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RESUMEN

En este trabajo de grado se estudié el comportamiento de dos mezclas pectina
citrica 5% y extractos acuosos de Matial obtenidos por ultrasonido a 60 y 90
minutos, utilizando hidrolisis acida y precipitacion con alcohol al 90%. Se
caracterizé la pectina determinando su porcentaje de acido galacturénico y
grupos metoxilos se utiliz6 como referencia la monografia de pectina de la USP
30. El resultado obtenido de 87 % y 9.58%, clasificandola como pectina de bajo

metoxilo.

Se extrajo el mucilago de hojas de Matial, utilizando 500 g de hojas trituradas y
1 L de agua preservada como solvente, por Extraccion asistida por ultrasonido a
60 minutos y 90 minutos como niveles del factor tiempo. Se caracterizaron las
hojas por andlisis bromatolégico y cuantificacién de minerales, calcio y fésforo
con resultado positivo para proteina cruda en 14.0 y 27.28% ppm, lo que
sugiere que las hojas podrian ser ingrediente alimenticio funcional por el

contenido de proteinay calcio.

Se prepararon dos mezclas a las que se les realizd un perfil reolégico en
viscosimetro FUNGILAB ADVANCE-L a una proporcion 2:1 solucién de pectina
al 5 % y Extractos acuosos de Matial, a temperatura promedio de las lecturas
fue 13.2 °C, que se logré con bafio de hielo por ser afectada la viscosidad,
razon por la cual al disminuir la temperatura se vio favorecida la estabilidad. Al
ser graficados los datos en programa de ofimatica estos la clasifican como
fluidos No newtonianos del tipo Pseudoplasticos. Demostrando que las mezclas

no tienen la viscosidad necesaria para su utilizacion en la industria.

Al realizar la estabilidad a tiempo real de mezcla, pectina al 5% de y extracto
acuoso de Matial 300 g a una proporcion 2:1, permanecio a una temperatura

promedio de 25.6 °C y humedad relativa de 46.9%, variables ambientales mas



representativas para que la mezcla sea utilizada como espesante, obteniendo el
resultado que no hay cambios organolépticos.

Los resultados demuestran que los extractos acuosos de hojas de Matial no
tienen las propiedades viscosante necesarias para aumentar la viscosidad de la
pectina, por lo cual no se recomienda su utilizacion como coadyuvante. Sin
embargo, se recomienda realizar estudios de obtencién de calcio y proteinas en

hojas de Matial.
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1.0 INTRODUCCION

El siguiente trabajo estudia el comportamiento reolégico de dos mezclas de
pectina citrica al 5% con extractos acuosos de hojas de Matial obtenidos por
ultrasonido a 60 y 90 minutos.

Los estudios reoldgicos de los fluidos son de suma importancia durante la
fabricacion de los productos, principalmente si se trata de espesantes y
gelificantes; en primer lugar, porque influyen en los procesos de fabricacion y en
el disefio de equipos utilizados para este fin, tal es el caso de los sistemas de
bombas y tuberias, es ahi donde la viscosidad se convierte en un parametro
critico que es necesario tener en cuenta para lograr mejoras en la eficiencia de
los procesos de fabricacién. En segundo lugar, por las caracteristicas reologicas
son parte del control de calidad de las materias primas y de los productos

intermedios y terminados de la industria farmacéutica y alimenticia.

Existen muchas fuentes de obtencién de espesantes por lo cual uno de los
materiales vegetales utilizados para esta investigacion fueron las hojas de
Matial ya que dicha planta no ha sido estudiada para este uso, del Matial se
obtiene a partir de sus hojas un mucilago el cual ha sido clasificado dentro de
los hidrocoloides, estos son macromoléculas poliméricas complejas de indole
hidrocarbonada que gracias a su estructura altamente ramificada pueden
modificar la reologia de una solucion; por tal motivo se analizo la influencia que
tienen estos hidrocoloides en soluciones de pectina al 5% de concentracién, la
cual ha sido ampliamente utilizada en la industria alimenticia y farmacéutica por
sus propiedades absorbentes, estabilizantes y principalmente por aumentar la

viscosidad de una solucion.

En el estudio adicionalmente se caracterizaron ambas muestras vegetales, para
establecer la caracterizacion de las hojas de Matial, se realiz6 un andlisis

bromatoldgico y la cuantificacion de minerales, calcio y fosforo; esto permitid
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conocer mas a fondo el potencial uso como un hidrocoloide alimenticio
funcional, alternativo. De igual manera se caracteriz6 la pectina obtenida a partir
de cascaras de naranja agria, mediante la determinacion del porcentaje de

acido galacturonico y de grupos metoxilo.

Los muestreos de naranja agria y Matial se realizaron en los departamentos de
La Paz y Santa Ana, respectivamente; aplicando el muestreo por
conglomerados para la muestra de naranja agria y muestro al azar para el
Matial. Ambas muestras se trasladaron al Laboratorio de Investigacion en
Productos Naturales para su tratamiento previo y posterior preparacion de 2
mezclas, utilizando para ello pectina al 5 % y 2 extractos de Matial obtenidos
por el método de extraccion asistida por ultrasonido a 60 minutos y 90 minutos,

respectivamente.

Se determind el perfil reolégico de 2 mezclas en el Viscosimetro FUNGILAB
modelo ADVANCE-L a las velocidades de rotacion 0.3, 0.6, 0.5, 1, 1.5, 2, 2.5, 3,
4, 5, 6, 10, 12, 20, 50 y 100 (RPM) con estos resultados se elaboraron los
respectivos reogramas para determinar el comportamiento reolégico de cada
mezcla, asi como el comportamiento presentado por la pectina al 5 % y por
cada uno de los extractos de Matial para posterior analisis de sus resultados
mediante la elaboracion de reogramas utilizando un programa ofimatico
(Microsoft Office Excel).

Ademas, se evaluo la estabilidad a tiempo real de una mezcla de pectina al 5%
de concentracion y extracto acuoso de Matial utilizando 300 g de material
vegetal a una proporcién 2:1, como estudio predictivo basado en factores
extrinsecos e intrinsecos a los que es expuesta una muestra. Esto permite
conocer las variaciones en el comportamiento reoldgico, la cual permanecera a

temperatura y humedad ambiental, para obtener resultados en tiempo real.
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2.0 OBJETIVOS

2.1 OBJETIVO GENERAL

Estudiar el comportamiento reolégico de mezclas de pectina citrica (Citrus

aurantium) y extractos acuosos de Matial (Pereskia lychnidiflora).

2.2 OBJETIVOS ESPECIFICOS

221

2.2.2

2.2.3

224

2.2.5

Caracterizar la pectina extraida de naranja (Citrus aurantium)
determinando el porcentaje de acido galacturénico y los grupos
metoxilo

Efectuar un analisis bromatolégico de las hojas de Matial (Pereskia
lychnidiflora).

Obtener extractos acuosos de hojas de Matial (Pereskia
lychnidiflora) mediante extraccion asistida por ultrasonido.
Determinar el comportamiento reoldgico de las mezclas mediante
reogramas.

Establecer la estabilidad del comportamiento reoldgico de una

mezcla en un periodo de una semana.
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3.0MARCO TEORICO

3.1 Monografias

3.1.1Naranja agria

Figura N°1. Citrus aurantium. Fuente autoria propia.

Nombre cientifico: Citrus aurantium

Nombres comunes: Naranja agria, naranja bigarade, naranja andaluza,

naranja de Sevilla, naranja cajera, naranja cachorrefa. s

Taxonomia:

Reino: Plantae
Division: Magnoliophyta
Clase: Magnoliopsida
Orden: Sapindales
Familia: Rutaceae
Género: Citrus

Especie: Citrus aurantium

Descripcién botanica:

Arbol de hasta 6 m de alto con copa redonda, espinas largas y mas bien
flexibles. Hojas de 7 a 10 cm, agudas a acuminadas; peciolo anchamente
alado. Flores axilares de tamafo mediano, blancas. Fruto de 7 a 8 cm de
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diametro, globoso, algo aplanado en el apice, con 10 a 12 segmentos; pulpa
acida.

El &rbol posee una copa redonda muy ramificada y en las ramas las hojas se
disponen en espiral en la base de estas. 3

Habitat y distribucion geogréafica: Nativa de Asia, cultivada en regiones

tropicales y subtropicales.
Usos:
De acuerdo con la informacién disponible:

- El uso para diarrea y flatulencia se clasifica como categoria REC con
base en el empleo significativo tradicional documentado en las encuestas
TRAMIL y la informacion cientifica publicada.

- Enlos casos de diarrea, se considera este recurso como complementario
de la terapia de rehidratacion oral. En caso de que se observe un
deterioro del paciente o que la diarrea persista por mas de 3 dias en
adultos o mas de 2 dias en nifios, debe buscar atenciéon médica.

- El uso para célicos, conjuntivitis, dolor de cabeza, fiebre, gripe, parasitos
intestinales y tos se clasifica como categoria REC con base en la
experiencia tradicional en el uso (OMS/WHO) documentado por su
empleo significativo en las encuestas TRAMIL.

- Toda aplicacion en los ojos debe seguir las mas estrictas medidas
higiénicas, para impedir la contaminacion o infeccion sobreafiadida y
evitar el contacto con sustancias irritantes para la conjuntiva.

- Existe el riesgo de aumentar la irritacion por la aplicacion del zumo de

Citrus spp.
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- En caso de que se observe un deterioro del paciente, que la fiebre
persista por mas de 2 dias, la conjuntivitis o dolor de cabeza por mas de
3 dias, debe buscar atencion médica.

- Los riesgos de la interaccion con ciclosporina, se debe evitar la ingesta
de la decoccidn del fruto en personas que toman este medicamento.
El aceite esencial de la planta puede producir reacciones de

hipersensibilidad. s
Composicion quimica:

La hoja contiene aceite esencial: linalool (11 %), acetato de linalool; flavonoides:

neodiosmina, neohesperidina, naringina y roifolina.

La semilla tiene diversos triterpenos; el fruto contiene triterpenos: limonina,

nomilina y acido nomilinico y un alcaloide isoquinolinico: sinefrina.

La pulpa del fruto presenta grandes cantidades de &acidos organicos (citrico y
malico principalmente) y de vitamina C; el pericarpio posee pectina.

La flor contiene aceite esencial («neroli») 0.05-0.5 %, limoneno, linalool, nerol y

antranilato de metilo.

El pericarpio ha sido ampliamente estudiado y contiene, entre otros
componentes flavonoides: naringenina, hesperidina, neohesperidinal5; aceite

esencial («curagao») 2 %: limoneno (90 %). s
Andlisis proximal de 100 g de fruto: hecho

Calorias: 44; agua: 87.5 %; proteinas; 0.7 %; grasas: 0.1 %, carbohidratos: 11.2
%; fibras: 2 %; ceniza; 0.5 %; calcio: 42 mg; fosforo; 20 mg; hierro; 0.4 mg;
caroteno; 70 pg; tiamina; 0.07 mg; riboflavina: 0.03 mg; niacina; 0.3 mg; acido
ascorbico; 43 mg.
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Toxicidad:

La decoccién de fruto administrada (1 L/dia) juntamente con ciclosporina (10
mg/kg) por via oral a cerdo, aumentd la concentracion maxima en 64% vy la
biodisponibilidad de ésta; en el 20% de los animales aparecieron signos de

intoxicacion aguda por ciclosporina.

El extracto acuoso de fruto (500 pg/mL) in vitro, causo actividad citotdxica pero
no mostrd actividad embriotoxica. Los extractos acuoso y metandlico de fruto
inmaduro (50 mg peso seco/disco) no mostraron actividad mutagénica, con y
sin activacion metabdlica, en el cultivo en placa de agar de Salmonella
typhimurium cepas TA98 y TA100. Los extractos acuoso y metandlico de fruto
seco inmaduro (100 mg/mL) en placa de agar, no mostraron actividad
mutagénica sobre Bacillus subtillis H17 y Salmonella typhimurium TA98 y TA

100 con y sin activacién metabdlica.

No se dispone de informacion que documente la seguridad de su uso medicinal

en nifios, durante el embarazo o la lactancia. s
MORFOLOGIA DE FRUTO

Epicarpio: Porcion externa de la cascara, también se le conoce como flavedo
(Figura N°2), aqui se encuentran los carotenoides, las glandulas oleosas que

contienen los aceites esenciales caracteristicos de cada citrico.

Mesocarpio: Se localiza inmediatamente debajo del epicarpio, también se le
llama albedo (Figura N°2). Es una capa blanca esponjosa que varia en espesor
en los diferentes tipos de citricos y consiste en dos largas células ricas en
sustancias pecticas y hemicelulosas. Esta capa cubre completamente al
endocarpio, el cual es la porcion comestible de los citricos. Ambos, el flavedo y
el albedo conforma el pericarpio, comunmente conocido como la corteza o

cascara de la fruta.
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Endocarpio: La parte comestible de las frutas citricas esta compuesta por
muchos segmentos, dentro de los cuales se encuentran las vesiculas de jugo
(Ver Figura N°2). |

Semillas Flavedo

Glandulas

Pared celular oleosas

del segmento /
“ : Albedo
Segmento \
X Vesiculas de
- o T vy A jugo
Corazé6n

Figura N° 2. Seccion transversal del fruto de Citrus aurantium.

3.1.2 Matial

£

Figura N° 3. Pereskia lychnidiflora. Fuente autoria propia.

Nombre cientifico: Pereskia lychnidiflora DC.
Nombre comun: Matial, espina de Matial, tirabuzoén.

Taxonomia:

Reino: Plantae
Divisién: Magnoliophyta
Clase: Magnoliopsida
Orden: Caryophyllales
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Familia: Cactaceae
Subfamilia: Pereskioideae
Género: Pereskia

Especie: P. lychnidiflora DC
Descripcion botéanica:

Arbol o arbusto de hasta 15 m de altura; tallos jévenes con ramificacion
monopodica, al madurar con ramificacion subverticilada, horizontal a difusa;
tronco 30-40 cm de ancho. Hojas 1-2(-3) por aréola, (1-) 2-8(-10) x 1-4(-5) cm,
obovadas, suborbiculares, elipticas u oblanceoladas, algo carnosas, sésiles;
nervadura seudopalmada con la vena central bien definida, verdes; aréolas 3-5
mm, con pelos moreno-grisaceos claros, con tricomas en plantas jovenes;
espinas 1-3, mas numerosas en las aréolas del tronco, (1-)2-7(-9) cm, mas
cortas y delgadas en las ramas jévenes, aciculares, subuladas cuando

maduran, amarillas o rojizas en los brotes jévenes, volviéndose grisaceas.

Flor terminal o lateral de color anaranjado, diurna, con 1 o varias hojas;
receptaculo 1-1.5 x 2 cm, las bracteas 10-20, sésiles, las aréolas con tricomas y
a veces 1 espina corta; tépalos externos cerca de 3 x 3 mm, erectos,
ampliamente obovados o deltoides, los mas internos cerca de 6 x 6 mm, verdes
a verde-rojizos; tépalos internos 10-20, cerca de 2 x 0.8-1.5 cm, obovados,
amarillos, anaranjados antes de la antesis, después anaranjados a rojos, el
apice emarginado hendido. Fruto 2.5-4 cm de ancho, globoso, amarillo con tinte

rojizo, oloroso, las bracteas deciduas. Semillas negras. (s

Datos ecolégicos donde habita: Crece en Bosque Seco Tropical, Bosque
Humedo Subtropical y en transicibn a Subhumedo, caracterizada por crecer
naturalmente en zonas bajas y cultivadas para delimitar terrenos. En El

Salvador se reporta creciendo desde 0 hasta 772 m de altitud. La floracion se
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observa entre los meses de mayo a septiembre y la fructificacion entre los
meses de agosto a febrero.

Distribucion: Reportada desde sur de México a Costa Rica. En El Salvador se
encuentra ampliamente distribuida. Ejemplares representativos: Departamento:

Ahuachapén; La Libertad; Santa Ana (Figura N° 4).

@ Pereskia lychnidifiora
Altitud
Maximo: 2730 msnm
Minimo: 0 msnm

Figura N° 4 Mapa de distribucion de Pereskia lychnidiflora en El Salvador. ¢
Usos:
- En El Salvador esta especie es utilizada como cerca viva y como

medicinal.
- Posee una actividad analgésica similar al Ibuprofeno. ,
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Composicion quimica: Poco estudiada; sus hojas contienen presencia de
alcaloides, taninos, triterpenos y esteroles como mayores constituyentes

quimicos. @,

Toxicidad: No se observaron signos de toxicidad aguda en los ratones de
experimentacion y se clasifica el extracto etandlico de la hoja como no toxico

con una DL50 mayor de 2000 mg/kg. qz
3.2 Cactaceae

Dentro de las cactaceas existen alrededor de 35 especies que tienen potencial
como cultivo para obtencion de frutos, vegetales o forraje. Las cactaceas
pertenecen al orden Caryophyllales. Su ubicacion filogenética dentro de este
orden es indisputable, debido a que las cactaceas y las otras familias en este
orden comparten caracteristicas (sinamorfismos) que no ocurren en ningin otro
orden de los angiospermas. Uno de estos sinamorfismos es la presencia de
betalainas, un tipo de pigmentos nitrogenados derivados de la tirosina.

