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PROCEDIMIENTO PARA LA EXTRACCION DE PECTINA

Campo técnico
Las realizaciones de la presente descripcion se refieren a

procedimientos para extracciéon de pectinas de alta calidad. En particular, la

- presente descripcidn se refiere a procedimientos de baja temperatura para la

extraccion de péctina de pieles de citricos que evita la degradacion significativa
de la pectina durante el procedimiento de extraccion.
Antecedentes

La pectina es un polisacarido complejo asociado a las paredes de las
células vegetales. Consiste en una estructura de acido poligalacturénico unida
por enlaces alfa 1-4 con residuos de rhamnosa interpuestos y modificado con
cadenas laterales de azicar neutras y componentes que no son azucar, tales
como grupos acetilo, metilo y acido ferllico. Las cadenas laterales de azucar
neutras, que incluyen arabnano y arabinogalactano, estan unidas a los residuos
de rhamnosa en la estructura.

Se ha llevado a cabo una cantidad significativa de investigaciéon sobre
las pectinas debido a su importancia como producto alimentario, una fibra de la
dieta y componente de ias paredes celulares en las plantas superiores y a la
cada vez mayor conciencia de una serie de actividades farmacologicas. No
obstante, los procedimientos actuaies de la extracciéon de pectinas no producén
pectinavs de suficiente calidad para todos estos usos.

Los procedimientos convencionales de la extraccion de pectina
requieren prolongar el calentamiento de los materiales vegetales que contienen
pectina a temperaturas por debajo de la ebullicién (aproximadamente 65-85 °C)

en un medio acido (pH inferior a 2,2) durante de 1 a 10 horas. No obstante,
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estos procedimientos tienen tiempos de residencia altos y elevados requisitos
de energia, y pueden proporcionar Unicamente un rendimiento moderado ((20-
30%) usando un procedimiento de contracorriente (es decir, un procedimiento
que usa un numero, n, de etapas de extraccion con las que la materia prima
original pasa a la etapa de extracciéon n° 1, el agua pura original pasa a la etapa
namero n y para cualquier etapa n° i, suponiendo 1<i<n, el liquido sale de la
etapa i+° mientras que los sélidos salen de la etapa i-1). Por tanto, dado que
las condiciones acidas spn agresivas y dado que una gran parte de la pectina
queda expuesta a las condiciones acidas de forma repetida, la pectina a
menudo se degrada durante los procedimientos de extracciéon convencionales.
Como los expertos en la técnica apreciaran, es deseable extraer una
pectina que tenga un grado de polimerizacién (GP) lo mas elevado posible por
los costes mas bajos posibles. La seleccion de las condiciones de produccion
como la proporcién solido/liquido, la acidez, la temperatura etc., afectan a estas
consideraciones en conflicto. Por ejemplo, con el fin de conseguir un
rendimiento  incluso moderadamente alto usando procedimientos
convencionales, las condiciones de extraccion deben ser agresivas. Ademas
tras la extraccion, la separacidén soélidos-liqguido debe ser lo mas completa
posible porque el quuidg retenido por los sélidos tras la separacién quedara
expuesto a las condiciones de extraccién agresivas durante un segundo tiempo
(debido al parametro de extraccién a contracorriente. Sin embargo, para que la
separacion sea lo mas completa posible, la viscosidad del liquido debe ser,
preferentemente, baja, lo que se consigue separando a temperaturas altas,
separando con una baja proporcion sélidos/liquido o una combinacién de

ambos. No obstante, el uso de una temperatura alta en combinacién con un

s
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“pH bajo es perjudicial bara la calidad de la pectina (p. ej.,, su grado de

polimerizacién). Por el contrario, una proporcién sélidos/liquido baja es costosa
porque'se necesitan eliminar grandes cantidades de agua de la pectina, bien
por evaporacién o bien por destilacion de alcohol. Por tanto, existe la
necesidad de un procedimiento rentable para extraer pectinas sin
comprometer la calidad de las pectinas extraidas.

Ademas, también es impostante que Ia pectina final carezca de
contaminantes indeseados, incluyendo la presencia de residuos del acido (y
sus sales) que se usd para extraer la pectina. Por tanto, también existe la
necesidad en la industria de fabricacion de pectina de modos rentables de
reducir la presencia residual de los acidos que se afadieron para la extraccion.

En la siguiente descripcion se expondran en parte aspectos adicionales
y en parte seran obvios a partir de la descripciéon siguiente o se pueden
aprender mediante la practica de los aspectos que se describen mas adelante.
Las ventajas descritas mas adelante se realizaran y conseguiran por medio de
los elementos vy combinacionés destacadas particularmente en las
reivindicaciones adjuntas. Debe entenderse que tanto la descripcion general
anterior como la descripcion detallada siguiente son ejemplos y explicaciones
Unicamente y no son restrictivas. |

| Breve descripcion de las figuras

La FIG. 1 es una ilustracion esquematica de un sistema para extraer
pectina de acuerdo con una realizaciéon concreta.

La Fig. 2 es una-ilustracién esquematica de un sistema convencional
para extraer pectina.

La FIG. 3 es un grafico que ilustra el contenido en calcio de la pectina en
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funcion de la dosis de acido oxalico.

La FIG. 4 es un grafico que ilustra el efecto del pH sobre el rendimiento
de la extraccién de pectina.

La FIG. 5 es un grafico que ilustra la viscosidad intrinseca de la pectina
extraida en funcion del pH.

La FIG. 6 es un grafico que ilustra la dosis de acido oxalico y el
rendimiento de la pectina en el porcentaje de la piel.

La FIG. 7 es un grafico que ilustra el producto de (rendimiento en pectina
por la viscosidad intrinseca de la pectina) en funcién de Ia.dosis de acido
oxalico.

Descripcion detallada

Las realizaciones de la presente invencién se refiere a procedimientos
para la extraccién de pectinas de alta calidad a partir de materiales vegetales
que contienen pectina usando acido oxalico para la extraccién del material que
contiene pectina. Generalmente se describe un procedimiento para extraer
pectina que tiene un grado elevado de polimerizacién en una extraccién de una
sola etapa, que comprende preparar una suspension acuosa de un material
vegetal que contiene pectina, anadir acido oxalico y/u oxalato hidrosoluble a fa
suspension acuosa en una cantidad suficiente para proporcionar una mezcla
que tenga un pH de entre 3,0 y 3,6 y una molaridad total del oxalato superior a
una molaridad total de calcio (ll), calentar la mezcla hasta una temperatura de
aproximadamente 50 a aproximadamente 80 durante un tiempo suficiente para
extraer pectiné del material vegetal que contiene pectina y separar la pectina
extraida de la mezcla. Deseablemente, La pectina extraida se caracferiza

porque tiene un grado de esterificacion (GE) de al menos 73 y un grado de
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polimerizacion alto, estando el grado de polimerizacién caracterizado por una

viscosidad intrinseca superior a aproximadamente 6 di/g.

