraida sea de alto metoxilo.

Adicionalmente, se realizo el anélisis de espectroscopia de infrarrojo, para el
extracto que arroj6 mayor rendimiento en la técnica de extraccion asistida por
microondas. Debido a que el valor es bajo respecto a los obtenidos en las demas

técnicas, se busca asegurar la presencia de pectina.

Se muestra en la Figura N° 14 el espectro de infrarrojo para la técnica que

arroj6 el mayor rendimiento, la técnica de extraccion asistida por microondas.
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Figura N° 14. Espectro infrarrojo del extracto que arrojo mayor rendimiento, obtenido en la
extraccion asistida por microondas.

En la figura anterior se observa que en la region resaltada, el pico tiene una
longitud de onda de 1714,6 cm™, tomando en cuenta el solapamiento de picos, lo

expresa la posibilidad de de pectina en el extracto.

Finalmente cabe destacar que la espectroscopia de infrarrojo es una técnica
cualitativa, por lo que no se puede determinar si se obtuvo grandes cantidades de

pectina, sélo un estimado basandose en los rendimientos evaluados.
IVV.4. Andlisis cualitativo alterno

El andlisis cualitativo alterno se aplicd solo a las muestras que arrojaron
mayor rendimiento, esto con la finalidad de demostrar que los extractos obtenidos

contenian pectina.

A continuacién se muestra una tabla en la cual se exponen los resultados

obtenidos al aplicar este analisis.
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Tabla N° 7. Resultados del andlisis cualitativo alterno

Técnica de extraccion Formacion de gel
Extraccion tipo Soxhlet Si
Potencia: 20% Si

Extraccion asistida por

microondas Potencia: 100% Si

De la tabla anterior se puede decir, que al aplicar este procedimiento se
verifica la presencia de pectina en los extractos. Resultado que ya se habia
considerado al aplicar la técnica de espectroscopia de infrarrojo. Con esto se confirma

la efectividad de la técnica para la extraccion de este compuesto.

IV.5 Comparacion de los resultados de trabajo especial de grado- trabajo de
maestria.

A continuacion en la Tabla N° 8 se presenta un cuadro comparativo en el cual
se muestran las condiciones de operacion mas relevante sque influyeron directamente
en los rendimientos obtenidos en el trabajo de maestria de Dominguez, C. (2011) y
en este trabajo especial de grado.
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Tabla N° 8. Cuadro comparativo de resultados trabajo especial de grado- trabajo de

maestria.
Técnica de o Extraccion asistida por
» Extraccion tipo soxhlet .
extraccion microondas

Equipo empleado: beaker

Tiempo de extraccion=24 Tiempo limite de extraccion=15s.

Dominguez, C. horas

2011 L Potencia= 100%
o Rendimiento= 43,60 %p/p | pengimiento= 5,67 %pl/p
Tiempo de extraccion= 3
horas. Equipo empleado: Clevenger
Alvarez, A.y Rendimiento= 43,53 %p/p | modificado
Burgos, F. Tiempo limite de extraccion= 44s.
(2012) Potencia= 100%

Tiempo de extraccion= 24
horas
Rendimiento= 37,02 %

Rendimiento= 15,53%

En la tabla N° 8 se puede observar que al emplear la extraccion tipo soxhlet,
para un tiempo de extraccion de 3 horas en este trabajo especial de grado, se obtuvo
un porcentaje de rendimiento muy cercano al obtenido en el trabajo de maestria en
un tiempo de 24 horas; la diferencia radica al observar los valores de rendimiento
obtenido para el tiempo de extraccion de 24 horas.

En la técnica de extraccion asistida por microondas (EAM) para este trabajo
especial de grado, se utilizé el equipo Clevenger modificado, el cual influyé de
manera positiva la extraccion, en comparacion con el trabajo de Dominguez donde se
empled un beaker. En esta técnica se logré alcanzar un mayor tiempo de extraccion

limite en el solvente, con lo que se puedo aumentar el rendimiento.

