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PROCEDIMIENTO PARA LA EXTRACCION DE PECTINA

Campo técnico

Las realizaciones de la presente descripción se refieren a 

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

5 presente descripción se refiere a procedimientos de baja temperatura para la 

extracción de pectina de pieles de cítricos que evita la degradación significativa 

de la pectina durante el procedimiento de extracción.

Antecedentes

La pectina es un polisacárido complejo asociado a las paredes de las 

10 células vegetales. Consiste en una estructura de ácido poligalacturónico unida

por enlaces alfa 1-4 con residuos de rhamnosa interpuestos y modificado con 

cadenas laterales de azúcar neutras y componentes que no son azúcar, tales 

como grupos acetiio, metilo y ácido ferúlico. Las cadenas laterales de azúcar 

neutras, que incluyen arabnano y arabinogalactano, están unidas a los residuos 

15 de rhamnosa en la estructura.

Se ha llevado a cabo una cantidad significativa de investigación sobre 

las pectinas debido a su importancia como producto alimentario, una fibra de la 

dieta y componente de las paredes celulares en las plantas superiores y a la 

cada vez mayor conciencia de una serie de actividades farmacológicas. No 

20 obstante, los procedimientos actuales de la extracción de pectinas no producen

pectinas de suficiente calidad para todos estos usos.

Los procedimientos convencionales de la extracción de pectina 

requieren prolongar el calentamiento de los materiales vegetales que contienen 

pectina a temperaturas por debajo de la ebullición (aproximadamente 65-85 °C) 

25 en un medio ácido (pH inferior a 2,2) durante de 1 a 10 horas. No obstante.



tienen tiempos de

de energi8,ypoeden proporcionar únicamente un rendimiento m oderado^O 

^0 ^ ) ufando un procedimiento de contracorriente (e^deoir^un procedimiento 

que u^a un número, n ,de  etapas de extracción con lasque ia materia prima 

5 original pa^aa ia  etapa de extracción n^1,e i agua pura originai pa^aaia etapa 

núm eronypara  cualquier etapa n  ̂ i,5 u p o n ie n d o 1 ^n ,e l liquido 5ale de la 

etapa i ^  mientras que lo^^ólido^ calende la e ta p a il)  Por tanto,dado que 

la^ condicionen acidad ^nag re^ iva^yd a do  que una gran parte de la pectina 

queda expuesta a Ia5 condicionen acidad de forma repetida, la pectina a 

10 menudo 5e degrada durante lo^ procedimientos de extracción convencionales 

Como lo^ expertos en latéonioa apreciarán, e^de^eable extraer una 

pectina que tenga un grado de polimerización lo má5 elevado posible por 

lo^oo^te^m á^bajo^po^ib le^ La selección de la^ condicionen de producción 

oomolaproporoión^ólido/llquido,la acidez,la temperatura eto,afectanae5ta5 

15 consideraciones en conflicto Por ejemplo, con el fin de conseguir un 

rendimiento incluso moderadamente alto ufando procedimientos 

convencionales, la^ condicionen de extracción deben ^eragre^iva^ Ademán 

tra^ la extracción, la reparación ^ólido^ llquido debe 5er lo má5 completa 

posible porque elliquidoretenido por lo^^ólido^ t ra l la  reparación quedará 

20 expue^toala^ condicionen de extracción agre^iva^ durante un segundo tiempo 

(debido al parámetro de extraooiónaoontracorriente Sin embargo,para que la 

reparación 5ea lomá^oompletapo^ible, la vi^oo^idad del liquido debe^er, 

preferentemente, baja, lo que 5e consigue deparando a temperaturas alta^, 

deparando con una baja proporción 5ólido5/llquido o una combinación de 

25 ambo^ ^ 0  0b5tante,elu50 de una temperatura alta en combinación con un
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pH bajo es perjudicial para la calidad de la pectina (p. ej., su grado de 

polimerización). Por el contrario, una proporción sólidos/líquido baja es costosa 

porque se necesitan eliminar grandes cantidades de agua de la pectina, bien 

por evaporación o bien por destilación de alcohol. Por tanto, existe la 

5 necesidad de un procedimiento rentable para extraer pectinas sin 

comprometer la calidad de las pectinas extraídas.

Además, también es impodante que la pectina final carezca de 

contaminantes indeseados, incluyendo la presencia de residuos del ácido (y 

sus sales) que se usó para extraer la pectina. Por tanto, también existe la

10 necesidad en la industria de fabricación de pectina de modos rentables de

reducir la presencia residual de los ácidos que se añadieron para la extracción.

En la siguiente descripción se expondrán en parte aspectos adicionales 

y en parte serán obvios a partir de la descripción siguiente o se pueden 

aprender mediante la práctica de los aspectos que se describen más adelante.

15 Las ventajas descritas más adelante se realizarán y conseguirán por medio de

los elementos y combinaciones destacadas particularmente en las 

reivindicaciones adjuntas. Debe entenderse que tanto la descripción general 

anterior como la descripción detallada siguiente son ejemplos y explicaciones 

únicamente y no son restrictivas.

20 Breve descripción de las figuras

La FÍG. 1 es una ilustración esquemática de un sistema para extraer 

pectina de acuerdo con una realización concreta.

La Fig. 2 es una-ilustración esquemática de un sistema convencional 

para extraer pectina.

25 La FIG. 3 es un gráfico que ilustra el contenido en calcio de la pectina en
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función de la dosis de ácido oxálico.

La FIG. 4 es un gráfico que ilustra el efecto del pH sobre el rendimiento 

de la extracción de pectina.

La FIG. 5 es un gráfico que ilustra la viscosidad intrínseca de la pectina 

5 extraída en función del pH.

La FIG. 6 es un gráfico que ilustra la dosis de ácido oxálico y el 

rendimiento de la pectina en el porcentaje de la piel.

La FIG. 7 es un gráfico que ilustra el producto de (rendimiento en pectina 

por la viscosidad intrínseca de la pectina) en función de la dosis de ácido 

10 oxálico.

