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RESUMEN

Los frutos que integran al grupo de mango indostano se caracterizan por presentar
pulpa fibrosa, cascara gruesa y un peso entre de 200 a 600 g por pieza. A pesar de
su tamafio, estas caracteristicas lo hacen poco interesante para la industria
alimentaria, aprovechandolo solo para consumo en fresco. El mango, fruto
perecedero estacional, presenta épocas de mayor produccién (marzo a mayo), lo que
produce sobreoferta y ocasiona disminucibn de un precio competitivo de
comercializacion. Por tanto, se requiere del desarrollo de estrategias de
aprovechamiento del fruto. En este trabajo se estudiaron seis variedades del mango
del grupo indostano (Tommy Atkins, Kent, Keitt, Irwin, Oro, Haden) para determinar
su composicidn y caracteristicas quimicas, fisicas y funcionales, con la finalidad de
proponer aplicaciones potenciales de su pectina. Se estudiaron las propiedades
reolégicas (flujo y viscosidad), térmicas (DSC), espectroscopicas (IFTR) vy
funcionales (emulsificantes). El analisis quimico proximal indic6 que en la céscara,
pulpa y semilla el principal componente correspondié a los carbohidratos (mas del
80%), de los cuales la mayor parte en la cascara (20 %) y en la pulpa (5%)
corresponde a las pectinas. Las caracteristicas de las pectinas fueron distintas en
funcion de la materia prima utilizada, por ejemplo la pectina de la cascara de mango
Oro fue la muestra que tuvo mas alta viscosidad. La pectina de mango presenta muy
buena capacidad emulsificante, sin embargo, la pectina de pulpa de mango Tommy
Atkins fue la que presenté mayor estabilidad, siendo superior a la pectina citrica. Por
lo anterior, es posible establecer que los frutos de mango indostano pueden ser

considerados como materia prima para la obtencion de aditivos funcionales.



ABSTRACT

Fruits of the industan mango group are characterized by fibrous pulp, thick skin and
200 to 600 g per fruit. These characteristics make it uninteresting for the food
industry, remaining only for consumption as a fresh fruit. Mango fruits have a
seasonal production, has periods of higher production (march to may), in which
oversupply causes a decrease in the marketing price. The low competitive price
causes many orchards to remain unharvested. In this work, six mango varieties of the
industan group (Tommy Atkins, Kent, Keitt, Irwin, Gold, Haden) were studied with the
objective of proposing functional applications based on their composition and
chemical characteristics. The proximal chemical analysis reported that in husk, pulp
and miles the main component corresponds to carbohydrates (more than 80%), of
which the greater part corresponds to the pectins since important quantities of this
polysaccharide were excreted in the shell (20 %) and in the pulp (5%), while in the
seed it was not possible to extract important quantities. The pectins were studied by
intrinsic viscosity, molecular weight, flow behavior, differential scanning calorimetry,
infrared spectroscopy, and emulsification properties. The characteristics of the
pectins were different depending on the raw material used, for example that the
pectin from the mango peel Gold was important due to its high viscosity, while the
pectin from the Tommy Atkins mango pulp has great importance for its high
emulsifying capacity compared to citrus pectin. Therefore, it is possible to propose

mango fruits as a raw material for obtaining functional additives.

Xi



INTRODUCCION




1. INTRODUCCION

Las caracteristicas fisicas y quimicas de una pectina dependen del tipo de materia
prima, variedad, condiciones de proceso y método de extraccion (Lopes da Silva y
Rao, 2006). La pectina es utilizada en la industria alimentaria como gelificante,
espesante, texturizante, emulsificante, estabilizador o como sustituto de grasa en
alimentos de bajo aporte calorico. Su funcionalidad es atribuida a la presencia de
regiones polares y no polares dentro de la molécula, lo que permite incorporarla a
diferentes sistemas alimentarios (Barazarte et al., 2008). La pectina comercial se
obtiene industrialmente de frutos citricos y de la pulpa de manzana (May, 1990) y
como indice de pureza se evalla el contenido de acido galacturénico, el cual debe
ser mayor al 70 % (Panchev et al., 1989). Actualmente, se estdn buscando otras
fuentes de extraccibn de pectina, como los residuos de remolacha azucarera
(Levigne et al.,, 2002), tejocote (Vivar-Vera et al., 2007), receptaculo de girasol
(Chang et al., 1994), cladodios de nopal (Cardenas y Goycoolea, 2008), cascara de
tuna (Lira-Ortiz et al., 2014) y la cdscara de mango (Bernardini et al., 2005). Algunos
estudios han propuesto el aprovechamiento de los residuos del mango para la
obtencion de bioproductos de interés en la industria de alimentos. Voragen et al.,
(1995) indican que la cascara de mango posee alto contenido de acido galacturénico
(principal componente de las pectinas), comparable con el que se obtiene de la pulpa
de manzana y la cascara de citricos. Koubala et al., (2008) realizaron la extraccion
de pectina a un pH de 1.5 con HCI y determinaron un grado de metilacion del 52%,
usaron como materia prima cascaras de mango de las variedades “Amelioree” y
“Mango”. Actualmente hay interés en estudiar nuevas fuentes de extraccion de
pectina que pudieran aprovechar subproductos agroindustriales y que a su vez
brinde moléculas con mejores caracteristicas funcionales que las pectinas
comerciales actuales. Algunos estudios proponen que a partir de la cascara de
mango (Manguifera indica L.) es posible extraer pectinas con calidades que cambian
en funcion de la variedad utilizada. EI mango es originario del continente asiatico,
especificamente del noreste de la India (Samson, 1991). De acuerdo a la NMX-FF-
058-199, en México se tienen dos grupos de mango: indostano y mulgova. El grupo



indostano se integra por frutos de forma ovalada o redonda, cascara gruesa de color
verde con alguna tonalidad roja, pulpa de color amarilla y ligeramente fibrosa. Los
ejemplos mas comunes de este grupo son las variedades Tommy Atkins, Keitt, Kent,
Oro, Haden e Irwin. El grupo mulgova se caracteriza por presentar forma alargada,
cascara suave Yy de color amarillo. Este grupo incluye las variedades Manila, Ataulfo,
Diplomético, Panamefio, Obo y Criollo. A las variedades del grupo indostano,
comunmente en México se les ha denominado “mango petacon” (SAGARPA, 2005).
El volumen total producido de mango en México durante el afio 2009 fue de 1 509
271.96 toneladas. Las variedades Manila, Ataulfo, Haden, Tommy Atkins, Kent y
Criollo tuvieron mayor produccion (SIAP, 2009). De este volumen, se exportaron 227
200 toneladas, el 85% hacia Estados Unidos, 11.2% a Canaday 2.1% a Japon. Las
variedades con mayor volumen de exportaciéon fueron Manila, Ataulfo, Haden y
Tommy Atkins. Debido a la estacionalidad de la produccion, en 2010 se importaron
3000 toneladas de mango, proveniente principalmente de Ecuador (67.4%) y
Tailandia (13.95%), entre otros (Financiera Rural, 2010). De acuerdo al Sistema
Nacional de Informacién e Integraciéon de Mercados (SNIIM, 2010) el mango se
comercializa en México entre los meses de febrero a septiembre. La tendencia de los
ultimos diez afios indica que en septiembre los precios aumentan debido a la baja
producciéon en campo. En la época de mayor produccion (abril a junio de 2010) el
mango Manila y Ataulfo tuvieron un costo de 8 pesos por kilogramo, mientras que el
precio de las variedades Haden, Kent, Tommy Atkins y Oro fluctué entre 4 y 5 pesos

por kilogramo, evidenciando menor precio en el caso del mango indostano.

A partir de esto surge la necesidad de aprovechar la cascara y pulpa de frutos de
mango sobretodo en la época de mayor produccién, ya que esta condicidn ocasiona
la disminucién del costo de adquisicion de la materia prima. En este trabajo se realiz6
la extraccion y caracterizacion fisica, quimica y funcional de seis variedades de
mango (Tommy Atkins, Kent, Keitt, Oro, Irwin, Haden) para proponer su

aprovechamiento en la industria de alimentos con base en estas caracteristicas.
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2. ANTECEDENTES

Los carbohidratos son las biomoléculas mas abundantes en la naturaleza. La glucosa
sintetizada mediante el proceso de la fotosintesis es la materia prima fundamental
para la fabricacion de la mayoria de los carbohidratos. Mediante diversas rutas
bioquimicas, este azucar da origen a muchos otros como la sacarosa y la fructosa, o

bien a polimeros como la celulosa, el almidén y la pectina (Manrique y Laiolo, 2004).

2.1. Carbohidratos

Los carbohidratos constituyen mas del 90% de la materia seca de los vegetales, son
abundantes y por lo tanto, un componente comun en los alimentos. El término
carbohidrato sugiere una composicion elemental genérica, concretamente Cx(H20)y y

estan constituidos por carbono, hidrégeno y oxigeno (Figura 1).
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Figura 1. Molécula de glucosa (Izydorczyk, 2005).



Los carbohidratos que no pueden ser degradados a otros compuestos de menor
peso molecular por hidrdlisis son conocidos como monosacaridos. Este término
indica su condicion de unidades de mondémeros para la construccién de

oligosacaridos y polisacaridos (Fennema, 2000).

La celulosa es el principal polisacarido estructural de las paredes celulares vegetales
y se puede asociar a otros materiales complejos, como la hemicelulosa, lignina y la
pectina (Lehninger, 1979). La pectina es un polisacarido vegetal formado por
moléculas de &cido galacturénico unidas por enlaces glucosidicos, donde algunos

carboxilos pueden estar esterificados con grupos metilo o en forma de sal.

2.2. Estructura quimica de la pectina

La pectina constituye aproximadamente el 30% del peso seco de la pared celular
primaria de las células vegetales. Como se puede observar en la Figura 2, para la
pectina citrica, se ha propuesto la presencia de cuatro dominios principales:
homogalacturonano, ramnogalacturonano l, ramnogalacturonano vy

xilogalacturonano (Scheller et al., 2007).
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Figura 2. Molécula de pectina citrica (Scheller et al., 2007).



La pectina esta constituida por una cadena lineal principal denominada
homogalacturonano, constituida por acido a-1,4-galacturénico, en la que
aproximadamente el 75% de los grupos carboxilo del acido galacturénico estan
esterificados con metanol, la fraccion restante puede estar protonada (pH<3) o
ionizadas (pH>3) y los grupos hidroxilo pueden o no estar acetilados (Figura 3).
Algunos azulcares como la D-galactosa, D-xilosa, D-glucosa, D-manosa, L-fucosa y
L-apiosa estan unidos de manera directa a la cadena poligalacturonica (Kertesz,
1951). La fraccién denominada ramnogalacturonano | estad formada por disacéaridos
de acido galacturénico unidos mediante enlaces a(1-4) con restos de L-ramnosa
(Rha), intercalados con un enlace a(1-2); es decir, ((1-2)-a-L-Rha-(1-4)-a-D-GalU)n,
donde n puede ser mayor a 100, estas unidades se enlazan a cadenas de glicanos,
principalmente arabinanos y galactanos (Willats et al., 2005). EI ramnogalacturonano
Il tiene una estructura muy compleja; formada por acido galacturénico, ramnosa,
arabinosa, galactosa y pequefias cantidades de azUcares poco frecuentes como
apiosa y acido aceérico (Ridley et al., 2001). Cabe sefialar que la xilosa es el principal
azucar adherido al acido galacturénico en la fraccion denominada xilogalacturonano
(Scheller et al., 2007).
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Figura 3. Estructura del homogalacturonano (Ridley et al., 2001).



La pectina se denomina de alto metoxilo cuando pose un grado de esterificacion
mayor al 50%, pero si el grado de esterificacibn es menor entonces es llamada

pectina de bajo metoxilo (Sharma et al., 1998).

De acuerdo a Voragen et al., (1995), el rendimiento de pectina extraida, el grado de
esterificacion, acetilacion, entre otros. dependen de las condiciones de proceso (pH,
tiempo y temperatura), método de extraccion (hidrolisis acida, microondas y pulsos

eléctricos) y sobre todo de la materia prima.

2.3. Fuentes de extraccion de pectina

La pectina comercial se obtiene a partir de la cascara de frutos citricos (naranjas,
toronjas y limones) y de bagazos de la pulpa de manzana (May, 1990). También es
posible extraer pectina de algas verdes, liquenes, musgos y helechos (Ridley et al.,
2001), presentando diferencias en funcién de la materia prima utilizada y del método
de extraccion. Existen pocos estudios acerca de la extraccion y caracterizacion de la
pectina de mango, por lo cual en este trabajo se utilizé la cascara y pulpa de mango

del grupo indostano como materia prima para la extraccion de pectina.

