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Abstract

Time and temperature variables were optimized extracting pectin from creole mango peel (Mangifera indica L.) using
Response Surface Methodology (RSM). Pectin was extracted applying the method of acid hydrolysis using acetic acid and
alcohol precipitation. The process was adjusted to a second order model, where an encoded value was obtained for each
factor and the critical value characterized as a maximum of 96.84 °C and 103.93 minutes; a predicted value for a fixed point
0f 19.03% for yield variable in the optimum area. The second order model found using the RSM, allows to increase the yield
and quality of pectin, which contributes to cost reduction, use of ower quantity of reagents and to estimate actual yield that
could be obtain industrially in the production of pectin.
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Optimizacion de las condiciones de extraccion de pectina de
la cascara de mango criollo empleando la metodologia de
superficie de respuesta

Resumen

Se optimizaron las variables tiempo y temperatura en el proceso de extraccién de pectina de la cadscara de mango criollo
(Mangifera indica L.) empleando la Metodologia de Superficie de Respuesta (MSR). Se utiliz6 el método de hidroélisis acida
con acido acético y precipitacion alcohélica. El proceso se ajustd a un modelo de segundo orden, donde se obtuvo un valor
codificado para cada factor y el valor critico caracterizado como un punto maximo de 96,84°C y 103,93 minutos, con un
valor predicho para un punto fijo de 19,03% de la variable rendimiento en la zona del §ptimo. El modelo de segundo orden
hallado empleando la MSR, permite obtener condiciones que incrementen el rendimiento y la calidad de la pectina, lo que
contribuye a la disminucién de costos, empleo de reactivos y una estimacion del rendimiento que se puede obtener a nivel
industrial en la produccién de pectina.

Palabras clave: Pectina; optimizacion; MSR; cascara; mango.

Rev. Téc. Ing. Univ. Zulia. Vol. 40, No. 3,2017



162

Prieto y col.

Introduccion

Las pectinas son un grupo complejo de
heteropolisacaridos estructurales que contienen sobre
todo unidades de acido galacturénico. Estos compuestos
estdn presentes en las paredes celulares primarias y
en la laminilla media de las células parenquimaticas de
muchas plantas, donde estdn frecuentemente asociadas
con otros componentes de la pared celular, tales como
la celulosa, hemicelulosa y la lignina, y son responsables
de la firmeza de algunos productos. La disoluciéon de
los componentes de dicha pared celular, sobre todo de
las pectinas se ha relacionado con el ablandamiento
de diversas especies vegetales [1]. La pectina es
reconocida por sus propiedades gelificantes, por esta
razon, se emplea en la fabricacién de gelatinas, helados,
mermeladas y otros alimentos, manufactura de farmacos
y elaboraciéon de plasticos. Adicionalmente posee
atributos favorables parala salud, ya que tiene numerosas
aplicaciones en la industria farmacéutica pues ayuda a
controlar enfermedades como la diabetes, la obesidad y
la arteriosclerosis [2, 3]. En el afio 2003 en Venezuela, se
adquirieron 48319 kg de sustancias pécticas, pectinatos
y pectatos, de paises como Brasil, Dinamarca y Alemania.
Esto hace que para algunas aplicaciones los costos sean
muy elevados, debido a que esta industria no se ha
desarrollado en el pais y esto genera que la pectina sea
sustituida por otros productos [4].