Descripción detallada

Las realizaciones de la presente invención se refiere a procedimientos 

para la extracción de pectinas de alta calidad a partir de materiales vegetales 

que contienen pectina usando ácido oxálico para la extracción del material que 

15 contiene pectina. Generalmente se describe un procedimiento para extraer

pectina que tiene un grado elevado de polimerización en una extracción de una 

sola etapa, que comprende preparar una suspensión acuosa de un material 

vegetal que contiene pectina, añadir ácido oxálico y/u oxalato hidrosoluble a la 

suspensión acuosa en una cantidad suficiente para proporcionar una mezcla 

20 que tenga un pH de entre 3,0 y 3,6 y una molaridad total del oxalato superior a

una molaridad total de calcio (II), calentar la mezcla hasta una temperatura de 

aproximadamente 50 a aproximadamente 80 durante un tiempo suficiente para 

extraer pectina del material vegetal que contiene pectina y separar la pectina 

extraída de la mezcla. Deseablemente, La pectina extraída se caracteriza 

25 porque tiene un grado de esterificación (GE) de al menos 73 y un grado de



Los m aterial vegetes que soo bieooooooidoseo la

téooioa o iooloyeo mateóles fresoos y procesados así ooroo residuos 

5 vegetales Deseablemente, el material vegetalqueoootíeoepeotloaesuoa

trota, ejemplos oo limitantes de las oualesíooluyeo trotas ooo hueso tales oomo 

meloootooes, pomáoeas tales oomo maozaoas y oítríoos tales oomo limas, 

límooes,oaraojasypomelos. El material se poede preparar para la extraooíóo 

osaodoooalqoíer medio adeouadoyoualquíerporoíóoadeouada delmaterial 

10 vegetal que oootleoepeotíoa, que oootíeoe, por ejemplo, extraooíóo de zumo, 

pelado, triturado, molturaoíóo o píoado del material vegetal que oootíeoe 

peotíoaoporoíooes del mismo Eorealízaoíooesooooretas,el material vegetal 

que oootíeoe peotíoa es la piel de la truta Lapíeldelatrutadeuooítríoo,oom o 

seusaeoelpreseotedooumeoto,quíeredeoírelexooarpo,elmesooarpoylos 

15 saoos de zumo (saoos de pulpa) que qoedaodespoés de extraer el zomo de la

truta Eorealízaoíooes alternativas el material vegetal que oootíeoe peotíoa es 

uoaom ásporo íooesde lap íe lde la tru ta (p  ej,elmesooarpo,lastraooíooes 

del mesooarpo,los saoos de zumoooombíoaoíooes de los mismos

Eorealízaoíooes, el áoídooxálíooy/o el oxalato hidrosoluble se aoadeoa 

20 uoasoluoíóoaouosa de los materiales vegetales que oootíeoeopéotíoa. Los

materiales vegetales que oootíeoeopeotíoageoeralmeoteestáopreseoteseo 

ooaoaotídaddeaproxím adam eote2aaproxím adam eote5^eo peso de la 

mezola. El áoídooxálíooy/o el oxalato hídrosolobleestáopreseoteseoooa 

oaotídad de aproxímadameote20aaproxímadameote50gpor^g de material 

25 seoodel material vegetal qoe oootíeoe peotíoa. Deseablemeote, la mezola



tiene un pH entre 3,0 y 3,6, un pH entre 3.1 y 3.4, o un pH entre 3.2 y 3.3. La 

mezcla también tiene. Deseablemente, una molaridad total del oxalato superior 

a una molaridad total del calcio (II). Los expertos en la técnica apreciarán que 

junto con el ácido oxálico y/o el oxalato hidrosoluble, el pH de la mezcla se

5 puede modificar con la adición de cantidades minoritarias de bases adecuadas

(p.ej, NaOH) o ácidos (p.ej., ácido nítrico) usando procedimientos conocidos en 

la técnica.

A continuación se extrae la pectina de los materiales vegetales que 

contienen pectina mediante calentamiento, la mezcla a una temperatura de

10 aproximadamente 50 a aproximadamente 80 °C durante un tiempo suficiente

para extraer la pectina. Durante la extracción de la pectina, la mezcla,

deseablemente, se agita 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 

15 80°C o a una temperatura de aproximadamente 70 a aproximadamente 80 °C.

Aunque e rendimiento suele aumentar con el tiempo de extracción, 

preferentemente el tiempo se minimiza para reducir cualquier pérdida en el 

grado de polimerización en la pectina que se está extrayendo. De acuerdo con 

esto, en realizaciones concretas, un tiempo suficiente para extraer la pectina es 

20 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 extracción de la pectina de los materiales vegetales que 

contienen pectina, los sólidos insolubles (es decir, el residuo del material 

25 vegetal que contiene pectina) se puede eliminar de la mezcla de la pectina
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expida osaodo medio adecuado,por templo mediante onaomás

etapas de tiitracióo (p ej , fiitraoióo groesa y/o tiitracióo fioa) La peotioa 

extraída poede precipitarse despoés de ía mezcía mediante, por ejemplo, 

vertido deí extracto encona cantidad eficaz de aícohoí. Alcoholes otiles 

5 incloyen, entre otros, coalqoieralcoholqoeseacompatihleconaplicaciones 

alimentarias y qoe precipite de forma eficaz las pectinas y disoelva los 

materiales solohle sen alcohol En realizaciones concretas, los alcoholes son 

alcohol isopropílico, propanol, etanol o metanol Tras la precipitación, la 

pectina extraída se poede separarde la soloción y lavarcon alcohol para 

10 eliminar todas las imporezassolohles en alcohol posibles Oespoés, la pectina 

se poede desecaryprocesar en onpolvoom odificar adicionalmente ( p e j ,  

desesterificary/oamidar) osando procedimientos conocidos en la técnica

En otras realizaciones concretas, los residoos se poeden eliminar de la 

pectina extraída antesodespoés de so separación dé la  mezcla alcoholagoa. 

15 Oichos residoos poeden incloido, por ejemplo, cantidades peqoeñas de los 

residoos de ácido oxálico y de oxalato qoe se osaron para la extracción. 

Aonqoe generalmente se acepta ona presencia moderada de ácidos 

convencionales (p ej , ácido nítrico) osados en los procedimientos de 

extracción, es probable qoe los residoos de ácido oxálico solo se permitan en 

20 cantidades bajas debidoala falta de oso regoladorprevioydeevaloación en la 

prodocción de pectina comercial Por tanto, es deseable eliminar los residoos 

de ácido oxálicoyde oxalato cálcico de la pectina extraída Oeacoerdocon 

esto, en realizaciones concretas, el procedimiento comprende además exponer 

la soloción de pectina extraídaaona resina de intercambio catiónico antes de 

25 separar la pectina extraída de la soloción, redociendo de este modo
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los residoos de oxalatoydeoaioioeniapeotioa extraída 

fioai. Ejemplos no limitantes de las resinas de intercambio oatióniooadeooadas 

inoloyen Le^atit^ y Le^atit^ (Lanxess Oeotschland GmbFI,

Leverl^osen, Alemania), Porolite^0100E(Porolite International Ltd., Llantrisant, 

5 Reino Onido), y Amberlite^ SR1L l^a (Rohm and Flaas, Philadelpbia,

Pennsylvania). La soloción de la pectina extraída poede esta ra  coalqoier 

temperatoraadecoadayse poede calentaroenfriarsegón sea necesario. Por 

ejemplo, en realizaciones la soloción de la pectina extraída está a ona 

temperatora de aproximadamente 55aaproximadamente7^C.