Las cactaceas comestibles se pueden clasificar en tres tipos: las Tunas, las
Pitayas (trepadoras) y las Pereskias (columnares). Existen alrededor de 100
especies, principalmente del género Opuntia, del cual se obtienen frutos
comestibles y su cultivo se logra en terrenos aridos, donde pocas plantas

pueden sobrevivir.

El género Pereskia (Cactaceae) esta constituido por 17 especies ampliamente
distribuidas en los bosques secos del Caribe, Centro y Sudamérica. Desde el
punto de vista fitoquimico este género ha sido poco estudiado y entre las
especies mas investigadas se encuentran Pereskia aculeata, P. bleo y P.
grandifolia, de las que se ha reportado la presencia de fitoesteroles, y
terpenoides Unicamente en P. aculeata y P. bleo. De manera similar, se han

reportado compuestos fendlicos y alcaloides en P. grandiflora 'y P. bleo.
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Algunas especies del género Pereskia han sido utilizadas en diversas partes del
mundo por sus propiedades medicinales como antisifilitico, emoliente y para el
tratamiento de enfermedades inflamatorias y de la piel. Asimismo, se han
utilizado para tratar enfermedades relacionadas con el cancer, dolor de cabeza,
dolor de estomago, Ulceras gastricas, hemorroides, dermatitis, diabetes,
hipertension, reumatismo, inflamaciones, y como un tonico para revitalizar el
cuerpo, trastornos gastrointestinales, afecciones en la piel, dolor de oido y dolor
muscular. Algunas investigaciones sugieren que este género presenta actividad
analgésica en modelos animales de dolor agudo por estimulo quimico con &acido
acético y formalina, y en El Salvador, las hojas de Pereskia lychnidiflora

conocidas como «matial» son utilizadas como analgésicos. ..
3.3 Pectina

La pectina es una sustancia natural que se forma principalmente en la pared
primaria y en los tejidos mesenquimaticos y parenquimaticos de frutos vy

vegetales, y tiene la funcion de cemento intercelular.

La pectina fue aislada por primera vez por el quimico francés Henri Braconnot
en 1825, quien la designé como “pectina”, que deriva del griego pektikos, que

significa congelar o solidificar.

La pectina forma coloides por excelencia, ya que tiene la propiedad de absorber
una gran cantidad de agua, pertenecen a la familia de los oligosacéaridos y
polisacéaridos de alto peso molecular y contienen largas cadenas formadas por
unidades de 1,4-a-D-acido galacturénico (GalpA). Tres polisacaridos pécticos
(homogalacturona, rhamnogalacturona-l y galacturonas sustituidas) han sido
separados y caracterizados y todos con tienen GalpA en mayor o menor
cantidad. Hasta hace poco se ha aceptado que los polisacaridos
homogalacturona y rhamnogalacturona-l son los constituyentes principales de

los polimeros pécticos, como se muestra en la figura N° 5.
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Homogalacturona T

________

Rhamnogalacturona Il 1\

Rhamnogalacturona |

Figura N° 5. Estructura basica de la pectina.

En las frutas, la mayoria de los grupos acidos del acido galacturénico estan
esterificados por metanol. Este metanol puede perderse con relativa facilidad
por hidrélisis &cida o enzimatica, dejando el grupo acido libre. En funcién del
porcentaje de restos de &cido galacturénico esterificado las pectinas se
clasifican como de alto metoxilo cuando este porcentaje es superior al 65% y de

bajo metoxilo cuando es inferior.

Para fines industriales, las fuentes de obtencion de las pectinas se restringen
principalmente a las cascaras de los frutos citricos (20-35%), infrutescencia del
girasol (15-25%), remolacha (10-20%) y pulpa de manzana (10-15%).

La pectina es ampliamente usada como ingrediente funcional en la industria de
los alimentos y como fuente de fibra dietética, debido a su habilidad para formar
geles acuosos. Los geles de pectina son importantes para crear o modificar la
textura de compotas, jaleas, salsas, kétchup, mayonesas, confites; en la
industria lactea para la fabricacion de yogures frutados y productos lacteos
bajos en grasa, en la industria de bebidas dietéticas para la preparacion de
refrescos, debido a su bajo contenido de carbohidratos, por sus propiedades

estabilizantes y por incrementar la viscosidad. La pectina tiene efectos



33

beneficiosos en la salud por ello, tiene importantes aplicaciones en la industria

farmacéutica y cosmética.

Es empleada como ingrediente en preparaciones farmacéuticas como
antidiarreico, desintoxicantes y algunas drogas son encapsuladas con una
pelicula de pectina para proteger la mucosa gastrica y permitir que el
componente activo se libere en la circulacion de la sangre. Las pectinas se
emplean también como agentes absorbentes de lipoproteinas (productos
farmacéuticos para bajar de peso) y ultimamente se esta investigando su

aplicacibn como membranas biopoliméricas cicatrizantes.

Desde el punto de vista de la tecnologia alimentaria la propiedad mas
importante de las pectinas es su aptitud para formar geles. Los geles consisten
en moléculas poliméricas con enlaces entrecruzados para formar una red
interconectada y tupida inmersa en un liquido. En geles de pectina y otros
sistemas de alimentos conteniendo pectina, este liquido es agua. Las
propiedades del gel son el resultado neto de interacciones complejas entre el
soluto y solvente. La influencia del agua como solvente, la naturaleza y
magnitud de las fuerzas intermoleculares que mantienen la integridad del gel
permiten tener una gran capacidad de retencion de agua.

En la mayoria de los geles alimentarios, los enlaces entrecruzados en la red no
son puntos de interaccién ya que incluyen segmentos extensos a partir de dos o
mas moléculas poliméricas, generalmente en estructuras bien definidas
llamadas zonas de unidén que son estabilizadas por una combinacion de fuerzas
intermoleculares débiles. Individualmente estas fuerzas son suficientes para
mantener la integridad estructural de las zonas de union, pero su efecto es
acumulativo y le imparte estabilidad termodinamica. Las fuerzas
intermoleculares estabilizantes de la red del gel son los enlaces de puentes de

hidrégeno y las interacciones.
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Las pectinas estan clasificadas como de alto metoxilo (HM) y bajo metoxilo
(LM), dependiendo del grado de esterificacion (DE). La separacion entre HM y
LM es arbitraria del 40 al 50% de DE.

Set rapido y set lento son designaciones de la pectina referidas a la relacién en
gue una estructura incipiente de jalea desarrolla una estructura a la temperatura
de gelificacién. Su ritmo de gelificacion influencia la textura del producto. Las
pectinas HM son también de set rapido o lento. El ritmo de gelificacion
disminuye cuando disminuye el grado de esterificacion. Ritmos intermedios
conducen a designaciones tales como rapido-set medio, set lento medio, etc.,
Los geles de pectina de HM son mas rapidos en alcanzarse que los de LM. Los
geles de pectinas HM con alto grado de esterificacion se alcanzan mas
rapidamente que los de pectinas HM con menor grado de esterificacion bajo el

mismo gradiente de enfriamiento.

La viscosidad de las soluciones de pectina de HM es muy dependiente del
namero de variables, grado de esterificacion, longitud de la molécula,
concentracion de electrolitos, pH y temperatura. Concentraciones diferentes de
un azucar y diferentes azlUcares afectan a la viscosidad de manera diferente. La
viscosidad se incrementa marcadamente a medida que la temperatura se

acerca a la temperatura de ebullicion.

El peso molecular de la pectina, relacionado con la longitud de la cadena, es
una caracteristica muy importante de la que dependen la viscosidad de sus

disoluciones y su comportamiento en la gelificacion de las jaleas.

Las pectinas industriales parten de diferentes tejidos botanicos que quiza
contienen diferentes estructuras de pectina. Otra posible variacibn en la
estructura de las pectinas esta en la distribucion de grupos metil-éster alrededor
de la cadena. Las pectinas de citricos pueden ser extraidas con un DE de hasta

el 75% mientras que las de manzana contienen al menos un 80%. El mercado
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de la pectina ha estado muy ligado a la industria de conservacion desde sus
comienzos y la caracteristica mas importante en el uso de la pectina ha sido su
poder gelificante. El origen de la materia prima empezé en los afios 20 y 30 a
partir de gran cantidad de residuos producidos por la industria sidrera y de

zumo de manzana.

Comercialmente la pectina se extrae tratando la materia prima con &cido,
caliente y diluido a pH bajo. El intervalo preciso de tiempo varia con la materia
prima, el tipo de pectina deseada y de una factoria a la otra. La pectina caliente
extraida se separa del residuo solido de la manera més eficiente posible. Esto
no es facil ya que los sélidos son blandos y la fase liquida es viscosa,
incrementandose con la concentracion de pectina y el aumento de su peso
molecular. Hay una vinculacién entre la extraccion eficiente y la separacion de
los sélidos (ambos procesos favorecidos por una gran cantidad de liquido) con
el coste operacional (favorecido por producir un extracto mas concentrado). El
extracto de pectina puede ser posteriormente clarificado mediante filtracién a

través de un filtro de kielseguhr.

La pectina de manzana aun en fase liquida es tratada con a-amilasa para
degradar el almidén que podria precipitar a partir del liquido. También se afiade
carbon activo con el fin de eliminar el color. El extracto clarificado se concentra
al vacio y preserva a la pectina de su degradacién. La pectina en polvo se
produce mezclando el liquido concentrado con alcohol (isopropanol, metanol o
etanol). La pectina se separa como una masa gelatinosa que se prensa, lava y

elimina de las aguas madres. Mas tarde se seca y se muele.
3.4 ANALISIS BROMATOLOGICO,

Los analisis comprendidos dentro de este grupo, también conocido como
analisis proximales Weende, se aplican en primer lugar a los materiales que se

usaran para formular una dieta como fuente de proteina o de energia y a los
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alimentos terminados, como un control para verificar que cumplan con las
especificaciones o requerimientos establecidos durante la formulacién. Estos
analisis nos indicaran el contenido de humedad, proteina cruda (nitrégeno total),

fibra cruda, lipidos crudos, ceniza.

El andlisis bromatoldgico proximal consta de 7 partes en general que son:

- Humedad (%)

- Proteina Cruda (%)
- Grasa (%)

- Fibra Cruda (%)

- Carbohidratos (%)
- Cenizas (%)

- Minerales (%)

3.4.1 Humedad

Durante el balanceo de la racion, es fundamental conocer el contenido de agua
en cada uno de los elementos que la compondran; asi mismo, es necesario
vigilar la humedad en el alimento preparado, ya que niveles superiores al 8%
favorecen la presencia de insectos y arriba del 14%, existe el riesgo de
contaminacién por hongos y bacterias. El método se basa en el secado de una
muestra en un horno y su determinacién por diferencia de peso entre el material

seco y humedo.
3.4.2 Proteina cruda

Por su costo es este el nutriente mas importante en la dieta en una operacion
comercial; su adecuada evaluacion permite controlar la calidad de los insumos
proteicos que estan siendo adquiridos o del alimento que se esta suministrando.

Su andlisis se efectia mediante el método de Kjeldahl, mismo que evalua el
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contenido de nitrdgeno total en la muestra, después de ser digerida con acido

sulfarico en presencia de un catalizador de mercurio o selenio.
3.4.3 Fibracruda

Este método permite determinar el contenido de fibra en la muestra, después de
ser digerida con soluciones de acido sulfdrico e hidroxido de sodio y calcinado
el residuo. La diferencia de pesos después de la calcinacion nos indica la

cantidad de fibra presente.
3.4.4 Carbohidratos

Los carbohidratos, también llamados glucidos, se pueden encontrar casi de
manera exclusiva en alimentos de origen vegetal. Constituyen uno de los tres
principales grupos quimicos que forman la materia organica junto con las grasas

y las proteinas. ¢y
3.45 Ceniza

El método aqui presentado se emplea para determinar el contenido de ceniza
en los alimentos o sus ingredientes mediante la calcinacidon. Se considera como

el contenido de minerales totales o material inorganico en la muestra.
3.4.6 Calcio

La evaluacion de calcio en la dieta reviste una gran importancia ya que un

desbalance con el fosforo u otros minerales generara un bajo crecimiento.
3.4.7 Fo6sforo

Al igual que el calcio, este mineral es indispensable para el buen desarrollo de
los organismos cultivados, debiendo estar presente en las dietas en cantidades

suficientes para satisfacer las necesidades metabdlicas de los organismos. Este
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elemento en proteinas de origen vegetal puede estar formando parte de fitatos,
por lo cual su disponibilidad puede estar limitada, por lo que se recomienda una

determinacién de &cido fitico previa al uso de tales materiales. .o 1
3.5 REOLOGIA

La reologia estudia las propiedades de los fluidos y de la deformacién de la
materia, tras la accion de fuerzas externas. Este término proviene del griego
rein, que significa fluir. Podriamos definir el fluido como cualquier sustancia a la
qgue la aplicacibn de una tension tangencial le produce una velocidad de
deformacion que depende de la tension aplicada y de las caracteristicas

intrinsecas del fluido.
Existen dos extremos en el comportamiento reologico:

a. comportamiento elastico, la capacidad de una formulacién para recuperar
su forma original cuando la fuerza externa desaparece, y
b. comportamiento viscoso, cuando la accién de la fuerza cesa, el estado

de deformacion permanece.
3.5.1 Fluidos newtonianos y no newtonianos:
3.5.1.1 Concepto de viscosidad

Cuando un fluido se somete a una determinada fuerza este se mueve
venciendo la resistencia debida al rozamiento de unas moléculas con otras. La
viscosidad representa la resistencia de las capas de un liquido a fluir. Para
entender el concepto de un modo simple imaginemos el fluido dividido en
infinitos planos paralelos que pueden desplazarse unos sobre otros (como
sucederia en una baraja de cartas). Si aplicamos una fuerza tangencial sobre la
capa superior cada una de las capas se movera a una velocidad gradualmente

inferior, permaneciendo las capas inferiores inmoviles.
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3.5.1.2 Unidades de la viscosidad

En el sistema internacional es el pascal por segundo (Pa x s), aunque en
general se usa la mili pascal por segundo (mPa x s), que equivale a un
centipoise (cP), que es la centésima parte del poise (dina x s x cm”2), unidad

del sistema cegesimal (CGS):

NXs
1PaXs = 1W = 10P (poise) = 10"3cP

3.5.1.3 Factores que afectan a la viscosidad

La viscosidad puede modificarse principalmente por tres factores: el gradiente

de velocidad de deformacion, la temperatura y la presion:

1. Variaciéon de la viscosidad con la velocidad de deformacion.

Dicha variacion permite clasificar los diferentes tipos de fluidos que se

pueden encontrar desde el punto de vista reolégico.

2. Influencia de la temperatura en la viscosidad.
En general, la viscosidad disminuye al aumentar la temperatura. Al
aumentar la temperatura, las fuerzas viscosas son superadas por la energia
cinética, dando lugar a una disminucién de la viscosidad.

3. Variacion de la viscosidad con la presion.

La viscosidad en liguidos aumenta exponencialmente con la presién. El
anico caso en que disminuye la viscosidad es el agua a temperaturas

inferiores a 30° C. g
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3.5.1.4 CLASIFICACION REOLOGICA DE LOS FLUIDOS

Tipos de fluido

[ |
| Independientes del tiempo | Dependientes del tiempo |
Con esfuerze umbral | Tixotropicos |
_{ Plasticos Reopéﬁticos |

Sin esfuerzo umbral |

—' Pseudoplasticos |

—| Dilatantes |

Figura N° 6 Clasificacion general de los tipos de fluidos en funcion de sus

propiedades reoldgicas. ¢s

- Fluidos newtonianos o fluido ideal
Un liquido ideal es frecuentemente referido como un liqguido Newtoniano,
es decir: es incompresible (su volumen no cambia con la fuerza
aplicada), isotrépico (propiedades iguales en todas las direcciones),
estructuralmente es homogéneo y su viscosidad puede variar en funcion

de la temperatura, pero no varia segun la tasa de cizalladura y el tiempo.

-  Fluidos No newtonianos

a) Independientes del tiempo

- Fluidos pseudopléstico. Es el comportamiento mas comun exhibido por

los alimentos liquidos. Este se manifiesta como un decrecimiento en la
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viscosidad aparente a medida que la tasa de cizalladura es aumentada y
comunmente es referido como "Shear thinning”. Este comportamiento de
flujo puede ocurrir por diferentes razones, por ejemplo, polimeros pueden
alinearse con el campo de flujo, los enlaces de las moléculas de los
solventes pueden ser removidos o las particulas agregadas pueden

romperse.

Fluidos dilatantes. Es un tipo de comportamiento menos comun que el
pseudoplastico. Este se manifiesta por un incremento en la viscosidad
aparente a medida que la tasa de cizalladura por cortante es aumentada y

por consiguiente algunas veces es referido como "Shear thickening".