CAPITULO V
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CONCLUSIONES

En base a los objetivos planteados en el presente trabajo especial de grado, se

presentan a continuacion las conclusiones mas resaltantes de la extraccion de pectina

a partir de la cascara de parchita amarilla.

El mejor tiempo de extraccion para la técnica de extraccion tipo Soxhlet fue
de 3 horas, basandose en el rendimiento obtenido cuyo valor fue 44 %p/p.

En la extraccion asistida por microondas (EAM) empleando el equipo
Clevenger modificado, se obtuvo 44 segundos como tiempo de extraccion
limite.

En la extraccién asistida por microondas (EAM) empleando el equipo
Clevenger modificado, el mejor tiempo de extraccion en el rango evaluado
(11,22,33 y 44 segundos) fue de 44 segundos., cuyo valor de rendimiento
obtenido fue 16 %p/p.

La potencia con la cual se obtuvo el méximo rendimiento en la extraccion
asistida por microondas (EAM) empleando el equipo Clevenger modificado,
en el rango evaluado (20,40,60 y 80%) fue la de 100%, cuyo rendimiento
obtenido fue 16 %p/p.

La variacion de potencia no afecta en gran medida el valor del rendimiento,y
luego de un estudio econdmico se determind que es rentable operar con una
potencia de 20 %.

Para la extraccion asistida por microondas empleando el equipo Clevenger
modificado, se aumenta el rendimiento en un 10% respecto al arrojado con un
beaker.

El rendimiento obtenido al aplicar la técnica de extraccién por hidrélisis
acida, fue de 29 %pl/p.

El rendimiento obtenido al aplicar la teécnica de extraccion por
hidrodestilacion, fue de 32 %p/p.
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e La tecnica de extraccion que presentd mayor valor de rendimiento fue la
técnica de extraccion por arrastre con vapor empleando el equipo tipo soxhlet
con un valor de 44 %p/p.

e Para los intereses de ahorro de energia y tiempo de extraccion, la mejor
técnica es la extraccion asistida por microondas, empleando el equipo
Clevenger modificado.

e En la Espectroscopia de Infrarrojo, se encontré que en los extractos se logro

obtener pectina.

En el analisis alterno se obtuvo formacion de gel, confirmando la presencia de pectina

en los extractos.
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CAPITULO VI

RECOMENDACIONES

En funcion de los resultados y andlisis de las técnicas de extraccion
empleadas, se plantean recomendaciones para estudios posteriores de la extraccion de
pectina a partir de la cascara de parchita amarilla.

e Realizar estudios en la técnica de extraccion tipo Soxhlet, empleando tiempos
de extraccién menores a 3 horas.

e Realizar estudios de la influencia de la relacion soluto-solvente en el
rendimiento, para la técnica de extraccion asistida por microondas, empleando
el equipo Clevenger modificado.

e Emplear la céscara de parchita amarilla manteniendo su parte blanda (blanca),
para la extraccion de pectina, en las diferentes técnicas empleadas.

e Estudiar la técnica de extraccion asistida por microondas, con el equipo
Clevenger modificado, mediante la introduccion de un condensador con
mayor altura.

e Estudiar el rendimiento en la técnica de extraccion por hidrolisis acida

empleando éacido clorhidrico.
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APENDICES

1. PROCEDIMIENTO EXPERIMENTAL PARA LA EXTRACCION DE
PECTINA DE LA CASCARA DE PARCHITA.

A continuacion se describen los equipos y el procedimiento experimental para

las diferentes técnicas aplicadas en este trabajo.
1.1. Extraccion Convencional

1.1.1. Extraccion tipo Soxhlet

Descripcion del equipo Soxhlet:

El equipo de destilacion empleado para este tipo de extraccion es el tipo
Soxhlet presentado en la siguiente Figura N° 15.