10 Las pectinas obtenidas osando los procedimientos proporcionados en el

presente docomento tienen on grado de esterificación (G E )yon  mayor grado 

de polimerización (GP) mientras qoe se extrae en on rendimiento más alto qoe 

en los procedimientos convencionales. Deseablemente, la pectina extraída 

tiene grado mayor de esterificación soperior o igoal a 75 y on grado de 

15 polimerización qoe se caracteriza por ona viscosidad intrínseca de

aproximadamente 6,5aaproximadamente0dl/g. En realizaciones concretas, 

la pectina extraída tiene grado mayor de esterificación de al menos 76, al 

menos 7 7 ,o a l menos 7 8 ,yon grado de polimerización qoe se caracteriza por 

onaviscosidadintrínsec^dealm enos7,0dl/g,alm enos7,5dl/g,alm enos7,8 

20 dl/g,oalm enos8,0dl/g

l̂ lo obstante, los expertos en la técnica apreciarán qoe las propiedades 

de la pectina dependen de la especie de material vegetal, la madorez del 

material vegetal, el retraso antes delprocesamiento del de material vegetal 

Por ejemplo, en ona realización la pectina extraída de ona piel de limón de alta 

25 calidad tiene on gradodeesterificación deaproximadamente 75 7 8 y  ona
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viscosidad intrioseca de aproximadamente 9 di/g (en comparación con on 

grado de esterificación de 7476 y ona viscosidad intrínseca de 

aproximadamente 7,5 di/g coando se extrae osando procedimientos 

convencionaies). l^o obstante, en otra realización, lapectina extraída deon 

material vegetal de baja calidad tiene on grado de esterificación soperiora73y 

ona viscosidad intrínseca de aproximadamente 6,5 dl/g

Los procedimientos proporcionados en el presente docomento también 

proporcionan, deseablemente, on rendimiento más alto por piel goe los 

procedimientos convencionales de extracción de la pectina. En realizaciones 

concretas,el rendimiento por piel es soperioraaproximadamente 2 3 ,soperior 

a aproximadamente 2 5 ,osoperioraaproximadamente 27 Los expertos en la 

técnica apreciarán, noobstante, goee l rendimiento previsto depende de la 

calidad de la materia primayde las variaciones natorales de la materia prima 

El rendimiento por piel poede aproximarse con la fórmolasigoiente^

—0,1 l^l/^^

en la g o e ^ e s e l  rendimiento por piel en^ó, y^e lrend im ien tode la  

soloción (extracto líqoido) en g^g, 1̂1 es la masa total de la mezcla de 

extracción josto antes de la f i lt ra c ió n y ^ e s  el peso total de la piel goe se osó 

para la mezcla de extracción. Los expertos en la técnica apreciarán goe este 

cálcolo del rendimiento por piel solo es ona aproximación porgoe ignora goe 

ona parte minoritaria de la masa total de la mezcla de extracción no se disoelve 

y, portante, representaonvolomen dentro del coalla pectina disoelta no se 

distriboye.

En realizaciones concretas, el valor de los procedimientos 

proporcionados enelpresente docomento se caracterizaporelprodocto del
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rendimiento por viscosidad iotrinseoa Oeseabiemente,eiprodootodei

rendimiento por piei y ia viscosidad intrínseca de ias pectinas obtenidas 

mediante ios procedimientos proporcionados en ei presente docomento es 

soperior ai deiprodocto^dei rendimiento por p ie iy ia  viscosidad intrínseca de 

5 ías pectinas obtenidas mediante procedimientos convencionales. Porejempio, 

en realizaciones concretas,eiprodoctodei rendimiento por p ie íy ia  viscosidad 

intrínseca de ia pectina es soperior a aproximadamente 160, soperior a 

aproximadamente 165, soperior a aproximadamente 175, o soperior a 

aproximadamente 185.

10 El procedimiento anterior mejora sobre ios procedimientos de extracción

de la pectinad latécnicaanterior proporcionando on procedimiento qoe (1)

consiqoeonaviscosidad ba jadoran te la filtrac ióna ltiem poqoem in im iza la  

pérdida de pectina d e lirado  de polimerización^ ^ e lim in a  el C a ^a l tiempo 

qoe redoce la necesidad de regenerar la resina de intercambio iónicos (3) 

15 aomenta el rendimientoDde la pectina en comparación con la cantidad de 

materia prima bastada al tiempo qoe minimiza el qrado de polim erización^) 

redoce la cantidad d e a ^oa qo e  necesita para so eliminación de la pectina 

extraídas (5) redoce los residoos en el prodocto final del ácido añadido para la 

extracción.

20 Sin desear qoedarli^adoateoría alcona,se cree qoe el procedimiento

proporcionado en el presente docomento consi^oe estos resoltados deseables 

en parte mediante on eqoilibrio específico de la selección del medio de 

extracción (ácido oxálico), el pF ly latemperatora. Además, se cree qoe la 

precipitación de ona porción mayoritariade los ionesde C arcom o oxalato 

25 cálcico redoce la tendencia de la pectina disoeltaabacerse más viscosa en



preseooia de iones de redoliendo de este modo ia viscosidad de ia 

mezoia dorante ia tiitraoión y redociendo ei ácido oxáiico residoai en ei 

prodoctofinai La combinación de boenrendimientoyde viscosidad baja hace 

también posible operar con ona concentración de pectina relativamente aita en 

5 el liqoidofiltrado, redociendo de este modo la cantidad de a^oa qoe debe

retirarse de la pectina Por óltimo, la presencia de ácido oxálico residoai en la 

pectinafinal se redoce adicionalmente exponiendoel extracto liqoidode la 

pectinaaona resina de intercambio iónico antes de precipitar la pectina en la 

soloción

10 realizaciones de la presente descripción se ilostran adicionalmente

mediante los ejemplos simientes, qoe no deben interpretarse de nin^ón modo 

como qoe imparten limitacionesdel alcancede la misma. Pore l contrario, 

debe entenderse claramente qoe se debe recorriraotras varias realizaciones, 

modificaciones y eqoivalentes de los mismos qoe, despoés de leer la 

15 descripción en ellos,poeden so^erirsealos expertos en la técnica sin desviase

de lesp iritode lap resente invenc ióny/ode la lcance  dé las reivindicaciones 

adjontas Amenos qoe se especifiqoe lo contrario,las cantidadesalas qoe se 

hace referencia en p o rce n ta je s^so n  en p e s o ^ e n  peso).