Fluidos pléasticos. Exhiben un valor conocido como valor de cedencia, el
cual es referido como el valor del esfuerzo cortante que debe ser aplicado
antes de que el fluido fluya o presente un movimiento. Por ejemplo: cremas

de dientes, salsas y pastas de tomate y cremas de manos.
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Fluido dilatante

Viscosidad

aparente
Fluido ideal

Fluido seudopldstico

>y
-

Tasa de cizalladura ;

Figura N° 7 Comportamiento reoldgico cuando la viscosidad no varia en el
tiempo. g
En la Figura N° 7, se muestra el comportamiento reolégico de fluidos no
Newtonianos, segun su dependencia con la tasa de cizalladura para una

temperatura constante.

b) Dependientes del tiempo

- Fluidos tixotrépicos. Es un fluido en el cual la viscosidad aparente
decrece con el tiempo cuando es sujeto a una tasa de cizalladura constante
(respuesta tixotropica). Fluidos de esta clase son considerados como
pequefias particulas agregadas y unidas por fuerzas débiles. Cuando el
fluido es sometido a un esfuerzo cortante ocasiona que las particulas de
agregados sean distorsionadas, ofreciendo asi menos resistencia al flujo
por lo que la viscosidad decrece con el tiempo hasta que un valor constante

se alcanza.
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Este valor constante puede corresponder al punto donde la razén de la
distorsion estructural del fluido es igual a la razén de reformacién
estructural, o a la condicién en la cual no hay mas estructura para ser
fracturada. Una vez la fuerza cortante es removida, los agregados pueden
reestructurarse con el tiempo, a medida que las particulas colisionan unas
con otras debido al movimiento Browniano. Un ejemplo tipico de este

comportamiento es el yogurt.

- Fluidos reopécticos. En algunos alimentos la viscosidad aparente del
fluido puede incrementar con el tiempo cuando es sujeto a una tasa de
cizalladura constante (respuesta reopéctica). Hay muchas razones
diferentes para este tipo de comportamiento. Una de las mas importantes
es que el incremento del esfuerzo cortante incrementa las frecuencias de
colisiones entre particulas, que pueden llevar a aumentar los agregados v,

consecuentemente, un incremento de la viscosidad aparente.

En algunos fluidos, la dependencia transitoria de las propiedades reoldgicas es
irreversibles; una vez que el esfuerzo por cortante es removido, el sistema no
vuelve a sus propiedades reoldgicas iniciales. Fluidos que experimentan un

cambio permanente son llamados reodestructivos.

Este tipo de comportamiento puede ocurrir cuando los agregados de particulas
son permanentemente distorsionados y no se reforman con el tiempo. Los
fluidos tixotrépicos son muy comunes en la industria quimica y de alimentos; sin

embargo, fluidos reopécticos son muy escasos.

En la Figura 8, se muestra el comportamiento reoldgico tipico de estos tipos de

fluidos.
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Fiuido reopectico

Viscosidad
aparente

Fluido tixotropico

Tiempo
Figura N° 8 Comportamiento reoldgico cuando la viscosidad varia en el

tiempo. s

La tixotropia en fluidos es relacionada con el colapso estructural "Estructural
breakdown", que sufre el fluido bajo deformacién del gradiente de velocidad, lo
cual presupone algunos procesos microscopicos o moleculares que cambian la
consistencia del fluido. Cuando un fluido es sometido a una tasa de cizalladura,
las fuerzas hidrodinamicas pueden ser suficientemente grandes para romper los
enlaces entre particulas, lo que conlleva a una reduccion del tamafio de las
unidades estructurales asociadas, traduciéndose en menos resistencia contra el

flujo y la perdida de la viscosidad con el tiempo. @
3.6 ESTUDIOS DE ESTABILIDAD
3.6.1 Tipos de estudio de estabilidad:

- Estabilidad preliminar: Esta prueba también es conocida como Prueba
de Seleccion, Estabilidad Acelerada o de Corto Plazo, tiene como

objetivo auxiliar y orientar en la eleccion de las formulaciones.
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- Estabilidad a tiempo real: Este es realizado por el tiempo total del
periodo de eficacia propuesto y en condiciones de temperatura y
humedad determinadas por la naturaleza del producto.

- Estabilidad Acelerada: También conocida como Estabilidad Normal o
Exploratoria tiene como objetivo proporcionar datos para prever la
estabilidad del producto, tiempo de vida atil y compatibilidad de la
formulacion con el material de acondicionamiento.

- Prueba de anaquel: También conocida como Estabilidad de Larga
Duracién o Shelf life, tiene como objetivo validar los limites de estabilidad
del producto y comprobar el plazo de validez estimado en la prueba de

estabilidad acelerada.

La estabilidad es relativa, pues varia con el tiempo y en funcion de factores que

aceleran o retardan alteraciones en los parametros del producto.

Cada componente, activo o no, puede afectar la estabilidad de un producto.
Variables relacionadas a la formulacién, al proceso de fabricacién, al material
de acondicionamiento y a las condiciones ambientales y de transporte pueden

influenciar en la estabilidad del producto.

Conforme el origen, las alteraciones pueden ser clasificadas como extrinsecas,
cuando son determinadas por factores externos; o intrinsecas, cuando son

determinadas por factores inherentes a la formulacion.
a) Factores extrinsecos

Se refieren a factores externos a los cuales el producto esta expuesto, tales

como.

- Tiempo: El envejecimiento del producto puede llevar a alteraciones en las
caracteristicas  organolépticas, fisicoquimicas, = microbiologicas vy

toxicoldgicas.
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- Temperatura: Temperaturas elevadas aceleran reacciones fisicoquimicas y

quimicas, ocasionando alteraciones en: la actividad de componentes,
viscosidad, aspecto, color y olor del producto.
Bajas temperaturas aceleran posibles alteraciones fisicas como turbiedad,
precipitacion, cristalizacion. Problemas generados, en funcion de
temperaturas elevadas o muy bajas, también pueden ser resultantes de
disconformidades en el proceso de fabricacion, almacenamiento o
transporte del producto.

- Luz y Oxigeno: La luz ultravioleta, juntamente con el oxigeno, origina la
formacién de radicales libres y desencadena reacciones de Oxido-
reduccion. Los productos sensibles a la acciéon de la luz deben ser
acondicionados en lugares protegidos, en frascos opacos u 0scuros y
deben ser adicionadas substancias antioxidantes en la formulacion, con el
propadsito de retardar el proceso oxidativo.

- Humedad: Pueden ocurrir alteraciones en el aspecto fisico del producto,
volviéndolo blando, pegajoso, o modificando su peso o volumen, como
también contaminacion microbiolégica.

- Material de Acondicionamiento: Los materiales utilizados para el acondi-
cionamiento de los productos, como vidrio, papel, metal y plastico pueden
influenciar en la estabilidad.

- Microorganismos: Los productos mas susceptibles a la contaminacién son

los que presentan agua en su formulacion.

b) Factores intrinsecos

Son factores relacionados a la propia naturaleza de las formulaciones y sobre
todo a la interaccion de sus ingredientes entre si y/o con el material de
acondicionamiento. Resultan en incompatibilidades de naturaleza fisica o

guimica que pueden, o no, ser visualizadas por el consumidor.
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- Incompatibilidad Fisica: Ocurren alteraciones, en el aspecto fisico de la
formulacion, observadas por: precipitacion, separacion de fases,

cristalizacion, formacion de grietas, entre otras.

- Incompatibilidad Quimica:

a) pH: Se deben compatibilizar tres diferentes aspectos relacionados al valor
del pH estabilidad de los ingredientes de la formulacién, eficacia y
seguridad del producto.

b) Reacciones de Oxido-Reduccion: Ocurren procesos de oxidacion o
reduccion llevando a alteraciones de la actividad de las substancias activas,
de las caracteristicas organolépticas y fisicas de las formulaciones.

c) Reacciones de Hidrolisis: Suceden en la presencia del agua, siendo mas
sensibles las substancias con funciones éster y amida. Cuanto mas elevado
es el contenido de agua en la formulacion, es mas probable que se
presente este tipo de reaccion.

d) Interaccion entre los ingredientes de la formulacién: Son reacciones
quimicas indeseables que pueden ocurrir entre ingredientes de la
formulacion anulando o alterando su actividad.

e) Interaccion entre ingredientes de la formulacién y el material de
acondicionamiento: Son alteraciones quimicas que pueden acarrear
modificacion a nivel fisico o quimico entre los componentes del material de

acondicionamiento y los ingredientes de la formulacion.
3.6.2 Parametros de evaluacion en la estabilidad:

a) Parametros Organolépticos: Aspecto, color, olor y sabor, cuando sea
aplicable.

b) Parametros Fisicoquimicos: Valor de pH, viscosidad, densidad, y en
algunos casos, el monitoreo de ingredientes de la formulacion.

c) Parametros Microbioldgicos: Conteo microbiano.



CAPITULO IV
DISENO METODOLOGICO



49

4.0DISENO METODOLOGICO
4.1TIPO DE ESTUDIO

Estudio experimental: Se llevé a cabo el tratamiento previo, extraccion y
caracterizacion de pectina de Naranja agria y preparacion de extractos acuosos
de Matial, en el Laboratorio de Investigacion de Productos Naturales (LIPN) de
la Facultad de Quimica y Farmacia de la Universidad de El Salvador. Una vez
obtuvimos la pectina citrica y los extractos acuosos de Matial, elaboramos dos
mezclas de estos. Posteriormente se desarroll6 el perfil reolégico de las
mezclas en las instalaciones del Laboratorio de Fisicofarmacia de la Facultad
de Quimica y Farmacia de la Universidad de El Salvador. Se estudid la
estabilidad a tiempo real de una mezcla, luego se realiz6 el andlisis
bromatoldgico y cuantificaciones de minerales: calcio y fosforo de las hojas
frescas de Matial en las instalaciones del Laboratorio de la Facultad de Ciencias

Agrondémicas de la Universidad de El Salvador.

Estudio exploratorio: No hay investigaciones sobre el comportamiento
reologico de mezclas de pectina y extractos acuosos de Matial y tampoco

estudios bromatolégicos de las hojas de Matial.

Estudio prospectivo: Los resultados de esta investigacion servirAn para
futuros estudios relacionados con el comportamiento reolégico de mezclas de
pectina y extracto acuoso de Matial, asi como de bases para futuros estudios

bromatoldgicos de las hojas de Matial.

4.2 INVESTIGACION BIBLIOGRAFICA

Se consulto las siguientes bibliotecas:

- “Dr. Benjamin Orozco”, Facultad de Quimica y Farmacia de la

Universidad de El Salvador.
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- Central de Universidad de El Salvador.
- Facultad de Ciencias Naturales y Matematicas de la Universidad de El
Salvador.

- Internet.

4.3 INVESTIGACION DE CAMPO

Universo

- Naranja

Cultivos de arboles de naranja de la especie Citrus aurantium del municipio de

San Pedro Nonualco, departamento de La Paz.

- Matial

Arbustos de Pereskia lychnidiflora que crecen en el cantén de La Laguna,

municipio de El Congo, departamento de Santa Ana.

Muestra

- Naranja

La muestra consisti6 en el flavedo y albedo del fruto del naranjo Citrus

aurantium.
- Matial

La muestra corresponde a las hojas de los arbustos de Pereskia lychnidiflora.
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Nombre Figura representativa | Figura Figura representativa
cientifico del &rbol/arbusto representativa que | que se utilizé para el
se muestred estudio
Flavedo y albedo
Citrus
aurantium
Pereskia
lychnidiflora
Muestreo
- Naranja

El muestreo del fruto se realizé mediante el muestreo por conglomerados, se

delimitaron 21 zonas de igual tamafio de aproximadamente 3 x 3 m, con 1 0 2

arboles en cada una, eligiendo al azar la zona 8 identificandola como S1 en

donde se colectaron 150 frutos de 1 solo arbol y la zona 11 identificada como

S2 en donde colectaron 100 frutos de 1 arbol. Finalmente se recolectaron de

manera manual un Unico lote de 250 frutos de naranja madura.(Ver anexo N° 1)

Matial

Se realiz6 un muestreo al azar.
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Recoleccidn e identificacion del material vegetal
- Naranja

Se realiz6 una visita de campo en el mes de febrero a Finca La ilusién
manejada en forma convencional con una extensién de 1 manzana de terreno,
ubicada geograficamente en el municipio de San Pedro Nonualco,

departamento de La Paz, El Salvador.
La recoleccion consistié en dos etapas:

1. Se colectd una muestra representativa de la planta, la cual se coloco en
medio de 6 hojas de papel periddico humedecido en alcohol etilico 70 %, luego
se acomodo6 dentro de una bolsa plastica, dicha técnica permite preservar la
muestra hasta ser identificada ya que debido a la ubicacién del sitio de
muestreo se entregd 48 horas después de la recoleccion, a la curadora del
Herbario del Museo de Historia Natural de El Salvador, de esta modo que se

pueda establecer reproducibilidad si se desea continuar con el estudio.

2. Se recolectd un unico lote de 250 naranjas maduras por el muestreo antes

mencionado para realizar el estudio.
Matial

Se realiz6 una visita de campo en el mes de septiembre de 2019, a Canton La
Laguna, Lago de Coatepeque, Municipio EI Congo (latitud 13°53’39.88”N;
longitud 89°32'45.64”W), Departamento de Santa Ana.(Ver anexo N°1)

La muestra fue identificada por Dr. Marvin Nufiez y Licda Jenny Menjivar en
Julio de 2016 (J.Menjivar & Marvin J. Nufiez 4204), se recolecto de varios
arbustos que forman parte de una cerca viva, se colecto un aproximado de 3 kg

de ramas frescas de manera manual con ayuda de una tijera de podar.
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Ambas muestras se trasladaron al Laboratorio de Investigacion en Productos
Naturales donde fueron lavadas con agua y a continuacion se realizd su

respectivo tratamiento previo.
4.4 PARTE EXPERIMENTAL.

Los esquemas representativos de cada procedimiento se detallan en los

ANexos.

4.4.1 Tratamiento del Material vegetal: Naranja agria (Citrus aurantium)

Preparacion previa (ver Anexo N° 2)

1. Lavar 50 frutos con agua potable retirando el polvo existente con ayuda
de esponja.

2. Retirar el flavedo y albedo (cdscara) con ayuda de una navaja afilada
haciendo cortes superficiales en el fruto.
Cortar el flavedo y albedo en trozos pequeiios de aproximadamente 1 cm
x1cm.

3. Colocar el material vegetal sobre bandejas metalicas.

4. Secar en estufa Thermo Scientific modelo Heratherm OMH400 a 60°C.

5. Moler el material vegetal en el Molino Thomas Wiley Laboratory modelo
4, malla de 2 mm.

6. Pesar el material vegetal molido.

7. Guardar el material vegetal en un contenedor de plastico con papel

absorbente y rotular.

4.4.2 EXTRACCION DE PECTINA
Método: Hidrélisis acida
Procedimiento (ver Anexo N°3)

1. Colocar 2 litros de agua destilada en un beaker, rotulado como Beaker
N°1
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2. Afadir acido clorhidrico al Beaker N°1 hasta obtener un pH de 1.3.

3. Calentar el contenido del Beaker N°1 hasta alcanzar una temperatura
entre 80-90 °C.

4. Anadir 100 g de material vegetal molido.

5. Agitar durante 20 minutos evitando que la temperatura sobrepase 90°C.

6. Dejar en reposo hasta que el contenido del Beaker N°1 alcance la
temperatura ambiente.

7. Colocar en bafio ultrasonico durante 25 minutos.

8. Con ayuda de una centrifugadora separar el sobrenadante a 10 RPM por
5 minutos.

9. Agregar al sobrenadante alcohol 90° en una proporcion 1:0.6.

10. Agitar por 20 minutos.

11. Dejar la solucién en reposo 2 horas.

12. Filtrar en embudo metélico la pectina obtenida haciendo dos lavados con
10 mL de alcohol 90°.

13. Colocar la pectina humeda en un vidrio de reloj.

14. Secar en estufa a 40°C durante 24 horas.

15. Moler en molino para café la pectina seca.

16. Calcular el porcentaje de rendimiento.

4.4.3 PRUEBAS DE CONTROL DE CALIDAD PARA PECTINA SEGUN USP
30 (26)

a) ldentificacién cualitativa

Prueba A (Ver anexo N°4)
1. Pesar 1 g de pectina en un vaso de precipitado.
2. Anadir 9 mL de agua destilada.
3. Colocar el vaso de precipitado en bafio maria con agitacion constante
hasta incorporacion completa.
4. Dejar enfriar la solucion hasta temperatura ambiente.

Indicador: La formacion de un gel firme confirma la presencia de Pectina.
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Prueba B (ver Anexo N°4)

1.
2.
3.

Agregar 1 g pectina en vaso de precipitados.
Afnadir 100 mL de agua destilada y agitar.
Agregar 100 mL de alcohol.

Indicador: Se formara un precipitado traslucido y gelatinoso que confirma la

presencia de Pectina.

b) Identificacion cuantitativa

Prueba: Determinacidon de grupos metoxilos (ver Anexo N°5)

1.
2.

9.