2.4. Produccion de mango

La distribucion del cultivo de mango se inicié por el sudeste asiatico y mas tarde llego
al archipiélago Malayo; los portugueses lo llevaron primero al Continente Africano y
posteriormente a las costas de Brasil, y de ahi se distribuyé al resto de América
(Samson, 1991). Pertenece a la familia de las Anacardiaceas (al igual que el pistache
y el marafién). El género Manguifera incluye 54 especies, la mayoria de ellos
corresponden a frutos pequefios, por lo general encontrados en la India, su centro de
origen. ElI mango comercial corresponde a las especies cambodiana,
cochinchinensis, odorata, zeylanica e indica. La especie Manguifera indica es la
Gnica que se cultiva de manera intensiva. Dentro de esta especie se encuentran
distintas variedades, tales como Ataulfo, Haden, Keitt, Kent, Manila, Paraiso y
Tommy Atkins (Mora et al., 2002).

De acuerdo a la Tabla 1, India es el pais que aportd la mayor produccion de mango
en el 2008. Mientras que en México, durante ese mismo afio se produjeron 1 855 359
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toneladas de mango, cantidad que lo ubica como el quinto pais productor de mango
a nivel mundial (FAO, 2008). Segun la NOM-129-SCFI-1998 (Informacién comercial —
Etiguetado de productos agricolas — Mango), en México se distinguen dos grupos de

mango: indostano y mulgova.

Tabla 1. Paises productores de mango durante el afio 2008.

Pais

Produccion (Ton)

India

China
Tailandia
Indonesia
México
Pakistan
Brasil
Filipinas
Bangladesh

Nigeria

13 649 400
3976 716
2374 165
2013123
1855 359
1753 686
1154 649

884 011
802 750
734 000

FAO, 2008

El volumen producido de mango en México durante el afio 2009 fue de 1 509 271.96

toneladas. Las variedades Manila, Ataulfo, Haden, Tommy Atkins, Kent y Criollo

fueron las que se produjeron en mayor cantidad, como se aprecia en la Tabla 2

(SIAP, 2009).

Tabla 2. Principales variedades de mango cultivadas en México.

Variedad

Produccion (Ton)

Variedad Produccion (Ton)
Manila 387 383.26
Ataulfo 371 927.93
Haden 184 365.80
Tommy Atkins 164 355.32
Kent 115 106.17
Criollo 115 106.17

Oro

Keitt

No especificado
Manililla
Paraiso

Obo

49 072.00
42 563.99
37 334.76
30 531.46
6 805.22
3905.12

SIAP, 2009



Con respecto a la balanza comercial, del volumen producido en 2009 (1 509 271.96
toneladas) se exportaron 227 200 toneladas, el 85 % hacia Estados Unidos, 11.2 % a
Canada y 2.1 % a Japodn. Las variedades con mayor volumen de exportacion fueron
Manila, Ataulfo, Haden y Tommy Atkins. En este mismo periodo, México importo
3000 toneladas de mango, proveniente principalmente de Ecuador (67.4%) y
Tailandia (13.95%), entre otros (Financiera Rural, 2010). Esto para satisfacer sus
necesidades de consumo en épocas de baja produccion.

2.5. Estado del arte

En 2007, Ajila et al., reportaron que la cascara de mango deshidratada contiene de
55 a 110 mg/g de polifenoles en las variedades Raspurri y Badami; la fibra dietaria
entre 45 y 78%, encontrando valores mas altos para la cascara de frutos maduros.
También indican que la cascara seca contiene entre 188 a 392 ug/g de vitamina C,

mientras que la vitamina E esta entre 205 y 509 ug/g.

De acuerdo a Sudhakar y Maini (2000), en la cascara de mango Totapurri se obtuvo
el mejor rendimiento de pectina cuando se realizo hidrdlisis con HCI (proporcion 1:2
de cascara:etanol) a una concentracion de 0.05 N. La cascara de mango
deshidratada fue almacenada durante seis meses en condiciones ambientales (entre
14.5°C y 40°C) causando un minimo efecto sobre la recuperaciéon de pectina y se

obtuvo un rendimiento promedio de 20.8% en peso seco.

Utilizando céscara de mango liofilizada de las variedades Tommy Atkins, Manila,
Ngowe, Kent, Kaew, Bernardini et al., (2005) obtuvieron un rendimiento entre 12.2%
y 21.1% y grado de esterificacion entre 56.3% y 65.6%. Por otra parte, Kratchanova
et al., (1991) encontraron que la cascara de mango Ceni posee 24.5% de sustancias
pécticas, mientras que en mango Springfield determinaron un 22.3% de pectinas, en
ambos frutos se obtuvo un grado de esterificacion del 80%.También indican que la
cantidad de pectina en la pulpa fue de 5.8%, para la cascara y la pulpa utilizaron
acido clorhidrico para realizar la hidrolisis acida. laghler et al., (2002) estudiaron la
presencia de acido galacturénico (principalmente de ramnogalacturonano 1) en la

pectina de la pulpa de mango.



Rehman et al., (2004) obtuvieron un rendimiento del 21% para la extraccion de
pectina utilizando cascara de mango finamente molida y desengrasada (no
especifican en que variedad) utilizaron una soluciéon de acido sulftrico a pH de 2.5,
80 °C de temperatura y tiempo de extraccion de 2 horas. Bajo estas condiciones, el
contenido de acido galacturdnico fue de 72.8 %, mientras que se obtuvo un grado de

metoxilacion de 9.77 %.

Sirisakulwat et al., (2010) reportan que la cascara de mango puede permanecer
hasta 5 horas posterior a su separacion del fruto sin que ocurra degradacion de la
molécula de pectina. Posterior a este tiempo debe hacerse el escalde y secado, ya
gue puede inciar el crecimiento microbiano y el efecto de las enzimas pectinoliticas,

las cuales pueden hidrolizar este polisacéarido (Larraurri et al., 1996).

La mayor parte de la investigacion sobre pectinas de mango se ha realizado en
paises asiaticos extrayéndolas a partir de la cascara y se les ha realizado una
caracterizacion basica, enfocada principalmente hacia su propiedad gelificante. La
mayoria de los estudios mencionados corresponden a informacion de hace méas de
cinco afios. Existe muy poca informacion acerca de pectinas de pulpa de mango, ya
que al tratarse de esta fraccion la mayoria de los trabajos se han realizado bajo un
enfoque poscosecha. Sin embargo, al ser una tejido vegetal de las dicotiledéneas, es
posible realizar la extraccién y caracterizacion de pectinas de cascara y pulpa de
mango. Esto podria ser interesante considerando que en épocas de alta produccion
los frutos de mango como materia prima para extraer pectinas serian de bajo costo,
brindando asi una nueva fuente de obtencibn de pectinas para proponer su
aplicacion basada en sus caracteristicas fisicas y quimicas.

Como se puede observar, existe un area de oportunidad para realizar una
investigacidbn encaminada a realizar la extraccién y caracterizacion de la pectina de
mango de las variedades indostanas cultivadas en México. Se espera que este
trabajo contribuya a dar valor agregado al cultivo al aprovechar los subproductos en

la obtenciéon de aditivos de interés en la industria de alimentos.
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3. JUSTIFICACION

Los frutos de las variedades del grupo indostano, como Tommy Atkins, Keitt, Kent,
Oro, Haden e Irwin, tienen cascara gruesa Yy consistencia firme debido a la presencia
del alto contenido de fibra, por lo que la industria de los alimentos se ha interesado
poco en ellos, ya que sus procesos estan estandarizados para frutos de menor
tamafo y con pulpa suave. Esto ha ocasionado que los frutos de estas variedades no
estén siendo aprovechados de manera Optima, causando pérdidas economicas
importantes a los productores y generando altos voliumenes de desechos. Por lo
tanto, es necesario desarrollar tecnologias para el aprovechamiento del mango
Indostano y de sus residuos potenciales, entre ellos la cascara y la pulpa con el fin
de dar valor agregado a la sustentabilidad del cultivo.

Actualmente, el aprovechamiento del mango Indostano se basa principalmente en la
pulpa, su porcion comestible, de la cual se ha descrito que tiene cantidades
importantes de azlcares, carotenoides vy fibra dietética. Algunos autores mencionan
gue de la cascara se podria obtener fibra, polifenoles y pectinas. Bajo este contexto,
es importante desarrollar investigaciones sobre el mango Indostano orientadas a
determinar la presencia de aditivos potenciales como la pectina, identificar las
diferencias entre sus variedades y determinar si las propiedades de estas pectinas

pueden ser de interés en la industria de alimentos.

4. HIPOTESIS

Para el presente proyecto se plantearon dos hipétesis, las cuales se mencionan
continuacion:

H1l: Las diferentes fracciones del mango indostano pueden servir como fuente
potencial de pectinas de alto metoxilo.

H2: Las propiedades funcionales de la pectina del mango indostano dependeran de

la variedad y permitiran su aplicacion en alimentos.
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5. OBJETIVOS

5.1. General

Realizar la extraccion de pectina de mango (Manguifera indica L.) de variedades del
grupo indostano y caracterizarlas fisica, quimica y funcionalmente para proponer su

aprovechamiento en alimentos con base en sus propiedades.

5.2. Especificos

a) Realizar la caracterizacion fisica y quimica de la cascara, pulpa y semilla de los

frutos del mango indostano.
b) Desarrollar un proceso para la extraccion de la pectina de los frutos de mango.

c) Determinar las caracteristicas fisica, quimica y funcional de la pectina para

proponer su aplicacién en alimentos basada en sus caracteristicas
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6. MATERIALES Y METODOS

El desarrollo del proyecto se desarrollé6 bajo una metodologia que permitié analizar
las caracteristicas de la materia prima y su efecto sobre la pectina obtenida, la
estrategia general se observa en la Figura 4, y puede desglosarse en cuatro etapas

experimentales.

Adquisicion, acondicionamiento y caracterizacion
fisica de frutos de las variedades Tommy Atkins,
Keitt, Kent, Oro, Haden e Irwin.

v

Caracterizacion quimica de la cascara, pulpa y
semilla
Acondicionamiento del método de extraccion de
pectina

v

Caracterizacion fisica, quimica y funcional para
proponer su aprovechamiento en alimentos

Figura 4. Estrategia experimental del proyecto.

6.1 Etapas experimentales.

En la primera etapa (Figura 5) se realizO la caracterizacion fisica y el
acondicionamiento de la materia prima. Para ello, los frutos fueron separados en sus
fracciones (cascara, pulpa y semilla) y se separaron en dos lotes. El primer lote se
us6 para el analisis quimico proximal y se acondicioné mediante secado, molido,
tamizado y envasado en frascos d&mbar hasta ser utilizado en el analisis quimico. El

segundo lote se us6 en fresco para la extraccidon de pectina.

En la segunda etapa (Figura 6) se realizo el analisis quimico proximal de la cascara,
pulpa y semilla de los frutos, con la finalidad de identificar los componentes que se

encuentran en mayor cantidad en las fracciones de los frutos.

El método para la extraccion de pectina se acondicion6 en la etapa tres, para ello se
consideraron las variables experimentales propuestas por la literatura y se ajustaron
de acuerdo a las caracteristicas de la materia prima con la finalidad de obtener el
mayor rendimiento de pectina. El diagrama general se ilustra en la Figura 7.
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Frutos de mango Tommy Atkins, Keitt,
Kent, Oro, Haden e Irwin.

v

Caracterizacion fisica
(pH, acidez, solidos solubles totales)

v

Separacion y cuantificacion de

fracciones
v
| Cascara | | Pulpa | [ Semila |
I |
Extraccion de
v pectina
| Secado |

v

[ Molido y tamizado |

| Envasado |

v

[ Analisis quimico |

Figura 5. Caracterizacion y conservacion de la materia prima.

|  Muestraenpoivo |

| Extraccion de grasa libre I

v

| Muestra desengrasada |

¢ v

[ Humedad |[Carbohidratos|[ Proteinas || Fibracruda || Cenizas || Lipidos |

Figura 6. Andlisis quimico proximal de las fracciones.

| Pruebas preliminares |

| Ajuste de las variables de proceso |

v

| Extraccion de pectina |

Figura 7. Acondicionamiento del método de extraccion de pectina.



Finalmente, en la cuarta etapa (Figura 8) se realizé el analisis fisico, quimico y

funcional de la pectina para identificar sus caracteristicas y posibles aplicaciones en

alimentos.
r
Humedad
Proteinas
Viscosidad intrinseca o
Caracterizacion Caracterizacion Lipidos
Peso molecular fisi o < Acido galacturénico
Punto de fusién ISica quimica Acetilacién
Calorimetria Metoxilacién
Espectroscopia infrarrojo
Muestras
de pectina

v
Caracterizacion
funcional

A
' d )

Fibra dietaria
Capacidad de retencidn de agua
Capacidad de retencidon de aceite

Propiedad emulsificante

Figura 8. Caracterizacion fisica, quimica y funcional de la pectina.