En la planicie de Maracaibo existe un marcado interés
enel cultivodelmango confines de exportacion, existiendo
49 ha sembradas, con tendencia a incrementarse, que
producen 994 toneladas y presentan rendimientos de
20327Kg/ha. Sin embargo sélo una tercera parte del
mango es utilizada para su industrializacién; mientras
que enormes cantidades de esta fruta se acumulan en los
espacios publicos o privados, ocasionando un problema
ambiental de importancia. Una solucién a éste problema
podria ser la utilizacién de la cascara del mango para
extraer de esta, la pectina, una sustancia quimica
muy importante para la industria de alimentos [5]. El
aprovechamiento de la ciscara de mango beneficiariaala
industria de alimentos ya que disminuiria la importacién
de pectina, lo cual representa una alternativa rentable
para el desarrollo de la agro-industria. Se han realizado
numerosos trabajos en materia de extraccién vy
caracterizacidon de pectina, que incluyen la variacién de
las condiciones de operaciéon que mas influyen sobre
el rendimiento y caracteristicas de la pectina tales
como: tiempo, temperatura, fruto, variedad del fruto,
agente extractante, pH, estado de madurez, entre otros,
cuya contribuciéon ha sido importante para determinar
cuales de estos factores afectan en mayor medida el
rendimiento en el proceso de extracciéon de pectina [4,
6-10]. En este sentido cuando ya se han identificado

las variables que tienen mayor influencia sobre el
rendimiento en el proceso de extraccidn, el siguiente
paso es la optimizacion, es decir encontrar el conjunto
de valores donde las variables del proceso produzcan el
desempefio 6ptimo.

En el caso de la cascara del mango estudios anteriores
determinaron que los factores mas influyentes en
el rendimiento son el tiempo y la temperatura de
extraccion [11-13], por lo que se hace necesario
realizar la optimizacion de estos dos factores mediante
la Metodologia de Superficie de Respuesta (MSR).
Esta metodologia permite determinar las condiciones
optimas que conlleven a un proceso mas eficiente y
econémico, el cual se ve beneficiado por el empleo
de menor cantidad de reactivos, menor cantidad de
energfa y cantidad de fruto. Asi mismo, la utilizacién de
la cascara de mango como fuente para la extraccion de
pectina aliviaria parte el problema ambiental generado
por el cimulo de material de desecho que queda sin
utilizacién [14].

La MSR es un conjunto de técnicas matematicas y
estadisticas utiles para modelar y analizar problemas donde
una respuesta de interés recibe la influencia de varias
variables y el objetivo es optimizar esta respuesta [15]. Esta
metodologia permite proponer una ecuacioén para modelar y
predecir el comportamiento del rendimiento en el proceso de
extraccion de la pectina de la cascara de mango. El objetivo
de esta investigacion fue optimizar el proceso de extraccion
de la pectina de cascara de mango criollo.

Parte Experimental

Preparacion de la cascara seca de mango

Las cascaras de mango criollo se prepararon
siguiendo el procedimiento recomendado por Devia
[6] para producir pectinas citricas. Primeramente, se
lavaron los frutos con abundante agua destilada, luego se
pesaron y se procedid a retirar la cascara manualmente,
evitando los restos de pulpa presentes en la misma, para
posteriormente triturarlos en una licuadora industrial
con agua destilada (1Kg de cascara/4 litros de agua). La
solucidn licuada se agregd a vasos de precipitado de 1000
mL y fueron llevados a bafio Maria a una temperatura
de 95°C por 15 minutos, con la finalidad de inactivar las
enzimas. Posteriormente, se filtré la solucién en tela de
liencillo, presionando para eliminar la mayor cantidad
de agua posible, La fase sélida se lavd con abundante
agua hasta no detectar sélidos solubles mediante la
determinacién de los grados Brix. La fase sdélida se
sometid al proceso de secado a 60°C hasta peso constante.
La materia seca se pesd, triturd, se pasé a través de un
tamiz N° 18 para obtener particulas de 1mm y luego se
almacen6 herméticamente para su posterior analisis
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Extraccion de la pectina por hidroélisis acida