Los materiales vegetales que contienen pectina son bien conocidos en la
técnica e incluyen materiales frescos y procesados asi covmo residuos
vegetaies. Deseablemente, el material vegetal que contiene pectina es una
fruta, ejemplos no limitantes de las cuales incluyen frutas con hueso tales como
melocotones, pomaceas tales como manzanas y citricos tales como limas,
limones, naranjas y pomelos. El material se puede preparar para la extraccién
usando cualquier medio adecuado y cualquier porcién adecuada del material
vegetal que contiene pectina, que contiene, por ejemplo, extraccion de zumo,
pelado, triturado, molturacién o picado del material vegetal que contiene
pectina o porciones del mismo. En realizaciones concretas, el material vegetal
que contiene pectina es la piel de la fruta. La piei de la fruta de un citrico, como
se usa en el presente documento, qgiere decir el exocarpo, el mesocarpo y los
sacos de zumo (sacos de pulpa) que quedan después de extraer el zumo de la
fruta. En realizaciones alternativas ei material vegetal que contiene pectina es
una o mas porciones de la piel de la fruta (p. €j., el mesocarpo, las fracciones
del mesocarpo, ios sacos de zumo o combinaciones de ios mismos.

En realizaciones, ¢l acido oxalico y/o el oxalato hidrosoluble se anaden a
una solucién acuosa de los materiales vegetales que contienen pectina. Los
materiales vegetales que contienen pectina generalmente estan presentes en
una cantidad de aproximadamente 2 a aproximadamente 5% en peso de ia
mezcla. El acido oxalico y/o el oxalato hidrosoluble estan presentes en una
cantidad de aproximadamente 20 a aproximadamente 50 g por kg de material

seco del material vegetal que contiene pectina. Deseablemente, la mezcla

-
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tiene un pH entre 3,0y 3,6, un pH entre 3.1y 3.4, oun pH entre 3.2y 3.3. La
mezcla también tiene, Deseablemente, una molaridad totai del oxalato superior
a una molaridad total del calcio (ll). Los expertos en la técnica apreciaran que
junto con el acido oxalico y/o el oxalato hidrosoluble, el pH de la mezcla se

puede modificar con la adiciéon de cantidades minoritarias de bases adecuadas

| (p.ej, NaOH) o acidos (p.€j., acido nitrico) usando procedimientos conocidos en

>

la técnica.

A continuacién se extrae la pectina de los materiales vegetales que
contienen pectina mediante calentamiento, la mezcla a una temperatura de
aproximadamente 50 a aproximadamente 80 °C durante un tiempo suficiente
para extraer la pectina. Durante la extraccién de la pectina, la mezcla,
deseablemente, se agit; suavemente y/o se agita usando procedimientos
conocidos por los expertos en la técnica. En realizaciones concretas, la mezcla
se calienta hasta una temperatura de aproximadamente 60 a aproximadamente
80°C o a una temperatura de aproximadamente 70 a aproximadamente 80 °C.
Aunque e rendimiento suele aumentar con el tiempo de extraccion,
preferentemente el tiempo se minimiza para reducir cualquier pérdida en el
grado de polimerizacion en la pectina que se esta extrayendo. De acuerdo con
esto, en realizaciones concretas, un tiempo suficiente para extraer la pectina es
de aproximadamente 0,5 horas a aproximadamente 5 horas, de
aproximadamente 1 hora a aproximadamente 3 horas o de aproximadamente
1,5 horas a aproximadamente 2,5 horas.

Tras la extraccién de la pectina de los materiales vegetales que
contienen pectina, los sélidos insolubles (es decir, el residuo del material

vegetal que contiene pectina) se puede eliminar de la mezcla de la pectina
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extraida usando cualquier medio adecuado, por ejemplo mediante una o mas
etapas de filtracion (p. €j., filtracion gruesa ylo filtracién fina). La pectina
extraida puede precipitarse después de la mezcia mediante, por ejemplo,
vertido del extracto en-una cantidad eficaz de alcohol. Alcoholes dutiles
incluyen, entre otvros, cualquier alcohol que sea compatible con aplicaciones
alimentarias y que precipite de forma eficaz las pectinas y disuelva los
materiales soluble sen alcohol. En realizaciones concretas, ios alcoholes son
alcohol isopropilico, propanol, etanol o metanol. Tras la precipitacién, la
pectina extraida se puede separar de la solucién y lavar con alcohol para
eliminar todas las impurezas solubles en alcohol posibles. Después, la pectina
se puede desecar y procesar en ur; polvo o modificar adicionalmente (p. ej.,
desesterificar y/o amidar) usando procedimientos conocidos en la técnica.

En otras realizaciones concretas, los residuos se pueden eliminar de la
pectina extraida antes o después de su separacion de la mezcla alcohol-agua.
Dichos residuos pueden incluido, por ejemplo, cantidades pequefias de los
residuos de acido oxalico y de oxalato que se usaron para la extraccion.
Aunque generalmente se acepta una presencia moderada de &cidos
convencionales (p. e€j., acido nitrico) usados en los procedimientos de
extraccion, es probable que los residuos de acido oxalico solo se permitan en
cantidades bajas debido a la falta de uso regulador previo y de evaluacién en la
produccién de pectina comercial. Por tanto, es deseabie eliminar los residuos
de acido oxalico y de oxalato calcico de la pectina extraida. De acuerdo con

esto, en realizaciones concretas, el procedimiento comprende ademas exponer

la solucién de pectina extraida a una resina de intercambio catiénico antes de

separar la pectina extraida de la soluciéon, reduciendo de este modo



10

15

20

25

significativamente los residuos de oxalato y de calcio en la pectina extraida
final. Ejemplos no limitantes de las resinas de intercambio cati6nico adecuadas
incluyen Lewatit® S1668 y Lewatit® S1468 (Lanxess Deutschland GmbH,
Leverkusen, Alemania), Purolite® C100E (Purolite International Ltd., Liantrisant,
Reino Unido), y Amberiite® SR1L Na (Rohm and Haas, Philadelphia,
Pennsylvania). La solucion de la pectina extraida puede estar a cualquier
temperatura adecuada y se puede calentar o enfriar segun sea necesario. Por
ejemplo, en realizaciones la solucion de la pectina extraida esta a una
temperatura de aproximadamente 55 a aproximadamente 70°C.

Las pectinas obtenidas usando los procedimientos proporcionados~en el
presente documento tienen un grado de esterificacion (GE) y un mayor grado
de polimerizacién (GP) mientras que se extrae en un rendimiento mas alto que
en los procedimientos convencionales. Deseablemente, la pectina extraida
tiene grado mayor de esterificacion superior o igual a 75 y un grado de
polimerizacion que se caracteriza por una viscosidad intrinseca de
aproximadamente 6,5 a aproximadamente 9 di/fg. En realizaciones concretas,
la pectina extraida tiene grado mayor de esterificacién de al menos 76, al
menos 77, o al menos 78, y un grado de polimerizacién que se caracteriza por
una viscosidad intrinseca de al menos 7,0 dl/g, al menos 7,5 dl/g, al menos 7,8
di/g, o al menos 8,0 dl/g.