6.2. Caracterizacion fisicoquimica de la materia prima.

La materia prima fue adquirida en la Central de Abasto de la Ciudad de México. Se
seleccionaron los frutos de las variedades Tommy Atkins, Keitt, Kent, Oro, Haden e

Irwin, considerando uniformidad en color forma y tamafio.

6.2.1. Cuantificacion de las fracciones de los frutos.

Los frutos fueron lavados y separados en sus fracciones (cascara, pulpa y semilla)
de forma manual con ayuda de un cuchillo de acero inoxidable. Se cuantific6 la masa
de los frutos completos y de cada una de las fracciones, reportandose el promedio
aritmético y la desviacion estandar. La pulpa fue homogeneizada perfectamente y se

utilizé para las determinaciones fisicoquimicas que se mencionan a continuacion.
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6.2.2. Solidos solubles totales

Los grados Brix son el porcentaje de sélidos solubles totales (SST) en una muestra 'y
es un indicador de la cantidad de azUcares simples que se encuentran en la solucion.
El método se basa en la refraccion de la luz polarizada, es decir en el cambio de
direccién que sufren los rayos luminosos en el limite de separacion de dos medios en
los cuales es distinta la velocidad de propagacion. Para esta determinacion se colocé
una gota de muestra directamente en un refractbmetro de Abbe, realizandose la

determinacion a temperatura ambiente (NMX-F-103-1982).

6.2.3. Acidez

La acidez titulable se expres6 como porcentaje de acido citrico, debido a que este
acido es el que se encuentra en mayor proporcion en los frutos de mango. Se
determind por titulacion acido base empleando hidroxido de sodio 0.1 N utilizando
fenolftaleina como indicador (AOAC 22.058, 1995).

6.2.4. pH

La determinacion de pH es la medida de la actividad del ibn H* y se mide por la
determinacién de una diferencia de potencial eléctrico. Para este caso, se preparo
una solucion 1:1 de pulpa de mango perfectamente homogeneizada en agua
destilada. Se introdujo el electrodo del potenciébmetro en la solucién, mientras la

muestra permanecio en agitacion constante (AOAC 10.035, 1995).

6.2.5. indice de madurez

El indice de madurez (IM) se calcul6 de acuerdo al procedimiento establecido por
Ornelas et al., (2008), que establece la relacion que existe entre los sélidos solubles
totales (SST) y la acidez (A), como se muestra en la Ecuacion 1.

_ssT
A

IM 1)

6.3. Analisis quimico proximal de la materia prima

La cascara, pulpa y semilla fueron deshidratadas en una estufa a 50 °C, durante 48 h

hasta llegar a peso constante. Posteriormente se molieron en un molino de aspas y
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se tamizaron en una malla con una apertura de 40 mesh. Las muestras fueron

conservadas en frascos &mbar para ser analizadas posteriormente.

6.3.1. Humedad

La humedad es considerada como la pérdida de agua que sufre la muestra al ser
calentada a 100°C, hasta que dos pesadas sucesivas no difieran en mas de 3 mg. En
este caso se usoO una estufa a 100 °C en la que la muestra fue deshidratada durante
5 h. La humedad se determind mediante la cuantificacion de pérdida de masa por
desecacion (AOAC 14.003,1995).

6.3.2. Carbohidratos totales

Todos los azucares, incluyendo polisacaridos, se deshidratan con acido sulfarico
concentrado formando furfurales o algunos de sus derivados, los que a su vez se
condensan con fenoles presentes en la mezcla de reaccion para dar compuestos de
coloracion naranja amarillento, cuya intensidad se lee en un espectrofotémetro a 560
nm (Dubois et al., 1956). Siendo este resultado la cuantificacion de los carbohidratos

totales.

6.3.3. Proteina

El procedimiento de Kjeldahl determina la materia nitrogenada total, que incluye tanto
las no proteinas como las proteinas verdaderas. El método se basa en la
determinaciéon de la cantidad de nitrdgeno organico contenido en los productos y
considera dos pasos consecutivos: la descomposicion de la materia organica bajo
calentamiento en presencia de &cido sulfurico concentrado y el registro de la
cantidad de amoniaco obtenido de la muestra. Para convertir la cantidad de nitrégeno
a proteina se utilizo el factor de 6.25, el cual ha sido utilizado para frutos de esta
naturaleza (AOAC 42.014, 1995).

6.3.4. Extracto etéreo

Una cantidad previamente homogeneizada, seca y pesada del alimento se sometio a
la extraccion total de la materia grasa libre por el método Soxhlet (extraccion de

lipidos contenidos en un solido, a través de un disolvente afin). Para esta
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determinacion se uso éter de petréleo como disolvente y por diferencias de peso se
cuantifico la cantidad de extracto etéreo obtenido (NMX-F-089-S-1978).

6.3.5. Fibra cruda

El tratamiento de muestras desengrasadas con acidos nitrico, tricloroacético y
acético, solubiliza completamente almidén, proteina y lignina y la mayor parte de la
hemicelulosa, pero no afecta la celulosa, la cual se puede cuantificar después de
este tratamiento, separando por filtracién. De esta manera se pudo cuantificar la fibra
cruda, la cual es un indicativo de material no digerible, compuesto principalmente por

celulosa, hemicelulosa y lignina residual (AOAC 7.068, 1995).

6.3.6. Cenizas

El material mineral se cuantific6 mediante la incineracién de la muestra hasta la
obtencién de un residuo inorganico correspondiente a la fraccion de cenizas. Por lo
anterior, se realiz6 una precalcinacién de la muestra y posteriormente se sometié a
calcinacion en una mufla a 550°C durante 5 horas. Se cuantificé el peso de la ceniza
obtenida después de la incineracion (AOAC 14.063, 1995).

6.4 Estandarizacion del método de extraccion de pectina

Para la extraccién de pectina se utilizé un disefio factorial de tipo 23, en donde se
consideraron tres variables experimentales y dos niveles, de acuerdo a los datos de
la Tabla 3. Para esta etapa se utiliz6 como materia prima la cascara, pulpa y semilla
de mango Tommy Atkins, ya que es la variedad indostana de mayor produccion en

México y a nivel mundial.

Tabla 3. Variables experimentales para la extraccion de pectina.

Variable experimental Nivel bajo Nivel alto
pH 3 4
Tiempo (minutos) 30 60
Temperatura (°C) 60 90
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6.5. Extraccién de pectina

Se utiliz6 el método de Kertesz (1951) con algunas modificaciones, de acuerdo a la
Figura 9, el proceso se divide en tres etapas: separacion de solidos insolubles al
alcohol, extraccién de pectina por hidrolisis acida y aislamiento de la pectina por

precipitacion.

| Materia prima fresca | a) Obtencion de
sélidos insolubles
¢ al alcohol.
| Troceado |

| Etanol (70 °G. L.) |_.| Escalde (5 min, 92°C) |

| Filtrado I
v

A
| Etanol (70 °G. L.) H Lavado (3 veces) ’—>| Etanol pigmentado

|Secado (20°C, con flujo de aire)|

| Agua acida (HCI 0.1 N) |—>| Hidratacién (30 min) | b) ﬁﬁgﬁﬁgﬁgfe
hidrélisis acida

|Hidrélisis (90°C, 30 min)|

v

| NaOH 0.1 N H Neutralizacion |

v

| Enfriamiento (20°C) |

v

| Centrifugacion |—>| Residuos sélidos

Etanol (90°G.L.) H Precipitacion | ¢)  Aislamiento de la

pectina por
precipitacion

| Refrigeracion (2h, 4°C) |

| Filtrado |_>| Alcohol diluido

|Secad0 (20°C, con flujo de aire),

v

| Molido y envasado |

Figura 9. Diagrama de bloques para la extraccion de pectina.
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La primera operacion consiste en realizar un escalde en presencia de alcohol,
posteriormente se elimind el excedente de liquido y los sélidos se dejaron secar a
temperatura ambiente bajo corriente de aire. Los sélidos obtenidos de esta manera
se denominaron solidos insolubles al alcohol (SIA). La siguiente etapa consiste en la
extraccion de pectina, para ellos los SIA fueron dispersados en agua acidificada con
HCl (0.1 N) para regular el pH, la mezcla se llevé a ebullicion con agitacion

constante.

Concluido el proceso de hidrdlisis se enfrid la mezcla en un bafio de agua helada
hasta llegar a temperatura ambiente. Posteriormente se eliminaron los residuos de
material vegetal mediante centrifugacion, de esta manera se obtuvo un sobrenadante
rico en sustancias pécticas. El extracto obtenido en la etapa anterior fue combinado
con etanol absoluto a -20°C en una relacion 1:2 (hidrolizado:etanol) para separar la
pectina, misma que fue precipitada en forma de gel. La mezcla se mantuvo en
refrigeracion durante 2 h para mejorar la consistencia del gel. El gel se separ6 por
filtracion usando un colador doméstico y se lavdé en dos ocasiones con etanol
absoluto, posteriormente se llevo a un secado a temperatura ambiente bajo corriente
de aire hasta llegar a peso constante. La pectina obtenida de esta manera se molio,

tamizd y se envaso en frascos ambar para su caracterizacién posterior.

6.6. Caracterizacién quimica de la pectina

En la caracterizacién quimica se analizaron algunos parametros quimicos proximales
de mayor importancia, la pureza mediante el contenido de acido galacturénico, se
determind el contenido de acetilos y el grado de metoxilacién, finalmente se
identificaron algunos grupos funcionales en la molécula de pectina mediante

espectroscopia infrarrojo con transformadas de Fourier (FT-IR).

6.6.1. Humedad

La humedad de la pectina de las diferentes fracciones de mango se realizé mediante

pérdida de masa por desecacion, tal como se describe en la seccion 6.3.1.

23



6.6.2. Proteinas

Las proteinas en las muestras de pectina se determinaron de manera indirecta
mediante la cuantificacion del nitrégeno total, como se describe previamente en la
seccion 6.3.3.

6.6.3. Extracto etéreo

El extracto etéreo se realizO por recirculacion de éter de petréleo en un sistema
Soxhlet, el proceso ha sido descrito en la seccién 6.3.4.

6.6.4. Acido galacturonico

Es un método colorimétrico que se basa en la reaccion entre el reactivo m-
hidroxidifenil y las unidades de &cido galacturonico de la pectina para formar un

complejo colorido que se lee a 520 nm (Blumenkrantz y Asboe-Hansen, 1973).

6.6.5. Acetilacion

Método colorimétrico que se basa en la reaccion entre la hidroxilamina y los grupos
acetilo de la pectina, para producir acido hidroxadmico que reacciona con el fierro
formando un complejo soluble rojo, que se lee a 430 nm (McComb y McCready,
1957).

6.6.6. Metoxilacion

Cuantificacién volumétrica en el que los grupos carboxilo esterificados con metanol
de la pectina se valoran por titulacion con NaOH y una posterior titulacién con HCI,
respectivamente (Schultz, 1965).

6.7. Caracterizacion fisica

La caracterizacion fisica se realiz6 mediante la viscosidad intrinseca, el peso
molecular y algunos parametros térmicos, como se explica a continuacion.

6.7.1. Viscosidad intrinseca

La viscosidad es la medida de la resistencia a la deformacioén que presenta un fluido,

depende de la temperatura, la molécula a analizar y la materia prima de donde fue

24



extraida, pero principalmente esta afectado por las caracteristicas del soluto en la
solucién. La viscosidad intrinseca es una medida de los efectos del peso molecular
del polimero o del grado de polimerizacion (Mott, 2006). La viscosidad intrinseca de
las muestras de pectina de mango fue determinada mediante la metodologia
propuesta por Kar y Arslan (1999) con algunas modificaciones, como se describe a

continuacion.

a). Preparacién de soluciones de pectina. Se prepararon soluciones de pectina
usando buffer de fosfato de sodio a 0.1 M (pH 7), este buffer se prepard con agua
destilada. Las soluciones se prepararon a concentraciones de 0.05, 0.1, 0.15, 0.2 y
0.25 % de pectina en el solvente (buffer). Se determiné la densidad de las soluciones
y de la solucion buffer utilizando un analizador de tension superficial, acoplando un

sensor de medicion de densidad.

b). Tiempo de desplazamiento. Se colocaron 10 mL de cada solucién y también del
disolvente en un viscosimetro capilar de Ubbelohde (Cannon Instrument Company,
Tamafio 1C, Serie: F858), se tomé el tiempo que tardé en desplazarse el fluido al

interior del capilar estandarizando el proceso a una temperatura de 20 °C.

c).Viscosidad relativa. Es la relacion de la viscosidad de la solucion del polimero con
respecto al disolvente puro a la misma temperatura, la Ecuacion 2 se utilizd para
realizar este calculo, donde el subindice 1 hace referencia a parametros para el

buffer y el 2 a la solucién de pectina en estudio.