© N o O

Colocar 5.0 g de pectina extraida en un vaso de precipitado de 250 mL.
Agregar en varias porciones una solucion (5:100) de &cido clorhidrico
concentrado y alcohol 60 %, agitando por 10 minutos.

Filtrar al vacio haciendo lavados con 6 porciones de 15 mL de la solucién
(5:100) de Acido Clorhidrico concentrado y alcohol 60 %.

Lavar finalmente con 20 mL de alcohol 60 % (hasta que desaparezcan
los cloruros adicionando Nitrato de plata al 1%. (Se comprueba la
presencia de cloruros con la aparicion de un precipitado blanco).

Secar en estufa Thermo scientific a 105° C por 60 minutos.

Enfriar.

Pesar 250 mg de la muestra obtenida anteriormente.

Colocar en un Erlenmeyer de 250 mL y humedecer con 2 mL de alcohol
70 %.

Agregar 25 mL de agua libre de CO..

10.Tapar y agitar hasta disolucion completa.

11.Agregar 3 gotas de fenolftaleina como indicador.

Método: Retrovaloracion acido-base.

12.Titular con NaOH 0.5 N SV (valoracion inicial).
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13.Agregar 10.0 mL de NaOH 0.5 N VS, agitar vigorosamente.

14.Dejar reposar por 15 minutos.

15.Agregar 20.0 mL de HCI 0.5 N VS, agitar hasta que desaparezca la
coloracion rosada.

16.Agregar nuevamente 2 gotas de fenolftaleina.

17.Titular con NaOH 0.5 N SV hasta que la coloracion rosada débil persista
después de agitar fuertemente la mezcla (Valoracion final).

18.Realizar por triplicado.

Nota: Cada mililitro de NaOH 0.5 N SV es equivalente a 15.52 mg de Metéxilo

(OCH3) en muestra seca segun especificaciones USP 30.
Prueba: Determinacion de 4cido galacturonico (ver Anexo N° 5)

1. El volumen consumido en la valoracion total de la determinacién de

grupos metoéxilo (valoracion inicial + valoracion final).

Nota: Cada mililitro de NaOH 0.5 N SV es equivalente a 97.07mg de &cido
Galacturénico (C16 N1g O7) segun especificaciones USP 30.

4.4.4 Analisis Quimico proximal y Analisis de Calcio y Fosforo en hojas de
Matial s

Se llevé una muestra de 500 hojas frescas de Matial al laboratorio de Quimica
Agricola de la Facultad de Ciencia Agrondmicas en donde se solicitd la

realizacion de los siguientes analisis:

- Humedad Total

- Materia Seca

- Ceniza

- Proteina Cruda

- Extracto Etéreo (grasa)
- Fibra Cruda
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- CHOS (Carbonhidratos)
- Fosforo
- Calcio

De los cuales se detallan a continuacion la metodologia,, utilizada (ver Anexo
N° 6):

Prueba: Determinacion de humedad parcial

1. Fraccionar la muestra en pequefios trozos, y homogenizar haciendo uso
de una bolsa plastica.

2. Pesar la muestra a la cual se le determinard la humedad parcial, en
balanza semianalitica.

3. Colocar la muestra en la estufa de ventilacién forzada durante 24 horas,
previamente calentada a 70 °C.

4. Sacar la muestra de la estufa, enfriar en desecador durante 30 minutos.
Pesar y registrar el peso de la muestra después de secar.

Determinar el porcentaje de humedad mediante la ecuacién 1.

Ecuaciéon 1

Perdida de peso
%Humedad= Pes0 (9) 100
Peso de muestra(g)

-Donde:

Pérdida de peso = (Peso de muestra antes de secar) — (Peso de muestra

después de secar).
Prueba: Determinacién de humedad total

1. Calentar a 105 °C en una estufa de vacio una caja de aluminio durante
un periodo de 2 horas. Enfriar en desecador durante 30 minutos y pesar

en balanza analitica (anotar el peso).
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2. En la caja de aluminio tarada pesar 2.5 gramos de muestra previamente
homogeneizada (anotar el peso).

3. Colocar destapada la caja de aluminio con la muestra en la estufa de
vacio (previamente calentada a 105 °C) durante 5 horas. Ajustar la
presion del vacio a 100 mm de Hg.

4. Retirar la caja de la estufa, tapar y poner en desecador para que enfrie
durante 30 minutos.

5. Pesar y registrar los pesos. Determinar el porcentaje de humedad total
mediante la ecuacion 2.

Ecuacion 2
Perdida d
%Humedad= ———— P50 (g)x1 0
Peso de muestra(g)
-Donde:

Pérdida de peso = (Peso de caja con muestra antes de secar) — (Peso de caja

con muestra después de secar).

Peso de muestra = (Peso de caja con muestra — Peso de caja vacia).

Prueba: Determinacién de cenizas

1.

Colocar el crisol limpio bien identificado en un horno de mufla, calentar a

550 °C por una hora.

. Sacar el crisol del horno mufla, colocar en un desecador y enfriar durante

30 minutos.

Pesar el crisol vacio en una balanza analitica digital, anotar el peso.
Pesar en una balanza analitica digital aproximadamente 5 gramos de
muestra, a la que ya se le ha determinado la humedad, en el crisol de
porcelana tarado.

Colocar el crisol en el horno de mufla y mantener a temperatura de 550

°C durante 2 horas; controlar la temperatura.
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6. Retirar el crisol del horno de mufla, colocar en el desecador durante 30
minutos y pesar (anotar este peso).
7. Determinar el porcentaje de cenizas, mediante la ecuacion 3.

8. Guardar la muestra de ceniza para la solubilizacion y determinacion de

minerales.
Ecuacion 3
\ Peso de ceniza
% Ceniza= ©) x100

Peso de muestra(g)

-Donde:
Peso de la ceniza = (Peso de crisol con cenizas) - (Peso de crisol vacio).
Peso de muestra = (Peso de crisol con muestra) - (Peso de crisol vacio).
Prueba: Determinacion de Proteina Cruda (método de micro Kjeldahl)
Digestion
1. Pesar en papel filtro mas o menos 0.25 g de muestra y colocarla en un
tubo tecator para micro Kjeldahl de 250 mL.
2. Agregar al tubo, que contiene la muestra pesada:
+6.0 mL de &cido sulfurico concentrado.
+3.0 g de la mezcla de catalizador (sulfato de potasio y sulfato de cobre).
3. Agitar durante 5 minutos ésta mezcla y colocar los tubos en el equipo de
digestion Kjeldahl, al mismo tiempo conectar el sistema de extraccion de

vapores y condensacion de gases. Retirar los tubos cuando la solucion

se torne de color azul o verde (dependiendo del indicador).
Destilacion

1. Dejar enfriar los tubos y agregar aproximadamente 80mL agua destilada,
esperar a que enfrien nuevamente.

2. Colocar el tubo en el equipo de destilacion.
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3. En un Erlenmeyer de 250 mL colocar 25 mL de la solucién de acido
bérico al 4%, mas indicadores (verde de bromocresol y rojo de metilo), y
colocarlo en el aparato de destilacion (solucién de color rojo).

4. Agregar 60 mL de solucion de hidréxido de sodio al 40 %.

5. Recibir el destilado en el Erlenmeyer de 250 mL el que debe estar en el
aparato después de 5 minutos de trabajo del mismo (hasta que complete
la destilacién se observard un cambio de color del indicador de rojo a
verde.

6. Deje enfriar el tubo por 10 a 15 minutos y luego retirarlo).
Titulacion

1. Titular el destilado obtenido con solucion de acido clorhidrico 0.1 N hasta
cambio de color del indicador que va de verde a rojo.
2. Determinar la cantidad de proteina en la muestra mediante las

ecuaciones 4y 5.
Ecuacién 4

o4 Nit _ (Volumen de HCl en mL)x N de HCI x 0.014 100
PHITOgeEno= Peso de muestra (g) X

0.014 = Miliequivalente del nitrégeno.

Ecuacion 5

% proteina cruda = %Nitrogeno x 6.25

El factor de 6.25 se aplica a la mayoria de las proteinas animales y vegetales.
Prueba: Determinacidon de extracto etéreo (grasa)

1. Pesar en papel filtro mas o menos 2.0 gramos de muestra a la que se le
ha determinado la humedad a 105 °C y colocarlos en un dedal de

extraccion limpio y seco. Anotar el peso como “peso seco”.
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Cubrir la muestra con un papel filtro de casi igual diametro al interior del
dedal o utilice algoddn. Esto permite que el éter se distribuya de forma
uniforme sobre la muestra.

Colocar el dedal con la muestra en el recipiente para muestras (corneta),
y fijarlo bajo el condensador del equipo de extraccion.

Lavar y secar un balon de fondo plano en estufa a 105 °C por 2 horas,
enfriarlo y pesarlo.

Agregar 150 mL de éter al balén de fondo plano y colocarlo sobre el
condensador.

Abrir la llave del agua que enfria el condensador.

Observar si hay escapes de éter después de que este comienza a ebullir
y condensarse. Cuando el nivel del éter en el balén de grasa baje y suba
constantemente (debido a que una porcidn siempre esta volatilizandose y
otra condensandose), el aparato puede dejarse solo y realizar
observaciones periddicas. El periodo de extraccion es de 8 horas.
Después de que la extraccion se complete, bajar los condensadores y
permita que el dedal drene completamente.

Remover las muestras y colocarlas en beaker para recoger el éter.

10.Colocar nuevamente los balones con grasa y destile el éter.

11.Remover los balones poco antes de que el éter se evapore hasta

sequedad.

12.Vaciar el éter destilado en un recipiente especial para conservar el éter

usado.

13.Completar la evaporacion del éter que queda en los balones de grasa,

dejandole sobre la mesa de trabajo por un tiempo.

14.Secar los balones con grasa en una estufa a 100 °C por 1 hora, después

enfriarlos en el desecador a temperatura ambiente y pesarlos (anote el

peso).



62

- Determinar el porcentaje de extracto etéreo mediante la ecuacion 6.
Ecuacion 6

Peso de Extracto Etéreo

%Extracto Etéreo= Peso de muesta x100

-Donde:

Peso de muestra = (Peso papel filtro con muestra) - (Peso papel filtro vacio)
Peso de E.E. = (Peso de balén con extracto etéreo) - (Peso de balén vacio)
Prueba: Determinacion de fibra cruda

1. Colocar la muestra desengrasada en un beaker de 600 mL que contenga
200 mL de solucién acido sulfarico al 1.25 %.

2. Colocar el beaker en el aparato de digestion, dejar ebullir exactamente
por 30 minutos girando el beaker cada 5 minutos para evitar que las
particulas sélidas se adhieran a las paredes del recipiente.

3. Retirar el beaker del aparato de digestion al terminar los 30 minutos;
filtrar a través de la tela especial puesta en el embudo y recibir las aguas
del lavado en un beaker limpio.

4. Lavar el residuo que queda sobre el filtro con agua destilada hirviendo,
hasta que el agua de lavado no presente reaccion &cida, lo que se
comprueba con el indicador anaranjado de metilo.

5. Al beaker original se le agregan 200 mL de solucién de NaOH 1.25 % se
lleva a ebullicion.

6. Ebullir durante 30 minutos, lavar siempre con agua destilada hirviendo
como en el paso anterior y comprobar ausencia de reaccion alcalina
agregando gotas de fenolftaleina, hasta que no de coloracion rosa.

7. Pasar el residuo cuantitativamente a un Crisol gooch con malla
sinterizada, y colocarlo en el frasco Kitasato.

8. Agregar 15 mL de etanol y filtrar aplicando vacio.
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9. Secar el crisol y su contenido en una estufa a una temperatura de 130 °C
durante 2 horas, poner en un desecador para enfriar y pesar en balanza
analitica digital.

10.Calcinar el residuo a 600 °C durante 30 minutos, poner en desecador,
enfriar y pesar.

11.La pérdida de peso es considerada como Fibra cruda y se determina

mediante la ecuacion 7.

Ecuacion 7

, Pérdida de peso después de calcinada a 600°C
%Fibra Cruda= x100
Peso de muestra (g)

Prueba: Determinaciéon de carbohidratos solubles
Esta fraccion es calculada con base en las otras determinaciones:
Ecuacion 8

% CHOS= 100% - (%Cenizas + %Nitrogeno + %Extracto etéreo + %Fibra

cruda).

Procedimientos para la determinacion de minerales: Calcio y fésforo, (ver
Anexo N°7).

Prueba: Determinacién de calcio
Equipo: Fotometro de llama M-410 Sherwood Scientific
Preparacion del blanco

1. Agregar en un balén volumétrico de 100.0 mL, 5.0 mL de acido
clorhidrico concentrado y 6.0 mL de solucion de lantano (50 g/L), llevar a

volumen con agua bidestilada y homogenizar.
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Colocar esta solucién en el equipo de Absorcion Atdmica y leer. El valor
obtenido sera utilizado para la correccidén del valor en la medicion de la
muestra. Preparacion de soluciones Estandar (Ver Anexo N°7)

A partir de la solucibn madre de calcio [1000 ppm Ca] preparar una
solucion stock de 20.0 ppm.

A partir de la solucion stock, hacer las diluciones necesarias para obtener
soluciones estandar de 0.3, 2.0 y 6.0 ppm Ca, llevar a volumen utilizando

agua bidestilada.
Muestra
Pipetear 25.0 mL del filtrado obtenido en la solubilizacion de cenizas de

la muestra a un balén volumétrico de 100.0 mL, adicionar 6.0 mL de

solucién de Lantano (50 g/L). Llevar a volumen con agua bidestilada.

6. Colocar la muestra en equipo de Absorcion Atémica y leer.

En caso de ser necesario, realizar diluciones adecuadas de la muestra

tratada. Medicion.

- Longitud de onda: 422.7 nm

- Rango de concentracion de curva de calibracion: 0.3 ~ 6 ug/mL

Prueba: Determinacion de Fosforo (Ver anexo N°7)

Equipo: Fotometro Spectroquam NOVA 60.

Preparacion de estandares

1.

Pipetear en balones volumétricos de 100 mL los volumenes de solucion
concentrada de fosforo que se indican en el cuadro N° 2.
Agregar 4 mL de acido sulfarico 10 N y aforar a volumen con agua

destilada.
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Cuadro N° 2. Volumenes a tomar para la preparacion de estandares de fosforo

Volimenes de solucién concentrada de Mg de fosforo/L de solucién
fésforo (ppm)
0 0
5 4
10 8
15 12
20 16

Preparacion de muestra y estandares a realizar

1.

Pipetear en un tubo de ensayo 5 mL de solucién concentrada de Fésforo
(80pg/mL).

Pipetear en otros tubos 2 mL de reactivo vanadio-molibdico. Tapar con
tapon de hule y agitar inmediatamente durante 30 segundos. El color
amarillo que se desarrolla es estable durante varias horas.

Dejar en reposo 5 minutos.

4. Transferir la muestra y los estandares a celdas del espectrofotometro y

leer a una longitud de onda de 420 nm.
Usar agua como referencia para calibrar el equipo (100% transmitancia).
Trazar una curva de calibracién con las lecturas del 1% de transmitancia

de las soluciones estandares de fésforo.

4.4.5 Tratamiento del Material vegetal: Matial (Pereskia lychnidiflora)

Preparacion previa (ver Anexo N°8)

. Cortar las ramas evitando las espinas del tallo que presenta la planta con

ayuda de tijeras metalicas hasta obtener aproximadamente 2 kg.
Lavar la muestra con una solucién de agua potable e hipoclorito de sodio
al 5%.

Secar con papel toalla las hojas.
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4. Cortar las hojas hasta obtener trozos pequenios.

5. Realizar dos pesadas de 250 g cada una para realizar cada extracto.

4.4.6 Preparacion de extractos acuosos de Matial

Método: Extraccion asistida por Ultrasonido
Extracto 60 minutos (Anexo N° 9)
Proporcion 1:2

1. Anadir en el Erlenmeyer 0.5 L de agua preservada.

2. Pesar 250 g de material vegetal en balanza granataria.

3. Afnadir el material vegetal en el Erlenmeyer conteniendo agua
preservada.

4. Proceder a sonicar la mezcla anterior por 60 minutos en un bafio
ultrasonido VWR (Modelo 97043-988), verificando que la temperatura no
sobrepase los 25° C.

5. Filtrar el extracto obtenido en colador metélico.

6. Recibir el extracto en frascos de vidrio protegidos de la luz solar.

7. Rotular.

Extracto 90 minutos (Anexo N° 9)
Sequir los pasos del 1-3 del Extracto 60 minutos

1. Proceder a sonicar la mezcla anterior por 90 minutos en un bafo
ultrasonido VWR (Modelo 97043-988), verificando que la temperatura no
sobrepase los 25° C.

2. Filtrar el extracto obtenido en colador metélico.

3. Recibir el extracto en frascos de vidrio protegidos de la luz solar.

4. Rotular.



67

Extracto de hojas de Matial para estabilidad en tiempo real

Preparar un extracto utilizando 300 g de material vegetal utilizando como
solvente agua preservada y como Unica variable el tiempo de extraccion de 60

minutos.