La extraccion de pectina se realizé por hidrdlisis
4cida con acido acético, en una relacion de materia seca:
agua acidulada (1:16 m/v). El agua acidulada y la cascara
pulverizada se introdujeron en un recipiente de vidrio
y se sometid a calentamiento con agitacién constante
hasta alcanzar las temperaturas de estudio por el tiempo
establecido dependiendo del tratamiento. Luego del
calentamiento, se procedié a enfriarla solucion rapidamente
para minimizar la degradaciéon de la pectina por el calor.
Seguidamente se filtr6 y exprimi6 manualmente, para
después centrifugar el filtrado por 10 minutos a 3000rpm,
con la finalidad de eliminar el pigmento presente en la
solucién para asi obtener una pectina mas limpia. A esta
solucién se le agregaron 1,5 volimenes de etanol para
precipitar la pectina, la cual se sometié al proceso de
secado a 60°C hasta alcanzar peso constante. Finalmente la
pectina se pes6, molié y se almacend herméticamente para
posteriores analisis [6,13, 16].

Diseno factorial

Para la extraccion de pectina de la cascara de mango
se determiné que las variables que presentaron un efecto
significativo sobre la variable de respuesta fueron la
temperatura y el tiempo de extraccion [11-13]. Por lo
cual, se planteé un disefio factorial 2? con seis puntos
centrales [15].

Ruta del Paso Ascendente

Este procedimiento consiste en localizar la zona de
exploracién evaluando la variable respuesta en aquellas
combinaciones que corresponda a un comportamiento
ascendente de acuerdo con el disefio encontrado en en el
modelo de primer orden, hasta que la variable respuesta
deje de mostrar un comportamiento ascendente.

Disefio de superficie de respuesta para
ajustar el modelo de segundo orden

Se utilizé un disefio central compuesto DCC, con puntos
centrales en la etapa donde la ruta ascendente mostré la
respuesta maxima de la variable de dependiente. A partir
de dicha informacién se construyen las combinaciones
correspondientes al disefio factorial y a las combinaciones
de las aristas.

Calculos de rendimiento

El rendimiento obtenido (%) se calculd en base a la
cantidad de pectina (g) obtenida en base seca, referente a
la cantidad de cascara de mango empleada (g).

cantidad de pectina obtenida (g)
Rendimiento % = - =100
cantidad de cascara de mango empleada (g)
(1)

Analisis Estadistico

Los datos obtenidos para la extraccion y la
caracterizaciéon de la pectina mediante la MSR fueron
analizados empleando el paquete estadistico SAS version
9.13 para Windows.

Resultados y Discusion

Modelo de Primer orden

Los valores de las variables naturales (&, € ), variables
codificadas (x, x,) y de la variable respuesta rendimiento
(y), empleadas en el disefio propuesto se muestran en
la Tabla 1. Los rendimientos obtenidos en este disefio
estuvieron en el rango de 3,08 a 12,46%, el valor mayor
de pectina fue de 12,46% y se determin6 empleando la
temperatura de 95°C y 120 minutos.

Tabla 1
Datos del disefio propuesto para ajustar el modelo de primer orden

Variables Naturales

Variables Codificadas Respuesta (Y)

Temperatura (°C) (§,) Tiempo (min) (&,)

Rendimiento (%)

1 2
80 60 -1 -1 3,08
95 60 1 -1 9,38
80 120 -1 1 7,16
95 120 1 1 12,46
87,5 90 0 0 7,52
87,5 90 0 0 7,36
87,5 90 0 0 6,92
87,5 90 0 0 7,16
87,5 90 0 0 7,44
87,5 90 0 0 7,60
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El analisis de varianza para este diseflo factorial
22 se muestra la Tabla 2, donde se puede observar que
hubo diferencias significativas para los efectos simples
de temperatura y tiempo. La verificacién del efecto
de la curvatura cuadratica se realizé comparando la
respuesta promedio en los cuatro puntos de la porciéon
factorial del disefio; donde Y =8, mientras que la
respuesta promedio en el centro del disefio presentd

un valor de Y_=7,3. Esta relacion indica que si existe
una curvatura cuadratica en la verdadera funcién de
la respuesta, entonces Y -Y =0,7 es una medida de esta
curvatura [15]. Asi mismo, el valor de la probabilidad
para la curvatura result6 ser menor a 0,05, lo cual indica
que esta fue estadisticamente significativa. Por lo tanto,
el modelo de primer orden no es una aproximaciéon
adecuada para este andlisis.