— 77 — t1p1 (2)

ns L,

ur

d). Viscosidad especifica. Es la viscosidad de la solucion de pectina con respecto a la
viscosidad del solvente. Tal como lo muestra la Ecuacién 3, la viscosidad especifica

es la viscosidad relativa de la solucion de pectina menos la unidad.

77sp=77_77S =l_1=77r -1 (3)
UN s

e). Viscosidad reducida. Hace referencia a la viscosidad especifica con respecto a la

concentracion de la solucién de pectina (Ecuacion 4).
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Usp

77red =

c (4)

f). Viscosidad intrinseca. Es la relacion de la viscosidad reducida extrapolada a la
concentracion cero. Se asume que la viscosidad reducida debe ser independiente de
la concentracion y la Ecuacion 5 indica que esto se logra en el limite cuando la

concentraciéon sea cero.

lim 77
= 5
T=Cc500C (5)

6.7.2. Peso molecular

El peso molecular se despej6 del modelo de Mark-Howink-Sakurada, quedando
como se muestra en la Ecuacién 6 y utilizando los valores de la viscosidad intrinseca

previamente calculada.

_|
0. [ .

Donde las constantes son K= 2.34 x 10° y a=0.8224, de acuerdo a lo reportado por
Kar y Arslan (1999) para la pectina citrica y su validez en los célculos para otras

pectinas, como lo demuestra Jiang et al., (2012) y Linares-Garcia (2015).

6.7.3. Punto de fusioén

Se utiliz6 un equipo medidor de punto de fusibn Melting Point Apparatus para la
determinacién del punto de fusién, para lo cual las muestras en polvo fueron
introducidas dentro de tubos capilares y a continuacion los capilares se introdujeron
al equipo, el cual inici6 un proceso de calentamiento con elevacion constante de
temperatura. Se cuantificé la temperatura a la cual se realizé la fusion del

biopolimero.
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6.8. Comportamiento al flujo

Se prepararon dispersiones de muestras de pectina citrica, pectina de cascara y de
pulpa de mango de las seis variedades en agua destilada (0.5, 1.0, 1.5 % p/v) a un
pH neutro. Se determin6 el comportamiento al flujo a 25 °C en un reémetro de bajo
esfuerzo modelo LS100 (Paar-Physica, Alemania), usando una geometria de
cilindros concéntricos (DG1 48 mm de didmetro y 36 mm de longitud). Los datos

obtenidos se ajustaron al modelo de Ostwald de Waele (Ecuacion 7).

n=Kyn (7)

Donde n es la viscosidad aparente (Pa.s), K el coeficiente de consistencia (Pa.s"), y

velocidad de corte (s-1) y n es el indice de comportamiento (adimensional).

6.9. Calorimetria diferencial de barrido (DSC)

Las propiedades térmicas se obtuvieron mediante calorimetria diferencial de barrido
(DSC) en un calorimetro TA Instruments (DSC 2010, USA) para lo cual se colocaron
8 mg de pectina en polvo en capsulas de aluminio herméticamente cerradas. Se
utilizé una rampa de 10 °C/min hasta llegar a una temperatura maxima de 370 °C de
acuerdo a lo recomendado por Einhorn-Stoll y Kunzer (2009). El sistema se opero
en un ambiente estable de nitrdgeno a presion atmosférica. Con fines de

comparacion también se analizaron muestras de pectina citrica (Sigma).

6.10. Espectroscopia infrarrojo con transformadas de Fourier (FT-IR)

Se utilizé un espectrémetro Bruker, modelo Tensor 27 (Alemania) y un accesorio de
reflectancia total atenuada (ATR) Platinum (Alemania) con reflectancia simple y
cristal de diamante. Los espectros obtenidos fueron el resultado de 16 escaneos
utilizando una resolucion de 4 cm-1 en el intervalo del infrarrojo medio. Se uso el

software Opus ver 7.2 para el analisis de los espectrogramas.

6.11. Caracterizacion funcional

La caracterizacion funcional se realizé considerando los parametros que se indican a
continuacion.
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6.11.1. Fibra dietaria

Se utilizé el método de Mafnas y Saura-Calixto (1994), cuyo diagrama general se
muestra en la Figura 10.

Tratamiento enzimatico (a-amilasa,
proteasa, amiloglucosidasa)

[ Centrifugacién |

[  Sedimento | —» Sobrenadante |
| Lavados f————

Hidrdlisis 4cida

(H2S04 12 M)

[ Dilisis
Hidrolisis acida
(H2S04 1 M)
[ Centrifugacion |
I l v
Hidrolisis acid
[ Residuo | Sobrenadante | (IHrZOSI(S)Iffi;I)a

y 3 v y

Lignina|  |AzUcares Acidos Azlcares Acidos
Klason neutros urénicos neutros urénicos

[ | I I
[ FIBRA DIETARIA INSOLUBLE | | FIBRA DIETARIA SOLUBLE |

Figura 10. Diagrama de bloques para la cuantificacion de la fibra dietaria.
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La metodologia con los ajustes pertinentes se describe de manera general a

continuacion.

a) Pesar por duplicado 0.5 g de muestra e introducirla en un vaso de precipitados de
400 mL. Adicionar 25 mL de buffer fosfatos (pH=6.0).

b) Adicionar 50 uL de a-amilasa termoestable (Termamyl®).

c) Cubrir los vasos con papel aluminio y colocarlo en un bafio de agua hierviendo.
Agitar suavemente cada 5 min. Cuando el contenido del vaso se haya estabilizado en
95 °C dejar bajo esas condiciones durante los préximos 15 min, agitando
vigorosamente cada 5 min (en total, la muestra permanecera aproximadamente 30
min desde el inicio hasta el final de esta etapa).

d) Enfriar a temperatura ambiente. Ajustar el pH a 7.5 adicionando 5 mL de solucion
de hidroxido de sodio 0.275 N.

e) Adicionar 2.5 mg de proteasa en polvo.

f) Cubrir los vasos con papel aluminio e introducirlos en un bafio de agua a 60 °C con
agitacion constante. Mantener en incubacion durante 30 min una vez que la
temperatura interna se encuentre en 55 °C.

g) Enfriar. Afadir 5 mL de solucion de acido clorhidrico 0.325 M. El pH debe quedar
entre 4.0y 4.6.

h) Adicionar 0.15 mL de solucién de amiloglucosidasa y repetir el inciso f). Cuando la
muestra tiene poca cantidad de almidén esta etapa puede ser eliminada.

i) Centrifugar a 1000 G (aproximadamente 3000 rpm) durante 30 min o hasta que
exista una separacion de fases. Lavar con agua destilada hasta completar un
volumen definido, por ejemplo 50 mL. El sobrenadante de la centrifugacion y el agua
de lavado (ambos conforman la fibra dietaria soluble de la muestra, FDS) se colectan
para realizar una dialisis en la que se eliminaran sales. Posteriormente a este
dializado se le realiza una hidrolisis &cida (H2SO4 1M) y se utliza para la
determinacion de azucares neutros (ANs) (Scott, 1979) y &cidos urdnicos (AUs)
usando los métodos de Scott (1979) y de Southgate (1976), respectivamente

j) El sélido sedimentado se somete a una hidrélisis acida con 3 mL de H2SO4 12 M.
La muestra se calienta a 30 °C durante 1 h. Adicionar 33 mL de agua para bajar la

molaridad a 1M, calentar a 100 °C durante 90 min o a 90 °C durante 2 h. Se parar el
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sobrenadante por centrifugacion, lavar el residuo con una cantidad tal que el
sobrenadante més el agua de lavado genere un volumen definido de control (por
ejemplo 50 mL), dicho volumen se recupera para cuantificar azicares neutros (ANi) y
acidos uronicos (AUi) de la fibra dietaria insoluble (FDI). El residuo resultante de la
centrifugacion se seca hasta peso constante para su cuantificacion, a este resultado
se le denomina lignina Klason (LK).

k) Realizar de manera paralela una determinacion para el blanco experimental. Los
calculos se realizan como se indican en las Ecuaciones 8 y 9, donde FDS = Fibra
dietaria soluble, FDI = Fibra dietaria insoluble, ANs = Azlcares neutros solubles, AUs

= acidos uronicos, LK = Lignina Klason.

FDS = ANs+AUs (8)
FDI=LK + ANi+ AU; 9

Finalmente, de acuerdo a la Ecuacién 10, la fibra dietaria total (FDT) se calcula por:
FDT=FDS + FDI (10)

6.11.2. Capacidad de retencion de agua

De acuerdp a Sosulki (1962), la capacidad de retencion de agua de una muestra es
evaluada por el incremento en masa de la muestra después de ser hidratada. Para
ello, se pesa 1 g de muestra en un tubo de centrifuga previamente puesto a peso
constante. Se afiaden 10 mL de agua y se agita en vortex por 1 min. Dejar reposar
30 min y después centrifugar a 1600 G x 25 min. El agua libre es desechada y el tubo
se mantiene en posicion inclinada en una estufa a 50 °C durante 25 min, finalmente
se pesa. Como se observa en la Ecuacion 11, el aumento de peso se relaciona con
el contenido de la muestra para obtener la relacion porcentual que determina su

capacidad de absorcion de agua.

CRA = (P, - P,)*100 (11)

Donde CRA = Capacidad de retencién de agua, P2 y P1 son los pesos final e inicial,
respectivamente. Los resultados también se pueden expresar como mL de agua / g

de muestra.
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6.11.3. Capacidad de retencion de aceite

La propiedad de una muestra de absorber aceite esté relacionada con su capacidad
para fijar lipidos. El procedimiento de Lin et al., (1974), indica que se debe pesar 1 g
de muestra y agregar 6 mL de aceite en un tubo para centrifuga previamente puesto
a peso constante. El contenido se mezcla durante 1 min en vortex y se deja reposar
durante 30 min a temperatura ambiente. Centrifugar posteriormente a 1610 G por 25
min. El exceso de aceite es eliminado por decantacion y el tubo se mantiene
inclinado durante 30 min en un angulo de 15 a 20° a 25 °C para eliminar el aceite
residual. De acuerdo a la Ecuacion 12, el peso del aceite retenido es calculado por

diferencia.

CRO = (P, — P,)*100 (12)
Donde CRO = Capacidad de retencion de aceite, P3 y P1 son los pesos final e inicial,

respectivamente. Los resultados también pueden expresarse como mL de aceite

absorbido / g de muestra.

6.11.4. Propiedad emulsificante

Se evaluo en primer lugar la capacidad emulsificante mediante el método de Leurox
et al., (2003), el cual se basa en los siguientes pasos: Preparar una solucion de
pectina al 0.5% (p/p) en agua. En tubos graduados, transparentes y de polipropileno
de 15 mL colocar 3 mL de solucion péctica y adicionarle 3 mL de aceite vegetal.
Homogeneizar en un vortex a la maxima velocidad durante 3 minutos a temperatura
ambiente. Centrifugar durante 5 min a 25 °C usando 3000 rpm. Después de la
centrifugacion medir el volumen total (VT) de la solucion y el volumen de la capa
emulsificada (VCE). Calcular la capacidad emusificante (CE) mediante la Ecuacién
13.

_VCE

CE ="~ X100 (13)

Donde CE = Capacidad emulsificante, VCE = Volumen de la capa emulsificada y VT

= Volumen total.
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Posteriormente se determinO la estabilidad emulsificante mediante el método de
Dalev y Simeonova (1995), que consiste en lo siguiente:Preparar tubos con solucién
emulsificada como describié previamente y medir el volumen total de la capa
emulsificada (VCE1). Colocar los tubos en bafio maria a 80°C durante 30 minutos.
Enfriar durante 15 minutos en bafio de hielo y centrifugar bajo las mismas
condiciones que se usaron en la seccion anterior. Medir el volumen de la capa
emulsificada posterior al tratamiento térmico (VCE-2). Calcular la estabilidad de la

emulsion (EE) mediante la Ecuacion 14.

_VCE,

EE x 100 (14)

1

Donde EE = Estabilidad emulsificante, VCE1 = Volumen de la capa emulsificada
inicalmente, VCE2 = Volumen de la capa emulsificada después de la prueba de
estabilidad.

