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RESUMEN:

Se evalué la extraccion acida (acido citrico; pH=3) asistida con ultrasonidos de pectina de
muestras de guayaba. Una extraccién con Hidrolisis Acida (HA) y una con Hidrolisis Acida
Asistida con Ultrasonidos (HAUS) fueron llevadas a cabo a tres diferentes tiempos (10, 30 y
40 minutos) a temperatura constante (75+£0.1°C). Para los ultrasonidos, un maximo del poder
eléctrico fue utilizado (100%). EI rendimiento de la extraccion (%RE) el grado de
esterificacion (%GE) y el contenido de &cido anhidrogalacturdonico (AAG%) fueron evaluados,
asi como la identificacion de la pectina mediante una espectrofotometria FT-IR. La extraccion
con HAUS afect6 el %RE de la pectina (p<0.05), mostrando los mayores valores (6.4%) que
con la HA (2.6%). El %GE de la pectina con HAUS fue mayor al 80.58 %, mientras que con
HA se alcanzé un 70.66%, por lo que se consideré como una pectina de alto metoxilo ya que
cuenta con un GE mayor al 50%. La espectrofotometria permitié observar que a mayor
tiempo de extraccién, menor el porcentaje de transmitancia (%T) para un mismo tiempo, asi,
un menor %T, una mayor concentracién de pectina. La extraccion con HAUS puede ser
considerada como una herramienta util para la extraccion de pectinas a partir de la guayaba.

ABSTRACT:

The acid extraction (citric acid; pH=3) assisted with ultrasound of pectin from guava was
evaluated. An acid hydrolysis extraction (AH) and assisted with ultrasound (AHUS) were
carried out at three different times (10, 30 and 40 minutes) at constant temperature
(75%0.1°C), A maximum of electrical power (100%) was used in the ultrasonic procedure. The
extraction vyield (%Y) the degree of esterification (%DE) and the content of
anhydrousgalacturonic acid (AAG%) were evaluated, as well as, the identification of pectin by
FT-IR spectrophotometry. The AHUS extraction affects the %Y pectin (p<0.05), showing the
highest values (6.4%) than with AH (2.6%). The %DE of pectin with AHUS was higher than
80.58%, while a 70.66% with a HA was reached, so it was considered a high methoxyl pectin
since it has a greater than 50% of DE. The spectrophotometry showed that, the longer the
extraction, the lower the percent transmittance (%T) for the same time, therefore, for a lower
%T, greater the concentration of pectin. Thus, the HAUS extraction can be considered a
useful tool for extracting pectins from guava.
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INTRODUCCION.

Las pectinas son compuestos de alto peso molecular, hidrosolubles de origen vegetal
presentes en la pared celular con predominancia en la lamina media de fuentes
naturales como son las frutas y verduras. Asimismo, se consideran un polisacarido
complejo insoluble en alcohol y disolventes organicos, constituido por acido D-
galacturénico unido por enlaces a-1,4 el cual se encuentra parcialmente esterificado
por grupos metilo. Dichos compuestos, resultan de gran interés ya que por un lado,
son considerados como ingredientes funcionales, es decir, que tienen la capacidad
de disminuir y prevenir enfermedades cronicas degenerativas (cardiovasculares,
metabdlicas y digestivas). Por otra parte, resultan altamente demandados por parte
de la industria alimentaria como espesante y gelificante ya que, posee la capacidad
de formar geles en un medio acido (Wang et al., 2014). Las pectinas se extraen a
altas temperaturas para hidrolizar la protopectina usando acidos como el sulfurico,
fosfdrico, nitrico, clorhidrico o citrico. Después de la concentracion, la pectina se
precipita con la adicion de alcohol, se seca, se granula y finalmente se tamiza (Woo
et al., 2010). A comparacion de las tecnologias tradicionales existen técnicas nuevas
las cuales permiten asistir el proceso de extraccion, es este el caso de los
Ultrasonidos de Alta Intensidad ya que se les considera una técnica nueva la cual
permite que los compuestos a buscar se desprendan de una forma adecuada de la
pared celular sin que pierdan sus propiedades esenciales (Abid et al., 2014). No
obstante, existen factores como lo son las condiciones del proceso y la naturaleza
del alimento los cuales influyen en la perdida de compuestos de interés en los
alimentos, lo que lleva a explorar los procesos de extraccion para asi demostrar el
potencial que esta técnica actual promete. Por lo tanto, el objetivo del presente
trabajo fue obtener pectinas mediante Hidrdlisis Acida asistida con Ultrasonidos de
Alta Intensidad (USAI) a partir de guayaba (Psidium guajava L. var. Media China).

MATERIALES Y METODOS.