TEMPLOS

20 Los protocolos simientes se osaron para analizar el ^rado de

esterificación (GE), la viscosidad intrínseca (̂ Bl), la foerza, el contenido en 

calcio residoalyelcontenido en oxalato residoaien los Ejemplos siqoientes 

Protocolos Determinación del grado de estancación

El gradodeesterificación se midió osando el procedimiento expoesto en 

25 la l^ono^ra fia4de laP A G ^E C E A (2007) A 2 , 0 0 ^ d e  pectina se añadieron



12

100 mi del alcohol ácido (100 mi de IPA al 60% + 5 mi de HCL fumante al 37%) 

en agitación con un agitador magnético durante 10 minutos. La mezcla se pasó 

a través de un embudo de Büchner con un papel de filtro y el batidor se aclaró 

con 90 I de alcohol ácido y también se pasó a través del embudo de Büchner 

5 con un papel de filtro. Después, el filtrado se lavó primero con 1.000 mi de IPA

al 60% y, después, con aproximadamente 30 mi de IRA al 100%. Después, la 

muestra se secó durante aproximadamente 15 minutos en el embudo de 

Büchner con succión de vacío.

Las muestras de pectina que pesaban aproximadamente 0,40 g se 

10 midieron para la determinación por duplicado (la desviación entre

determinaciones duplicadas no debe superar el 1,5% absoluto, en caso 

contrario se repitió la prueba). Las muestras de pectina se humedecieron 

primero con aproximadamente 2 mi de IRA al 100%. Después, a las muestras 

humedecidas se añadieron aproximadamente 100 mi de agua desionizada en 

15 agitación con una barra magnética. Después, las muestras se evaluaron

mediante titulación, bien por medio de un indicador o usando un 

p H métro/a utobu reta.

Titulación usando un indicador. A la muestra se añadieron 5 gotas 

del indicador fenolftaleína y se tituló con NaOH 0,1M hasta observar un cambio 

20 de color (regístrese como el título V I). Se añadieron 20,0 mi de NaOH 0,5M en 

agitación y se cubrieron con aluminio durante exactamente 15 minutos. Se 

añadieron 20,0 mi de HCI 0,5M en agitación hasta que desapareció el color. 

Se añadieron 3 gotas del indicador fenolftaleína y se tituló con NaOH 0,1M 

hasta observar un cambio de color (regístrese como el título V2). Con el fin de 

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

"medioión enmascarada" (es decir, 100 mi de agua desionizada se trató del 

mismo modo que la solución de la muestra, incluidas las titulaciones). El último 

resultado de titulación se registró como título B1. El grado de esterificación se 

5 caracterizó después mediante los cálculos siguientes.

Vt = VI + (V2 - 81)

% GE (grado de esterificación) = [(V2 - B1)A/t] * 100

10 Protocolo 2: Determinación de la viscosidad intrínseca

Las muestras se prepararon usando un módulo disolvente/muestra 

Viscotek GPC max VE 2001 GPC o automuestreador AS 3500 a menos que se 

supiera que las muestras contenían material no soluble (en cuyo caso, las 

muestras se prepararon manualmente). El peso molecular, la viscosidad 

15 intrínseca y la distribución del peso molecular de la pectina en las muestras se

determinó después usando cromatografía de exclusión por tamaño (SEC). Las 

^  moléculas se separaron de acuerdo con su tamaño mediante cromatografía de

permeación en gel, pasando el efluente de la columna cromatográfica tres 

detectores (Rl, RALLS y un detector de la viscosidad). El software Viscotek 

20 convirtió las señales del detecto en peso molecular y viscosidad intrínseca y

calculó los promedios ponderados para toda la población.

Equipo: Viscotek TDA 302 triple detector o TOA 305; Viscotek GPC max 

VE 2001 GPC módulo de disolvente/muestra o automuestreador AS 3500; 

módulo para preparación de muestras; balanza Metler Toledo y Microlab. 500 

25 dispensador; módulo de calentamiento/agitación Pierce Reacti-Therm III,
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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,

Special (SuperDex Peptid de GE Health Care) o BioBasis SEC60 (150 x 7,8) de 

5 Thermo; detector RALLS (detector de la dispersión de la luz láser en ángulo 

recto); detector LALLS (detector de la dispersión de la luz láser en ángulo 

bajo); detector Rl (índice de refracción); Detector viscosímetro; software 

informático: OmniSEC.

10 contenían material no soluble se disolvieron a mano y se centrifugaron (10.000 

g durante 10 minutos) y el sobrenadante se transfirió a un nuevo vial antes de 

la inyección.

Preparación de la muestra usando el módulo de preparación de 

muestras, balanza Metler Toledo y Mikrolab. Dispensador 500 y módulo 

15 de calentamiento/agitación Pierce Reacti-Therm III: En el software

omniSEC se usó el programa SASP para preparar las muestras antes del 

análisis. La proporción cantidad/capacidad fue aproximadamente 30 mg de 

polvo a 15 mi de eluyente (2 mg por mi) en viales de 20 mi. Después de 

preparar la muestra, los viales se introdujeron durante 30 minutos a 70 °C en el 

20 módulo de agitación y calentamiento.

Preparación de la muestra usando la balanza y el módulo de 

calentamiento/agitación usando el automuestreador AS 3500 

Aproximadamente 2,0 mg de pectina se pesó en un vial del automuestreador y 

se introdujo en la gradilla del automuestreador. Usando el molde 4 del 

25 automuestreador AS3500 se usaron ias siguientes unidades: Ciclos de dilución:

SB401-8F, SB402,5-8F, SB403-8F, SB404-8F; o en FIPA fijadas con CPkelco

Preparación manual de la muestra: Las muestras que se sabía que
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2; Calentador: Temp ENCENDIDO: 70°C; Cargar 20 pl de disolvente S-1 (S-1 = 

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

2 = tampón de Li-acetato 0,3 M); Añadir 1.300 pl a la muestra (solución de 

0,1% de pectina -1 mg/ml); Mezclar durante 9,9 minutos; Mezclar durante 9,9 

5 minutos; Esperar durante 10,0 minutos; Activar OVERLAY: SÍ (inicia la

siguiente preparación de la muestra antes del final del análisis para pasar la 

muestra). El tiempo de recorrido en el automuestreador se fijó en 50 minutos y 

se usaron 100 pl de inyección de bucle completo. Cuando se usó el 

automuestreador, la muestra se filtró automáticamente con un filtro de 0,5 pm 

10 en línea colocado después del bucle del automuestreador.