6.12. Seleccion de una variedad con base en su propiedad emulsificante

Los resultados de la seccion anterior, basados en la capacidad y estabilidad

emulsificante permitieron identificar a una variedad con las mejores propiedades.

6.12.1. Comportamiento al flujo a distintas concentraciones

Para la variedad seleccionada (Tommy Atkins) considerando las mejores
caracteristicas funcionales, se le estudié el comportamiento al flujo de acuerdo a lo
qgue se menciona a continuacion. Se prepararon dispersiones de muestras de pectina
(MPP y CCP) en agua destilada (0.5, 1.0, 1.5, 2.0, 2.5y 3.0 % p/v) a un pH neutro.
Se determin6 el comportamiento al flujo a 25 °C en un redmetro de bajo esfuerzo
modelo LS100 (Paar-Physica, Alemania), usando una geometria de cilindros
conceéntricos (DG1 48 mm de didmetro y 36 mm de longitud). Los datos obtenidos se
ajustaron al modelo de Ostwald de Waele (Ecuacion 7). A partir de las curvas de
ascenso y descenso del comportamiento al flujo se determiné el indice de tixotropia

(a) usando la Ecuacién 15.
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a= [(A1-A2)/A1](100) (15)

Donde A1y Az indican el area bajo la curva de ascenso y descenso, respectivamente.

6.12.2. Optimizacién en la obtencidon de las emulsiones

Se evalué la capacidad emulsificante por el método de Yang et al (2018) con algunas
modificaciones. Se prepararon dispersiones al 0.5 % p/v de MPP, CCP y GA, a
diferentes pH (3, 5y 7) y se les determind la tensién superficial (Analite Surface
Tensionmeter Model 2141, McVan Instruments, Australia). Se formularon emulsiones
para cada uno de los polisacaridos usando una relacion 1:1 (dispersién:aceite),
utilizando un equipo de agitacion Ultra-Turrax a tres diferentes velocidades (5000,
10000 y 15000 rpm) durante 5 min. Se midi6 el volumen total (VT) del sistema vy el
volumen de la capa emulsificada (VCE), para calcular la capacidad emusificante (CE)
como se menciona en la Ecuacion 13. La estabilidad de las emulsiones de cuantifico
con el indice de cremado descrito por Chen et al (2016) realizando algunas
modificaciones. Las emulsiones se calentaron a 80 °C por 30 min, se centrifugacion a
1000 G durante 5 min y se midié la altura de la capa de suero (HCS) y la altura total

de la mezcla (HT) para calcular el indice de cremado (IC) con la Ecuacion 16.

IC=[HCS/HT]x100 (16)

Donde IC = Indice de cremado, HCS = Altura de la capa emulsificada, HT = Altura
total. Las variables experimentales permitieron elaborar una superficie de respuesta
considerando tres velocidades de agitacién (5000, 10000, 15000 rpm), tres diferentes

pH (3, 5, 7) y tres gomas (pectina de mango, pectina citrica y goma arabiga).

6.12.3. Microscopia de las emulsiones.

De la seccion anterior, se seleccion6 el mejor tratamiento para observar las
emulsiones en un microscopio (Zeiss West Il RS, Oberkochen, Alemania) equipado
con una camara (AmScope MU 1400, California, USA), usando una amplificacién de
40x.
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7. RESULTADOS Y DISCUSION

En esta seccion se presentan los resultados obtenidos en las distintas etapas
experimentales y se discuten con respecto a lo que se ha reportado en la literatura.
Los resultados mostrados son el promedio de tres repeticiones y su desviacion
estandar en todos los casos.

7.1. Caracterizacion fisicoquimica de la materia prima

De acuerdo a la NOM-129-SCFI-1998, el mango indostano se caracteriza por
presentar frutos de cascara gruesa, pulpa fibrosa y morfologia predominantemente
redonda, como se puede observar con los frutos utilizados en este proyecto (Figura
10). Todas ellas fueron seleccionadas considerando uniformidad en color, tamario,

forma y apariencia, las cuales cambian en funcion de cada variedad.

ey
TOMMY ATKINS KEITT

HADEN

Figura 11. Morfologia de las variedades estudiadas en el proyecto.

Estos frutos presentan mayor peso comparado con las variedades del mango

mulgova, esta cualidad lo hace poco interesante para la industria procesadora de
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jugos; por lo que frutos como los utilizados en este proyecto se quedan para ser
consumidos en fresco, como frutos de mesa. Se cuantifico el peso de cada fruto y se
separaron las fracciones de éstos en cascara, pulpa y semilla. La variedad Tommy

Atkins (Tabla 4) presenta frutos de mayor tamano, mintras que el mango de la Keitt

posee la mayor proporcion de cascara. De todo el grupo estudiado, la variedad Irwin

es la que posee la semilla de mayor tamafio.

Tabla 4. Cantidad de cascara, pulpa y semilla de las variedades indostanas.

Variedad Masa total (g) Céscara (%) Pulpa (%) Semilla (%)
Tommy Atkins 595.4 + 49.9 2 104+1.09 785+1.83 10.2 +1.1bc
Keitt 482.7 + 08.7 3 17.1+1.12 72.0+1.39 105+0.2P
Kent 568.3 + 98.6 2 11.7 + 0.4 80.7+0.42 07.7+0.7°€
Oro 395.8 + 39.7 b¢ 153+ 0.5 73.9+1.5% 10.8+1.9P
Haden 282.2+20.8°¢ 13.4+0.8b¢ 75.9+ 0.7 10.7+0.2P
Irwin 412.4 + 46.3 b¢ 10.1+0.39 74.3+ 0.6 15.0+0.62

Superindices con la misma letra en una misma columna indican que no hay diferencias estadisticamente significativas con una p= 0.05.

Tabla 5. indice de madurez de las variedades analizadas.

Variedad SST(°BX) Acidez (%) pH IM

Tommy Atkins 15.40 + 0.26 @ 0.47 +0.03 b¢ 3.77+0.11° 32.76
Keitt 13.77 + 0.68 °d 0.58 +0.012 3.89 +0.06 2 23.74
Kent 14.63 + 0.54 bC 0.41+0.06°€ 4.05+0.06 2 35.68
Oro 12.70+0.519 0.54 + 0.06 0 4.02+0.032 23.51
Haden 13.68 + 0.53 °d 0.56 + 0.01 2P 3.99 +0.012 24.42
Irwin 16.147 +0.60 2 0.61+0.032 3.53+0.06° 26.44

SST = Sdlidos solubles totales, IM = Indice de madurez. Superindices con la misma letra en una misma columna indican que no hay
diferencias estadisticamente significativas con una p= 0.05.
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De acuerdo a la Tabla 5, el indice de madurez esta en un intervalo de 23.51 a 35.68,
valores con mayor frecuencia en mango con madurez comercial, se establecio este
intervalo como los limites para discriminar entre frutos que cumplen con los requisitos

de madurez para estandarizar la madurez de la materia prima para este proyecto.

7.2. Analisis quimico proximal de la materia prima

En la Figura 12 se observa la cascara, pulpa y semilla deshidratada posterior a su

acondicionamiento, a estas muestras se les realizé el analisis quimico proximal.
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a) b)

Figura 12. Fracciones deshidratadas de mango: a) Céscara, b) Pulpa y c) Semilla.

Cabe sefalar que la semilla se encuentra protegida por el endocarpio y para su
liberacion fue necesario realizar la eliminacion de la proteccion fibrosa y las cubiertas
internas, estructuras que se pueden observar en la Figura 13. El germen fue cortado
en cuadros pequefios para aumentar la superficie de contacto y sometido al mismo

proceso de deshidratacién que se realizé para la cascara.

|

b) c)
Figura 13. Estructura del endospermo: a) Testa, b) Pergamino y c) Germen.
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Los resultados del analisis quimico proximal se presentan en forma tabulada, ya que
esta modalidad permite comparar las variedades con respecto a la composicion de
cada una de sus fracciones.

7.2.1. Céscara

De acuerdo a la Tabla 6, los carbohidratos son los componentes que se encuentran

en mayor proporcion en todas las variedades sin encontrarse diferencias

significativas.

Tabla 6. Analisis quimico proximal de la cascara de mango indostano.

Componente en base seca (%)

Variedad Carbohidratos  Proteinas Lipidos Fibra cruda Cenizas
Tommy Atkins  68.43+4.12 @ 3.61+1.032 3.59+0.01 2 19.75+2.012 4.62+0.19 @
Keitt 72.24+3.872 1.97+0.08 2 4.43+0.09 @ 16.82+0.07 @ 4.54+0.06 20
Kent 71.11+2.76 2 4.33+0.932 3.36+0.54 2 17.34+2.882 3.86+0.21 2P
Oro 67.67+2.332 3.73+0.09 @ 4.16+0.34 2 20.80+1.902 3.62+0.06 P
Haden 73.53+2.742 1.34+0.142 3.30+0.09 2P 18.11+0.28 @ 3.71+0.07P
Irwin 73.61+4.232 3.32+0.652 2.18+0.34P 15.63+0.332 5.26+0.56 @

Superindices con la misma letra en una misma columna indican que no hay diferencias estadisticamente significativas con una p= 0.05.

Después de los carbohidratos solubles es importante mencionar la presencia de fibra
cruda en un intervalo del 15 al 20%. La cascara es rica en carbohidratos totales y
fibra cruda, con valores cercanos a los que reporta Kansci et al., (2008). La cascara
de mango es una fuente rica en carbohidratos, entre los que se puede encontrar la
pectina. Kratchanova et al (1991) indican la presencia pectina en cascara de mango
cv. Keitt. Castro et al., (2003) reporta que en la cascara de mango Keitt se pueden
encontrar proteinas y fibra cruda, como se muestran en los resultados obtenidos en

este trabajo.
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7.2.2. Pulpa

Los resultados del andlisis quimico proximal en pulpa de mango de todas las

variedades indican que los carbohidratos son los componentes mas abundantes en

esta fraccion, como se muestra en la Tabla 7. Es posible observar que la pulpa tiene

menor cantidad de fibra cruda comparada con la cascara. La fibra cruda es el

segundo componente en mayor

abundancia en

las muestras analizadas.

Srirangarajan y Shrikhande (1977) mencionan que la pulpa de mango es una buena

fuente de fibra cruda, carbohidratos solubles y proteinas. En las muestras de pulpa

de mango no se encontraron cantidades significativas de lipidos, pero se puede

afirmar que se trata de un sustrato rico en carbohidratos y fibra cruda.

Tabla 7. Analisis quimico proximal de la pulpa de mango indostano.

Componente en base seca (%)

Variedad Carbohidratos  Proteinas Lipidos Fibra cruda Cenizas
Tommy Atkins  89.06+3.212  3.60£0.07%  0.52+0.102 4.70+0.952  2.12+0.02 b°
Keitt 91.094+2.962  2.12+0.08°¢ 0.33+0.102 3.68+0.17° 2.78+0.31
Kent 87.36+3.072  3.73+0.322 0.65+0.12 2 7.08+0.57 @ 1.18+0.07
Oro 86.59+3.142  3.38+0.08%®  0.34+0.06 2 6.47+0.613  3.22+0.05%
Haden 86.77+3.912  3.16+0.36 ¢  0.43+0.022 6.61+0.662°  3.02+0.32 %
Irwin 89.63+3.482  2.53+0.07°¢ 0.28+0.06 2 4.22+40.183  3.33+0.212

Superindices con la misma letra en una misma columna indican que no hay diferencias estadisticamente significativas con una p= 0.05.

7.2.3. Semilla

Es importante notar que la semilla es rica en carbohidratos en un promedio del 80%

(Tabla 8), es posible que uno de los carbohidratos corresponde al almidén.
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Tabla 8. Analisis quimico proximal de la semilla de mango indostano.

Componente en base seca (%)

Variedad Carbohidratos  Proteinas Lipidos Fibra cruda Cenizas

Tommy Atkins  76.58+4.862  4.81+0.06°°  12.01+0.262  4.07+0.083°  2.53+0.10°
Keitt 74.91+3552  6.76+0.14 2 7.80+0.25%¢  2.10+0.14° 8.43+1.53 2
Kent 81.50+3.912  3.32+0.44¢ 8.05+0.38°¢  5.24+0.06 2 1.89+0.98°
Oro 80.37+43.072  3.82+0.06%¢  9.45+0.943  384+0.03%  251+0.12°
Haden 84.13+2.682  5.33+0.19° 6.19+0.30 2.89+0.87 P 1.47+0.44
Irwin 86.73+2.692  3.41+0.149 5.78+0.22 ¢ 2.16+0.21° 1.91+0.16 ©

Superindices con la misma letra en una misma columna indican que no hay diferencias estadisticamente significativas con una p= 0.05.