Tabla 2
Andlisis de varianza del modelo de primer orden
Fuente de Variacién Gl_‘ados de Suma de Cuadrado medio Fc Prob>F
libertad Cuadrados

Temperatura 1 33,64 33,640 576,027 1,79E-05
Tiempo 1 12,82 12,816 219,459 1,21E-04
Temperatura*tiempo 1 0,25 0,250 4,281 0,10735
Curvatura 1 1,13 1,132 19,377 0,01167

Error Puro 4 0,23 0,058

Total 6 48,16
y=8,0175+1,79x, +1,535x%, ) pronunciado para asf tener una estimacion clara de donde

La ecuacion 2 representa el modelo de primer orden
para la optimizacién de las condiciones de extracciéon
de pectina de la cascara de mango criollo empleando la
metodologia de superficie de respuesta.

Modelo de Segundo Orden

Para estudiar la naturaleza de la region de exploracién
se adicionaron cuatro aristas al disefio anterior para
ajustar un modelo de segundo orden.

El andlisis de varianza para el modelo de segundo
orden indicé que la curvatura detectada corresponde a
un punto estacionario minimo de 10,68%, empleando
87,5°Cy 132,42 minutos, por lo cual, se procedié a mover
la zona de estudio mediante el método del ascenso mas

se encuentra la zona del 6ptimo que permita obtener un
punto maximo. Sin embargo, se calcularon los parametros
determinados para el modelo propuesto con dos factores y
seis puntos centrales donde se encontré un valor minimo.

Método del ascenso mas pronunciado

Para la ruta del paso ascendente se calculé un paso de
7,5°C para la temperatura y de 18,5 min para el tiempo,
empleando 0,5, 1y 1,5 pasos para un total de 3 puntos de
medicion posible, como se puede visualizar en la Tabla 3,
donde se obtuvo un rendimiento de 12,71% al emplear
una temperatura de 95°C por 108,52 minutos (punto
base + 1,0A). Estos resultados permitieron estimar la zona
de estudio mas indicada para aplicar el disefio central
compuesto con el fin de encontrar los valores éptimos.

Tabla 3
Datos del método del ascenso mas pronunciado
Variables Naturales Variables Codificadas Respuesta (y)
Pasos
T (°C) t (min) -
X X Rendimiento (%
(&) (&) : : )
Base 87,50 90,00 0 0
A 7,50 18,52 0,62
Base + 0,5A 91,25 99,26 0,5 0,31 12,20
Base + 1,0A 95,00 108,52 1 0,62 12,71
Base + 1,5A 98,75 117,78 1,5 0,93 12,04

T temperatura, t tiempo
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Para dicho disefio se tomé como punto central 95°C
y 108,5 minutos con un paso de 3°C para la temperatura
y 12 minutos para el tiempo. Sin embargo, debido a las
caracteristicas propias de la pectina cuya estructura
pudiera verse afectada al emplear temperaturas
superiores a los 1002C, se decidié bajar un grado la
temperatura del punto central, basados en los resultados
obtenidos anteriormente. Por lo tanto, para el Disefio

Central Compuesto, el punto central fue de 94°C y 108,5
minutos con seis repeticiones, y asi los valores calculados
para la nueva zona de estudio de la variable temperatura
se encontraron entre 89,82C como valor minimo y 98,22C
como valor maximo. Por su parte, la variable tiempo
abarc6 desde los 91,5 minutos hasta 125,5 minutos.
Los resultados obtenidos al aplicar el disefio central
compuesto se pueden observar en la Tabla 4.