Protocolo 3: Determinación de la fuerza de la pectina

(procedimiento de YogSimBuf)

Tampón YOG SIM BUF a pH 3,75 (2.000 mi). Se preparó un tampón 

disolviendo 13,03 g de lactato calcico (C6H1OO6Ca, 5*H20), 2,79 g de 

15 hidrogenofosfato dipotásico (K2HP04), 2,00 g de benzoato sódico, 2,03 g de

dihidróxido fosfato potásico (KH2P04), 40,00 g de lactosa (C12H22O11), 

300,00 g de sacarosa (C12H22O11). Se pesaron 7,23 g de ácido láctico (90%) 

y se añadieron a la solución y el batidor se aclaró con agua intercambiada con 

iones. Por último, se disolvieron 0,43 g de hidróxido sódico (NaOH) en el 

20 matraz y la solución se diluyó hasta 2.000 mi con agua desionizada. El pH de

la solución tampón se ajustó añadiendo ácido cítrico hasta obtener una lectura 

del pH de 3,68 ± 0,02, que tuvo como resultado un pH de 3,75 ± 0,05 en el 

sistema pectina-tampón final. Esta solución de tampón fue estable hasta la 

precipitación.

25 Solución madre de pectina (1,2%) (100 mi). Se preparó una solución
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madre de pectina humedeciendo 1,20 g de pectina con 5,00 mi de IPA al 100% 

en un matraz. En agitación, al matraz se añadieron 95 mi de agua desionizada 

en ebullición ((>85°C) t la mezcla se introdujo en un baño de agua/calentador 

de bloque a 75 °C durante .0 minutos en agitación. La solución se enfrió hasta 

5 la temperatura ambiente y se añadió agua desionizada para diluir la solución 

hasta 100,0 g.

La solución tampón, la solución madre de pectina y el agua desionizada 

se mantuvieron a una temperatura de 23 ± 2°C. La solución madre de pectina

se diluyó con agua desionizada de acuerdo con la tabla siguiente.

Conc, de pectina en el sistema 

final, %

%

Agua

desionizada

(g)

Solución madre de pectina 

(1,2%)

(g)

0 15,0 0

0,02 14,5 0,5

0,04 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 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 .. 8,5 6,5

0,28 8,0 7,0

0,30 7,5 7,5

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 2,5 12,5

0,52 2,0 13,0

0,54 1,5 13,5

0,56 1,0 14,0

0,58 0,5 14,5

0,60 0 15,0

A la solución de pectina diluida se añadieron 15 mi del tampón en 

agitación a una velocidad suficiente para proporcionar un vórtex de 

aproximadamente 1 cm durante un total de 25 segundos. Después de 1 

minuto, la solución se analizó usando un Brookfield LVT con un adaptador a 6 

rpm (factor 1). La solución pectina-támpón también se evaluó visualmente para



oaraoterizar su aspecto (es de grumos de

aspeoto no homogéneo eto.) El procedimiento se repiteavarias diluciones 

hasta que se identifican los siguientes puntos de datos. (1) una concentración 

con una viscosidad en t re1 825mR as ,y (2 )  una concentración entre 

5 mRas. La lectura era válida si el p í d e l a s  soluciones entre 2 5 y 8 5 m R a s  

estaba entre

El resultado bruto después de seguir el procedimiento anterior consistió 

en dos puntos de datos ( c 1 , ^ 1 ) y ( c 2 , ^ c o n  los q u e 1 8 m R a s ^ r ^ 1  ^ 2 5  

m R a s y 2 5 m R a s ^ ^ 2 ^ 3 5 m R a s  Elresultado del procedimiento, c^, se 

10 calculó del siguiente modo, siempre que las viscosidades se introdujeran en la 

unidad mRa s

c ^ ^ c 1 ^ (c 2 c 1 ) ( ln (2 5 ^ 1 ^ ln ^ 2 ^ 1 ^

Oeterminaoión del contenido en calcio residual

15 Se usaron aproximadamente 0 , 5 g d e  pectina extraída para evaluar la

presencia de calcio residual Las muestras se digirieron con ácido nítrico (^5%) 

y peróxido de hidrógeno (30) en undigestorde horno microondascomose 

prescribe en el manual Oespués de la digestión, se dejaron enfriar los vasos 

de reacción en una campana de humos. Oespués, las muestras se

20 transfirieronaun matraz de medición de 50 mi Al medir el calcio residual,fue 

necesario añadir cloruro de cesio para evitar interferencias(1 mi de solución de 

CsCI al 2,5% por 10̂  mi de solución para preparar la solución de 

aproximadamente 2.000 ppm en Cs). La concentración del ácido (HNO^ en 

las soluciones de medición fue de 3%a10 % La intensidad de la emisión de 

25 las muestras se midió después Si no estaban dentro de la intensidad de la
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emisión estándar, las muestras se diluyeron adecuadamente.

Protocolo 5: Determinación del contenido en oxalato residual

Se usaron aproximadamente 0,2 g de pectina extraída para evaluar la 

presencia de oxalato residual. A la pectina extraída se añadió 2-propanol (1 

mi) y la mezcla se agitó hasta que se humedeció la pectina. Después se 

añadió agua desionizada Milli-Q (40 mi en agitación. Las muestras se 

calentaron hasta 90 °C en un frasco cerrado durante entre 30 y 60 minutos y 

después se enfriaron hasta la temperatura ambiente. Después, las muestras 

se evaluaron usando cromatografía HPLC (Aparato: Waters TM600 con 

detector del índice de refracción y detector de la conductividad; Flujo: 1,4 

ml/minuto; Temperatura: 40°C; Inyección: 100 o 200 mi de bucle completo; 

Eluyente: NaHCOs 0,85 mM + Na2C03 0,9 mM en agua desionizada).

La respuesta cuantitativa del detector de conductividad al paso del ácido 

oxálico por el detector se cuantificó como el área (la "respuesta del detector 

integrada") en un diagrama (je e x= tiempo, eje y= respuesta del detector). La 

respuesta del detector integrada se delimitó por una línea basa! recta antes y 

después del pico de acuerdo con las prácticas habituales y consensos en la 

materia. Las respuestas del detector integradas de las muestras desconocidas 

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

del detector integradas de muestras conocidas de ácido oxálico dihidrato en 

agua desionizada (eje x= concentración, eje y= respuesta del detector 

integrada) y la correspondiente concentración de ácido oxálico se dedujo de la 

curva de calibración lineal.

Ejemplo 1

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



provinoiadeTuoomán de Argentina La tim ase recolectó en 2009, tras lo ooal 

la frota se abr lóyse osó para la prodocción de zomo de c ltrlcoyde aceite de 

piel de cítrico. Los restos de la frota se trltoraronyse lavaron varias veces en 

agoa para extraer ona gran parte de los materiales soloblesnatorales, como 

sacarosa, y despoés se secaron. Estas operaciones rotlnarlas foeron 

realizadas por el proveedor de la piel

La piel de limón sé osó despoés en on procedimiento de extracción de 

ejemplo jostrado en la flgora1)para extraer pectina de la piel de limón La 

piel de limón desecada(1 000g) se sospendló en ona mezcla de 20ldeagoa,  

30,Ogde ácido oválico dlhldratoy2,00gde NaOH Esta mezcla se Incobó con 

agitación moysoave dorante 60 m lnotosa72,5^0 ^M ezclaA^ Oespoés,la 

m ezclaAsedlIoyó con ona sospenslón de 400gdecelolosa de madera (on 

ao^lllar de la filtración Insoloble) en 20 I de agoa callente y se continoó 

Incobandoyenagl tac lónsoavedorante60mlnotosa75,0^0 ^Mezcla 8^. 