Kaur et al., (2004) reporta haber encontrado cantidades importantes de almidén en el
germen de mango. Ademas, comparado con la cascara y la pulpa, la semilla posee
hasta un 12% de extracto etéreo. De acuerdo a Lakshminarayana (1983), la semilla
de mango tiene en promedio 10% de lipidos y puede ser una fuente de extraccion de
aceite vegetal comestible. A partir de los datos mostrados se puede inferir que el
germen de la semilla de mango puede ser fuente para la extraccién de almidon y
también podria ser considerado como una fuente para la extraccibn de aceite.
Debido a la informacion anterior, se procedié a cuantificar almidén en el germen de

mango.

7.3. Acondicionamiento del método de extraccién de pectina.

Para el acondicionamiento del método se trabaj6 con la céscara y pulpa de la
variedad Keitt debido a que cuando se realiz6 este experimento era la variedad que
estaba disponible en el mercado. Para la extraccion de la pectina a partir de los
residuos insolubles al alcohol algunos autores como Bernardini et al., (2005), Assous
et al., (2007) y Koubala et al., (2009) sugieren emplear una proporcién 1:20 p/v
(muestra:agua acidificada) a pH 1.5 con &cido clorhidrico. Se realizé la extraccion de

pectina a partir de cascara y pulpa de mango Keitt, inicialmente se utilizé la dilucion
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en agua acidificada como lo recomiendan los autores mencionados; sin embargo, al

iniciar la ebullicién la solucién se torné6 muy densa, al grado de impedir la agitacion.

Se ensayaron diversas diluciones hasta determinar que la dilucion p/v 1:100

muestra:agua acidificada fue la ideal. La extraccion se llevé a cabo de acuerdo a

Sirisakulwat et al., (2010), que incluye un proceso de acidificacion para ocasionar

hidrdlisis, precipitacion con etanol (Figura 14), filtracion y secado de la pectina. El

rendimiento total de acuerdo a los tratamientos utilizados se muestra en la Tabla 9y

surgio a partir de la combinacion de las variables experimentales de la Tabla 3.

Pectina precipitada

Figura 14. Precipitacion con etanol en la extraccion de pectina.

Tabla 9. Rendimiento en la extraccion de pectina de cascara y pulpa de mango Keitt.

Rendimiento (%)

Tratamiento pH Tiempo (min)  Temperatura (°C) Céscara Pulpa
1 3 30 60 10.15+£1.70 1.12+0.73
2 3 30 90 12.18+£0.81 2.31+£0.12
3 3 60 60 11.17+£253 0.91+0.37
4 3 60 90 14.8 £ 0.92 1.10+0.31
5 4 30 60 16.51+£1.14 158+0.24
6 4 30 90 2350+3.94 256+0.74
7 4 60 60 17.20+0.91 1.80+0.81
8 4 60 90 20.21+212 2.03%0.22
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Como se observa, la cascara es la fraccion que presenta mayor cantidad de pectinas
en comparacion con la pulpa. Debido a la desviacion estandar, se puede afirmar que
para extraer pectina de la cascara se obtuvieron resultados similares con los
tratamientos 6 y 8, mientras que para la pectina de la pulpa los tratamientos 6 y 7
presentaron rendimientos similares. Debido a que los tratamientos 7 y 8 requieren el
doble de temperatura que los demas tratamientos mencionados, se opté porque
durante todo el proceso de extraccion de la cascara y pulpa de todas las variedades
deberia realizarse bajo las condiciones del tratamiento 6, es decir, pH de 4, tiempo
de hidrdlisis de 30 min y temperatura de 90 °C.

7.4. Extraccion de pectina de mango

Los resultados de la extraccion de pectina para todas las variedades se pueden
observar en la Figura 15.
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Figura 15. Rendimiento de la extraccidon de pectina de mango.

Srirangarajan y Shrikhande (1977) determinaron 13% de rendimiento en base seca
en la variedad Alfonso, mientras que Kratchanova et al., (1991) reporté 24.5% de
pectina en cascara de mango variedad Ceni, finalmente Saeed (1975) en la variedad
Kitchner logro extraer hasta 33% de pectina. Se sabe que en la cascara de citricos el
rendimiento puede llegar hasta el 30%, mientras que en pulpa de manzana oscila
entre el 20 al 25%. Por lo anterior, se puede establecer que a partir de la cascara de
mango se estaria en condiciones de competir como una materia prima con

rendimientos comparables a lo que se ha reportado de manera comercial.
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7.5. Caracterizacién quimica de la pectina

Los resultados de la caracterizacion quimica incluyen algunos pardmetros de la

composicién quimica proximal y andlisis especiales en las muestras de pectina.

7.5.1. Humedad

Las pectinas obtenidas fueron deshidratadas en una campana de corriente de aire a
temperatura ambiente hasta llegar a peso constante. Las muestras quedaron con
una humedad promedio de 8 al 10%, lo cual se ha reportado estd dentro de las

condiciones adecuadas para permitir su conservacion.

7.5.2. Proteinas

Se cuantificé el nitrégeno total en las muestras de pectina y se utilizé el factor 6.25
para convertir este valor en proteina total. Los resultados se pueden ver en la Tabla
10, en el cual se puede apreciar que las pectinas extraidas a partir de la pulpa fueron
las que presentaron mayor cantidad de proteina total en comparacion con aquellas
que fueron extraidas de la céscara. En todas las pectinas estudiadas existe
proteinas, en la pectina citrica Sigma se presenta 1.31% de proteinas, Leroux et al.,
(2003) se reportan 0.93% en pectina citrica analizada mediante el mismo método. En
pectina extraida a partir de cdscara de mango se encontré un intervalo de proteinas
entre 0.24 a 2.54%, dependiendo de la variedad. Sin embargo es notable la mayor
cantidad de pectina cuando ésta se extrajo a partir de pulpa de mango, bajo estas
condiciones se reporta entre 4.2 a 8.06%. Solo se tiene un reporte de proteina en
pectina de mango, Kratchanova et al., (1991) indican haber encontrado entre 1.1 a
7.4% (Tabla 11), dependiendo de la variedad y de la fuente de extraccion. Por otra
parte, para la pectina de remolacha azucarera Williams et al., (2005) reportaron hasta
10.4% de proteina, debido a esto se ha evaluado la propiedad emulsificante en este
polisacarido con muy buenos resultados. Lo anterior indica que la pectina de mango
posee cantidades importantes de proteina, esta particularidad sugiere que la pectina
de mango puede ser un aditivo con potencial para poder ser usado como

emulsificante.
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Tabla 10. Cuantificacion de proteinas en muestras de pectina.

Muestra Variedad Proteina (%)
Pectina citrica 1.31+0.20
Pectina de cascara Tommy Atkins 0.24 £ 0.04
Oro 0.84 + 0.09
Keitt 1.69 +0.03
Kent 0.76 + 0.05
Irwin 213+0.11
Haden 254 +£0.29
Pectina de pulpa Tommy Atkins 6.96 £ 0.10
Oro 5.09 + 0.09
Keitt 8.00 +0.34
Kent 8.06 + 0.61
Irwin 4.27 + 0.62
Haden 4.20+£0.15

Tabla 11. Proteinas en pectina de mango de Nueva Guinea (Kratchanova et al.,

1991)
Muestra Variedad Proteina (%)
Pectina de manzana 11
Pectina de cascara Ceni 3.3
Springfield 1.1
Pectina de pulpa Ceni 5.6
Springfield 7.4

7.5.3. Extracto etéreo

No se tienen reportes en la literatura de trabajos en los que se haya cuantificado

lipidos en pectina. Para lo anterior se procedi6 como lo indica la técnica
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estandarizada de la AOAC, utilizando éter de petrdleo como medio de extraccion.

Los resultados se pueden observar en la Tabla 12.

Tabla 12. Cuantificacion de lipidos en muestras de pectina.

Muestra Variedad Lipidos (%)
Pectina citrica 5.41 +0.17
Pectina de cascara Tommy Atkins 1.35+0.42
Oro 1.30+0.21
Keitt 1.87+£0.11
Kent 1.98 + 0.09
[rwin 1.45+0.27
Haden 1.33+0.43
Pectina de pulpa Tommy Atkins 1.45+0.37
Oro 0.87 £ 0.06
Keitt 1.39+£0.48
Kent 1.26 + 0.35
[rwin 0.98 + 0.07
Haden 1.52+0.19

En pectina citrica se encontraron valores de hasta 5.41% de extracto etéreo, en la
pectina de mango los valores fueron pequefios. Existe la posibilidad de que en la
pectina citrica se hayan arrastrado compuestos lipidicos provenientes de la cascara,
sustrato rico en aceite esencial para el caso de los lipidos. Por otro lado, la cascara 'y
pulpa de mango no son fuentes importantes de lipidos, por ello las cantidades
encontradas fueron muy bajas. Estos datos complementan el perfil de caracterizaciéon
quimica de las pectinas, de las cuales no se tienen reportes y por ello no se realiza

su comparacion con la bibliografia.
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7.5.4. Acido galacturonico

Para el andlisis de la pectina extraida se elabor6 una curva tipo de acido
galacturénico (Figura 16), ya que es el componente que se encuentra en mayor

proporcion en la molécula de pectina.
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Figura 16. Curva de calibracion para la determinacién de acido galacturénico.

La curva de calibracion permite realizar la cuantificacion del contenido de acido
galacturénico en todas las muestras de pectina. Como se puede observar en la
Figura 17, en las variedades Kent, Oro y Tommy Atkins se identificé mas del 65% de
acido galacturénico en muestras de pectina de cascara de mango. La FAO establece
que una muestra debe contener un minimo de 65% de &cido galacturdnico para ser
considerada como pectina.
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Figura 17. Acido galacturdnico en pectina de mango.
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Para el caso de la pectina de pulpa de mango (Figura 18), se observa mas del 60%
de acido galacturénico en la mayoria de las muestras. Sin embargo, en las
variedades Keitt e Irwin el resultado es inferior al 65%, situacion que los ubica en

desventaja para considerarlos como variedades con buena calidad de pectina.
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Figura 18. Acido galacturénico en pectina de pulpa de mango.

Aunqgue la mayoria de las muestras estan dentro del 70% de acido glacturénico que
se reporta para pectina de mango (Assous et al., 2007; Bernardini et al., 2005;
Ferrerira et al., 1995; Fishman et al.,, 1991; Gamboa 2009; Koubala et al., 2008;
Kratchanova et al., 1991) en las variedades Irwin y Keitt se identific6 menor calidad
de la pectina.

7.5.5. Acetilacion

Se obtuvo una curva tipo (Figura 19) utilizando una solucion de B-D-glucosa
pentaacetato como estandar, se trata de un compuesto que se encuentra totalmente
acetilado. Se prepararon diluciones con una concentracion de 120, 240, 300 y 420 ug

de acetilos y se midié la absorbancia a 520 nm.
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Figura 19. Curva de calibracion para la determinacion de acetilos.

Se realizaron diversas diluciones hasta encontrar la concentracién de pectina cuyo
grado de acetilacion estuviera dentro de los limites de la curva tipo, estas diluciones
fueron cambiando de acuerdo a la muestra utilizada (tipo de pectina, sustrado del
cual fue extraido). En la Tabla 13 se muestran los resultados obtenidos de la
determinacién del grado de acetilacion, se utilizO como estandar la pectina citrica ya
sirvib como medio de comparacion con respecto a las muestras de pectina de
mango. El grado de acetilacion influye directamente sobre la solubilidad de la
pectina, se ha reportado que la pectina citrica se encuentra libre de grupos acetilos,
mientras que la remolacha posee hasta 4% de acetilacion y la pectina de zanahoria
puede llegar a tener un 2%, cuando se tiene mayor grado de acetilacion existe mayor
dificultad para que ocurra la solubilizacion (Ralet et al., 2005). Por otro lado, Tamaki
et al (2008) encontraron 2.1 % de acetilacion en pectina de Citrus depressa
(mandarina de Taiwan). El contenido de grupos acetilo varia considerablemente, se
han reportado valores promedio de 0.2% para pectina citrica y de cereza, pero de 3 a
4% para pectina de pera, durazno y remolacha (Kertesz y Lavin, 1954). En este
trabajo se reporta apenas 0.398% para la pectina citrica, lo que esta dentro de los
parametros establecidos por la literatura. Para el caso de pectina de mango Koubala
et al., (2008) reportan haber determinado 3% de acetilacion en mango Amelioree,
mientras que Saeed (1975) indica que el mango Alphonso, Kitchener y Abu Samaka
presenta una acetilacion de 0.565, 0.556 y 0.412, respectivamente. Sin embargo, la
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mayoria de los trabajos experimentales omiten realizar esta determinacion (Raj y
Ranganathan, 2012).