No obstante, los expertos en la técnica apreciaran que las propiedades
de la pectina dependen de la especfe de material vegetal, la madurez del
material vegetal, el retraso antes del procesamiento del de material vegetal.
Por ejemplo, en una realizacién la pectina extraida de una piel de limén de alta

calidad tiene un grado de esterificacion de aproximadamente 75-78 y una
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viscosidad intrinseca de aproximadamente 9 dl/g (en comparacién con un
grado de esterificacion de 74-76 y una Vviscosidad intrinseca de
aproximadamente 7,5 dl/lg cuando sé extrae usando procedimientos
convencionales). No obstante, en otra realizacién, la pectina extraida de un
material vegetal de baja calidad tiene un grado de esterificacion superior a 73 y
una viscosidad intrinseca de aproximadamente 6,5 dl/g.

Los procedimientos proporcid*nados en el presente documento también
proporcionan, deseablemente, un rendimiento mas alto por piel que los
procedimientos convencionales de extracciéon de la pectina. En realizaciones
concretas, el rendimiento por piel es superior a aproximadamente 23, superior

a aproximadamente 25, o superior a aproximadamente 27. Los expertos en la

-técnica apreciaran, no obstante, que el rendimiento previsto depende de la

calidad de la materia prima y de las variaciones naturales de ia materia prima.

El rendimiento por piel puede aproximarse con la férmula siguiente:

Yp % = 0,1 ys - MAWp |

en la que Yp es el rendimiento por piel en %, ys el rendimiento de la
solucién (extracto liquido) en g/kg, M es la masa total de la mezcla de
extraccion justo antes de la filtracién'y Wp es el peso total de la piel que se usé
para la mezcla de extraccion. Los expertos en la técnica apreciaran que este
calculo del rendimiento por piel solo es una aproximacién porque ignora que
una parte minoritaria de la masa total de la mezcla de extraccion no se disuelve
y, por tanto, representa un volumen dentro del cual la pectina disuelta no se
distribuye, i

En realizaciones concretas, el valor de los procedimientos

proporcionados en el presente documento se caracteriza por el producto del

&
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rendimiento por piel y la viscosidad intrinseca. Deseablemente, el producto del
rendimiento por piel y la viscosidad intrinseca de las pectinas obtenidas
mediante los procedimientos proporcionados en el presente documento es
superior al del producto “del rendimiento por piel y la viscosidad intrinseca de
las pectinas obtenidas mediante procedimientos convencionales. Por ejemplo,
en realizaciones concretas, el producto del rendimiento por piel y la viscdsidad
intrinseca de la pectina es superior a aproximadamente 160, superior a
aproximadamente 165, superior a aproximadamente 175, o} superior a
aproximadamente 185. | | |

El procedimiento anterior mejora sobre los procedimientos de extraccion
de la pectina d la técnica anterior proporcionando un procedimiento que (1)
consigue una viscosidad baja durante la filtraciéon al tiempo que minimiza la
pérdida de pectina del grado de polimerizacién; (2) elimina el Ca™ al tiempo
que reduce la necesidad de regenerar la resina de intercambio ionico; (3)
aumenta el rendimiento-de la pectina en comparaciéon con la cantidad de
materia prima gastada al tiempo que minimiza el grado de polimerizacién; (4)
reduce la cantidad de agua que necesita para su eliminacion de la pectina
extraida; y (5) reduce los residuos en el producto final del acido afadido para la
extraccion.

Sin desear quedar ligado a teoria alguna, se cree que el procedimiento
proporcionado en el presente documento consigue estos resultados deseables
en parte mediante un equilibrio especifico de la seleccién del medio de
extraccidén (acido oxalico), el pH y la temperatura. Ademas, se cree que la
precipitacion de una porcién mayoritaria de los iones de Ca** como oxalato

calcico reduce la tendencia de la pectina disuelta a hacerse mas viscosa en
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presencia de iones de Ca"™ reduciendo de este modo la viscosidad de la
mezcla durante la filtracion y reduciendo el acido oxalico residual en el
producto final. La combinacién de buen rendimiento y de viscosidad baja hace
también posible operar con una concentracion de pectina relativamente alta en
el liquido filtrado, reduciendo de este modo la cantidad de agua que debe
retirarse de la pectina. Por ultimo, la presencia de écido oxalico residual en la
pectina final se reduce adicionalmente exponiendo el extracto liquido de la
pectina a una resina de ?ntercambio idnico antes de precipitar ia pectina en la
solucién.

Realizaciones de la presente descripcidn se ilustran adicionalmente

mediante los ejemploé siguientes, que no deben interpretarse de ningtin modo

.como ‘que imparten limitaciones del alcance de la misma. Por el contrario,

debe entenderse claramente que se debe recurrir a btras varias realizaciones,
modificaciones y equivalentes de-los mismos que, después de leer la
descripcién en ellos, pueden sugerirse a los expertos en ia técnica sin desviase
del espiritu de la presente invencién y/o del alcance de las reivindicaciones
adjuntas. A menos que se especifique [o contrario, las cantidades a ias que se
hace referencia en porcentajes (%) son en peso (% en peso).
EJEMPLOS

Los protocolos siguientes se usaron para analizar el grado de
esterificaciéon (GE), la viscosidad intrinseca (VI), la fuerza, el contenido en
calcio residual y el contenido en oxalato residual en los Ejemplos siguientes.
Protocolo 1: Determinacién del grado de esterificacion

El grado de esterificaciéon se midié usando el procedimiento expuesto en

la Monografia 4 de la FAO JECFA (2007). A 2,00 g de pectina se afiadieron
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100 ml del alcohol acido (100 ml de IPA al 60% + 5 ml de HCL fumante al 37%)
en agitacién con un agitador magnético durante 10 minutos. La mezcla se pas6
a través de un embudo de Biichner con un papel de filtro y el batidor se aclar6
con 90 | de alcohol acido y también se pasé a través del embudo de Blichner
con un papel de filtro. Después, el filtrado se lavé primero con 1.000 ml de IPA
al 60% vy, después, con aproximadaznente 30 ml de IPA al 100%. Después, la
muestra se secé durante aproximadamente 15 minutos en el embudo de
Buchner con succion de vacio.

Las muestras de pectina que pesaban aproximadamente 0,40 g se
midieron para la determinacion por duplicado (la desviacién entre
determinaciones duplicadas no debe superar el 1,5% absoluto, en caso

contrario se repitié ia prueba). Las muestras de pectina se humedecieron

“primero con aproximadamente 2 ml de IPA al 100%. Después, a las muestras

humedecidas se afnadieron aproximadamente 100 ml de agua desionizada en

agitacidon con una barra magnética. Después, las muestras se evaluaron

‘mediante titulacién, bien por medio de un indicador o usando un

pHmeétro/autobureta.