Oespoés la Mezc larse  vertió en on embodo de Bochneratravés de on paño 

de filtro con el fin de separar la soloción (soloción Cédelos materiales goe no 

se disolvieron (goejonto con la soloción goe no se podo separar se denomina 

mezcla O^

Oespoés, la solociónOse filtró adicionalmenteatravés de on lecho de 

Eiltercel 450 (onao^iliar de la filtración para eliminar la neblina)yse agitó con 

resina de intercambio iónico de Lewatit La soloción obtenida despoés de 

drenar la resina^SolociónE^ se vertió en aproximadamente tres partes (es 

decir, tres veces so propio volomen) de 80% de2propanol El precipitado se 

prensó para eliminartodo elalcohol gastado como sea posibleydespoés se 

lavó en ona mezcla de 60% de2propanoly40% de agoa antes de volverloa



prensar El volomen de la mezcla osado para lavar el precipitado toe 

aproximadamente el mismo qoe el volomen de la Soloción E. Tras los lavados, 

el precipitado se secó,se mol ióysetamizóat ravés de on tamiz de polvo de 

tamaño de poro de 250p 

5 El pH de ona alicoota de la MezclaBtoe 3,52 despoés de enfriar hasta

2 5 ^ . L a  cantidad de pectina desecada qoe se podo aislar pork^de  Soloción 

Efoe 5,71^ En el presente ejemplo, la masa total de la mezcla de extracción 

josto antes de la filtración, el peso de la piel osada para la mezcla de extracción 

ye l rendimiento porpiel se calcolaron del si^oiente modo:

^ ^ 1 1 ^

Y ^ % ^ 0 , 1 5 , 7141,4/1^23,6

La pectina también se analizó en el laboratorio para determinar el ^rado 

de esterificación (OE)yla viscosidad intrínseca (VI) (Protocolos1y2descritos 

15 en lo qoe antecede, respectivamente) La pectina tenía on OE ^ 76,4 y

V l ^7 , 8 3 d l / ^  El prodocto del rendimiento por la viscosidad intrínseca, qoe 

proporciona ona métrica más relevante para el valor,foe 186.

Además, la foerza de la pectina se midió osando el procedimiento 

Yo^SimBof qoe empresa la concentración de pectina a la qoe la soloción 

20 alcanza ona viscosidad de 25 mRas. (Protocolo3descrito anteriormente) El

Yo^SimBof(YSB) para la pectina extraída de la piel de limón foe 2,51^/L 

Ejemplo

La misma piel de limón descrita en el ejemplo 1 se osó en on 

procedimiento de extracción de pectina convencional (ilostrado en la Ei^ora 2) 

25 Lapieldel imóndesecada(1 000 ^ ) ses os pe nd ió en on am ez c la de 30 ld e
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agua, y 15 mi de 62% de ácido nítrico, y se incubó con agitación muy suave 

durante 30 minutos a 72,5°C (“Mezcla F”). A la Mezcla F se añadieron 50 mi 

adicionales de 62% de-ácido nítrico y la incubación a 72,50C se continuó 

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

5 caliente más 400 g de celulosa de madera y se incubó durante 30 minutos a 75

°C (“Mezcla H”). Después la Mezcla H se vertió en un embudo de Büchner a 

través de un paño de filtro con el fin de separar la solución (“Solución I”) de los 

materiales que no se disolvieron (que junto con la solución que no se pudo 

extraer por prensado de los materiales se denomina “Mezcla J”).

10 Después, la Solución I se filtró adicionalmente a través de un lecho de

Filtercel 450 (un auxiliar de la filtración para eliminar la neblina) y se agitó con

resina de intercambio iónico de Lewatit. La solución obtenida después de

drenar la resina (“Solución K”) se vertió en aproximadamente tres partes (es 

decir, tres veces su propio volumen) de 80% de 2-propanol. El precipitado se

15 prensó para eliminar todo el alcohol gastado como sea posible y después se

lavó 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 Solución K. Tras los lavados, el precipitado se

secó, se molió y se tamizó a través de un tamiz de polvo de tamaño de poro de

20 250 [i.

El pH de una alícuota de la Mezcla H fue 2,05 después de enfriar hasta 

25 °C. La cantidad de pectina desecada que se pudo aislar por kg de Solución 

K fue 5,95 g. Usando los mismos símbolos y fórmula que en el Ejemplo 1, la 

masa total de la mezcla de extracción justo antes de la filtración y el

25 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 tenía un GE = 74,6 y una VI = 6,59 dl/g.

5 El producto del rendimiento por la viscosidad intrínseca, fue 163 (solo el 88% 

del Ejemplo 1). El YogSimBuf se calculó como 3,24 g7l, lo que sugiere que la 

fuerza de la pectina extraída usando el procedimiento convencional era del 

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

“fuerte”).

10 Ejemplo 3

Se usó el mismo procedimiento descrito en el Ejemplo 2 para evaluar el 

efecto de la dosis de ácido oxálico, el pH y la temperatura durante la extracción 

de la piel de limón. Se realizó una serie de 24 experimentos similares en los 

que la dosis de ácido oxálico dihidrato se modificó a cuatro niveles (15, 20, 25, 

15 y 30 g por kg de piel desecada) y el pH previsto se modificó a tres niveles

(2,70, 3,00 y 3,30) añadiendo ácido nítrico o hidróxido sódico junto con el ácido

oxálico. Los valores de pH que realmente se consiguieron fueron ligeramente 

diferentes de los valores previstos (véase más adelante). Además, la 

temperatura se modificó a dos niveles (70 y 80 °C).

20 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 I de agua durante 60 minutos a la 

temperatura estipulada. La mezcla se diluyó con 20 I más de agua y se incubó 

durante 60 minutos a la misma temperatura, y, por último, se filtró y analizó 

25 como se describe en el Ejemplo 1, excepto que el extracto no se puso en



contacto con una resina de intercambio iónico (es decir, que la pectina 

producida en el Ejemplo 3 contenía más calcio residual que los a la de los 

Ejemplos 1 y 2). El calcio total, mg/g, en la pectina se determinó usando el 

protocolo 4, descrito en lo que antecede.