Para la obtencion de pectina se analizé un lote de guayaba variedad Media China
obtenida en un mercado del estado de Puebla (México). Se aplicaron la extraccion
convencional con Hidrélisis Acida (HA) y asistida por USAI (HAUS), estableciendo
tiempos de 10, 30 y 40 minutos a una temperatura de 75°C con un medio acidulado
de acido citrico. Las guayabas fueron escaldadas (100°C, 5 minutos) para
posteriormente ser almacenadas a 5°C. Asi, la extraccion con HA se realizd
utilizando 5.0 g de muestra en 100 mL del medio acidulado, con ayuda de un
medidor potenciometro (UB-10, Denver Instruments). Las soluciones resultantes se
filtraron con ayuda de una tela y se llevaron a una temperatura de 4°C. Por otro
lado, la extraccion con HAUS se llevd acabo utilizando una sonda ultrasénica
(UP400S, Hielscher Ultrasound), asi, se usaron 5.0 g de muestra en 100 mL del
medio acidulado y se manejé una amplitud del 100%. La temperatura fue constante
(75°C) con la ayuda de un bano de recirculacion (AD07R-20, PolyScience).

Al caracterizar las pectinas se determind el rendimiento (%) en relacién al peso de

pectina obtenida con respecto al peso de la muestra seca.
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Se determiné el peso equivalente y el contenido de metoxilo segun el método
propuesto por Owens (1952), para posteriormente calcular el contenido de Acido
Anhidrogalacturonico (AAG). El grado de esterificacion se determiné por el método de
Ranganna (1986). Finalmente, para la identificacion de los grupos funcionales
propios de la pectina se ocup6 un espectrofotdmetro de infrarrojo (One FT-IR, Perkin
Elmer Precisely) con 100g de muestra seca.

RESULTADOS Y DISCUSION.

Rendimiento de extraccion

Los resultados obtenidos en el rendimiento de la pectina en funciéon del tiempo de
extraccion convencional y la asistida con ultrasonidos se muestran en la Figura 1.
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Figura 1. Rendimiento de pectina obtenido a
partir de HA e HAUS. Valores promediozLSD

El tiempo de extraccion para ambas técnicas (HA y USAI) mostré diferencias
significativas (p<0.05) entre los 10 y 30 minutos de tratamiento, siendo constante a
tiempos largos (30 y 40 minutos), por lo que para las extracciones por arriba de los
30 minutos, se obtienen mayores rendimientos de pectina, siendo los valores
promedio de 3.8 para HA y 6.3 para HAUS. Por otro lado, cuando ambas técnicas
son comparadas, se pudo observar que para todos los tiempos de tratamiento, la
extraccion USAI obtuvo (p<0.05) los mayores porcentajes de rendimiento, asi, para
un tiempo de 10 minutos, la diferencia entre ambos tratamientos fue del 61.02%,
mientras que para los 30 y 40 minutos los porcentajes promedio de rendimiento
obtenido fue de 40.33y39.07%, respectivamente.

La cantidad de compuestos bioactivos obtenidos mediante el tratamiento asistido con
USAI se puede ver influenciado por el tiempo de extraccion, ya que implica una
mejora en la trasferencia de materia, lo que favorece a la obtencion de una cantidad
mayor de compuestos obtenidos. Sin embargo, la cantidad de compuestos puede
llegar a disminuir con la aplicaciéon de tiempos muy prolongados en conjunto con
potencias ultrasonicas altas ya que resulta posible una degradacion de compuestos
debido a reacciones de sondlisis provocados por la onda ultrasénica ocupada.
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Contenido de Acido Anhidrogalacturénico (AAG).
La Tabla |, muestra los porcentajes obtenidos del contenido de AAG para cada
tratamiento a diferentes tiempos de extraccion. El tratamiento con HA solo mostré
diferencias significativas (p<0.05) entre los 10 y 30 minutos de extraccion, mientras
que la extraccion asistida con USAI a los 40 minutos.

Tabla I. Determinacién del contenido de AAG ( %) de pectina obtenida a partir de
guayaba

Tratamiento

Tiempo de extraccion

HA HAUS
10 26.39+0.61%" 28.39+0.40%®
30 29.32+0.42°* 29.45+0.21%8
40 29.68+0.53"* 30.74+0.81°*

Valores promediotdesviacion estandar (n=3). Diferentes letras (a, b, ¢) en la misma
columna muestran diferencias significativas (p<0.05) entre los tiempos de
extraccion para un solo tratamiento. Diferentes letras (A, B, C) en la misma fila
muestran diferencias significativas (p<0.05) entre tratamientos para un solo tiempo.

Ademas, para todos los tiempos, el porcentaje de AAG fue significativamente mayor
(p<0.05) con la extraccion asistida con USAI. El porcentaje de AAG nos permite
identificar la pureza de la pectina extraida por lo que se infiere que el efecto de la
cavitacion ademas de permitir una mayor obtencién de pectina, influyd en la pureza
de la misma. No obstante, los porcentajes promedio de AAG obtenidos en el
presente trabajo (28.46 y 29.53% para la HA y USAI, respectivamente) resultaron
por debajo de los reportados por Ahmad & Rongen (2014) (67.4% a 82.1%) y por
Chacin & Marin (2010) los cuales se encuentran del 50.4810.35% a 51.5410.60%.