Titulacion usando un indic;dor. A la muestra se afadieron 5 gotas
del indicador fenolftaleina y sé titulé6 con NaOH 0,1M hasta observar un cambio
de color (registrese como el titulo V1). Se afadieron 20,0 ml de NaOH 0,5M en
agitacion y se cubrieron con aluminio durante exactamente 15 minutos. Se
anadieron 20,0 ml de HCI 0,5M en agitacion hasta que desaparecio el color.
Se afadieron 3 gotas del indicador fenolftaleina y se tituld6 con NaOH 0,1M
hasta observar un cambio de color (registrese como el titulo V2). Con el fin de

compensar las posibles inexactitudes de equilibrar las dos porciones de 20 ml
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de NaOH 0,5M y HCI 0,5M, respectivamente, se realiz6 una denominada

"medicion enmascarada” (es decir, 100 ml de agua desionizada se traté del

“mismo modo que la solucién de la muestra, incluidas las titulaciones). El Gltimo

resultado de titulacién se registré como titulo B1. El grado de esterificacion se
caracteriz6 después mediante los calculos siguientes.

Vt=V1+(V2-B1)
% GE (grado de esterificacion) = [(V2 - B1)/Vt] * 100

Protocolo 2: Determinacion de la viscosidad intrinseca

Las muestras se prepararon usando un modulo disolvente/muestra
Viscotek GPC max VE 2001 GPC o automuestreador AS 3500 a menos que se
supiera que las muestras contenian material no soluble (en cuyo caso, las
muestras se prepararon manualmente). El peso molecular, la viscosidad
intrinseca y la distribucion del peso molecular de la pectina en las muestras se
determind después usando cromatografia de exclusiéon por tamafno (SEC). Las
moléculas se separaron de acuerdo con su tamafo mediante cromatografia de
permeacién en gel, pasando el efluente de la columna cromatografica tres
detectores (RI, RALLS y un detector de la viscosidad). El software Viscotek
convirtié las sefales del detecto en peso molecular y viscosidad intrinseca y
calculd los promedios ponderados para toda la poblacion.

Equipo: Viscotek TDA 302 triple detector o TDA 305; Viscotek GPC max
VE 2001 GPC moédulo de disolvente/muestra o autbmuestreador AS 3500;
mébdulo para preparacién de muestras; balanza Metler Toledo y Microlab. 500

dispensador; médulo de calentamiento/agitacion Pierce Reacti-Therm i,

L
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Columnas: BioBasis SEC60 (300 x 7,8), SEC120 (300 x 7,8), SEC300 (300 x
7,8) SEC1000 (300 x 7,8), todas de Thermo, o Shodex guard SB400 G-8B,
SB401-8F, SB402,5-8F, SB403-8F, SB404 8F; o en FIPA fijadas con CPkelco
Special (SuperDex Peptid de GE Health Care) o BioBasis SEC60 (150 x 7,8) de
Thermo; detector RALLS (detector de la dispersion de la luz laser en angulo
recto); detector LALLS (detector de la dispersién de la luz laser en angulo
bajo); detector RI (indice de refraccidn); Detector viscosimetro; software
informatico: OmniSEC.

Preparacibn manual de la muestra: |as muestras que se sabia que
contenian material no soluble se disolvieron a mano y se centrifugaron (10.000
g durante 10 minutos) y el sobrenadante se transfirié a un nuevo vial antes de
la inyeccién.

Preparacion de la muestra usando el moédulo de preparaciéon de
muestras, balanza Metler Toledo y Mikrolab. bispensador 500 y médulo
de calentamiento/agitacion Pierce Reacti-Therm Ill: En el software
omniSEC se usé el programa SASP para preparar las muestras antes del
andlisis. La proporcidén cantidad/capacidad fue aproximadamente 30 mg de
polvo a 15 ml de eluyegte (2 mg por ml) en viales de 20 ml. Después de
preparar la muestra, los viales se introdujeron durante 30 minutos a 70 °C en el
modulo de agitacion y calentamiento.

Preparacion de la muestra usando la balanza y el moédulo de
calentamiento/agitacion usando el automuestreador AS 3500
Aproximadamente 2,0 mg de pectina se pesd en un vial del automuestreador y
se introdujo en la gradilla del automuestreador. Usando el molde 4 del

automuestreador AS3500 se usaron-las siguientes unidades: Ciclos de dilucion:
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2; Calentador: Temp ENCENDIDO: 70°C; Cargar 20 ul de disolvente S-1 (S-1 =

‘etanol al 96%); Anadir 10 pl a la muestra; Cargar 1.500 pi de disolvente S-2 (S-

2 = tampén de Li-acetato 0,3 M); Anadir 1.300 pl a la muestra (solucién de
0,1% de pectina —1 mg./ml); Mezclar durante 9,9 minutos; Mezclaf durante 9,9
minutos; Esperar durante 10,0 minutos; Activar OVERLAY: Sl (inicia la
siguiente preparacion de la muestra antes del final del analisis para pasar la
muestra). El tiempo de recorrido en el automuestreador se fijé en 50 minutos y
se usaron 100 ui de inyeccion de bucle completo. Cuando se usé6 el
automuestreador, la muestra se filtr6 automaticamente con un filtro de 0,5 pm
en linea colocado después del bucle del automuestreador.

Protocolo 3: Determinacion de la fuerza de la pectina
(procedimiento de YogSimBuf)

Tampén YOG SIM BUF a pH 3,75 (2.000 ml). Se prepard un ta'mp()n
disolviendo 13,03 g de lactato calcico (C6H1006Ca, 5*H20), 2,79 g de
hidrogenofosfato dipotasico (K2HPO4), 2,00 g de benzoato sédico, 2,03 g de
dihidréxido fosfato potasico (KH2PO4), 40,00 g de lactosa (C12H22011),
300,00 g de sacarosa (C12H2201 1); Se pesaron 7,23 g de acido lactico (90%)

y se afadieron a la solucion y el batidor se aclaré con agua intercambiada con

. iones. Por ltimo, se disolvieron 0,43 g de hidroxido sédico (NaOH) en el

matraz y la solucién se diluyd hasta 2.000 ml con agua desionizada. El pH de
la solucion tampédn se ajusto afadiendo acido citrico hasta obtener una lectura
del pH de 3,68 * 0,02, que tuvo como resuitado un pH de 3,75 + 0,05 en el
sistema pectina-tampén final. Esta solucién de tampén fue estable hasta la
precipitacion.

Solucion madre de pectina (1,2%) (100 ml). Se prepar6 una soluciéon
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madre de pectina humedeciendo 1,20 g de pectina con 5,00 ml de IPA al 100%
en un matraz. En agitacién, al matraz se afadieron 95 ml de agua desionizada
en ebullicién ((>85°C) t If\ mezcla se introdujo en un bafio de agua/calentador
de bloque a 75 °C durante .0 minutos en agitaciéon. La solucion se enfrio hasta
la temperatura ambiente y se afiadié agua desionizada para diluir la solucion
hasta 100,0 g.