1. Anadir en el Erlenmeyer,1.0 L de agua preservada.

2. Pesar 300 g de material vegetal en balanza granataria.

3. Afadir el material vegetal en el Erlenmeyer conteniendo agua
preservada.

4. Proceder a sonicar la mezcla anterior por 60 minutos en un bafio
ultrasonido VWR (Modelo 97043-988), verificando que la temperatura no
sobrepase los 25° C.

5. Filtrar el extracto obtenido en colador metalico.

6. Recibir el extracto en frascos de vidrio protegidos de la luz solar.

7. Rotular.

4.4.7 Preparacion de la solucion de pectina 5% (ver Anexo N° 10)

Pesar 15 g de pectina extraida en balanza semi analitica.
Transferir la pectina a un beaker de 1.0 L.
Anadir 600 mL de agua destilada.

Calentar en hotplate hasta una temperatura maxima de 70° C.

ok~ 0N PE

Agitar con ayuda de agitador magnético hasta obtener una disolucion
completa.

6. Dejar enfriar la solucion hasta alcanzar la temperatura ambiente.

4.4.8 Preparacion de las Mezclas de Pectina y extracto acuoso de Matial.

Codificacién de la mezcla
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Preparar 2 mezclas utilizando una solucién de pectina al 5 % y 2 extractos
acuosos de Matial a una proporcion 2:1, dichas mezclas se codificaron segun el
cuadro N° 3.

Cuadro N° 3. Preparacion de las mezclas a partir de los 2 extractos 60 minutos

y 90 minutos y una soluciéon de pectina 5%

Solucion de pectina Extracto asistido por ultrasonido.
] Tiempo Tiempo
% de Pectina. . )
60 minutos 90 minutos
5% M1E60 M2E90

En donde:

M: Mezcla

NUumero un digito: Namero correlativo

E: Extracto

Numero dos digitos: Tiempo de extraccion

Procedimiento para preparacion de mezclas (Anexo N°11)

Se tomoO en cuenta que para realizar la lectura de viscosidad en el viscosimetro
FUNGILAB modelo ADVANCE-L se necesitan 300 mL de muestra, por lo cual

se prepararan 300 mL de cada una de las mezclas propuestas.
Mezcla M1E60

1. Anadir 200 mL de Soluciéon de pectina 5 % y 100 mL de extracto 60
minutos.

2. Agitar con ayuda de agitador de vidrio, hasta incorporacion completa.

3. Rotular.
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Mezcla M2E90

1. Afadir 200 mL de Solucién de pectina 5 % y 100 mL de extracto 90
minutos.

2. Agitar con ayuda de agitador de vidrio, hasta incorporacion completa.

3. Rotular.

Determinacion del perfil reolégico
Determinacion de la Viscosidad (ver Anexo N°12)

1. Anadir la muestra (mezcla correspondiente) en el porta muestra de 350
mL.

2. Encender y configurar el Viscosimetro rotacional FUNGILAB modelo
ADVANCE-L

3. Leerlaviscosidad a0.3,0.6,0.5,1,1.5,2,25,3,4,5,6, 10, 12,20,50y
100 RPM seleccionando el spin segun la consistencia de la mezcla.

4. Anotar el valor de viscosidad expresada en cP por cada una de las RPM.

4.4.10 Determinacion de estabilidad de mezclas

Se realizé la prueba de estabilidad con una mezcla de pectina al 5% de
concentracion y extracto acuoso de Matial utilizando 300 g de material vegetal a
una proporcion 2:1.

Para la determinacion de estabilidad de la viscosidad de la mezcla se tomaron
lecturas diarias durante 7 dias, de Temperatura y Humedad relativa, y se

documentaron los siguientes factores:

- Viscosidad
- Color
- Olor

- Homogeneidad
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Procesamiento de datos.

Al obtener los resultados se procedié a tabularlos en una hoja de calculo del
programa Microsoft Excel, para posteriormente graficar los resultados
obtenidos. Cuando se grafica viscosidad aparente (cP) SV velocidad de rotacion
(RPM), se obtienen las curvas de flujo. Es necesario graficar los resultados para
determinar el tipo de comportamiento reolégico que presentan las mezclas, para
poder determinar las caracteristicas reoldgicas de la mezcla que podria ser

utilizada como espesante en la industria alimentaria o farmacéutica.
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5.0 RESULTADOS Y DISCUSION DE RESULTADOS

5.1 Recoleccién e identificacion botanica de las especies a analizar.

5.1.1 Recoleccion e identificacion de especies.

Tabla N°1. Resultados de la Ubicacion y namero de Voucher. (Ver Anexo N°13)

Nombre Nombre o Numero de
o i Ubicacion y fecha Coordenadas
cientifico comun Voucher
Canton Santa Rita
Almendro, San Latitud
Citrus Naranja agria Pedro Nonualco, 13°34°07.0” N; | J. Menjivar et al
aurantium departamento de La longitud 5142
Paz, El Salvador. 88°58°27.1" W
02-2019
Cantén La Laguna,
Lago de .
Latitud .
) Coatepeque, J.Menjivar &
Pereskia . o 13°53’39.88"N; )
o Matial Municipio El Congo ) Marvin J. Nufiez
lychnidiflora longitud

Departamento de
Santa Ana.
07-2016

89°32'45.64"W

4204

Durante las visitas que se realizaron a los sitios de donde se colectaron las

muestras, se realizaron con los objetivos de:

1. Reunir las muestras necesarias de los frutos de naranja, en donde de

acuerdo a los muestreos por conglomerados tal como se detall6 al inicio

en donde se tomaron 250 naranjas para el desarrollo de la fase

experimental.

2. Colectar las muestras representativas para llevar al Herbario del Museo

de Historia Natural de El Salvador, donde la curadora del herbario, Licda.

Jenny Menjivar realizaria la respectiva identificacion botanica.
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En el caso del Matial, se recolectd un aproximado de 3 kg de material vegetal
para el desarrollo del trabajo y en ese caso no se llevé muestra a identificacion
porque ya estaba previamente asignado su numero de voucher (J.Menjivar &
Marvin J. Nufiez 4204).

Las precauciones en el traslado de la muestra vegetal desde su recoleccion
hasta su almacenamiento, como protegerla de la luz solar y mantenerla a bajas
temperaturas, son de suma importancia para mantenerlas en buen estado, ya
gue con esto se detienen los cambios bioquimicos vy fisioldgicos evitando ciertas

reacciones enzimaticas que pueden afectar los resultados de la identificacion.

En el caso de la naranjas utilizadas para nuestra investigacién, en donde en la
identificacion se determind que era un injerto de Naranja valencia en Naranja
agria, luego de examinar la muestra por la Licda. Jenny Menjivar se determiné

que pertenece especificamente a la especie Citrus aurantium.

5.1.2 Obtencion de la pectina y calculo de rendimiento.

Se realizd a extraccidon de pectina a partir del flavedo y albedo de naranja agria
(Citrus auratium), a los cuales se les realizaron los tratamientos previos,
utilizando como método “Hidrolisis acida” y posterior precipitacion con alcohol

etilico 90%, obteniéndose un polvo amarillento con olor caracteristico.

Se realizé la identificacion de la pectina extraida utilizando como metodologia
de referencia la monografia de Pectina de la USP 30y (ver anexo N°14)

especificamente la prueba A y prueba B, obteniendo los siguientes resultados:

Tabla N°2. Resultados de la prueba A y prueba B para identificacion de pectina

citrica.
Prueba Especificacion Resultado
A (Pectina +agua +bafio de Gel firme al enfriarse Cumple
vapor)
B (Solucién de pectina 1 % Precipitado translucido y

+ Etanol) gelatinoso Cumple
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Los resultados de la Tabla N° 2 confirman que el polvo amarillento con olor
caracteristico, obtenido por el método de hidrolisis acida es pectina. Dicha

informacion nos permitié continuar con el resto del estudio reologico.

Célculo de porcentaje de rendimiento de pectina a partir del flavedo y

albedo de naranja

Célculo para 150 g de material vegetal

% de rendimiento = (rendimiento real/rendimiento te6rico) x 100.

% de rendimiento = (30.097 g/ 150 g) x 100 = 20.06 % de material molido.

Mediante el método utilizado el porcentaje obtenido fue 20.06 %, al ser un
porcentaje tan bajo, se tuvo que realizar la extraccion mdltiples veces hasta
alcanzar la cantidad de pectina necesaria para realizar el andlisis lo cual implico

un alto costo econémico.

5.1.3 Determinacion de Porcentaje de grupos Metoxilo y Acido
Galacturénico de pectina citrica obtenida.

Para caracterizar la pectina extraida se determind su porcentaje de grupos
Metoxilo y Acido Galacturdnico, tomando como referencias las especificaciones

de la monografia de Pectina, la tabla N°3 nos muestra los resultados.

Tabla N° 3. Resultados de porcentaje de grupos Metoxilo y Acido
Galacturonico.

N° de % Acido
muestra % Metoxilo Especificacion USP | Galacturénico Especificacion USP

1 9.58 >6.7% 87.79 >74.0%
2 8.29 >6.7% 83.60 >74.0%
3 9.59 >6.7% 87.85 >74.0%

Ejemplo de célculo:

Célculo para determinar el porcentaje de grupos metoxilo
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Volumen inicial = Volumen total gastado de NaOH 0.5 N

o Volumen gastado de NaOH 0.5 Nx Eq. metoxilo x 100
0—

Peso total de muestra

1.55mLx15.52mg/mL x 100_

0= = 0 i
Yo 251mg 9.58% de grupos metoxilo

Calculo para determinar el porcentaje de acido galacturénico

Volumen inicial + Volumen de saponificacion= Volumen total gastado de NaOH
05N

_Volumen total gastado de NaOH 0.5 Nx Eq. Acido Galacturénico x 100

%
Peso total de muestra

1.55+0.72)mLx 97.07mg/mLx 100
251mg

%=( =87.79% &cido galacturénico

Factor de Correccion de NaOH: 1.03

Segun la monografia de referencia, la Pectina contiene no menos de 6,7 por
ciento de grupos metoxilo (-OCHs) y no menos de 74,0 por ciento de &cido
galacturénico (CeH1007), calculado con respecto a la sustancia seca,
comparando dichas especificaciones con los resultados de la tabla N° 3 se
observa que la pectina obtenida a partir del flavedo y albedo de Naranja (Citrus
aurantium) cumple con lo especificado en la monografia de la USP 30. Sin
embargo, la pectina fue sometida a otros procesos para eliminar los residuos
contaminantes del proceso de extraccion para poder ser clasificada como
pectina de grado farmacéutico. De manera que para los propésitos de esta

investigacién no es necesario someterla a procedimientos de purificacion.

Dado que el porcentaje de grupos metoxilo obtenido es menor de 50%, este tipo
de pectina obtenida se clasifica como Pectina de Bajo Metoxilo indicandonos
gue para que ocurra una formacién de gel este tipo de pectina requiérela

presencia de cationes divalentes, generalmente calcio.
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5.1.4 Analisis Quimico proximal y Analisis de Calcio y Fésforo en hojas de

Matial. (Ver Anexo N°15)

El andlisis quimico proximal y analisis de calcio y fosforo de una muestra de 500
g de hojas frescas fue solicitada la realizaciéon de los analisis anteriormente
descritos en el Laboratorio de Quimica Agricola de la Facultad de Ciencias
Agronomicas. Los resultados se muestran en la tabla N°4.(ver anexo N°15 y
N°16)

Tabla N° 4. Resultados del Andlisis bromatoldgico y minerales: Calcio y Fosforo

realizado en Hojas de Matial (Resultados presentados en Base
Seca). (Ver Anexo N°15)

Tipo de andlisis Método Resultados* Un(lglr;(ges
Humedad total 98.41 %
Materia Seca o 1.59 %

- Gravimetrico

Ceniza 15.84 %
Proteina Cruda Micro-Kjeldahl 14.02 %
Fibra Cruda 5.88 %
CHOS (Carbohidratos) Diferencia 61.97 %
Minerales Método Resultados* Unidades
Fosforo uv 4.04 Ppm
Calcio Fotometria de llama 27,283.56 Ppm

*Resultados en materia seca.

Humedad y Materia Seca

Segun el resultado del analisis realizado a las Hojas de Matial se obtuvo un
98.41% de Humedad y 1.59% de Materia Seca, lo que demuestra que en las
hojas la mayor parte de su composicién es agua; esto debido a que el Matial
pertenece a la familia de las Cactaceas y estas tienen la caracteristica inusual
de retencién de agua que consiguen, y para ello cuentan con un complejo
mecanismo interno conocido como CAM, el cual permite mantener cerrados los

estomas durante el dia, evitando la absorcién del dioxido de carbono y la
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pérdida de liquido, permitiéndoles tener una importante reserva de agua para

procesar los nutrientes solo durante la noche.

Ceniza

Segun la tabla N°4 los resultados de ceniza obtenidos fueron de 15.84%, la
cantidad de cenizas representa el contenido total de minerales en los alimento,
este valor puede ser por el alto contenido de calcio que presenta la muestra o

de algun compuesto inorganico que pueda estar presente.

Proteina cruda

La determinacién de proteina cruda se hizo por el método de Kjeldahl
obteniéndose un 14.02% el cual con respecto al aporte nutricional se observa
gue las hojas de Matial aportan por cada 100 g consumidos el 25.03% del
aporte dietético recomendado al dia «), lo que indica que esta planta podria ser
una fuente considerable de proteina cruda.

Extracto etéreo (Grasa)

La extraccion de extracto etéreo se hizo mediante Soxhlet, obteniéndose un
2.30%, la ingesta adecuada , de extracto etéreo (grasa) es de 17 gramos al dia
para hombres sanos y 12 gramos para mujeres sanas, esta necesidad cubre en
un 13.53% para los hombres y un 19.17% para las mujeres al consumir 100 g,

pudiendo este ser un alimento que aportaria un bajo porcentaje de grasa.

Fibra cruda

Una vez realizada la determinacién de fibra cruda se obtuvo un 5.88%, con
respecto al aporte nutricionalg, por parte de la muestra de hojas de Matial
analizadas se observa que la ingesta adecuada es de 38 g al dia para el caso
de un hombre adulto sano y 25 g para mujeres sanas, dando las hojas de Matial
un aporte de 5.88 % de fibra cruda por cada 100 gramos, estando esté dentro

del limite recomendado a ingerir diariamente.
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Carbohidratos

El aporte dietético recomendado diarioe para carbohidratos en mujeres vy
hombres es de 130 g de carbohidratos al dia. El porcentaje obtenido de
carbohidratos en hojas de Matial fue de 61.97% cubriendo con un 47.67% de
aporte dietético recomendado diario por cada 100g, por lo cual este podria ser
un alimento que puede cubrir una parte considerable de los requerimientos

diarios de este nutriente.

Minerales

Calcio

El calcio es un constituyente principal en los huesos y dientes y también
desempefia un papel esencial como segundo mensajero en las vias de
sefalizacion celular, por lo cual lo vuelve un nutriente esencial en la
alimentacion de las personas las cuales necesitan una ingesta adecuada diaria
de 1,000 mg (Ver anexo N° 17). Las hojas de Matial presentan un alto contenido
de calcio, obteniéndose un 27,283.56 mg el cual sobrepasa el limite maximo

recomendado.

Fosforo
El aporte dietético recomendado diario de fosforo es de 700mg/ dia (ver anexo
n® 17), el resultado obtenido fue de 4.04 mg siendo este un valor mas bajo del

recomendado.

5.1.5 Perfil reoldgico de los Extractos acuosos de Matial preparados por
ultrasonido a 60 y 90 minutos.

Para la obtencion de los extractos acuosos de Matial, se utilizd6 el método de
ultrasonido, debido a que es mas conveniente ya que es una alternativa mas
econdmica, simple y eficiente. Los datos de viscosidad del perfil reolégico
fueron obtenidos en el viscosimetro “FUNGILAB ADVANCE-L”, acoplado con el

brazo protector y los rotores de disco L (L63 y L64) segun la consistencia de la
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mezcla, las lecturas fueron registradas como Viscosidad relativa en centipoise

(cP) versus velocidad de rotacion (RPM).

Un punto critico fue realizar las lecturas a una Temperatura promedio de 13.2
°C, lo cual se logré con ayuda de un bafio de hielo, ya que las condiciones
ambientales como la temperatura influyen sobre la viscosidad relativa, puesto
que mide la facilidad que tiene la mezcla para fluir ante la aplicacién de un
esfuerzo cortante en determinadas condiciones, por lo tanto, no depende de las
caracteristicas del fluido sino de la temperatura y variara segun las misma. De
modo que se logro establecer mejor estabilidad en las lecturas del mucilago a la
temperatura indicada anteriormente.

Tabla N°5. Resultados del Perfil de Viscosidad de los Extractos acuosos de

hojas de Pereskia lychnidiflora a 60 minutos y 90 minutos por
extraccion asistida por ultrasonido.