Figura N° 15. Diagrama del equipo de destilacion con arrastre de vapor tipo Soxhlet. (Armas
y Corredor, 2007)
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El equipo de extraccion esta constituido por el recipiente (ES-01), en donde se
introdujo la matriz vegetal (cascara de parchita previamente cortada) en un cartucho
de celulosa, este recipiente posee una valvula (VP-1) que permite el paso del vapor
asi como del liquido que se condensa, formando una mezcla entre el solvente y el
extracto. En la parte superior del equipo se encuentra la seccion de condensacion,
formado por un condensador total (C-01), el cual cuenta con una entrada (E1) y una
salida (E2) del refrigerante (agua) mediante las mangueras (M1, M2). En la parte
inferior se encuentra la seccion generadora de vapor, la cual esta formada por el bal6n
de destilacion (M-01) de 250 mililitros, donde se introdujo el solvente (etanol), dicho
baldn se coloca en la manta de calentamiento (MC-01), la cual posee un regulador de
potencia (RC1) y una luz indicadora del encendido del equipo (LE1). Luego se fija el
equipo a un soporte (S1), con la finalidad de sostener y asegurar el mismo mediante

las pinzas (P1) para el equipo Soxhlet y (P2) para el condensador.
Procedimiento experimental:

1. Selavd y se secé el material de vidrio utilizado, evitando dafios al equipo.

2. Se colocaron 25 g. de céscara de parchita cortadas a 0,4 x 0,4 cm de lado, las
cuales fueron colocadas en el cartucho de celulosa del extractor tipo soxhlet.

3. Con la ayuda de un cilindro graduado, se midi6 125 mL de etanol (solvente).

4. Se colocé en el balon (M-01), el solvente junto con 6 perlas de ebullicién para
mantener en constante movimiento el liquido a destilar y controlando asi la
formacion de burbujas.

5. Se conectaron las mangueras de entrada y salida de refrigerante en el
condensador vertical. La manguera de entrada (M1) en la parte inferior (E1) y
la de salida (M2) en la parte superior (E2). Se aseguraron las mangueras con
precintos para evitar fugas o desprendimientos por presion.

6. Se realizo el montaje del equipo, colocando el balon (M-01) sobre la manta de
calentamiento (MC-01). Se acopld el extractor tipo soxhlet (ES-01) con el

balon (M-01). Se conectd el condensador vertical (C-01) con el extractor tipo
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10.

11.

12.

13.

14.
15.

soxhlet (ES-01), y se sujetaron ambas piezas con las pinzas (P1) y (P2) al
soporte (S1).

Se abrio la llave de paso del refrigerante (agua) del condensador vertical (C-
01). Teniendo precaucidn de no excederse en el paso de refrigerante para no
generar la ruptura de la manguera por sobrepresion. Y se abrié por completo
la véalvula (VP-1).

Se conectd y encendid la manta de calentamiento (MC-01), luego se fijo la
potencia en 40 % para llegar a la temperatura de ebullicion sin degradar los
componentes de la matriz vegetal ni el solvente (Dominguez, 2011).

Se dejo6 operando el equipo por 3 horas continuas.

Después de transcurrido el tiempo necesario para la extraccion, se apagé la
manta de calentamiento (MC-01) y se cerro la llave de paso del refrigerante
(agua). Se dej6 enfriar, se desmontd el condensador vertical (C-01) y el
extractor tipo Soxhlet (ES-01).

Se extrajo la matriz vegetal del extractor tipo Soxhlet (ES-01) y se filtr6 al
vacio, para retirar el excedente de solvente.

Se almacend y refrigerd el extracto en envases color &mbar y se mantuvo en
refrigeracion para su posterior analisis.

Se peso6 la matriz vegetal y se calculé su rendimiento.

Se lavé todo el equipo de vidrio utilizado.

Se repitio el procedimiento para cada experiencia a diferentes tiempos de

extraccion de 6, 12 y 24 horas.