La solucion tampoén, la solucion madre de pectina y el agua desionizada
se mantuvieron a una temperatura de 23 + 2°C.. La solucién madre de pectina

se diluy6é con agua desionizada de acuerdo con la tabla siguiente,

Conc, de pectina en el sistema * Agua Solucién madre de pectina
final, % | desionizada | (1,2%)
% (9) (9)

0 15,0 0
0,02 14,5 0,5
0,04 B 14,0 1,0
0,06 13,5 . 1,5
0,08 13,0 _ 2,0
0,10 12,5 2,5
0,12 ' 12,0 3,0
0,14 11,5 3,5
0,16 T 11,0 4,0
0,18 | 10,5 | 4,5
0,20 10,0 5,0
0,22 9,5 ' 5,5
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0,24 9,0 6,0
0,26 . 85 6,5
0,28 ' 8,0 7.0
0,30 75 75,
0,32 7.0 8,0
0,34 | 6,5 8,5
0,36 . 6,0 | 9,0
0,38 5,5 9,5
0,40 5,0 10,0
0,42 4.5 10,5
0,44 4,0 11,0
0,46 3,5 11,5
0,48 - 3,0 - 12,0
0,50 | 25 12,5
0,52 2,0 13,0
0,54 15 13,5
0,56 1,0 14,0
0,58 ) 0,5 14,5
0,60 0 15,0

| A la solucién de pectina diluida se afadieron 15 ml del tampén en
agitacion a una velocidad suficiente para proporcionar .u.n vortex de
aproximadamente 1 cm durante un total de 25 segundos. Después de 1
minuto, la solucién se analiz6 usando un Brookfield LVT con un adaptador a 6

rpm (factor 1). La solucién pectina-tdmpdn también se evalué visualmente para
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caracterizar su aspecto (es decir, la presencia o ausencia de grumos de gel,
aspecto ho homogéneo etc.). El procedimiento se repite a varias diluciones
hasta que se identifican los siguientes puntos de datos. (1) una concentraciéon
con una viscosidad entre 18-25 mPa-s, y (2) una concentracion entre 25 y 35
mPa-s. La lectura era valida si el pH de las soluciones entre 25 y 35 mPa's
estaba entre 3,70 y 3,80. -

El resultado bruto después de seguir el procedimiento anterior consistio
en dos puntos de datos (c1, n1) y (¢2, n2) con los que 18 mPa's < n1 < 25
mPa-s y 25 mPa-s = n2 < 35 mPa's. El resultado del procedimiento, ct, se
calculé del siguienfe modo, siempre que las viscosidades se introdujeran en la

unidad mPa-s

ct = ¢1 + (c2-¢1)-(In(25/ n1))(In(n2 In1))

Protocolo 4: Determinacion del contenido en caicio residual
Se usaron aproximadamente 0,5 g de pectina extraida para evaluar la

presencia de caicio residual. Las muestras se digirieron con acido nitrico (65%)

y peréxido de hidrégeno (30) en un digestor de horno microondas como se

prescribe en el manual. Después de la digestidén, se dejaron enfriar los vasos
de reaccion en una campana de humos. Después, las muestras se
transfirieron a un matraz de medicién de 50 ml. Al medir el calcio residual, fue
ne'cesario afadir cloruro de cesio para evitar interferencias (1 ml de solucion de
CsCl al 2,5% por 10 ml de solucion para preparar la solucion de
aproximadamente 2.000 ppm en Cs). La concentracién del acido (HNO3;) en
las soluciones de medicion fue de 3% a 10%. La intensidad de la emision de

las muestras se midié después. Si no estaban dentro de la intensidad de la

&S
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emisién estandar, las muestras se diluyeron adecuadamente.
Protocolo 5: Determinacion del contenido en oxalato residual

Se usaron aproximadamente 0,2 g de pectina extraida para evaluar la
presencia de oxalato residual. A la pectina extraida se afadié 2-propanol (1
mi) y la mezcla se agitd hasta que se humedeci6 la pectina. Después se
anadié agua desionizada Milli-Q (40 ml en agitacién. Las muestras se
calentaron hasta 90 °C en un frasco cerrado durante entre 30 y 60 minutos y
después sé enfriaron hasta la temperatura ambiente. Después, las muestras
se evaluaron usando cromatografia HPLC (Aparato: Waters TM600 con
detector del indice de refraccion y detector de la conductividad; Flujp: 1,4
ml/minuto; Temperatura: 40°C; Inyeccion: 100 o 200 mi de bucle completo;
Eluyente: NaHCO3; 0,85 mM + Na,CO3; 0,9 mM en agua desionizada).

La respuesta cuantitativa del detector de conductividad al paso del acido
oxalico por el detector se cuantificé6 como el area (la "respuesta del detector
integrada") en un diagrama (je e x= tiempo, eje y= respuesta del detector). La
respuesta del detector integrada se delimité por una linea basal recta antes y
después del pico de acuerdo con las practicas habituales y consensos en ia
materia. Las respuestas del detector integradas de las muestras desconocidas

se compararon después con una curva de calibracion lineal de las respuestas

del detector integradas de muestras conocidas de &cido oxalico dihidrato en

agua desionizada (eje x= concentracion, eje y= respuesta del detector
integrada) y la correspondiente concentraciéon de acido oxalico se dedujo de la

curva de calibracidn lineal.

- Ejemplo 1

Se extrajo pectina de limén de una piel de limén desecada de la

-
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provincia de Tucuman de Argentina. La fruta se recolecté en 2009, tras lo cual
la fruta se abri6 y se usé para la produccién de zumo de citrico y de aceite de
piel de citrico. Los restos de la fruta se trituraron y se lavaron varias veces en
agua para extraer una gran parte de los materiales solubles naturales, como
sacarosa, y después se secaron. Estas operaciones rutinarias fueron
realizadas por el proveedor de Ié piel.