Tabla 13. Determinacion de acetilos en pectina citrica y pectina de mango.

Muestra Fraccion Acetilacion (%)
Oro Cascara 0.464 +0.01
Pulpa 0.425+0.01
Tommy Atkins Céascara 0.295 +0.03
Pulpa 0.299 + 0.01
Kent Céscara 0.235+0.01
Pulpa 0.182 +0.01
Keitt Céascara 0.646 + 0.07
Pulpa 0.329 £ 0.02
Irwin Céascara 0.393 +£0.03
Pulpa 0.211 +0.02
Haden Céscara 0.486 £ 0.02
Pulpa 0.250 + 0.01
Citrica 0.398 + 0.04

7.5.6. Metoxilacion

Se realiz6 la determinacion del grado de metoxilacion en las muestras de pectina de
cascara, en la Figura 20 se puede observar que todas tienen mas del 50 % de
grupos metoxilo, por lo tanto, pueden ser consideradas como pectinas de alto
metoxilo. La misma determinacién se hizo en pectina de pulpa (Figura 21), en donde
se observa un comportamiento similar comparado con la pectina de cascara. Los
datos anteriores indican que a partir de las fracciones de mango (cascara o pulpa) se

puede obtener pectina de alto metoxilo mediante el método utilizado

49



100 -

90 -

80 -
70 -
60 -
50 -
40 -
30
20 -
10
0

Citrica Oro Tommy Kent Irwin Haden Keitt
Variedad

Metoxilacion (%)

Figura 20. Grado de metoxilacion en pectina de cascara de mango.
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Figura 21. Grado de metoxilacion en pectina de pulpa de mango.

7.6. Caracterizacion fisica

En esta etapa se realiz6 la determinacion de la pureza de las pectinas obtenidas,
para ello se analiz6 el contenido de acido galacturdnico. Posteriormente se realizaron
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determinaciones de grupos metilo y acetilo. Las pruebas fisicas correspondieron a la

determinacién de pardmetros calorimétricos.

7.6.1. Viscosidad intrinseca y peso molecular

Se puede observar, de acuerdo a la Figura 22, que el aumento de la concentracion
es directamente proporcional al aumento en la densidad, bajo las mismas

condiciones de temperatura (25°C).
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Figura 22. Relacion de la concentracidon contra densidad en dispersiones de pectina.

La viscosidad intrinseca representa la resistencia al desplazamiento de la solucion de
pectina dentro del capilar del viscosimetro. De acuerdo a los datos de la Tabla 14, se
puede observar que el peso molecular promedio de la pectina de cascara de mango
esta en un intervalo de 63.4 a 135 kDa, siendo Tommy Atkins y Kent las que
mostraron mayor peso molecular en comparacion con la pectina citrica. Para el caso
de pectina de cascara de mango Ceni se determiné un peso molecular de 77 kDa
(Kratchanova, et al., 1991), Amelioree con 140 kDa (Koubala, 2008), Alphonso con
105 kDa y Dassehri con 147.9 kDa (Srirangarajan y Shikandhe, 1977). Sin embargo,
ninguna de estas variedades poseen las caracteristicas de mango Indostano (de
hecho, totas ellas son mango Mulgova). Para la pectina citrica Koubala (2008)

reporta 123 kDa, lo cual se encuentra muy cerca a lo determinado en este trabajo;
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ademas, para la pectina de manzana se reporta un peso molecular de 121.3 kDa
(Srirangarajan y Shikandhe, 1977).

Tabla 14. Viscosidad intrinseca y peso molecular en pectina de cascara de mango.

Muestra Viscosidad intrinseca (m®/kg) Peso molecular (kDa)
Haden 0.286 + 0.002 93.1+5
Oro 0.289 + 0.007 945+7
Tommy Atkins 0.406 £ 0.002 135.0+ 3
Kent 0.324 £ 0.003 108.0+8
Keitt 0.211 £ 0.006 68.1+5
[rwin 0.195 + 0.003 63.0+4
Citrica 0.234 + 0.003 73.1+9

En un estudio de pectina de pulpa de mango (Saeed, 1975), se reporta pesos
moleculares de las variedades Kitchner y Abu —Samaka en 24.4 y 27.1 kDa,
respectivamente. Sin embargo, esta variedad también presenta caracteristicas de
mango Mulgova. Los datos de la Tabla 15, muestran los valores obtenidos para
viscosidad intrinseca y peso molecular en pectina de pulpa de mango Indostano.

Tabla 15. Viscosidad intrinseca y peso molecular en pectina de pulpa de mango.

Muestra Viscosidad intrinseca (m®/kg) Peso molecular (kDa)
Citrica 0.234 £ 0.003 7319
Haden 0.203 + 0.003 65.6+4
Oro 0.234 + 0.003 75.6+8
Tommy Atkins 0.3.9+0.001 1025+ 3
Kent 0.291 + 0.004 95.6+3
Keitt 0.289 + 0.002 95.0+8
Irwin 0.226 + 0.007 7297
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Comparando las Tablas 14 y 15, el peso molecular de la pectina de pulpa es inferior
al de la cascara. Prasanna et al (2004) reportan que durante la maduracién hay
accion de algunas enzimas como la pectinmetilesterasa y poligalacturonasa sobre la
pectina, lo que ocasiona el rompimiento de la estructura molecular y en consecuencia
el ablandamiento del fruto. Lo anterior permite justificar a que se debe que el peso

molecular de la pectina de pulpa sea inferior comparado con el de la cascara.

7.6.2. Punto de fusioén

Se utilizé6 un medidor de punto de fusion (Figura 23), para ubicar la temperatura a la
cual funde la pectina. Se estandarizd6 el método utilizando dos polisacaridos
determinando 175°C para la inulina y 183°C para sacarosa, datos que coinciden con

la ficha técnica de los reactivos.

Figura 23. Equipo para la medicion del punto de fusion.

Al realizar el mismo procedimiento para las muestras de pectina se observé que
éstas no pasaron a un estado liquido, permanecieron como polvos y se encontré un
punto en el cual la pectina pasaba de su color original hacia un color negro sin pasar

por estado liquido (Figura 24), lo cual indica que se calciné.

Figura 24. Tubos capilares con pectina calcinada.
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Bajo este contexto, se puede afirmar que la pectina no presenta punto de fusion y en
lugar de ello se presentd una “temperatura de descomposicion térmica” (Figura 25),
con este dato, se realiza una caracterizacion mas completa, ademas de que se hace

evidente que no existe un punto de fusion para la pectina, situacion que no se habia
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Figura 25. Temperatura de descomposicidon térmica en pectina citrica y de mango.

Las muestras pécticas llegaron a la descomposicion térmica en un intervalo de 180 a
220°C. Acevedo y Ramirez (2011) llegan a la misma conclusion, ya que en dos
muestras de pectina de diferentes citricos se report6 184°C y 230°C,
respectivamente. Esto indica que la pectina en su mayoria se presenta como un
polimero amorfo, contrario a lo que se presenta para los polimeros cristalinos como
la sacarosa.

7.7. Calorimetria diferencial de barrido
Se establecieron las condiciones para la determinacién de las caracteristicas fisicas

de la pectina iniciando estudios con pectina citrica, se utilizé una rampa de 10°C/min
y la temperatura maxima utilizada en la primera determinacion fue de 250°C (Figura
26-a).
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Figura 26. Establecimiento de las condiciones de operacion para el equipo de DSC.

Como no se observd completamente la curva descendente se optd por ampliar la
temperatura a 320°C (Figura 26-b), de esta manera se observa plenamente el
comportamiento de la pectina citrica desde temperatura ambiente hasta llegar a un
estado de degradacion térmica.

A pesar de las limitaciones del primer estudio, se realizé una determinacion con
cascara de mango variedad Tommy Atkins (Figura 27) para analizar su
comportamiento, ya que fue la variedad que presentd la mayor pureza y rendimiento.
Se observa una ligera depresion que en la Figura 27 se denota como Tg, esto
corresponde a la temperatura de transicion vitrea (Tg) a 65°C. Posteriormente, se
encuentra una depresion, lo que corresponde a un comportamiento exotérmico,
genéricamente se le denomina a este punto como temperatura de cristalizacién; sin
embargo, para este caso expresa la temperatura necesaria para ocasionar la
evaporacion completa del agua hasta dejar la pectina totalmente deshidratada.

En la pectina citrica se elimina el agua a 125°C, mientras que la pectina de mango
llega a ese estado a 149°C. La ultima elevacion de la curva se presenté en promedio
a 240°C (242°C para pectina citrica y 240°C para pectina de mango), esta
temperatura coincide con la temperatura de descomposicion térmica encontrada

mediante la determinacién del punto de fusion.
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Figura 27. Termograma comparativo entre pectina citrica y pectina de cascara de
mango Tommy Atkins.

Einhorn-Stoll y Kunzek (2009) determinaron la temperatura de descomposicion
térmica en promedio a 250°C para pectina citrica con diferentes tratamientos. Para el
caso de pectina de mango no existen termogramas que apoyen las temperaturas
obtenidas. Con las condiciones ya establecidas (Figura 26-b) se procedi6 a realizar la
determinaciéon del comportamiento térmico de las muestras de pectina de cascara y

pulpa, como se puede observar en las Figura 28 y 29.
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Del mismo modo que en la Figura 28, en la Figura 29 también se observan algunas
muestras con una curva adicional. EI comportamiento de ambas figuras se resume
en las Tablas 16 y 17. Se observa que algunas muestras no presentan temperatura

de transicion vitrea, como ocurre con la pectina de cascara de mango oro. La
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temperatura de deshidratacion es de 125°C, mientras que la degradacion térmica fue
detectada a 245°C. La transicion vitrea es el cambio que necesita una minima
cantidad de energia, se trata de un cambio endotérmico. Contrario a lo que ocurre
con la degradacion térmica en donde existe un proceso exotérmico, ya que se libera

en promedio 1.5 J/g°C para que se realice el cambio.

Tabla 16. Pardmetros calorimétricos en pectinas de cascara de mango mediante
DSC.

Muestra Transicidn vitrea Eliminacién de agua Degradacion térmica

AT Tg AH cp AT T AH cp AT T AH cp

(°c) (°c) (/g) U/ (°Q) (°c) (/g) U/ Q) () 0/g)  W/geQ)

Citrica 64.52- 67.50 0.36 -0.03 80.01- 125.50 213.60 -1.98 229.05- 244.94 93.71 2.07
79.08 187.55 274.26
Tommy 44.12- 46.51 1.94 -0.11 109.04- 124.11 117.00 -2.88 229.21- 241.77 62.45 2.21
62.30 149.63 257.48
Haden 55.44- 57.07 0.66 -0.06 76.98- 107.24 146.50 -1.75 230.93- 245.13 42.94 1.51
66.34 160.51 259.34
_ Oro N.D. N.D. N.D. N.D. 52.76- 90.70 15330  -1.84  229.38- 24247  28.43 1.02
o
» 136.27 257.17
1]
£
V]
o Irwin 46.14-  48.08 1.22 -0.07 82.54- 11049 10510  -1.77  22894- 24251  31.71 1.12
E
©
g 63.23 141.86 257.17
3
Keitt 43.70-  47.92 0.61 -0.03 88.47- 11821 143.00 -1.75  230.77- 24251 8.48 0.37
66.03 170.45 253.75
Kent 51.61- 55.22 0.73 -0.03 95.92- 119.83 143.90 -2.33 223.08- 243.54 74.02 1.34
74.73 158.02 27830
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Tabla 17. Pardmetros calorimétricos en pectinas de pulpa de mango mediante DSC.

Muestra Transicion vitrea Eliminacion de agua Degradacion térmica

AT Tg AH cp AT T AH cp AT T AH

cp

(°c) (°c) (/g) (/e (°Q) (°c) (/)  U/eQ)  (°Q) (°c) (/g)  U/gQ)

Citrica 6452- 6750  0.36 -0.03 801 12550 213.60 -1.98 22905 24494 9371
79.08 187.55 274.26
Tommy 5382 4927 0.43 -0.06 8341 11655 14550  -1.82 23585  247.08  76.37
61.05 163.31 263.69
Haden 49.49- 5530  0.72 -0.04  99.00- 11516 9582  -2.00  22031- 23352  11.96
68.51 147.14 246.60
Oro 46.45-  49.77 0.67 -0.04 840 11554 113.00  -167 22395  239.05  56.83
uon 63.85 152.12 254.99
&
£
3 Irwin 5252- 5659 0.04  -0.002 8287~ 11448 123.40 -1.66  223.89- 23830  57.65
(5]
—g- 69.13 157.40 254.06
a
Keitt 4481- 4873 1.30 006 10578 12883  121.30  -2.17 22596~ 23935  21.69
67.58 161.75 250.64
Kent 4809- 5054 046 -0.03  8800- 11752 14140  -2.00  223.23- 24128  36.11
62.30 158.95 259.34

2.07

2.74

0.45

0.88

1.00

Las caracteristicas presentadas por las muestras de pectina indican una alta
resistencia a la degradacion térmica, lo cual puede contribuir a proponer estos

aditivos para el procesamiento de algunos productos a altas temperaturas.