Las condiciones experimentales y los resultados se resumen a 

continuación:

Número de 

experimento 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12

ácido oxálico (g) 30 30 30 15 15 15 20 20 20 25 25 25

Ácido nítrico 

(mí, 62%) 6 0 0 16 10 4 12 6 1 9 3 0

NaOH 1N (ni) 0 0 73 0 0 0 0 0 0 0 0 24

Temperatura (°C). 70 70 70 70 70 70 70 70 70 70 70 70

pH de la mezcla 2.7 2.9 3.1 2.6 3.0 3.2 2.6 2.9 3.3 2.7 2.9 3.1

ext. a 25 °C. 0 6 9 6 1 7 7 5 7 5 7 7

Rendimiento de 20. 20. 20. 15. 14. 13. 17. 16. 17. 19. 18. 19.

pectina/piel % 00 12 99 76 36 04 76 96 17 37 88 40

77. 77. 77. 78. 78. 79. 78. 78. 78. 78. 78. 78.

GE 90 50 50 50 70 30 20 60 70 20 30 20

VI (dl/q) 8.0 8.1 7.8 7.4 8.1 8.5 7.8 8.2 8.0 7.6 7.9 7.9

2.6, 2.5 2.4 3.3 3.4 3.2 3.1 3.0 2.7 2.8 3.0 2.8

YogSimBuf (g/l) 5 4 5 9 1 6 2 5 7 5 7 8

Calcio (mg/g) 3.9 3.3 2.7 8.3 7.3 6.1 6.2 5.8 5.4 3.8 3.1 3.1

Número de 13 14 15 16 17 18 19 20 21 22 23 24



experimento

ácido oxálico (g) 30 30 30 15 15 15 20 20 20 25 25 25

Ácido nítrico 

(mi, 62%) 6 0 0 16 10 4 12 6 1.2 9 3 0

NaOH 1N (ni) 0 0 72 0 0 0 0 0 0 0 0 24

Temperatura (°C). 80 80 80 80 80 80 80 80 80 80 80 80

pH de la mezcla 2.7 2.9 3.1 2.6 2.8 3.2 2.7 2.9 3.2 2.8 3.1 3.2

ext. a 25 °C. 3 7 8 6 9 9 2 5 3 7 1 7

Rendimiento de 23. 26. 26. -21. 18. 18. 22. 21. 21. 23. 25. 25.

pectina/piel % 76 72 35 36 72 88 65 54 83 66 04 24

77. 77. 76. 78. 78. 78. 77. 77. 78. 77. 77. 77.

GE 50 10 60 20 70 80 60 80 10 50 40 40

VI (dl/g) 6.7 6.4 6.9 6.3 6.7 7.0 6.6 6.6 6.7 6.3 6.9 6.9

3.5” 3.4 3.0 4.5 4.3 4.4 3.9 4.0 3.7 3.5 3.3 3.3

YogSimBuf (g/l) 2 9 7 3 0 2 6 3 3 0 6 2

Calcio (mg/g) 2.4 2.7 2.3 5.0 4.9 4.7 5.6 3.9 4.2 3.5 2.7 2.3

Estos resultados se pueden entender mejor en forma gráfica, como se 

expone en las Figuras 3-7 y como se describe más adelante.

La Figura 3 muestra el contenido en calcio de las muestras de pectina 

experimentales en función de la dosis de ácido oxálico en g de 

(COOH)2 • 2 H2O, M = 126,1 por kg de piel. Sin desear quedar ligado a teoría 

alguna, se cree que porque la piel contenía 8,0 mg de Ca++ por g de piel, el 

equilibrio estequiométrico entre ácido oxalato y calcio debe estar en la dosis de 

25,2 g de ácido oxálico dihidrato. Lo que se observó fue que cuanto más ácido
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oxálico se usó para la extracción, menos calcio residual había en las 

correspondientes muestras de pectina hasta el equilibrio después de superar 

un equilibrio estequiométrico. En particular, se encontró menos calcio en la 

pectina extraída a 80 °C, probablemente porque el rendimiento en pectina fue 

5 mayor a esta temperatura en comparación con 70 °C y el calcio residual se

mezcló con una cantidad relativa mayor de pectina a la temperatura más alta.

La Figura 4 muestra el efecto del pH sobre e rendimiento de extracción 

en curvas individual para las ocho posibles combinaciones de las cuatro.dosis 

de ácido oxálico y dos temperaturas. Como se puede observar en la ilustración 

10 gráfica, el rendimiento no dependía mucho del pH de extracción dentro de ios

intervalos de pH y la dosis de ácido oxálico analizada en esta serie de 

experimentos. No obstante, se produjo una tendencia pronunciada para que el 

rendimiento sea superior a 80 °C qu*e a 70 °C. El rendimiento también tendía a 

ser mayor con las elevadas dosis de ácido oxálico en comparación con las 

15 menores. Por ejemplo, el rendimiento para la extracción con 30 mg/g de ácido

oxálico a 70°C fue superior al rendimiento para 15 mg/g a 80°C.

La Figura 5 muestra la viscosidad intrínseca como función del pH con 

curvas individuales para cada una de las ocho combinaciones de las cuatro 

dosis y dos temperaturas. Como se puede ver en la ilustración gráfica, los 

20 resultados de viscosidad intrínseca más alta se obtuvieron a la temperatura de 

extracción más baja. Además, de media, las muestras extraídas ai pH más bajo 

tenían una viscosidad intrínseca menor que las extraídas al pH más alto. No 

obstante, cuando este dato se interpreta sin considerar los datos de otras 

investigaciones, la relación entre el -pH y la viscosidad intrínseca es incierta y 

25 se puede interpretar de más de un modo. Sin desear quedar ligada a teoría
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se oree que ^  vísoosídad íotnoseoa se puede ver irruida por uo 

retardo térmíoo gradué deíapeo^oa disuena así oomoías posees dífereoo^s 

entre íapeotína que se ííberavoíuotaríameoteyíapeotír^a que soío se libera en 

las extraooíooesoon un rendimiento alto, respeotívameote.

5 La Flqura^m uestraoom o parámetro Independíentela dosis de áoldo

oxálíoo oomo parámetro dependiente el rendimiento de la peotlna en el 

porcentaje de la piel El rendimiento más alto se obtuvoala  dosis de áoldo 

oxálloo más alta No obstante,los datos de la Elgura^pareoen sugerir que el 

rendimiento es más un efeoto del medio de extraoolón (es deolr,áoldooxálíoo) 

10 m ásqueunefeotodelaaoldez(pH)

La Figura 7 muestra el produoto del rendimiento por la vlsoosldad 

Intrlnseoaenfunolónde ladoslsdeáoldooxálloo El valordel rendimiento 

aumentó oon la do s lsdeáo ldo  oxállooy se blzo menosdependlentede la 

temperatura de extraoolón.