La piel de limén se usé después en un procedimiento de extracciéon de
ejemplo (ilustrado en la figura 1) para extraer pectina de la piel de limén. Lav
piel de limén desecada (1.000 g) se suspendi6 en una mezcla de 20 | de égua,
30,0 g de acido oxalico dihidrato y 2,90 g de NaOH. Esta mezcla se incubé con
agitacion muy suave durante 60 minutos a 72,5°C (“Mezcla A”). Después, la

mezcla A se diluyé con una suspensiéon de 400 g de celulosa de madera (un

‘auxiliar de la filtracion insoluble) en 20 | de agua caliente y se continué

incubando y en agitacion suave durante 60 minutos a 75,0 °C (“Mezcla B”).
Después la Mezcla B se vertié en un embudo de Biichner a través de un pafio
de filtro con el fin de separar la solucién (“Solucién C”) de los materiales que no
se disolvieron (que junto con la solucién que no se pudo separar se denomina
“Mezcla D"). -

Después, la solucién C se filtrdé adicionalmente a través de un lecho de
Filtercel 450 (un auxiliar de la filtracién para eliminar la neblina) y se agit6 con
resina de intercambio idnico de Lewatit. La solucién obtenida después de
drenar la resina (“Solucion E”) se vertié en aproximadamente tres partes (es
decir, tres veces su propio volumen) de 80% de 2-propanol. El precipitado se
prenso6 para eliminar todo el alcohol gastado como sea posible y después se

lavé en una mezcla de 60% de 2-propanol y 40% de agua antes de volverlo a
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prensar. El volumen de la mezcla usado para lavar el precipitado fue
aproximadamente el mismo que el volumen de la Solucién E. Tras los lavados,
el precipitado se secd, se moli6 y se tamizé a través de un tamiz de polvo de
tamarfo de poro de 250 .

El pH de una alicuota de la Mezcla B fue 3,52 después de enfriar hasta
25 °C. La cantidad de pectina desecada que se pudo aislér por kg de Solucidn
E fue 5,71 g. En el presente ejemplo, la masa total de la mezcla de extraccién
justo antes de la filtracién, el peso de la piel usada para la mezcla de extraccion
y el rendimiento por piel se calcularon del siguiente modo:

M = 1+20+0,03+0,0029+0,400+20 kg = 41,4 kg.
i Wp =1 kg.
Ye % =0,1-5,71-41,4/1 = 23,6

La pectina también se analiiz6 en el laboratorio para determinar el grado
de esterificacién (GE) y la viscosidad intrinseca (VI) (Protocolos 1 y 2 descritos
en lo que antecede, respectivamente). La pectina tenia un GE = 764 y
VI=7,83dl/g. El producto del rendimiento por la viscosidad intrinseca, que
proporciona una métrica mas relevante para el vaior, fue 186.

Ademas, la fuerza 'de la pectina se midi6 usando el procedimiento
YogSimBuf que expresa la concentracion de pectina a la que la solucidn
alcanza una viscosidad de 25 mPa-s. (Protocolo 3 descrito anteriormente). El
YogSimBuf (YSB) para la pectina extraida de la piel de limon fue 2,51 g/l.

Ejemplo 2 (Comparativb)

‘La misma piel de limon descrita en el ejemplo 1 se us6 en un
procedimiento de extraccion de pectina convencional (ilustrado en la Figura 2).

La piel de limén desecada (1.000 g) se suspendié en una mezcla de 30l de
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agua, y 15 mi de 62% de acido nitrico, y se incub6 con agitacion muy suave
durante 30 minutos a 72,5°C (“Mezcla F”). A la Mezcla F se afadieron 50 ml
adicionales de 62% de-acido nitrico y la incubacion a 72,5°C se continud

durante 120 minutos (“Mezcla G”). La Mezcla G se diluyd con 10 | de agua

caliente mas 400 g de celulosa de madera y se incub6 durante 30 minutos a 75

°C (“Mezcla H"). Después la Mezcla H se vertié en un embudo de Blchner a
través de un pafio de filtro con el fin de separar la solucion (“Solucion I') de los
materiales que no se disolvieron (que junto con la solucidn que no se pudo
extraer por prensado de los materiale?s se denomina “Mezcla J").

Después, la Solucion | se filtré adicionalmente a través de un lecho de
Filtercel 450 (un auxiliar de la filtracién para eliminar la neblina) y se agité con
resina de intercambio idnico de Lewatit. La solucién obtenida después de
drenar la resina (“Solucién K”) se vertid en aproximadamente tres partes (es
decir, tres veces su propio volumen) de 80% de 2-propanol. E! precipitado se
prensé para eliminar todo el alcohol gastado como sea posible y después se
lavé en una mezcla de 60% de 2-propanol y 40% de agua antes de volverlo a
prensar. El volumen de la mezcla usado para lavar fue aproximadamente el
mismo que el volumen de la Solucién K. Tras los lavados, el precipitado se
secod, se molid y se tamizd a través de un tamiz de polvo de tamafo de poro de
250 p.

El pH de una alicuota de la Mezcla H fue 2,05 después de enfriar hasta
25 °C. La cantidad de pectiné desecada que se pudo aislar por kg de Solucién
K fue 5,95 g. Usando los mismos simbolos y férmula que en el Ejemplo 1, la
masa total de la mezcla de extraccién justo antes de la filtracion y el

rendimiento por piel se calcularon del siguiente modo:
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M = 30+1+0,015+0,050+0,4+10 = 41,5
" Yp=24]7.

Tanto el GE como la VI se midieron usando los mismos protocolos
descritos con anterioridad. La pectina tenia un GE = 74,6 y una VI = 6,59 dl/g.
El producto del rendimiento por la viscosidad intrinseca, fue 163 (solo el 88%
del Ejemplo 1). El YogSimBuf se calculé como 3,24 g7l, lo que sugiere que la

fuerza de la pectina extraida usando el procedimiento convencional era del

solo el 77% de la del ejemplo 1 (teniendo en cuenta que “bajo” significa

“fuerte”).
Ejemplo 3

Se usoé el mismo procedimiento descrito en el Ejemplo 2 para evaluar ei
efecto de la dosis de acido oxalico, el pH y la temperatura durante la extraccién
de la piel de limén. Se realizé6 una-serie de 24 experimentos .similares en los
que la dosis de acido oxalico dihidrato se modifico a cuatro niveles (15, 20, 25,
y 30 g por kg de piel desecada) y el pH previsto se modificé a tres niveles
(2,70, 3,00 y 3,30) anadiendo 4cido nitrico o hidréxido sodico junto con el acido
oxalico. Los valores de pH que reaimente se consiguieron fueron ligeramente
diferentes de los valores previstos (véase mas adelante). Ademas, la
temperatura se modificd a dos niveles (70 y 80 °C).

En todos los experimentos, 1.000 g de la piel desecada obtenida‘de la
misma fuente que los Ejemplos 1 y 2 se suspendieron con las cantidades
especificadas de otros ingredientes en 20 | de agua durante 60 minutos a la
temperatura estipulada. La mezcla se diluy6 con 20 | mas de agua y se incubd
durante 60 minutos a la misma temperatura, y, por ultimo, se filtré y analiz6

como se describe en el Ejemplo 1, excepto que el extracto no se puso en
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contacto con una resina de intercambio idnico (es decir, que la péctina
producida en el Ejemplo 3 contenia mas calcio residual que los a la de los
Ejemplos 1 y 2). El calcio total, mg/g, en la pectina se determiné usando el
protocolo 4, descrito en lo que antecede.