Velocidad de rotacion Extracto 60 minutos Extracto 90 minutos
(RPM) Viscosidad (cP) Viscosidad (cP)
0.3 3252 3256
0.5 1156 1025
1 455.5 457.8
15 439.5 445
2 337.2 211.2
25 315.1 249.8
3 272.6 192
4 154.4 113.5
5 99 95.27
6 84.76 85.87
10 48.61 54.59
12 42.87 36.21
20 31.8 30.34
50 14.7 14.95
100 11.9 12.9
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En los resultados se observa como los extractos acuosos de hojas de Pereskia
lychnidiflora obtenidos por extraccion asistida por ultrasonido a 60 y 90 minutos,
presentan una disminucion de su viscosidad aparente al aumentar la velocidad
de rotacion (RPM) (ver Tabla N°5). También se observo que las viscosidades
de ambos extractos son similares lo cual indica que el tiempo no influyé en la
extraccion del mucilago de las hojas, ya que al saturarse el solvente del extracto

no se logra solubilizar mas mucilago.

Se comprueba el comportamiento reoldgico graficando la Viscosidad aparente
versus Velocidad de rotacion de los datos de ambos extractos (ver Figura N°9)
a fin de verificar si es de tipo No Newtoniano.

Extracto acuoso de Matial (Peskia lychnidiflora)
Viscosidad vs Velocidad de rotacion

3500
3000
2500
2000

1500 E60
E90

Viscosidad (cP)

1000

500

0 20 40 60 80 100 120
Velocidad de rotacion (RPM)

Figura N°9 Viscosidad aparente versus Velocidad de rotacién de los Extractos
acuosos de hojas de Pereskia lychnidiflora a 60 minutos y 90

minutos por extraccion asistida en ultrasonido.

Analizando el grafico se observa como ambos extractos presentan tendencia no

lineal. Este comportamiento es comun en los fluidos No Newtonianos de tipo



81

Pseudoplasticos, en donde estos poseen una disminucion no lineal de la
viscosidad a medida que aumenta la Velocidad de rotacion, la cual es una
representacion de la Velocidad de Cizalla para este estudio.

A partir de los datos de la tabla N° 5 se determiné la ecuacion de la grafica de
cada uno de los extractos acuosos 60 minutos y 90 minutos. En la Figura N°9
se puede constatar que ambos extractos siguen una ecuacién potencial del tipo
n = KR™, en donde 7 es la Viscosidad Aparente, R es la Velocidad de Rotacion,
n es el Factor de Sensitividad de Cizallamiento, y K es el Multiplicador de
Consistencia (indice de Consistencia). Esta ecuacién es caracteristicas de los
fluidos No Newtonianos Pseudoplasticos.

Posteriormente se convirtieron los datos de Viscosidad aparente y Velocidad de
Rotacion a datos de Logaritmo base 10, con el propdésito de poder graficar el
Logio de la Viscosidad aparente versus Logio de la Velocidad de rotacion de los
datos de ambos extractos (ver Tabla N°6). Los datos de los logaritmos se
reflejan un comportamiento lineal con una ecuacion de tipo y' = mx' + b. La
ecuacion obtenida es la linealizaciéon de la ecuacion potencial del tipo y = Kx™,
donde y’ es el Logaritmo de y, x" es el Logaritmo de x, m de la ecuacion lineal
es n en la ecuacion de potencia, y b de la ecuacion lineal es el Logaritmo de K

de la ecuacion de potencia.

Tabla N°6. Logaritmo (Logio) de los resultados del Perfil de Viscosidad de los
Extractos acuosos de hojas de Pereskia lychnidiflora a 60 minutos y
90 minutos por extraccién asistida por ultrasonido.

Log de la Velocidad de rotacién 60 minutos 90 minutos
Logl0 RPM Log10 viscosidad Log10 viscosidad
-0.52287875 3.51215054 3.5126844

-0.30103 3.06295783 3.01072387
-0.22184875 3.11594318 2.98748751
0 2.65848838 2.66067579
0.17609126 2.64295888 2.64836001




Tabla N° 6. Continuacion
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0.30103 2.52788757 2.32469391
0.47712125 2.43552585 2.28330123
0.60205999 2.1886473 2.05499586

0.69897 1.99563519 1.97895617
0.77815125 1.92819095 1.93384146

1 1.68672562 1.73711309
1.07918125 1.63215348 1.55882852
1.30103 1.50242712 1.48201558
1.69897 1.16731733 1.17464119
2 1.07554696 1.11058971

El valor de la pendiente en las ecuaciones lineales (Factor de Sensitividad de
Cizallamiento), —0.983Log,o(R) para Extracto 60 minutos y el valor
—0.9473Log,o(R) para Extracto 90 minutos, lo cual indica que para ambos
extractos la disminucion de la viscosidad es similar al aplicar la misma
Velocidad de Rotacion (Ver figura N°10).

El Extracto 60 minutos presenta mejores caracteristicas para su uso en la
industria ya que sus viscosidades tienen un mejor ajuste comparado al extracto
90 minutos. Posiblemente debido al tiempo de sonicado en donde los enlaces

del polisacéarido pudieron romperse a mayor el tiempo en el equipo.



Log10 Viscosidad

Extracto Acuoso de Matial (Pereskia Lychnidiflora) Log10 Viscosidad vs
Log10 Velocidad de rotacién
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Figura N°10. Logio Viscosidad aparente versus Log;o Velocidad de rotacion de
los Extractos acuosos de hojas de Pereskia lychnidiflora a 60

minutos y 90 minutos por extraccion asistida en ultrasonido.

Perfil reologico de Pectina citrica extraida

Los datos obtenidos de la viscosidad de pectina (ver tabla N°7) presentan un

comportamiento no

comportamiento No newtoniano y de tipo pseudoplastico.

Tabla N°7. Resultados de la viscosidad de una solucién de pectina al 5%

RPM VISCOSIDAD (CP)
0.3 17500
0.5 14350
0.6 13240

1 10950
1.5 9985
2.5 8845

3 8700

4 8665

5 8420

6 8230
10 8005
12 7850

lineal y fueron graficados a fin de comprobar su
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Tabla N°7. Continuacién

20 7315
50 6170
100 5330

Pectina 5 %
Viscosidad vs Velocidad de rotacién
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Velocidad de rotacién (RPM)

Figura N°11. Viscosidad aparente versus Velocidad de rotacion de Pectina 5 %.

PERFIL REOLOGICO DE MEZCLAS DE LOS EXTRACTOS DE MATIAL 60
MINUTOS Y 90 MINUTOS Y PECTINA CITRICA.

Con la finalidad de investigar el comportamiento reolégico que presenta una
mezcla de proporcién 2:1 de pectina citrica y extracto acuoso de Pereskia
lychnidiflora. Se determinaron las viscosidades para dos mezclas
correspondientes a los Extractos acuosos 60 y 90 minutos, con una solucion de

pectina al 5 %.

Los resultados de las mezclas presentan una disminucién de su viscosidad

aparente al aumentar la velocidad de rotacion (RPM) (ver Tabla N°8).
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Tabla N° 8. Resultados del Perfil de Viscosidad de las mezclas.

Velocidad de rotacion M1E60 M2E90
(RPM) Viscosidad (cP) Viscosidad (cP)
0.3 10050 16300
0.5 7130 6520
0.6 6845 5395
1 6170 4243
15 4401 3269
2 3674 3734
2.5 3432 3161
3 3040 2813
4 2540 2525
5 2417 2344
6 2220 2192
10 1967 1779
12 1864 1728
20 1759 1663
50 1577 1478
100 1443 1344

Con el objetivo de determinar el comportamiento reoldgico que presentan las
mezclas (M1E60 y M2E90), se grafico la Viscosidad aparente versus Velocidad
de rotacién de los datos de las mezclas (ver Figura N°12) y vemos como su
tendencia muestra un comportamiento No Newtoniano de tipo pseudoplastico.
Se observa como en ambas mezclas hay disminucién no lineal al aumentar la
Velocidad de rotacion. Estas evidencias sefialan ademas como la pectina
genera una influencia en los extractos acuosos de Pereskia lychnidiflora

aumentando la viscosidad de estos.
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Mezcla de Pectina y Extracto de Matial (Pereskia lychnidiflora)
Viscosidad vs Velocidad de rotacion
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Figura N°12. Viscosidad aparente versus Velocidad de rotacién de las mezclas
M1E60 y M2E90

Segun la Figura N°12 la mezcla presentd una ecuacion potencial del tipo
n = KR™, dicha ecuacion corresponde a los fluidos No Newtonianos
Pseudoplasticos.

Para linealizar la ecuacion se calculé por medio del programa ofimatico
Microsoft Excel el logaritmo base 10 de los datos de la tabla N° 9, obteniendo la
ecuacién del tipo y' =mx'+ b, lo cual corresponde a los fluidos No

Newtonianos de tipo Pseudoplasticos.

Tabla N°9. Logaritmo base 10 de los datos de las mezclas.

Velocidad de rotacién M1E60 M2E90
Logl0 Log10 viscosidad Log10 viscosidad
-0.52287875 4.00216606 4.2121876
-0.30103 3.85308953 3.8142476
-0.22184875 3.83537345 3.73199145




Tabla N° 9. Continuacion
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0 3.79028516 3.62767303
0.17609126 3.64355137 3.51441492
0.30103 3.56513915 3.57217431
0.39794001 3.53554728 3.4998245
0.47712125 3.48287358 3.44916973
0.60205999 3.40483372 3.40226138
0.69897 3.38327665 3.36995761
0.77815125 3.34635297 3.34084055
1 3.29380436 3.25017595
1.07918125 3.27044591 3.23754374
1.30103 3.24526584 3.22089225
1.69897 3.19783169 3.16967443
2 3.15926633 3.12839927

En las mezclas M1E60 y M2E90 (ver Figura N°13) el valor de la pendiente en
las ecuaciones lineales (Factor de Sensitividad de Cizallamiento), —0.3505(R)
para M1E60 y el valor —0.3618Log;,(R) para M1E90 el R? se aproxima méas a
1, por lo tanto esta mezcla presenta menor variacion en los datos, de modo que

esta presenta mejores caracteristicas para su futuro uso como espesante.

Ademas, se observa que la disminucién de la viscosidad es similar al aplicar la
misma Velocidad de Rotacién. Esto sefiala matematicamente que las mezclas
con extractos a 60 minutos de ultrasonido presentan mejor estabilidad y
linealidad que el extracto a 90 minutos, aun asi, ambos fluidifican facilmente de

una manera similar.
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Mezclas de Pectina y Extracto de Matial (Pereskia lychnidiflora)
Log10 Viscosidad vs Log10 Velocidad de rotacion
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Figura N°13. Logio Viscosidad aparente versus Log;o Velocidad de rotacion de
las mezclas M1E60 y M2E90

5.1.6 Estabilidad a tiempo real

La mezcla preparada con pectina al 5% de concentracion y extracto acuoso de
matial preparado con 300 g de hojas en 1 L de agua preservada, mediante el
método de Ultrasonido a 60 minutos a una proporcién 2:1, se mantuvo en
reposo durante 7 dias, protegida de la luz. Se realiz6 un control diario de
temperatura y humedad relativa obteniéndose una temperatura promedio de
25.6 °C y una Humedad Relativa promedio de 46.9 %.

Los resultados se presentan en la Tabla N°10. Luego de 7 dias no se
evidencian cambios organolépticos en la mezcla posiblemente debido a los

preservantes afiadidos al agua.



Tabla N°10. Resultados de las caracteristicas organolépticas y fisicas de la
Mezcla de pectina 5 % y extracto acuoso de Matial para estabilidad.
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Mezcla
Factor Observaciones
Dia 1 Dia 7
Viscosidad a . .
140.2 276.3 Aumento de viscosidad
100 RPM
Color Café claro Café claro Sin cambios
Olor Caracteristico Caracteristico Sin cambios
] De aspecto De aspecto ) ]
Homogeneidad 5 5 Sin cambios
Homogéneo Homogéneo

Los resultados del perfil de viscosidad obtenido de la mezcla de estabilidad se

tomaron a una temperatura promedio de 27.5 °C. Se observa un aumento de la
viscosidad en los datos del Dia 7. (Ver Tabla N°11)

Tabla N°11. Resultados de la viscosidad de mezcla de estabilidad.

DIA 1 | DIA 7
RPM Viscosidad

0.5 378 595
1 210 399.9
2 162 377.9
25 158.4 359.9
4 156 311.9
10 152.4 293.9
20 150.6 290.3
50 144 281.9
100 140.2 276.3
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Se graficé la Viscosidad aparente versus Velocidad de rotacion de los datos de
la mezcla (ver Figura N°14) y vemos como la tendencia muestra un
comportamiento No Newtoniano de tipo pseudoplastico. Se observa como

ambas mezclas presentan una disminucion no lineal al aumentar la Velocidad

de rotacion.
Mezcla de estabiliad a tiempo real

. Viscosidad vs Velocidad de Rotacion

600 y1=215.73x0128
500 R2=0.5273
s y7 = 418.2x70-118
S 400 R?=0.7158
S
§ 300 —— —e —e—Dial
= 200 —e—Dia7

—C— O
100
0
0 20 40 60 80 100 120

Velocidad de Rotacion (RPM)

Figura N°14. Viscosidad versus Velocidad de rotacion de la mezcla de
estabilidad de 1 diay 7 dias.

Se evidencio un claro aumento de la viscosidad en la mezcla el Dia 7
comparado al Dia 1, en donde la viscosidad fue mas baja. Esto demuestra que
al estar la mezcla en reposo la pectina absorbe mas agua debido a su
propiedad de absorcion aumentando asi la viscosidad de la mezcla en donde el
Matial segun los resultados no tiene influencia sobre esta propiedad. También
se observa que fluidifican de manera similar al aplicar un esfuerzo. Por lo tanto,
existe la probabilidad de que continie aumentando la viscosidad. Sin embargo,

la pectina tiene un limite de adsorcién de agua por lo cual solo realizando un
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nuevo estudio de esto podriamos establecer la viscosidad maxima que puede

alcanzar la mezcla.



CAPITULO VI
CONCLUSIONES
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6.0 CONCLUSIONES

. Con la metodologia propuesta para la extraccion de pectina citrica a
partir de albedo y flavedo de naranja se obtuvo un rendimiento de 20.06
%, dando un porcentaje de acido galacturénico del 87.79 % y 9.58 % de
grupos metoxilo superando el valor minimo especificado en la USP de
6.70 % y 74%. Para tener calidad farmacéutica y obteniéndose una

pectina de bajo metoxilo (un valor inferior al 50%).

El mucilago de Matial no tiene propiedades que le permitan aumentar e
influir sobre la viscosidad de la mezcla, lo que significa que no presenta
las propiedades necesarias para ser utilizado como espesante o
coadyuvante de otros como la pectina.

Las mezclas de pectina presentan un comportamiento reolégico No
Newtoniano del tipo pseudoplastico, en donde la viscosidad aparente

disminuye al aumentar la velocidad de rotacion.

El tiempo de extraccién no es un factor que influya en el aumento de
viscosidad, pudiéndose solo trabajar con extracto acuoso de matial

sonicado por 60 minutos, ahorrandose tiempo y energia.

El tiempo de extraccién no es un factor que influya en el aumento de
viscosidad, pudiéndose solo trabajar con extracto acuoso de matial

sonicado por 60 minutos, ahorrandose tiempo y energia.

La viscosidad de las mezclas aumenta al aumentar el tiempo de reposo

de ellas debido a la propiedad de la pectina de adsorcion de agua.
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7. Al comparar los resultados de la mezcla en reposo del dia 1 al dia 7, es
evidente que en el ultimo dia del ensayo se alcanza una viscosidad
mayor, en donde dichos resultados estan asociados a la pectina y no al
extracto de Matial.



CAPITULO VII
RECOMENDACIONES
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7.0 RECOMENDACIONES

Durante la investigacion se observd que existe muy poca informacién
sobre el Matial (Pereskia lychinidiflora), por lo tanto, es de interés realizar
un estudio bromatolégico completo de la planta en otros periodos de

tiempo para estudiar asi su comportamiento a lo largo de un afio.

El costo es elevado al querer utilizar el mucilago de Matial como

ingrediente para el enriquecimiento de los productos alimenticos.

La adicion de Mucilago de Matial a una solucion de pectina al 5 % no
favorecié su viscosidad por lo cual, no es factible su utilizacion como

coadyuvante para favorecer la viscosidad en la mezcla.

Los costos de extraccidon de pectina son elevados y los rendimientos
bajos, ademas el Matial actualmente no se encuentra ampliamente
distribuido en el pais, por lo cual se vuelve dificil realizar los muestreos
de la planta. Ademas, es importante considerar que las viscosidades
alcanzadas no son de utilidad comparadas a otros espesantes

disponibles en el mercado como por ejemplo, gomas y celulosas.

En futuras investigaciones cuando se utilice cascaras de naranja utilizar
diferentes tamafios esto es de suma importancia debido a que se
comprobd la dificultad a la hora de realizar la extraccion, ya que de esta

manera se evita el centrifugado durante el procedimiento.
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GLOSARIO

Agente espesante: Sustancias que, al agregarse a una mezcla, aumentan su

viscosidad sin modificar sustancialmente sus otras propiedades como el sabor.,

Polisacéaridos: Biomoléculas formadas por la union de una gran cantidad de

monosacaridos. ¢,

Hidrocoloides: Grupo de compuestos quimicos que se caracteriza por un
elevado peso molecular, debido a que estan constituidos por grupos de

moléculas que se repiten formando polimeros. (.