Se realzaron otros experimentos para evaluar la reduoolón del oxalato 

en lapeotlnatlnal poniendo en oontaoto el extraotoaouosooonla resina de 

Intercambio oatlónloo El mismo procedimiento se usó oomo se desorlbe en el 

E jem plo1,aexoepolóndequelaSoluolónCflltradaporFllteroelsedlvld lóen 

20 dos porolones aproximadamente Iguales, tratándose una porrón oon una 

resina de intercambio lónloo de Le^valtltoomo se desorlbe en el Ejemplo 1 y 

una porolón en la que se omitió el tratamiento oon Le^altlt Esas dos 

soluciones se trataron después oomo se desorlbe en la Soluolón E ^ n  el 

E jem plosl.E loontenldoenoalo loyeloontenldoenoxalatodelapeotlnatlnal 

25 se analizaron después usando los protooolos4y5,respectivamente,oada uno



descrito anteriormente.

Contenido en oxalato residual Contenido en calcio 

residual

Con 

intercambio 

iónico 

(mg de 

oxalato/ 

g de pectina)

Sin 

intercambio 

iónico 

(mg de 

oxalato/ 

g de pectina)

Con 

intercambio 

iónico 

(mg de 

calcio/ 

g de pectina)

Sin 

intercambio 

iónico 

(mg de 

calcio/ 

g de pectina)

Experimento

A

Por debajo del 

limite de 

detección

2.29 0.17 2.08

Experimento

B

Por debajo del 

límite de 

detección

2.17 0.09 1.71

Media Por debajo del 

límite de 

detección

2 23 0.13 1.90

Como se puede ver en lo anterior, el uso de la resina de intercambio 

iónico eliminó con eficacia el residuo-de oxalato de la pectina final.

Aunque la invención se ha descrito con detalle con respecto a 

realizaciones específicas de la misma, se apreciará que los expertos en la 

técnica, tras alcanzar un conocimiento de lo anterior, pueden concebir 

fácilmente alteraciones, modificaciones y equivalentes de estas realizaciones. 

De acuerdo con esto, eT alcance de la presente invención deberá evaluarse



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 

polimerización, que comprende;

Añadir ácido oxálico y/o oxalato hidrosoluble a una suspensión 

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 (II); 

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 extraída de la mezcla precipitando la pectina 

extraída de la mezcla, en el que la pectina extraída tiene un grado de 

esterificación (DE) de al menos 72 y un elevado grado de 

polimerización caracterizado por una viscosidad intrínseca superior a 

aproximadamente 6,5 dl/g.

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

la mezcla antes de separar la pectina extraída de la mezcla está entre 3,1 y 3,4.

20 3. El procedimiento de acuerdo con la reivindicación 2, en el que la mezcla

se calienta hasta una temperatura de aproximadamente 70 a aproximadamente 

80°C durante la separación de la pectina extraída.

4. El procedimiento de acuerdo con la reivindicación 1, que comprende

además filtrar la mezcla para eliminar los sólidos insolubles después de extraer 

25 la pectina y antes de separar la pectina extraída.

#

10

15

#



10

31

5. El procedimiento jie  acuerdo con la reivindicación 1, que comprende 

además poner en contacto la mezcla que contiene la pectina extraída con una 

resina de intercambio iónico antes de separar la pectina extraída.

6. El procedimiento de acuerdo con la reivindicación 5, en el que la resina 

de intercambio iónico comprende una resina de intercambio catiónico 

seleccionada del grupo que consiste en que Lewatit® S1668, Lewatit® S1468, 

Purolite® C100E, y Amberlite® SR1L Na

7. El procedimiento de acuerdo con la reivindicación 5, en el que la pectina 

extraída tiene un contenido en oxalato total inferior a 2,0 mg por 1 g de pectina.

8. El procedimiento de acuerdo con la reivindicación 5, en el que la pectina 

15 extraída tiene un contenido en calcio total inferior a 1 mg /g.

9. El procedimiento de acuerdo con la reivindicación 1, que además 

comprende una o más de las etapas de lavado, prensado, desecación y 

molturación de la pectina extraída después de separar la pectina extraída para

20 obtener un producto final de pectina."

10. El procedimiento de acuerdo con la reivindicación 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 solución (extracto líquido) en g/kg, M es 

25 la masa total de la mezcla antes de separar la pectina extraída, y Wr es el peso
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de la piel usada en la suspensión acuosa.

11. El procedimiento de acuerdo con la reivindicación 10, en el que el 

producto del rendimiento por piel y la viscosidad intrínseca es superior a

5 aproximadamente 165% dl/g.

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

@  extraída tiene un grado de esterificación (DE) de al menos 75.

10 13. El procedimiento de acuerdo con la reivindicación 1, en el que la pectina

extraída tiene una viscosidad intrínseca (VI) de al menos 7,8 dl/g.

14. El procedimiento de acuerdo con la reivindicación 1, en el que la pectina 

extraída tiene una viscosidad intrínseca (VI) de al menos 8,5 dl/g.

15

15. Una pectina producida por el procedimiento de la reivindicación 1, en la 

que la pectina tiene un grado de esterificación de al menos 75% y una 

viscosidad intrínseca de al menos 6,0 dl/g

20 16. La pectina de la reivindicación 15, que tiene un grado de esterificación

de al menos 76.

17. La pectina de la reivindicación 15, que tiene un grado de esterificación 

de al menos 78.

25



18. La pectina de la reivindicación 15, que tiene una viscosidad intrínseca 

de al menos 6,5 dl/g.

19. La pectina de la reivindicación 15, que tiene una viscosidad intrínseca

de al menos 7,5 dl/g.

20. La pectina de la reivindicación 15, que tiene una viscosidad intrínseca

de al menos 8,0 dl/g.
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RESUMEN

Las realizaciones de los procedimientos proporcionados en el presente 

documento permiten la extracción de pectinas de alta calidad a partir de 

5 materiales vegetales que contienen pectina usando ácido oxálico para la

extracción del material que contiene pectina. Generalmente descrito, el

procedimiento para extraer pectina que tiene un grado elevado de 

polimerización incluye preparar una suspensión acuosa de un material vegetal 

que contiene pectina, añadir ácido oxálico y/u oxalato hidrosoluble a la 

10 suspensión 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 (II), 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 

15 pectina extraída de la mezcla. Deseablemente, la pectina extraída se 

caracteriza porque tiene un grado de esterificación (GE) de al menos 72 y un 

grado de polimerización alto, estando el grado de polimerización caracterizado 

por una viscosidad intrínseca superior a aproximadamente 6,5 dl/g.
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y una molaridad total del oxalato superior a una molaridad total de calcio (II), 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 
extraída de la mezcla. Deseablemente, la pectina extraída se caracteriza porque tiene un grado de esterificación (GE) de al menos 72 y un 
grado de polimerización alto, estando el grado de polimerización caracterizado por una viscosidad intrínseca superior a aproximadamente 6,5 
dl/g.
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