1.1.2. Extraccion por Hidrodestilacion

Descripcion del equipo de hidrodestilacion:

Ver Figura N° 16. El equipo de extraccion esta constituido por dos secciones;

la seccion de condensacion y la seccion generadora de vapor. En la parte superior del

equipo se encuentra la seccion de condensacion, formado por un condensador total

(C-01), el cual cuenta con una entrada (E1) y una salida (E2) del refrigerante (agua)
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mediante las mangueras (M1, M2). En la parte inferior se encuentra la seccion
generadora de vapor, la cual esta formada por el balon de destilacion (M-01) de 250
mL, donde se introdujo el solvente (agua), junto con la matriz vegetal (cascara de
parchita previamente cortada), dicho balon se coloca en la manta de calentamiento
(MC-01), la cual posee un regulador de potencia (RC1) y una luz indicadora del
encendido del equipo (LE1). Luego se fija el equipo a un soporte (S1), con la
finalidad de sostener y asegurar el mismo mediante las pinzas (P1l) para el

condensador.

MC-01

&) .
i LE1

Figura N° 16. Diagrama del equipo de Hidrodestilacion (Armas y Corredor, 2007).
Procedimiento experimental:

1. Selavd y se secé el material de vidrio utilizado.

2. Se cortaron y pesaron 25 g. de la cascara de parchita de 0,4 x 0,4 cm

3. Se midié 150 mL de agua (solvente) con la ayuda de un cilindro graduado.

4. Se coloco en el balon (M-01), el solvente junto con las cascaras de las

parchitas.
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5. Se conectaron las mangueras de entrada y salida de refrigerante en el
condensador vertical. La manguera de entrada (M1) en la parte inferior (E1) y
la de salida (M2) en la parte superior (E2). Se aseguraron las mangueras con
precintos para evitar fugas o desprendimientos por presion.

16. Se realiz6 el montaje del equipo, colocando el balon (M-01) sobre la manta de
calentamiento (MC-01). Se acopl6 el condensador (C-01) con el balén (M-01)
y se sujeto al soporte (S1) con la pinza (P1).

17. Se abrid la llave de paso del refrigerante (agua) al condensador vertical (C-
01).

18. Se conectd y encendid la manta de calentamiento (MC-01), luego se fijo la
potencia en 40 % para llegar a la temperatura de ebullicion.

19. Se dejé operando el equipo por 24 horas continuas.

20. Después de transcurrido el tiempo necesario para la extraccion, se apago la
manta de calentamiento (MC-01) y se cerrd la llave de paso del refrigerante
(agua).

21. Se desmontd el condensador vertical (C-01) y el balén de destilacion (M-01)

22. Se extrajo y se filtro al vacio la matriz vegetal contenida en el balon (M-01).

23. Se almacend y refrigerd el extracto en envases color ambar para su posterior
analisis.

24. Se peso la matriz vegetal y se calculé su rendimiento.

25. Se lavo todo el equipo de vidrio utilizado.

1.2. Extraccién no convencional
1.2.1. Extraccion asistida por microondas (EAM)
Descripcion del equipo:

El equipo empleado es un microondas comercial el cual se muestra en la
Figura N° 17.
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El microondas marca Midea, modelo EGO36ACY, con potencia de 1000
watts y una frecuencia de 2450 MHz, fue utilizado para realizar extracciones
mediante esta técnica. El equipo microondas cuenta con un panel de control en el

cual se ajusta el tiempo de residencia y los niveles de potencia.

Figura N° 17. Equipo microondas, marca Midea.

Procedimiento experimental:
Determinacion del tiempo de extraccion limite.

1. Selavd y se secd el material de vidrio a utilizar.
2. Se midi6 75 mL de solvente en un cilindro graduado y se introdujo en un
balén de destilacion de 500 mL.
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3. Se coloco dentro del equipo microondas, el equipo Clevenger modificado, el
cual consta de un balon de destilacién y acoplado a un condensador vertical,
este ultimo se dispone por fuera del equipo de microondas, tal como se
muestra en la Figura N° 17, al cual se le conectaron las mangueras de entrada
y salida de refrigerante (agua). Se aseguraron las mangueras con precintos
para evitar fugas o desprendimientos por presion.

4. En el panel de control se fijo una potencia de 100%.

5. Se coloco en operacion el equipo de microondas, hasta alcanzar el punto de
ebullicién del solvente, se selecciond como tiempo de extraccion limite aquel

en el cual se observaron las primeras burbujas en el solvente.
6. Se abrid la puerta del microondas y se desmonto el equipo Clevenger.