Tabla 4
Disefio central compuesto propuesto para la optimizacion de las condiciones de extraccidon de pectina de la cascara de
mango criollo

Variables Naturales

Variables Codificadas

Rendimiento
0,

Temp (°C) (§,) Tiempo (min) (§,) X, (Tiempo) X, (Temp.) (%)
91 96,5 -1 -1 15,62
97 96,5 1 -1 17,41
91 120,5 -1 1 19,99
97 120,5 1 1 16,21
94 108,5 0 0 19,30
94 108,5 0 0 18,83
94 108,5 0 0 18,76
94 108,5 0 0 19,77
94 108,5 0 0 18,77
94 108,5 0 0 19,41
89,8 108,5 -1,414 0 15,96
98,2 108,5 1,414 0 20,39
94 91,5 0 -1,414 16,74
94 125,5 0 1,414 17,15

Para el modelo de segundo orden se requiri6 el
empleo de una segunda cosecha de mango para realizar
nuevamente todas las extracciones, ademas de las
variables tiempo y temperatura, sin embargo fue notable
que el efecto de temperatura fue mucho mas fuerte ya
que variarla unos pocos grados afect6 en gran medida el
rendimiento obtenido.

Es notable destacar como la variable respuesta se
increment6 en esta zona de estudio hasta alcanzar un
valor maximo de 20,39% con 98,2°Cy 108,5 minutos.
Este valor de la variable de respuesta es ligeramente
inferior al obtenido por Villalobos [11], en c4scara de
mango criollo, (27,30%) al emplear una temperatura
entre 98-1002C por 30 min con acido clorhidrico

como agente extractante. Sin embargo, result6é ser
superior al hallado por Padilla [12], en cascara de
mango Haden, (15,8%), al emplear acido clorhidrico
por un tiempo de extraccién de 75 minutos; este
rendimiento es comparable al valor minimo de
15,62% al emplear una temperatura de 91°C por
96,5 minutos.

Las Tablas 5 y 6 muestran los resultados del analisis
de varianza del ajuste del modelo de segundo orden a la
variable Rendimiento de Pectina. La Tabla 5 revela que
al analizar en conjunto los efectos lineales, y cuadraticos
no mostraron diferencias significativas (o= 0,05), a
excepcion de la interaccién la cual fue significativa
(Pr=0,0411).
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Tabla 5
Analisis de varianza del disefio central compuesto propuesto para la optimizacién de las condiciones de extraccion de
pectina de la cascara de mango criollo

Regresion (;l,l;?)((ie(l)':a(:ie Tipo I R-cuadrado F-Valor Pr>F

Lineal 2 4,010 0,1192 1,53 0,2738

Cuadratica 2 11,395 0,3386 4,35 0,0528

Producto Cruzado 1 7,756 0,2305 5,92 0,0411

Modelo Total 5 23,162 0,6883 3,53 0,0555
Tabla 6

Parametros estadisticos del disefio central compuesto propuesto para la optimizacion de las condiciones de extraccién de
pectina de la cascara de mango criollo

Falta de Ajuste 3 9,615 3,2051 18,36 0,0039
Error Puro 5 0,873 0,1746
Error Total 8 10,488 1,3110

Se puede apreciar que el tiempo muestra un efecto
significativo en su término lineal y cuadratico, asi
como en la interacciéon pero no se observa el mismo
comportamiento para la temperatura. Al ser la interaccion

(tiempo*temperatura) significativa, la literatura reporta
que es conveniente incluir los efectos lineales y cuadraticos
de los factores involucrados en dicha interaccién, tal como
se aprecia en la Tabla 7.