Las condiciones experimentales y los resultados se resumen a

&

continuacion:

Numero de

experimento 1123 14|56 |7 8|9 (1011112

acido oxalico (g) 3013013015 [ 15| 15|20 )20 |20 |25 |25 |25

Acido nitrico .
(ml, 62%) 6 100 ({16[10{ 4 |12 6 | 1 91310
NaOH 1N (nl) 0 0173/ 0100|000 0] 0|24

Temperatura (°C). {70 7070170707070 70]70]170{70]|70

pH de la mezcla 27129(31126,3.0(32|26(29;3.3(27({29]3.1
ext. a25°C. - 0 61916 |1 |7 | 7|57 |585]|7}7

Rendimiento de 20.120.|20.|15.14.13.{17.|16.|17.19.|18.{19.
pectina/piel % 0012|199 |76 3604|7696 |17 |37 |88 |40

77.\77.\77.|78.|78.|79.|78.|78.]78.|78.|78.|78.
GE 90 150 150 |50 |70 |30 |20]|60170]|20]30]20

VI (di/g) 80(81/78|74|8.1|/85/7.8/82(80|76|/7.9|79

26,25(2433/34(32(3.1|3.0}27]28;3.0/2.8
YogSimBuf (g/l) 5141591116257 5|78

Calcio (mg 3.9(3.3(27|83|7.3]|6.1]6.2|58|54|3.8]|3.1|3.1

Namero de 13114 |15 /16 {17 {18 | 19|20 | 21|22 | 23 | 24
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experimento

acido oxalico (g) |30 30|30 | 15| 15| 15|20 /20|20 25|25 25

Acido nitrico
(ml, 62%) 6 0 0|16 110 4 |12 6 |12| 9 3 0
{NaOH 1N (nl) 0 01721 0 0 0 0 0 0 0 0 |24

Temperatura (°C). | 80 {80 {80 |80 80 80]|80|80|8080,;80]|80

pH de la mezcla 2712913112628 (3.2(27|29(3.2128|3.1(3.2
exta2b°C. | 3171861919253 | 7117

Rendimiento de 23.126.126. |21.18.[18.]22.]21.121.|23.]25.|25.
pectina/piel % 76 |72 1 35|36 72|88 |65|54|83|66|04 |24

77.077.176.|78.178.|78.|77.|77.|\78.|77.\77.|77.
GE 50 10|60 2070 |80 |60 |80 10| 50|40 40

VI (di/g) 6.7/64/69(6.3]/6.7/7.0|/66|6.6|6.7(6.3|/6.9|6.9

3573.4(30/45|43|4.4(39(4.0(37/35[33(3.3
YogSimBuf (g/l) 29|73 |0l2]|6|3|3]0]6]2

Calcio (mg/g) 24127123|50/49(4.7]|56]13.9]42[35]2.7]23

Estos resultados se pueden entender mejor ‘en forma grafica, como se
expone en las Figuras 3-7 y como se describe mas adelante.

La Figura 3 muestra el contenido en calcio de las muestras de pectina
experimentales en funcion de la dosis de acido oxalico en g de
(COOH); - 2 H,0, M = 126,1 por kg de piel. Sin desear quedar ligado a teoria
alguna, se cree que porque la piel contenia 8,0 mg de Ca" por g de piel, el
equilibrio estequiométrico entre acido oxélato y calcio debe estar en la dosis de

25,2 g de acido oxalico dihidrato. Lo que se observd fue que cuanto mas acido
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oxalico se us6 para la extraccibn, menos calcio residual habia en las
correspondientes muestras de pecti’ha hasta el equilibrio después de superar
un equilibrio estequiométricd. En particular, se encontr6 menos calicio en la
pectina extraida a 80 °C, probablemente porque el rendimiento en pectina fue
mayor a esta temperatura en comparacién con 70 °C y el calcio residual.se
mezcld con una cantidadﬁrelativa mayor de pectina a la temperatura rhés alta.

La Figura 4 muestra el efecto del pH sobre e rendimiento de extraccion
en curvas individual para las ocho posibles combinaciones de las cuatro dosis
de acido oxalico y dos temperaturas. Como se puede observar en la ilustracion
grafica, el rendimiento no dependia mucho del pH de extraccion dentro de los
intervalos de pH y la dosis de acido oxdlico analizada en esta serie de
experimentos. No obstante, se produjo una tendencia pronunciada para que el
rendimiento sea superior a 80 °C que a 70 °C. El rendimiento también tendia a
ser mayor con las elevadas dosis de &cido oxalico en comparacién con las
menores. Por ejemplo, el rendimiento para la extraccién con 30 mg/g de acido
oxalico a 70°C fue superior al rendimiento para 15 mg/g a 80°C.

La Figura 5 muestra la viscosidad intrinseca como funcién del pH con
curvas individuales parawcada una de las ocho combinaciones de las cuatro
dosis y dos temperaturas. Como se puede ver en la ilustracion gréfic_a, los
resultados de viscosidad intrinseca mas alta se obtuvieron a la temperatura de
extraccién mas baja. Ademés, de media, las muestras extraidas al pH mas bajo
tenian una viscosidad intrinseca menor que las extraidas ai pH mas alto. No
obstante, cuando este dato se interpreta sin considerar los datos de otras
investigaci'ones, la relabién entre el-pH y la viscosidad intrinseca es incierta y

se puede interpretar de mas de un modo. Sin desear quedar ligada a teoria
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alguna, se cree que la viscosidad intrinseca se puede ver influida pbr un
retardo térmico gradual de la pectina disuelta asi como las posibles diferencias
entre la pectina que se libera voluntariamente y la pectina que solo se libera en
las extracciones con un rendimiento alto, respectivamente.

La Figura 6 muestra como parametro independiente la dosis de acido
oxalico como parametro dependiente el rendimiento de la pectina en el
porcentaje de la piel. El rendimiento mas alto se obtuvo a la dosis de acido
oxalico mas alta. No obstante, los datos de la Figura 4 parecen sugerir que el
rendimiento es mas un efecto del medio de extraccidn (es decir, acido oxalico)
mas que un efecto de la acidez (pH).

La Figura 7 .muestra el producto del rendimiento por la viscosidad
intrinseca en funcién de la dosis de acido oxalico. El valor del rendimiento
aumentd con la dosis de acido oxalico y se hizo menos dependiente de la
temperatura de extraccion.

Ejemplo 4

Se realizaron otros experimentos para evaluar la reduccién del oxalato
en la pectina final poniendo en contacto el extracto acuoso con la resina de
intercambio catidnico. El mismo procedimiento se usé como se describe en el
Ejemplo 1, a excepcion de que la Solucion C filtrada por Filtercel se dividio en
dos porciones aproximadamente iguales, tratdndose una porcidbn con una
resina de intercambio idnico de Lewaitit como se describe en el Ejemplo 1y
una porcion en la que se omitid el tratamiento con Lewaitit. Esas dos
soluciones se trataron después como se describe en la Solucién E en el
Ejemplos 1. El contenido en calcio y el contenido en oxalato de la pectina final

se analizaron después usando los protocolos 4 y 5, respectivamente, cada uno
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descrito anteriormente.