7. Se lavo todo el equipo de vidrio utilizado.
Determinacion del mejor tiempo de extraccion.
1. Se colocaron 15 g. de la materia vegetal de 0,4 x 0,4 cm en un balén de

destilacion de 500 mL.

2. Con ayuda de un cilindro graduado se midid la cantidad de 75 mL del solvente
y se introdujo en el baldn que contenia la materia vegetal, luego se realizo el

montaje del equipo de Clevenger, tal como se muestra en la Figura N° 17.

3. Se fijo el tiempo de extraccion en 11 segundos y la potencia de operacion en
100% utilizando el panel de control del equipo y se inicid el proceso
presionando el boton de START.

4. Una vez terminado el tiempo se retird la muestra del microondas y se filtr6 al

vacio.
5. Se peso la materia vegetal y se calcul6 su rendimiento.

6. Se almacend y refrigerd el extracto en envases de color ambar para su

posterior analisis.
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7. Se lavo todo el equipo de vidrio utilizado.
8. Se repitio el procedimiento anterior, para tiempos de extraccion de 22, 33 y
44 segundos.
Determinacion de la potencia conveniente.
9. Se colocaron 15 g. de la materia vegetal en un balon de destilacion de 500
mL.

10. Con ayuda de un cilindro graduado se midio la cantidad de 75 ml del solvente
y se introdujo en el balon que contenia la materia vegetal, luego se coloco
dentro del microondas y se acopld el condensador vertical (Equipo Clevenger
modificado).

11. Se coloco el tiempo de extraccion (mejor tiempo de extraccion) y se fijo la
potencia de operacion en 20% utilizando el panel de control del equipo y se

iniciod el proceso presionando el boton de START.

12. Una vez terminado el tiempo, se retir6 la muestra del microondas, y se filtro al

vacio.
13. Una vez ya filtrada la materia vegetal, se peso y se calcul6 el rendimiento

14. Se almacend el extracto en envases de color ambar y se mantuvo en

refrigeracion para su posterior analisis.
15. Se lavo todo el equipo de vidrio utilizado.

16. Se repitid el procedimiento anterior variando la potencia del equipo a 40, 60 y
80%.

1.3. Extraccion Industrial
1.3.1Hidrdlisis acida

Siendo la extraccién por hidrélisis acida la mas empleada a nivel industrial,

existen muchas variantes en el procedimiento, para el presente trabajo se empled la
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metodologia descrita en el trabajo de Dominguez, C. (2011), ya que conserva las

principales caracteristicas del proceso industrial, manteniendo las consideraciones de

un estudio a escala de laboratorio.

Procedimiento experimental:

1.

Se colocd un beaker con 100 mL de una solucién de agua acidulada usando
acido sulfurico en proporcion 4:1, con 25 g. de materia vegetal en un bafio
térmico para promover el calentamiento gradual e indirecto por conveccion a
100°C, por un lapso de 90 minutos a una temperatura maxima de 90°C,

colocado sobre una plancha de calentamiento a potencia 4.

Transcurridos los 90 minutos con un monitoreo continuo de la temperatura, el

extracto liquido se separ6 de la materia vegetal por medio del filtrado al vacio.

Al extracto liquido se le afiadieron 50 ml de etanol absoluto para promover la

precipitacion de la pectina.
La materia vegetal ya filtrada, se peso, y se calculo el rendimiento.

El precipitado obtenido se decantd para separar la fase densa después de la

precipitacion.

El precipitado rico en pectina se concentr6 exponiéndolo a temperatura

ambiente para su posterior analisis.

Nota: Se repitié cada prueba 3 veces, y asi garantizar la reproducibilidad de los

rendimientos obtenidos.

2. MATERIALES

Los materiales utilizados en este trabajo especial de grado se listan a continuacion.

Céscara de parchita.
Espatula de acero inoxidable.

Cépsulas de Petri.
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Baldn de destilacion de 250 y 500 mL.
Beakers de 100 y 250 mL..