Valoracion de Saponificacién: La saponificacion es una reaccién quimica
entre un acido graso (o un lipido saponificable, portador de residuos de acidos
grasos) y una base o alcali, en la que se obtiene como principal producto la sal
de dicho acido y de dicha base. Estos compuestos tienen la particularidad de
ser anfipaticos, es decir tienen una parte polar y otra apolar (o no polar), con lo

cual pueden interactuar con sustancias de propiedades dispares. .

Reologia: Parte de la fisica que estudia la relacién entre el esfuerzo y la

deformacion en los materiales que son capaces de fluir. (4

Viscosimetro: Instrumento empleado para medir la viscosidad y algunos otros

parametros de flujo de un fluido. (9

Vida de anaquel: Periodo de tiempo en el cual el alimento conserva los
atributos esperados por el consumidor y es el momento adecuado para

comercializarlo. g

Mucilago: Sustancia organica de textura viscosa, semejante a la goma, que

contienen algunos vegetales. .

Acido galacturénico: El acido D-galacturénico es un monosacarido de 6
atomos de carbono correspondiente a la forma oxidada de la D-galactosa, por lo



que también. Pertenece al grupo de los azlcares acidos. Es el principal
componente de las pectinas, donde puede encontrarse en forma de acido
poligalacturénico. Presenta un grupo aldehido en el carbono 1 y un grupo

carboxilo en el carbono 6. .4

Pectina: Las pectinas son una mezcla de polimeros acidos y neutros muy
ramificados. Constituyen el 30% del peso seco de la pared celular primaria de
Células vegetales. En presencia de aguas forman geles. Determinan la
porosidad de la pared y por tanto el grado de disponibilidad de los sustratos de
los enzimas implicados en las modificaciones de la misma. Las pectinas
también proporcionan superficies cargadas que regulan el pH y el balance

i0Nico." (4

Hidrolisis: Es un proceso mediante el cual se descompone el agua en sus
elementos constituyentes hidrogeno y oxigeno, por accion de la corriente

eléctrica o se rompe una molécula por la accion del agua. ..

Metabolitos secundarios: Compuestos quimicos sintetizados por las plantas
gue cumplen funciones no esenciales en ellas, de forma que su ausencia no es

letal para el organismo, al contrario que los metabolitos primarios. (3

Ramificacion monopddica: Se compone de un eje principal en cuya zona
apical perdura el crecimiento vegetativo y a cuyos lados crecen ramas
secundarias. q

Tricomas: Glandulas de resina de origen epidérmico que presentan las plantas

en su superficie. ay
Tépalos: Sépalo u hoja del céliz que es del mismo color que los pétalos. u.

Antesis: Periodo de florescencia o floracién de las plantas con flores. @



Codex Alimentarius: Coleccion de normas, codigos de practica, directrices y
otras recomendaciones internacionalmente reconocidas relacionadas con los

alimentos, la produccién de alimentos y la inocuidad de los alimentos.

Protopectina: Término utilizado para describir las sustancias pépticas
insolubles en agua encontradas en los tejidos vegetales y de las cuales se

forman las sustancias pépticas solubles. .

Categoria REC: Recomendaciéon de uso de parte de la planta, avalado por una
o varias de las siguientes instancias: el empleo significativo tradicional
documentado en las encuestas TRAMIL, la informacion cientifica publicada, los

estudios de toxicidad y/o validacion farmacolégica. ¢s



ANEXOS



ANEXO N°1

Sitios de muestreo de material vegetal utilizado

Figura N° 15. Delimitacién de la zona segun el muestreo por
conglomerados para la naranja. (S: Sitio)
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Figura N° 16. Ubicacion del sitio de muestreo de ramas de Matial.
(Sm1= Sitio de Muestreo 1)



ANEXO N° 2

Toma y tratamiento de muestra (Naranja)



Lavar las Naranjas con agua potable

b Retirar cascara con ayuda de una navaja
Secar en estufa Thermo Scientific haciendo cortes superficiales en el fruto
modelo Heratherm OMH400 a 60°C

Moler el material vegetal en el
Molino Thomas Wiley
Laboratory modelo 4, malla de
2 mm

Figura N°17 Toma y tratamiento de muestra (Naranja)



ANEXO N°3

Extracciéon de pectina (hidrdélisis acida)



Procedimiento (hidrolisis acida)

Ariadir acido clorhidrico a 2 Litros
de agua destilada hasta obtener
unpHde 1.3

=
Anadir 100 g de material vegetal molido
pesado previamente

Dejar en reposo hasta que alcance
una T°® ambiente y colocar en bafio
ultrasénico durante 25 minutos

Agitar durante 20 minutos evitando que
la temperatura sobrepase los 90° C

Con ayuda de una centrifugadora Agregar al sobrenadante en una

separar el sobrenadante a 10 RPM propo.rcién 1:0.6 alcohol 99", agitar por
por 5 minutos 20 minutos y filtrar la pectina obtenida

Figura N°18 Procedimiento de extraccién de pectina de naranja (hidrolisis

acida)



Colocar la pectina en vidrios de reloj

Secar en estufa a 40°C durante 24
grande

horas

Moler en molino para café la
pectina seca

Figura N°19 Continuacion procedimiento de extraccion de pectina de naranja

(hidrolisis acida)



ANEXO N°4

Identificacion de pectina



PRUEBA A

Pesar 1 g de pectina Ariadir 9 mL de agua y

colocar en un bafio de vapor

Se obtiene un gel firme al
enfriarse

Figura N°20 Procedimiento para identificacion de pectina (Prueba A)



PRUEBA B

Preparar una solucion de
pectina 1:100 Agregar la misma cantidad de
alcohol

v

Se forma un precipitado
traslucido gelatinoso

Figura N°21 Procedimiento para identificacion de pectina (Prueba B)



ANEXO N°5

Determinacién de grupos metoxilos y acido galacturénico



Procedimiento Caracterizacion de pectina

_>
Agitar por 10 minutos 5.0 g
de pectina a 5 mL de una Filtrar al vacio haciendo lavados con 6
mezcla (5:100) de acido porciones de 15 mL de la mezcla (5:100) de
clorhidrico concentrado vy Acido Clorhidrico concentrado y alcohol 60 %

alcohol 60% y agitar por 10
minutos +

Lavar finalmente con 20
mL de alcohol 60 %
(hasta que desaparezcan
los cloruros)

Secar en estufa Thermo
scientific a 105° C por 60 minutos
y dejar enfriar

Pesar 250 mg (Por triplicado)

Figura N° 22 Procedimiento para la determinacion de grupos metoxilos y acido
Galacturoénico



.

Humedecer los 250 mg pesado
recientemente con 2 mL de alcohol 70°
y afiadir 25 mL de agua libre de CO2

.

Agregar 10 mL de NaOH, agitar y

Agitar hasta disolucion completa

dejar en reposo por 15 minutos Agregar 3 gotas de fenolftaleina
+ y valorar con NaOH 0.5 N

Agregar 20 mL de HCL 0.5 N, agitar y Titular con NaOH 0.5 N VS

P hasta que la coloracion rosada
Sgregec2:gatas e mnollialeina débil persista después de agitar

fuertemente la mezcla

Figura N°23 Procedimiento para la determinacion de grupos metoxilos y acido
Galacturonico (Continuacion)



ANEXO N° 6

Procedimientos del analisis quimico proximal (Humedad total,

materia seca, ceniza, proteina cruda, extracto etéreo, fibra cruda) s



Fraccionar la muestra en )

pequefios trozos y homogenizar

Pesar la muestra en balanza
semi-analitica

Sacar la muestra, y enfriar en <_

desecador durante 30 minutos

L} = .‘
Colocar la muestra en la estufa a
70 °C durante 24 horas

S 2 Pesar (registrar peso), la
« WEEE . | muestra después de secar

Figura N°24 Procedimiento para la determinacion de humedad parcial



\ \_‘“

Calentar a 105 °C en una estufa
de vacio, una caja de aluminio por
2 horas

Enfriar en un desecador durante
30 minutos

Pesar 2.5 gramos de muestra, Pesar la caja en balanza
previamente homogenizada ‘_ u analitica (anotar peso)
(anotar peso)

_> Retirar la caja de la estufa, tapar y

poner en desecador, 30 minutos

Colocar la caja destapada con
muestra, en la estufa de vacio (100
mm de Hg) a 105 °C durante 5 horas

Pesar la caja con muestra en
balanza analitica. Anotar peso

Figura N°25 Procedimiento para la determinacion de humedad total



Y
4 .I

— |7

\=£=.

Colocar el crisol limpio e identificado Retirar el crisol de la mufla y colocarlo
en una mufla a 550 °C durante 1 hora en desecador durante 30 minutos

%

Pesar el crisol vacio en balanza
analitica, anotar el peso

Colocar el crisol con muestra en ’='_ -
la mufla a 550 °C durante 2 horas <_ I""I

Retirar el crisol de la mufla, colocarlo Pesar e crisol en balanza
en desecador durante 30 minutos analitica, registrar peso

Figura N°26 Procedimiento para la determinacion de cenizas



-

P
’ Colocar la muestra en un
- tubo tecator de 250 mL

Pesar en papel filtro
+ 0.25 g de muestra

L)
i |
P 2! Agregar al tubo que contiene la
e " < muestra: -6.0 mL de acido sulfurico -

J g de mezcla catalizadora (sulfato
de potasio y sulfato de cobre)

Agitar durante 5 minutos esta
mezlca y colocar los tubos en el
equipo de digestion Kjeldhal

Conectar el sistema de extraccion de
vapores y condensacion de gases. Retirar
los tubos cuando la solucion se torne de
color verde o azul

Figura N°27 Procedimiento para la determinacién de nitrégeno proteico, etapa

de Digestion.



Agregar 25 mL de
——— - sSolucion de acido borico
mas indicadores en un
erlenmeyer de 250 mL

Enfriar Ios‘l:bos. y agregarles
aprox. 80 mL de agua destilada

- -
|
Colocar el erlenmeyer y .
<  cltubotecator, enel
Recibir el destilado en el aparato de destilacion =
erlenmeyer de 250 mL,
después de 5 minutos de 4

trabajo, en el cual se vera un —
cambio del indicador de rojo
a verde. Dejar enfriar el tubo

destilado

Figura N°28 Procedimiento para la determinacién de nitrégeno proteico, etapa
de Destilacion.



Titular el destilado obtenido con

solucion de acido clorhidrico
0.1N hasta cambio de color del =
indicador que va de verde a rojo

Figura N°29 Procedimiento para la determinacién de nitrégeno proteico, etapa
de Titulacion



l;esar en'papoil filtro 2|g Colocar la muestra en un
| I e muestra a la que se la _) RSB N
determinado humedad a dedZLii i’;g?;f::"pg’:;"o y

- 105 °C

Cubrir la muestra con un
papel filtro de casi igual

Colocar el dedal con la muestra damioto alanteds dal
en el recipiente para muestras y -« dedal o utilizar algodon
fijarlo bajo el condensador del Esto permite que el éter 'Se
equipo de extraccion distribuya de forma uniforme
-~

Agregar 150 mL de

Pesar un balon limpio y seco  ——————Jm=  &ter al balén de fondo

plano, colocarlo sobre
el condensador

Observar si hay escapes de éter

después de que este comienza a

ebullir y condensarse. Cuando el

nivel del éter en el balon de grasa ‘
baje y suba constantemente, el

aparato puede dejarse solo y
realizar observaciones periddicas.
Extraer durante 8 horas

Abrir la llave del agua que
enfria el condensador

Figura N°30 Procedimiento para la determinacion de extracto etéreo.



Después de que la extraccion

se complete, bajar los ) Remover las muestras y colocarlas
condensadores y permitir que en un beaker para recoger el éter
el dedal drene completamente

Colocar nuevamente
Remover los balones, antes de ( los balones con grasa
que el éter se evapore hasta y destilar el éter
sequedad

Completar la evaporacion del éter
que queda en los balones de grasa,
dejandole sobre la mesa un tiempo

Vaciar el éter destilado en
un recipiente especial para
conservar el éter

18]

T.:g. :T ( Secar los balones con

grasa en estufa a 100 °

Enfriar en desecador

Pesarlos, | I
registrar el pesc

Figura N°31 Procedimiento para la determinacioén de extracto

etéreo. (Continuacion)



Colocar la muestra desengrasada Colocar la muestra desengrasada en
en un beaker de 600 mL que _> un beaker de 600 mL que contenga

contenga 200 mL de H2S04 1.25 % 200 mL de H2504 1.25 %

Filtrar a traves de la tela especial Retivar sl heakardal
puesta en el embudo y recibir las 4_ 9 2 MOROL o0

aguas de lavado en un beaker limpio aparaig de dlgesl_lon al
terminar los 30 minutos

Al beaker original

Lavar el residuo con agua _» Naa%rsg:rzlg f,foy'}}tv‘;f a
hirviendo, hasta que el agua de ebullicién, 30 minutos
lavado no presente reaccion
acida, lo que se comprueba con
el indicador anaranjado de metilo

Lavar con agua destilada hirviendo
como el paso anterior y comprobar
la ausencia de reaccion alcalina
agregando gotas de fenolftaleina,
hasta coloracion rosa

Figura N°32 Procedimiento para la determinacion de fibra cruda



Pasar el residuo
cuantitativamente a un crisol Agregar 15 mL de etanol y

gooch con malla sintetizada, y —) filtrar aplicando vacio
colocarlo en el frasco kitasato

Secar el crisol en
estufa a 130 °C,
2 horas

Colocar el crisol en
desecador, y pesar
en balanza analitica

Colocar en desecador
para enfriar

Calcinar el residuo a 600 °C por
30 minutos

Pesar, registrar el peso

Figura N°33 Procedimiento para la determinacion de fibra cruda. (Continuacion)



ANEXO N° 7

Procedimientos para la determinacién de minerales (fosforo y

calcio)



Al crisol con cenizas
(provenientes de la Agregar 20 mL de .
i determinacion de _> agua destiladay @ =
‘ cenizas) agregar 5 mL colocar en hotplate a
L de HCI concentrado 100°C y evaporar =~ ~
aprox. a 10 mL @

Lo
e
-

wesn  Filtrar papel Whatman Enfriar a temperatura
N°42 y recibir en balon ambiente
volumétrico de 100.0 mL

Aforar, rotular y conservar

Figura N°34 Esquema preparacion de solucion madre para determinaciéon de

minerales.



Preparacion del blanco para la determinacion de Calcio

Anadir 5.0 mL de HCI

Aforar con agua
concentrado + 6.0 mL 9

de solucion de lantano bidasthada y
/ (50 giL) hamageniar Obtener Iléclura en
k equipo de absorcion
J atomica

Preparacion de soluciones estandar (Para preparar 50.0 mL de cada estandar)

—> 0.3 ppm
0.75 mL e
Solucion madre 50 mL
Solucién madre 2 g mL 1000 ppm Ca mS  2.0ppm
1000 ppmCa ———— 2 150'm1)
1
20 ppm Ca _,5 0 mL 6.0 ppm

* Aforar con agua bidestilada

Muestra

Afadir en un balon de
Aforar con agua
100 mL 250 mlde ~ ——J pidostilada y

o

solucion madre + 6.0 mL ; Obtener Iéclura en
/. de solucio lantano (50g/L) homoghnizas equipo de
‘( 1003) absorcion atomica,
(422.7 nm)

Figura N°35 Procedimiento para determinacién de Calcio



Preparacion de estandares de fosforo

0.0mL
—> 0 ppm
Pipetear de la solucion 50 mL
concentrada de fosforo los ——> 4 ppm
siguientes volimenes
+ 4 mL acido sulfdrico 10 N 100 mL
—> Sppm )
15.0 mL 1002
'g 12 ppm ‘~ /
200 mL
> 16 ppm

Preparacion de muestra y estandares a realizar

Pipetear en un tubo Pipetear en otros tubos 2 mL
de ensayo 5 mL de S = de reactivo vanado-molibdico
solucion madre tapar y agitar por 30 segundos

Transferir la
; muestra y los
/ ! - estandares a
e celdas del ~M——— Reposo por 5 minutos
e espectrofotometr
oy leerauna

longitud de onda
de 420 nm

Figura N°36 Procedimiento para la determinacién de fésforo



ANEXO N°8
Matial (Pereskia lychnidiflora)

Preparacion del material vegetal

Seleccion del lugar de
recoleccion

—»r _ ¥
Lavar con una solucion de agua Cortar las hojas con ayuda de
potable e hipoclorito de sodio tijeras, evitando las espinas del

tallo que presenta la planta

) Cortar las hojas hasta

obtener trozos pequenos

Secar hojas con papel toalla

Figura N°37 Preparacion de material vegetal (Matial)



ANEXO N° 9

Extraccion asistida por ultrasonido

Agregar 500 g de hojas molidas Colocarlo en el sonicador y programar
en 1L de agua preservada por 60 y 90 minutos respectivamente

Luego de transcurrido el
tiempo correspondiente filtrar

Figura N°38 Procedimiento para la extraccion asistida por ultrasonido de 60y
90 minutos (Matial)



ANEXO N°10

Soluciéon de pectina al 5%

s —

2 Calentar 600 mL de agua y afiadir la
Pesar 15 g de pectina pectina; agitar hasta disolucion completa

Figura N°39 Procedimiento para la preparacion de la solucién de pectina al 5%



ANEXO N° 11

Preparacion de mezclas (Mezcla M1E60 y Mezcla M2E90)

(Proporcion 2:1): Agregar 200 ‘ o
mL de solucion de pectina al Repetir el procedimiento

5% y 100 mL de extracto E60. para mezcla M2ES0
) = utilizando el extracto ES0

y solucion de pectina 5%

Figura N°40 Procedimiento para la preparacion de mezclas



ANEXO N° 12

Determinacién de la Viscosidad

Encender el viscosimetro y
colocar la muestra para realizar
la medicion de viscosidad

Leer la viscosidad a 0.3, 0.6,
05,1,15,2,25,3,4,5,6,
10,12, 20,50 y 100 RPM
seleccionando el spin segun
la consistencia de la mezcla

Anotar el valor de
viscosidad expresada en cP
por cada una de las RPM.