Contenido en oxalato residual Contenido en calcio
) residual
Con Sin Con Sin
intercam’bio intercambio | intercambio | intercambio
idnico iénico ionico ionico
(mg de' (mg de (mg de (mg de
oxalato/ oxalato/ calciol/ caicio/

g de pectina) | g de pectina) | g de pectina) | g de pectina)

Experimento | Por debajo del 2.29 0.17 2.08
A limite de

deteccién
Experimento | Por debajo del 2.17 0.09 1.71
B limite de

deteccion .
Media Por debajo del 2.23 0.13 1.90

limite de

deteccién

Como se puede ver en lo anterior, el uso de la resina de intercambio
idnico eliminé con eficacia el residuo-de oxalato de la pectina final.

Aunque la invencion se ha descrito con detalle con respecto a
realizaciones especificas de la misma, se apreciard que los expertos en .la
técnica, tras alcanzar un conocimiento de lo anterior, pueden concebir
facilmente alteraciones, modificaciones y equivalentes de estas realizaciones.

De acuerdo con esto, el alcance de la presente invencion debera evaluarse
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como el de las reivindicaciones adjuntas y todas las equivalentes de las

mismas.
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REIVINDICACIONES

1. Un procedimiento para extraer pectina que tiene un grado elevado de

polimerizacién, que comprende;
Anadir acido oxalico y/o oxalato hidrosoluble a una suspensién.
acuosa de una piel en una.cantidad suficiente para proporcionar una
mezcla que tenga un pH de entre 3,0 y 3,6 y una molaridad total de
oxalato superior a la molaridad total del calcio (l1);
calentar la mezcla hasta una temperatura de aproximadamente 50 a
aproximadamente 80°C durante un tiempo suficiente para extraer una
pectina; y -
separar la pectina extraida de la mezcla precipitando la pectina
extraida de la mezcla, en el que la pectina extraida tiene un grado de
esterificacion (DE) de al menos 72 y un elevado grado de
polimerizacién caracterizado por una viscosidad intrinseca superior a
aproximadamente 6,5 dl/g. |

2. . El procedimiento de acuerdo con la reivindicacion 2, en el que el pH de

la mezcla antes de separar la pectina extraida de la mezcla esta entre 3,1y 3,4.

3. El procedimiento de acuerdo con la reivindicacién 2, en el que la mezcla
se calienta hasta una temperatura de aproximadamente 70 a aproximadamente
80°C durante la separacion de la pectina extraida.

4. El procedimiento de acuerdo con la reivindicacién 1, que comprende
ademas filtrar la mezcla para eliminar los sélidos insolubles después de extraer

la pectina y antes de separar la pectina extraida.
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5. E! procedimiento de acuerdo con la reivindicacion 1, que comprende

. ademas poner en contacto la mezcla que contiene la pectina extraida con una

resina de intercambio i6nico antes de separar la pectina extraida.

6. El procedimiento de acuerdo con la reivindicacién 5, en él que la resina
de intercambio idnico comprende una resina de intercambio catiénibo
seleccionada del grupo qué consiste en que Lewatit® S1668, Lewatit® S1468,
Purolite® C100E, y Amberlite® SR1L Na

7. E! procedimiento de acuerdo con la reivindicacion 5, en el que la pectina
extraida tiene un contenido en oxalato total inferior a 2,0 mg por 1 g de pectina.
8. El procedimiento de acuerdo con la reivindicacion 5, en el que la pectina

extraida tiene un contenido en caicio total inferior a 1 mg /g.

9. El procedimiento de acuerdo con la reivindicacion 1, que ademas
comprende una o mas de las etapas de lavado, prensado, desecacion y
molturacién de la pectina extraida después de separar la pectina extraida para

obtener un producto final de pectina>

10. El procedimiento de acuerdo con la reivindicacién 1, en el que el
rendimiento por piel (Yp) es superior a aproximadamente 23 %, en el que Yp =
0,'ys"M/Wp e ys es el rendimiento de la solucion (extracto liquido) en g/kg, M es

la masa total de la mezcla antes de separar la pectina extraida, y Wp es el peso
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de la piel usada en la suspension acyosa.

11.  El procedimiento de acuerdo con la reivindicaciéon 10, en el que el
producto del rendimiento por piel y la viscosidad intrinseca es superior a
aproximadamente 165% dl/g.

12. El procedimiento de acuerdo con la reivindicacion 1, en el que la pectina

extraida tiene un grado de esterificacion (DE) de al menos 75. .

13.  El procedimiento de acuerdo con la reivindicacién 1, en el que la pectina
extraida tiene una viscosidad intrinseca (V1) de al menos 7,8 dl/g.
14.  El procedimiento de acuerdo con la reivindicacién 1, en el que la pectina

extraida tiene una viscosidad intrinseca (V1) de al menos 8,5 dl/g.

15.  Una pectina producida por el procedimiento de la reivindicacion 1, en la
que la pectina tiene un grado de esterificadién de al menos 75% y una

viscosidad intrinseca de al menos 6,0 dl/g

16. La pectina de la reivindicacion 15, que tiene un grado de esterificacion

de al menos 76.

17.  La pectina de la reivindicaciéon 15, que tiene un grado de esterificacion

e

de al menos 78.



18. La pectina de la reivindicacién 15, que tiene una viscosidad intrinseca

de al menos 6,5 dli/g.

19. La pectina de la reivindicacién 15, que tiene una viscosidad intrinseca

-

de al menos 7,5 dl/g.

20. La pectina de la reivindicacion 15, que tiene una viscosidad intrinseca

de al menos 8,0 di/g.
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RESUMEN

Las realizaciones de los procedimientos proporcionados en el presente
documento permiten la extraccién de pectinas de alta calidad a partir de
materiales vegetales que contienen pectina usando acido oxalico para la
extraccion del material que confiene pectina. Generalmente descrito, el
procedimiento para extraer pectina que tiene un grado elevado de
polimerizacién incluye preparar una suspension acuosa de un material vegetal
que contiene pectina, afadir écid.é oxalico y/u oxalato hidrosoluble a la
suspensiéon acuosa en una cantidad suficiente para proporcionaf una mezcla
que tenga un pH de entre 3,0 y 3,6 y una molaridad total del oxalato superior a
una molaridad total de calcio (ll), calentar la mezcla hasta una temperatura de
aproximadamente 50 a aproximadamente 80 °C durante un tiempo suficiente
para extraer pectina del material vegetal que contiene pectina y separar la
pectina extraida de la mezcla. Deseablemente, la pectina extraida se
caracteriza porque tiene un grado de esterificacion (GE) de al menos 72 y un
grado de polimerizacién alto, estando el grado de polimerizacién caracterizado

por una viscosidad intrinseca superior a aproximadamente 6,5 dI/g.
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