Tabla 7
Estimacion de los parametros de los datos codificados resultantes de la determinacién del Disefio Central compuesto para
la variable Rendimiento de Pectina (Y)

. Grados de . Error Es,tlmador del

Parametro . Estimador . Valor t Pr> |t| parametro de los
libertad estandar .

datos codificados
Intercepto (f3,) 1 -1039,65501 453,929 -2,29 0,0512 19,1330
Te (B,) 1 16,09121 9,104 1,77 0,1151 0,7649
Ti (B,) 1 5,38483 1,621 3,32 0,0105 0,6801
Te*Te (B,,) 1 -0,06233 0,048 -1,31 0,2263 -1,0994
Ti*te (B,,) 1 -0,03868 0,016 -2,43 0,0411 -2,7821
Ti*ti (B,,) 1 -0,00789 0,003 -2,73 0,0257 -2,3125

El modelo cuadratico ajustado se reporta en la ecuaciéon
3, donde x, corresponde al factor temperatura (°C) y x,
corresponde al tiempo (min), este modelo permite predecir

elrendimiento de pectina (variable dependiente) empleando
estos factores de estudio que como los muestra el modelo
presentan una gran influencia en el proceso de extraccion.

Y = 19,1330 + 0,7649x, + 0, 6801x, — 1,0994x] — 2,7821x,x, — 2,3125x} (3)
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En la ecuacion 3, se presenta la determinaciéon del
modelo ajustado de segundo orden para la variable de
respuesta (rendimiento) que representa un valor maximo,
y para fines practicos puede predecir el rendimiento de
pectina que debe obtenerse al variar tanto la temperatura
como el tiempo de extraccién en el proceso de obtencion
de pectina.

La Tabla 8 muestra el valor codificado para cada
factory el valor critico descodificado correspondiente a
un punto maximo que se obtuvo para una temperatura
de 96,84°C y un tiempo de 103,92 minutos; con un
valor predicho para la variable de respuesta de 19,03%
(Figura 2).

Tabla 8
Estimacion de los valores 6ptimos para el rendimiento de pectina de la ciscara de mango criollo

Factor Valor Codificado Valor critico descodificado
Temperatura (°C) 0,677291 96,84
Tiempo (min) -0,260376 103,92

En la Figura 1 se muestra el comportamiento de la
superficie de respuesta del modelo ajustado, donde es
notable un efecto poco pronunciado sobrelatemperatura,
con poca pendiente, Sin embargo, para el tiempo se pone
de manifiesto un marcado efecto cuadratico, ademas,
muestra que no hay tendencia a incrementar en ningiin
punto, ya que todos sus puntos son cdncavos hacia abajo
lo que corrobora que en efecto se esta en presencia

de un punto maximo con un valor de 103,92 minutos
para el tiempo y 96,84 °C para la temperatura, como
se reporta en el andlisis estadistico, mientras que en la
Figura 2 se puede apreciar las grafica de contorno para
la variable rendimiento, donde es notable el efecto que
desempeiia en el estudio de las superficies de respuesta
para el andlisis ya que por lo general se puede localizar
el 6ptimo con una precisidn razonable.

Rendimiento (%)

Te 92,73
mperatu,.a {°C)

102,5

R o \m“‘\\

g0 91

Figura 1. Superficie Respuesta del disefio central compuesto ajustado para la variable rendimiento donde se ilustra la superficie
€OMmo un maximo
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Figura 2. Grafica de Contorno del disefio central compuesto propuesto para la optimizacion de las condiciones de extraccion de
pectina de la cascara de mango criollo que ilustra la superficie como un maximo

Conclusiones

La Metodologia de Superficie de Respuesta permitié
determinar las condiciones éptimas de temperatura
(96,84°C) y tiempo (103,93 minutos) en el proceso de
extraccion de pectina de la cdscara de mango criollo,
para un rendimiento maximo (19,3%). Los resultados
del disefo central compuesto se ajustaron a un modelo
de segundo orden, empleando el método del ascenso mas
pronunciado que permitié encontrar la zona dptima de
estudio. Con este método es posible la estimacion real
tanto del rendimiento como la calidad de la pectina.
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