Cilindros graduados de 50 y 100 mL.

Perlas de ebullicion.

Embudo de vidrio para filtrado.

Papel de filtro.

Estufa de secado.

Piceta.

Reactivos quimicos (etanol y acido sulfarico)
Agua destilada.

Frascos de color &mbar de recoleccion de muestras de 15 mL.
Balanza electronica.

Tijeras.

Termémetro.

Soportes universal.

Manta de calentamiento.

Plancha de calentamiento.

Microondas comercial.

Equipo Soxhlet.

Condensadores verticales.
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3. CALCULOS TIPO

Para el desarrollo del trabajo especial de Grado se empled la siguiente

ecuacion.

Rendimiento del Extracto:

Rendimiento (%) = [l B 02ma®) 19094 Ecuacién (1)
masajpijcial (g)

Rendimiento= Valor Porcentual de Rendimiento (%).

Masa inicial= Masa inicial antes del proceso de extraccion (g).

Masa final= Masa final luego del proceso de extraccion (g).

A continuacion se presenta un célculo tipo para la técnica de extraccion que

arrojé mayor rendimiento

25,0042g — 14,1202g
25,0042g

Rendimiento (%) = [ ].100% = 43,5287%

Costo asociado a la extraccion asistida por microondas:
Ee =P.t Ecuacion (11)
Ee = Energia eléctrica (Wh).
P = Potencia eléctrica (W).
t = Tiempo de extraccion (h).

A continuacion se presenta un célculo tipo, para la extraccién usando potencia
de 20% en el microondas comercial.

Ee = (0,20.1000W). (445. ) = 2,444 Wh

3600 s

Ee = 2,444 Wh = 2,444.1073 KWh
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Segun la Gaceta Oficial N° 39.259 de fecha 08/09/2012 por CORPOELEC, se
establece que 10 KWh corresponde a 0,28 BsF.

Se realiza una regla de tres para determinar el costo asociado al consumo de
energia en el equipo microondas

0,28 BSF)

— -3
Costo = 2,444.107°KWh. (10 KWh

Resultando,

Costo = 6,831.107° BsF.

4. TABLAS DE DATOS OBTENIDOS

A continuacion se presentan los valores obtenidos en el desarrollo de este

trabajo especial de grado.

Tabla N° 9. Resultados de las pruebas, al emplear la técnica de extraccién tipo
Soxhlet.

Método | Solvente | Condiciones M(g)sgoi,rgggial '\g{)"i%ﬂ(g?l Ezg/gjing%ggf
Soxhlet | Etanol 3 horas 25,0765 14,2273 43,2644
Soxhlet | Etanol 3 horas 25,0231 14,1708 43,3691
Soxhlet | Etanol 3 horas 25,0042 14,1202 43,5287
Soxhlet | Etanol 6 horas 25,0373 14,6738 41,3922
Soxhlet | Etanol 6 horas 25,0172 14,6293 41,5230
Soxhlet | Etanol 6 horas 25,0185 14,5366 41,8966
Soxhlet | Etanol 12 horas 25,0751 15,2807 39,0603
Soxhlet | Etanol 12 horas 25,0170 15,2683 38,9683
Soxhlet | Etanol 12 horas 25,0421 15,3097 38,8642
Soxhlet | Etanol 24 horas 25,0594 15,7828 37,0184
Soxhlet | Etanol 24 horas 25,0137 15,8336 36,7003
Soxhlet | Etanol 24 horas 25,0352 15,8197 36,8102
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Tabla N° 10. Resultados de las pruebas, al emplear la técnica de extraccion asistida
por microondas a diferentes tiempos de extraccion.