Figura N°41 Procedimiento para la toma de viscosidad



ANEXO N° 13

Identificacién de material vegetal Citrus aurantium

. @I | MINISTERIO
».%+" | DECuUrTURA
GOBIERNODE |
EL SAIVADOR. |

Ingeniero Sergio Armando Maravilla
Jefe Quimico y Profesor Universitario [11
Presente

Por este medio hago constar que la muestra recolectada en la Finca la [lusién, Cant6n Santa
Rita Almendro, Municipio Santiago Nonualco, Departamento La Paz, en fecha 16 de febrero
de 2019, por Claudia Grande Coreas y Juana Cecilia Romero Hemindez, con caracteristicas
de Arbol de 3mt. Frutos maduros, en la cual se incluye la nota: Injerto de Naranja valencia en
naranja agria. Con dicha informacién y al examinar la muestra se determina que pertenece a
la especie Citrus aurantium L. de la familia Rutaceae, la cuil sera depositada en la coleccion
nacional del herbario MHES del Museo de Historia Natural de El Salvador, bajo el niimero
de Voucher ]. Menjivar et 2/5142. .

Para los usos que estime conveniente se extiende la presente constancia de identificacién de
muestra botinica a los 14 dias de octubre del ano 2019.

Curadora Herbario MHES
Coordinadora Colecciones de Historia Natural MUHNES.

Direccién General de Patrimonio Cultura y natural - Direccién de Museos — Museo de Historia
Natural de El Salvador
Teléfonos (503) 2270 9228, 2270 1387; muhnes@cultura.gob.sv
www.cultura.gob.sv

Figura N° 42 Carta de notificacion de resultados de la identificacion de naranja.



ANEXO N° 14

MONOGRAFIA DE PECTINA USP 30



Pectina

Pectina [9000-69-5].» La Pectina es un carbohidrato purificado que se
obtiene a partir del extracto acido diluido de la porcién interna de la cascara
de los frutos citricos o de la pulpa de la manzana. Contiene principalmente

acidos poligalacturénicos parcialmente metoxilados.

La Pectina contiene no menos de 6,7 por ciento de grupos metoxilo (—OCHs)
y no menos de 74,0 por ciento de acido galacturénico (CgH1007), calculado

con respecto a la sustancia seca.

NOTA — La pectina comercial para la produccién de productos alimenticios
gelatinosos se normaliza por conveniencia a “grado 150 de gelatinizacion”
mediante la adicidon de dextrosa u otros azucares y algunas veces contiene

citrato de sodio u otras sales amortiguadoras.

Esta monografia hace referencia a la pectina pura a la que no se le han

agregado tales productos.

Envasado y almacenamiento — Conservar en envases impermeables.
Etiguetado — Etiquetar indicando si proviene de manzana o de citricos.

Identificacion —

A: Calentar 1 g con 9 mL de agua en un bafio de vapor, reponiendo el agua
perdida en la evaporacion, hasta que se forme una solucién que se forma un

gel firme al enfriarse.

B: A una solucion (1 en 100), agregar el mismo volumen de alcohol: se
forma un precipitado translucido y gelatinoso (diferenciacion de la mayoria

de las gomas).



C: A5 mL de una solucion (1 en 100) agregar 1 mL de hidroxido de sodio 2N
y dejar reposar a temperatura ambiente durante 15 minutos: se forma un gel

o semigel (diferenciacién de la goma tragacanto).

D: Acidificar el gel de la prueba anterior con &cido clorhidrico 3N y agitar: se
forma un precipitado voluminoso, incoloro y gelatinoso que al hervirlo se

torna blanco y floculento (4cido pectinico).

Limites microbianos <61> Cumple con los requisitos de la prueba para la

ausencia de Salmonella spp.

Perdida por secado <731> Secar a 1058 durante 3 horas: no pierde mas de

10,0% de su peso.
Arsénico, Método Il <211>: 3 ppm.

Plomo—Agregar 2,0 g de Pectina a 20 mL de acido nitrico en un matraz
Erlenmeyer de 250 mL, mezclar y calentar el contenido cuidadosamente
hasta que se disuelva la Pectina. Continuar el calentamiento hasta que el
volumen se reduzca hasta aproximadamente 7 mL. Enfriar rdpidamente
hasta temperatura ambiente, transferir a un matraz volumétrico de 100 mL y
diluir a volumen con agua. Una porcion de 50,0 mL de esta solucidon no
contiene mas de 5 mg de plomo (correspondiente a no mas de 0,0005% de
Pb) cuando 146 se prueba conforme a la prueba de limite de Plomo,
utilizando 15 mL de solucién de citrato de amonio, 3 mL de solucion de
cianuro de potasio y 500 mL de solucion de clorhidrato de hidroxilamina.
Después de las primeras extracciones con ditizona, lavar las capas de
cloroformo combinadas con 5 mL de agua, desechar la capa de agua y
continuar de la manera habitual extrayendo con 20 mL de &cido nitrico
diluido (1 en 100).



Azucares y acidos organicos—Colocar 1 g en un matraz de 500 mL,
humedecer con 3 a 5 mL de alcohol, verter rdpidamente 100 mL de agua,
agitar y dejar en reposo hasta su completa disolucién. Agregar a esta
solucion 100 mL de alcohol que contenga 0,3 mL de &acido clorhidrico,
mezclar y filtrar rapidamente. Medir 25 mL del filtrado en una capsula tarada,
evaporar el liquido en un bafio de vapor y secar el residuo en un horno de
vacié a 50° durante 2 horas: el peso del residuo no es mayor de 20 mg.
Impurezas organicas volatiles, Método IV <467>: cumple con los requisitos.
(Oficial hasta el 18 de julio de 2007)

Valoracion de grupos metoxilo—Transferir 5,00 g de Pectina a un vaso de
precipitados adecuado y agitar durante 10 minutos con una mezcla de 5 mL
de &cido clorhidrico y 100 mL de alcohol al 60 por ciento. Transferir a un
filtro de vidrio sinterizado (crisol de 30 a 60mL o tipo Buchner, poro grueso) y
lavar con seis porciones de 15mL de la mezcla de &cido clorhidrico - alcohol
al 60 por ciento, seguido de alcohol al 60 por ciento hasta que el filtrado esté
libre de cloruros. Finalmente, lavar con 20 mL de alcohol, secar durante 1
hora a 105°, enfriar y pesar. Transferir exactamente una décima parte del
total del peso neto de la muestra seca (representa 500 mg de la muestra
original sin lavar) a un matraz Erlenmeyer de 250 mL y humedecer con 2 mL
de alcohol. Agregar 100 mL de agua libre de dioxido de carbono, insertar el
tapdn y agitar ocasionalmente por rotacion moderada hasta que la Pectina

se disuelva por completo.

Agregar 5 gotas de fenolftaleina SR, valorar con hidréxido de sodio 0,5N SV
y registrar los resultados como titulo inicial. Agregar 20,0mL de hidroxido de
sodio 0,5N SV, insertar el tapdn, agitar vigorosamente y dejar en reposo
durante 15 minutos. Agregar 20,0mL de &cido clorhidrico 0,5N SV y agitar
hasta que desaparezca el color rosa. Agregar fenolftaleina SR y valorar con
hidroxido de sodio 0,5N SV hasta un color rosado tenue que persiste



después de agitar vigorosamente: registrar este valor como titulo de
saponificacion. Cada mL de hidroxido de sodio 0,5N utilizado en el titulo de

saponificacion equivale a 15,52 mg de —OCHgs.

Valoracion de acido galacturonico—Cada mL de hidréxido de sodio 0,5N
utilizado en la volumetria total (el titulo inicial sumado al titulo de
saponificacion) en la Valoracion de grupos metoxilo equivale a 97,07 mg de
CeH1007.



ANEXO N° 15

Resultados de analisis Bromatoldgico y minerales.

Figura N° 43 Hoja de resultados del analisis bromatoldgico y minerales: calcio y
fosforo.



ANEXO N° 16

Cuadro de ingesta diaria recomendada,

Tabla N°12 Aporte dietético recomendado,Ingesta adecuada (Al) requerimiento

medio estimado (EAR) en adultos sanos >19 afios

NUTRIENTE Unidad RDA H* RDA M AlH** AIM
Proteina g 56 46 EAR 46 EAR 38
Grasa g - - 17 12
Fibra Total g - - 38 25
Carbohidratos g 130 130 EAR 100 | EAR 100
Fosforo mg 700 700 - -
Calcio mg - - 1000 1000

* RDA H Aporte dietético recomendado para hombres sanos
RDH M Aporte dietético recomendado para mujeres sanas
** AJH Ingesta adecuada para hombres sanos

AIM Ingesta adecuada para mujeres sanas




ANEXO N° 17

Calculos para discusion de resultados de analisis bromatologico y

minerales: calcio y fosforo.
Ejemplo de calculos
Proteina Cruda
Aporte dietético recomendado

Hombre 56 g Mujer 46 g

Minerales

Calcio

ppm=mg/L

27,283.56 ppm = 27,283.56 mg/L

ppm =mg de soluto/ Litros de solucidn
27,283.56 mg/L= Xmg/1Litro de solucion
27,283.56 mg/L (1 L)= Xmg

X=27,283.56 mg



Anexo N°18

Reactivos y Cristaleria



REACTIVOS, CRISTALERIA Y EQUIPOS UTILIZADOS PARA EXTRACCION
DE PECTINA A PARTIR DE ALVEDO Y FLAVEDO DE NARANJA POR EL
METODO DE HIDROLISIS ACIDA.

Reactivos

- Acido citrico
- Alcohol 90°
- Agua bidestilada

Cristaleria

- Vaso de precipitado 3,000 mL
- Vaso de precipitado 2,000 mL
- Agitador de vidrio

- TermOmetro

- Agitador magnético

- Colador metalico

- Papel aluminio

- Vidrios de reloj
Equipo

- Balanza analitica

- Balanza granataria
- Hotplate

- Estufa

- pHmetro

REACTIVOS, CRISTALERIA'Y EQUIPOS UTILIZADOS PARA LA
REALIZACION DEL EXTRACTO ACUOSO DE MATIAL.

Reactivos



- Agua bidestilada
- Metilparabeno

- Propilparabeno
Cristaleria

- Vaso de precipitado 1,000 mL
- Agitador de vidrio
- Papel Parafilm

- Papel carbén
Equipo

- Hotplate

- Limpiador ultrasénico

REACTIVOS, CRISTALERIA Y EQUIPOS UTILIZADOS PARA LA
CARACTERIZACION DE LA PECTINA

Reactivos

Alcohol 60 %
Pectina

- NaOHO.5N
- NaOH ACS

- HCIO5SN

- HCI Concentrado

- Fenolftaleina
Cristaleria

- Vasos de precipitados de 250 mL
- Agitador magnético



- Plumén indeleble
- Embudo Buchner
- Probetas

- Erlenmeyer

- Vidrio de reloj
Equipo

- Hotplate

- Estufa Thermo scientific

REACTIVOS, CRISTALERIA Y EQUIPOS UTILIZADOS LA PREPARACION
DE MEZCLAS.

Equipo
- Hotplate
Reactivos

- Extracto acuoso de Matial

-  Pectina
Materiales

- 1 vasos de precipitados de 500 mL

- 1 agitador magnético

REACTIVOS, CRISTALERIA Y EQUIPOS UTILIZADOS PARA LA TOMA DE
VISCOSIDAD DE LAS MEZCLAS.

Cristaleria

- Vaso de precipitado de 300 mL



- Agitador de vidrio
Equipo
- Viscosimetro

REACTIVOS, CRISTALERIA Y EQUIPOS UTILIZADOS
PREPARACION DE REACTIVOS

Preparaciéon de Agua libre de CO;
Reactivos

- Agua destilada
Cristaleria

- Vaso de precipitado de 2000 mL
- Vidrio de reloj
- Agitador de vidrio

Equipo

- Hotplate
Preparacion de NaOH 0.5 N
Reactivos

- Hidréxido de sodio ACS
- Agua libre de CO,
- Biftalato de potasio

- Fenolftaleina SR
Cristaleria

- Beaker plastico de 25 mL
- Beaker de 500 mL

PARA

LA



- Balén volumétrico de 500 mL
- Erlenmeyer 250 mL
-  Buretade 50 mL

- Soporte metalico
Equipo

- Balanza Granataria
Preparacion de HCI 0.5 N
Reactivos

- Acido Clorhidrico 37%
- Agua destilada
- Trometamina

- Verde de bromocresol
Cristaleria

- Beaker de 500 mL

- Baldén volumétrico de 500 mL
- Erlenmeyer 250 mL

- Buretade 50 mL

- Soporte metalico

- Probeta de 25 mL

Equipo

- Balanza Analitica



ANEXO N° 19

Procedimientos para la preparaciéon de reactivos



Procedimiento para la preparacién de Agua libre de CO2

1. Colocar 2000 mL de agua destilada en un vaso de precipitado de 2000 mL y

colocarlo en hotplate.
2. Llevar a ebullicién durante 5 minutos.

3. Tapar con vidrio de reloj.
4. Dejar enfriar hasta temperatura ambiente.

Preparacion de agua preservada
1. Pesar 0.18 g de metilparabeno y 0.02 g de propilparabeno.

2. Calentar en hotplate 100 mL de agua destilada hasta alcanzar 80 °C.

3. Agitar hasta una disolucién completa y dejar en reposo hasta alcanzar una

temperatura ambiente.
Procedimiento para preparaciéon de NaOH 0.5 N

1. Pesar en balanza granataria en vaso de precipitado plastico 20 g de
Hidroxido de sodio ACS.

2. Verter en un vaso de precipitado de 500 mL aproximadamente 500 mL de
agua libre de CO2.

3. Disolver el Hidréxido de sodio en 100 mL de agua libre de CO2 en camara de
extraccion de gases y transferir a un balén de 500 mL, realizando 2 lavados al

vaso de precipitado con agua libre de CO2
4. Llevar a aforo el balon de 500 mL con agua libre de C02 y homogenizar.

5. Envasar en un frasco plastico de polietileno y etiquetar.



Estandarizacién

1. Pesar en un vaso de precipitado de 20 mL exactamente 2.5 g de biftalato de

potasio (Previamente triturado y secado a 120 °C) en balanza analitica.

2. Disolver el biftalato previamente pesado en 75 mL de agua libre de CO2 en

un Erlenmeyer de 250 mL y agregar 2 gotas de fenolftaleina SR.

3. Valorar con la solucién de hidroxido de sodio hasta obtener un color rosado

permanente.

Cada 102.11 mg de biftalato de equivalen a 1 mL de hidréxido de sodio 0.5 N.
Procedimiento para preparacion de HCI 0.5 N

1. Al balén de 500 mL agregar aproximadamente 300 mL de agua destilada.

2. Colocar el balén en un bafio de hielo y adicionar por las paredes del bal6n
volumétrico 21.5 mL de &cido clorhidrico al 37% (Realizar en camara

extractora). 3. Enfriar el contenido hasta temperatura ambiente.
4. Aforar el balon volumétrico con agua destilada.

5. Homogenizar el contenido del bal6n volumétrico.

6. Envasar el contenido en un frasco y etiquetar.
Estandarizacion

1. Pesar con exactitud 2.5 g de trometamina en un vaso de precipitado de 100

mL (secado a 105° durante 3 horas).
2. Disolver en 50 mL de agua y agregar 2 gotas de verde de bromocresol SR.

3. Valorar con acido clorhidrico 0.5 N hasta un punto final amarillo palido.



Cada 60.57 mg de trometamina equivalen a 1 mL de &cido clorhidrico 0,5 N.
Preparaciéon de Fenolftaleina
1. Pesar 1 g de Fenolftaleina y transferirlo a un vaso de precipitado de 150 mL.

2. Diluir la Fenolftaleina en 100 mL alcohol.