En este estudio el bajo contenido de AAG en las pectinas obtenidas puede deberse
a la presencia de azucares neutros los cuales estan unidos a la cadena principal del
AGA por uniones glicosidicas 1,2, asimismo estos azucares causan ramificaciones
o plegamientos en las moléculas y se dificulta que se alineen e interactiuen para
formar zonas de union, dichos azucares posiblemente se encuentran a partir de la
precipitacion de la pectina por etanol. Otro factor en el bajo contenido de AAG
puede deberse a la presencia de altas cantidades de proteinas solubles (Ahmad &
Rongen, 2014).

Grado de esterificacion (GE)

La Figura 2 muestra que el tiempo de extraccion influyo significativamente (p<0.05)
sobre el porcentaje del GE a partir de los 30 minutos de tratamiento para aquellas
muestras en las que la extraccidn de pectina se llevo a cabo con HA, caso contrario
para aquellas tratadas con HAUS.
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Figura 2 Porcentaje del grado de esterificacion de pectina
obtenida a partir de HA e HAUS. Valores promedioxLSD

Sin embargo, las diferencias entre las técnicas de extraccion fueron evidentes para
todos los tiempos de tratamiento, obteniendo los mayores valores para aquellas
muestras tratadas con HAUS, obteniendo valores promedio del 82.07%, mientras
que la HA obtuvo un promedio del 75.24%. Es asi, como los valores obtenidos en el
presente estudio tanto para la HA como la HAUS se encuentran por encima de los
reportados por Camacho et al. (2010) los cuales son de 77.1% en muestras de
guayaba Regional Roja, asimismo que los reportados por Ahmad & Rongen (2014)
(53.4%) en muestras de cascara de guayaba. Por lo tanto, dichos compuestos
presentan un alto GE para ambos tratamientos (HA e HAUS), esto se debe a la
posible presencia de otros grupos funcionales (etoxilos) ademas de los que
componen estructuralmente a las pectinas, los cuales al unirse con los grupos
carboxilos libres unidos al acido galacturénico llegan a formar complejos que
permiten que se genere una alta esterificacion entre estos. Asimismo, se infiere que
el grupo acido que compone dichos polisacaridos esté reaccionando de forma
diferente a la normal durante los procesos de hidrolizacién acida provocando la
posible formacién de grupos amidas, lo que influye en éste parametro.

Espectrofotometria IR de pectinas obtenidas a partir de HA e HAUS

Los espectros IR mostraron que tanto para la extraccion mediante HA (Figura 3a)
como para la HAUS (Figura 3b) las vibraciones de tension de los diferentes grupos
funcionales correspondieron a aquellos que conforman una pectina. De la misma
manera, se pudo observar que el porcentaje de transmitancia se vio afectado por los
diferentes tiempos de extraccion, por lo que para un tiempo de 40 minutos, menor es
el porcentaje de transmitancia como consecuencia de que existid una mayor
presencia de solidos, los cuales no permitieron el paso de la luz, por lo que a mayor
tiempo de extraccidn, mayor el contenido de solidos y menor es la transmitancia.
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Figura 3 Comparacién entre espectros IR de pectinas obtenidas en diferentes tiempos (10, 30 y 40
minutos) de extracciéon: a) HA, b) HAUS.
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Figura 4 Espectro infrarrojo de pectinas obtenidas a partir de guayaba por HA e HAUS a un mismo
tiempo de tratamiento (40 minutos).

Finalmente, se observé (Figura 4) que para un mismo tiempo de extraccion (40
minutos), los espectros IR mostraron que si existen diferencias entre las técnicas de
extraccion. Asi, para el espectro correspondiente a la muestra extraida con HAUS,
éste mostré o menores porcentajes de transmitancia de sus respectivos grupos
funcionales, infiriendo que el fendmeno de cavitacion generado por las ondas
ultrasodnicas, intensificd la transferencia de masa, por lo que se obtuvo una mayor
concentracion de solidos y por lo tanto, un menor paso de la luz, a diferencia de la
HA. Asimismo, los ultrasonidos en conjunto con altas temperaturas podrian estar
provocando un proceso de despolimerizacion (Delgado, 2015) el cual ocasiona la
ruptura de enlaces entre las estructuras quimicas de la pectina dando origen a un
aumento en la cantidad de grupos funcionales presentes en la misma.
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Por lo tanto, se concluye que la extraccion acida asistida con ultrasonidos (HAUS) en
comparacién con una técnica de extraccion acida convencional (HA), puede ser
considerada como una técnica mas eficaz, capaz de proporcionar pectinas obtenidas
de guayaba con una considerable reduccién del tiempo de extraccion en
comparacion con la técnica de extraccién convencional.
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