Masa

Masa

Método | Solvente | Condiciones inicial final F(f,zg/g)ig%gg?
(g)£0,0001 | (g) +0,0001
Microondas | Etanol | TIEMPO 1S | 150185 | 12,0470 | 137930
Microondas | Etanol | TIEMPO 1S | 150371 | 12,0580 | 138205
Microondas | Etanol | 1P 1S 1 150279 | 120531 | 13,8063
Microondas | Etanol Pgt':rr::ﬁ’; fgof, . | 150962 | 130035 | 138624
Microondas | Etanol Pgt':rr::ﬁ’; fgof, . | 150872 | 129981 | 13,8468
Microondas | Etanol Pgt'gm;’ 12020§ . | 150083 | 129638 | 13,6225
Microondas | Etanol P-g':grrlré?;: 1330?, % 15,0081 | 12,8516 14,3689
Microondas | Etanol Pgt':rr::ﬁ’; f’g’oﬁ . | 150751 | 128961 | 14,4543
Microondas | Etanol Pgt':rr::ﬁ’; f’g’oﬁ . | 150228 | 128707 | 14,3256
Microondas | Etanol PI'::rT:?; fc?oi . | 150391 | 12,7476 | 152369
Microondas | Etanol PI'::rT:?; fc?oi . | 150939 | 12,7503 | 155268
Microondas | Etanol | 116MPO: 44 151002 | 12,8055 | 15,1965

Potencia: 100%
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Tabla N° 11. Resultados de las pruebas, al emplear la técnica de extraccion asistida
por microondas a diferentes potencia.

Masa Masa ..
, . . .. . Rendimiento
Método | Solvente Condiciones inicial final (%pip)  0,0001
: (g) £0,0001 | (g)+0,0001

Microondas | Etanol | 'eMPO:44S | 150593 | 128768 14,3220
Potencia: 80%

Microondas | Etanol | '€MPO:44S 1 10 576s | 129201 14,3013
Potencia: 80%

Microondas | Etanol | 11€MPO:44S | 105078 | 198701 14,2982
Potencia: 80%

Microondas | Etanol | J1'€MPO:44S | 150591 | 128807 14,2835
Potencia: 60%

Microondas | Etanol | J1'€MPO:44S | 150399 | 128895 14,2866
Potencia: 60%

Microondas | Etanol | 1'1€MPO:44S | 1oh958 | 199382 142757
Potencia: 60%

Microondas | Etanol | 1'1€MPO:44S | 105107 | 128716 14.2505
Potencia: 40%

Microondas | Etanol | 11€MPO:44S | 1o h08s | 198873 14.2470
Potencia: 40%

Microondas | Etanol | 1'€MPO:44S | 150965 | 129475 14,2334
Potencia: 40%

Microondas | Etanol | '€MPO:445S 1 105971 | 129492 14,2272
Potencia: 20%

Microondas | Etanol | '€MPO:445S 1 1005y | 159352 14,1955
Potencia: 20%

Microondas | Etanol | '€MPO:445S 1 105705 | 129277 14,2282
Potencia: 20%
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[ANEXO 1]

En esta seccion de los anexos se presentan imagenes adicionales tomadas

durante la realizacién de las técnicas de extraccion.

1. Preparacion de la materia prima.

Figura N° 18. Etapas de preparacion de la materia vegetal para la extraccion

Figura N° 19. Céascara de parchita previa al proceso de extraccion
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[ANEXO 2]

2. Equipos para las técnicas de extraccion convencionales.

Figura N° 20. Montaje de la técnica de extraccion tipo Soxhlet.

63



Figura N° 21. Montaje de la técnica de extraccion por hidrodestilacion.
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[ANEXO 3]

3. Representacién de los grupos funcionales en el espectro infrarrojo.

longitud de onda (um)
25 3 3:5 4 45 5 55 6 65 7 8 9 10 1112 14 16
100 T T T T T T T T T T T T T T T T
S 80 .
% eol ol——{e c—cC |
= 60 N—H C=r 2=, :
E | S = N c=0 cC—oO |
= Tl C=N CE—N
2, 40 + C—H |
= i 4
53
2
g 20r .
2
u region de la «huclla dactilar» A
0 1 1 1 1 1 1 1 1 ] 1
4000 3500 3000 2500 2000 1R800 1600 1400 1200 1000 K00 600
nimero de onda (cm")

Figura N° 22. Resumen de las frecuencias de tension en el infrarrojo.
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