7.8. Comportamiento al flujo.

El estudio del comportamiento al flujo indica la capacidad de un material para que en
funcién de la concentracién de las dispersiones pueda lograr un cambio en su
viscosidad al ser estudiado. En la Figura 30 se muestra el comportamiento al flujo de

las pectinas de cascara de mango de las seis variedades en estudio.
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Esfuerzo de corte (Pa)

Se observa que a bajas concentraciones se presenta un comportamiento lineal de
tipo Newtoniano y conforme aumenta la concentracion el comportamiento tiende a
ser cada vez mas pseudoplastico. Al analizar el comportamiento a 1.5% para todas
las muestras es posible apreciar que la pectina de cascara de mango Tommy Atkins
y Oro son las dos muestras que presentaron una mayor viscosidad a una misma
concentracion. Esto puede estar relacionado con las caracteristicas quimicas de la
molécula ya que como se ha descrito previamente también estas muestras
presentaron una mayor resistencia a la degradacion térmica. En la Figura 31 se
puede comparar el comportamiento de las pectinas estudiadas en relacion a la

pectina citrica comercial.
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Figura 31. Comportamiento al flujo de pectina citrica. a) Esfuerzo de corte vs
velocidad de corte, b) Viscosidad aparente vs velocidad de corte.
Es posible observar que Keitt y Kent presentan menor viscosidad que la pectina
citrica, pero las variedades Tommy Atkins y Oro presentaron una alta viscosidad
comparado con la pectina citrica, mientras que para Irwin y Haden puede asumirse

gue tienen un comportamiento al flujo similar a la pectina citrica.

Por otro lado, también se realizdé el estudio de comportamiento al flujo para las
pectinas de pulpa de mango de las seis variedades en estudio, los resultados de
esfuerzo de corte contra velocidad de corte se observan en la Figura 32.
Nuevamente, a bajas concentraciones el comportamiento lineal tiende a ser
Newtoniano y este cambia a pseudoplastico al aumentar la concentracion.
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Figura 32. Comportamiento al flujo de pectina de pulpa de mango.
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En este caso es posible identificar que todas las muestras de pectina de pulpa
presentaron mayor viscosidad que la pectina de cascara de la misma variedad y por
consecuencia, tuvieron un mejor comportamiento viscoso que la pectina citrica. El
resultado de este estudio indica en primer lugar que los frutos de mango pueden
servir como fuente para la obtencién de pectina con mejor comportamiento viscoso
que la pectina citrica comercial, lo que lo puede potencializar como un fruto con
areas de oportunidad para ser aprovechado en la extraccién de aditivos, como la
pectina cuando se presente una alta oferta de frutos en el mercado y el precio tienda

a disminuir.

7.9. Espectroscopia infrarrojo con transformadas de Fourier (FT-IR)

En la Figura 33 se presenta el espectro de la pectina citrica comercial, en la region |
y Il se observa la huella digital reportada para las pectinas, mientras que la region IV
y V se reporta la zona de grupos esterificados y no esterificados, respectivamente.
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Figura 33. Espectro infrarrojo para la pectina citrica.

La region VIl y VIII se ha descrito para grupos relacionados con la glucosa, la unidad
fundamental de las cadenas del 4cido galacturénico. En la Figura 34 se muestran los
espectros de las pectinas de cascara de mango, mientras que en la Figura 35 se

reportan los resultados para las pectinas de pulpa de mango.
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Los espectros indican que las muestras de pectina de mango tambien presentan una
huella digital entre 800 y 1200 cm, regién que se caracteriza por diferentes
absorciones debido a multiples vibraciones en interacciéon (Mierczynska, 2017). Se
detectd una maxima absorcion de energia en 1014 cm-1, Daoub et al. (2016)

identificaron una sefal cercana (1029 cm-1) para goma de Acacia senegal e indican
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gue representa las bandas C-H de alcanos. La region entre 1224 y 1439 cm-1 puede
corresponder a una zona de estiramiento simétrico C=0 y a enlaces O-H del acido
galacturénico (Daoub, 2016). Los grupos carboxilicos esterificados (C=0) con grupos
metilo y grupos carboxilicos no esterificados (COO-) se detectaron en 1734 y 1634
cml, respectivamente. En todas las muestras de pectina se detectdé una banda de
absorcién entre 3300 y 3500 cm™ que se debe a los enlaces O-H de extension
(Hosseini2016), lo que puede indicar enlaces glucosidicos de la cadena principal del

acido galacturonico.

7.10. Caracterizacion funcional

En esta seccidbn se analizan los resultados obtenidos para la caracterizacion

funcional de la pectina de mango.

7.10.1. Fibra dietaria

Los resultados de fibra dietaria (Tabla 18 y Tabla 19) indican que la mayor parte de la
pectina corresponde a fibra soluble, mientras que una minima parte corresponde a

fibra insoluble, entre las que se puede encontrar la lignina Klason.

De acuerdo a la Tabla 19, existe mayor cantidad de lignina Klason en las muestras
de las variedades Keitt e Irwin, lo anterior afecta la cantidad de fibra soluble, ya que
ocasiona que ésta disminuya. Cabe sefialar que la lignina Klason es el residuo sélido
que resistio el proceso de hidrélisis enzimatica y acida, se cuantifica el peso posterior
a que se ha llegado a peso constante. Al sumar los subtotales de cada una de las
fracciones no se alcanza el 100% de la cantidad de muestra inicial. La fibra dietaria
esté relacionada con la capacidad de interactuar con otros componentes del proceso
digestivo, como las bacterias, las cuales podrian verse beneficiadas por la presencia
de la fibra dietaria produciendo metabolitos secundarios de interés en la salud
humana. Se ha establecido que la fraccion insoluble se relaciona con la capacidad de
hidratarse, al mismo tiempo en que ejerce efecto benéfico relacionado principalmente
con la disminucién de cancer de célon, pues actia como un medio de eliminacion de

desechos adheridos a la pared intestinal.
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Tabla 18. Fibra soluble en pectina citrica y pectina de mango.

Pectina Fraccion Azucares neutros Acidos uroénicos Subtotal
Tommy Céscara 49.92 + 2.52 17.31+£0.29 67.23
Pulpa 54.15+0.13 16.59 + 0.49 70.74
Kent Céscara 48.21 + 0.08 23.35+ 1.47 71.56
Pulpa 32.14+£0.73 39.81 +£1.46 71.95
Keitt Cascara 28.44 £ 0.18 24.07 + 2.06 52.51
Pulpa 34.12 + 1.35 42.86 + 2.89 76.98
Oro Céscara 53.82 + 3.87 14.37 £ 0.85 68.19
Pulpa 48.19+1.41 30.24 +1.12 78.43
Irwin Cascara 52.17 + 0.37 11.06 + 2.84 63.23
Pulpa 35.21 +0.11 35.54 + 3.78 70.75
Haden Cascara 34.71+1.48 23.67 £ 1.66 58.38
Pulpa 45.25 + 0.62 19.28 + 0.87 64.53
Citrica 38.83+4.89 33.12+1.21 71.95

Segun Escudero y Gonzélez (2006), la fibra dietaria forma parte de lo que se
considera una dieta saludable. No existe todavia una definiciébn Unica que englobe
los distintos componentes de la fibra dietética y sus funciones. Los factores
mayoritarios de la fibra son los hidratos de carbono complejos y la lignina, aunque
nuevos productos pueden ser, incluidos en el concepto de fibra. La fibra dietaria
alcanza el intestino grueso y son atacadas por la microflora colénica, dando como
productos de fermentacién acidos grasos de cadena corta, hidrégeno, diéxido de
carbono y metano. Los acidos grasos de cadena corta representan no solo una forma
de recuperar energia, sino que van a estar implicados en otras funciones
beneficiosas para el organismo humano. Aunque no existen todavia datos

concluyentes sobre la recomendacion de los distintos tipos de fibra, sigue siendo
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adecuado indicar una dieta que aporte de 20-35 g/dia de fibra de diferentes fuentes.

Hay pocos datos concluyentes, todavia, acerca del beneficio de la fibra en la

prevencion del cancer colorrectal y la enfermedad cardiovascular. Pero una ingesta

rica en fibra es recomendable desde los primeros afios de la vida, ya que a menudo

va acompafiada de un estilo de vida que a largo plazo ayuda a controlar otros

factores de riesgo. Como se observa en las Tablas 18 y 19, los carbohidratos son los

principales componentes de la fibra dietaria, ademas de algunas fracciones de lignina

Klason.
Tabla 19. Fibra insoluble en pectina citrica y pectina de mango.
Pectina Fraccién Azlcares neutros  Acidos urénicos  Lignina Klason  Subtotal
Tommy Céscara 18.93+1.59 6.17 + 0.03 2.21+0.35 27.31
Pulpa 1412+ 0.5 7.74+0.8 1.02+0.31 22.88
Kent Cascara 9.07+0.3 15.67 + 0.57 1.92+0.7 26.66
Pulpa 1292 +1.12 9.34+2.381 1.83+0.15 24.09
Keitt Céscara 12.22+ 2.3 23.73+1.78 5.41 + 0.88 41.36
Pulpa 8.96+1.2 6.65 + 1.56 3.56 +0.72 19.17
Oro Céscara 12.15+1.93 13.81 +£1.27 3.76 £ 0.91 29.72
Pulpa 6.48 + 0.93 9.12 + 0.25 2.1+ 0.07 17.7
Irwin Céscara 7.95+0.44 19.92 +0.86 6.12+1.6 33.99
Pulpa 12.21 +0.13 1149+ 2.64 2.98 £+ 0.36 26.68
Haden Céscara 21.02+0.71 15.31+0.42 3.83+0.16 40.16
Pulpa 16.37 £ 0.81 12.2+1.72 2.08 + 0.66 30.65
Citrica 15.13+1.22 9.11 + 0.92 15+0.7 25.74

7.10.2. Capacidad de retencion de agua

En la Tabla 20 se reporta la cantidad de agua retenida por cada una de las pectina

estudiadas, puede notarse que a partir de un gramo de muestra se pudo retener
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hasta 8 veces mas la cantidad de agua (en el proceso experimental se utilizé un

gramo de muestra inicial).

Tabla 20. Capacidad de retencion de agua en muestras de pectina.

Muestra Variedad Agua retenida (g)
Pectina citrica 6.899 + 0.61
Tommy 8.753+1.23
S Oro 7.534 £ 0.98
©
£ Keitt 9.345 + 0.56
oS Kent 6.720 + 0.59
o Irwin 7.349 + 0.67
Haden 8.561 + 0.87
Tommy 5.234 +0.74
g Oro 4.359 + 0.45
< § Keitt 6.429 + 1.24
g2 Kent 6.585 + 0.76
e Irwin 7.218 +0.83
Haden 6.480 + 0.51

Se puede ver que los valores mas altos correspondieron a la pectina extraida de
cascara, llegando hasta un 934 %, mientras que para la pectina citrica se observa
689% y para la pectina de pulpa no fue mas all4 de 721%. La pectina de cascara
presenté mayo capacidad de retencion de agua comparado con las demas muestras.
Esta capacidad de retencién de agua otorga lo que se conoce como propiedades
funcionales, que son propiedades fisico-quimicas que contribuyen a la estabilidad y
mejora de las caracteristicas sensoriales de un producto, ya sea un alimento, un
cosmético o una aplicacién farmacéutica y que generalmente conduce a la
percepcion de una calidad superior por parte del consumidor. Son ejemplos de
propiedades funcionales, la hidratacion, la retencién de agua, la formacién de geles,
el espumado y la emulsion, entre otras. Las propiedades funcionales estan
relacionadas con las propiedades fisicas, quimicas y estructurales intrinsecas de las
proteinas, incluyendo tamafo, forma, composicion y secuencia de aminoacidos,

carga neta y distribucion de las cargas y relacién hidrofobicidad/hidrofilicidad.

7.10.3. Capacidad de retencion de aceite
Los resultados de la capacidad de retencion de aceite se muestran en la Tabla 21.
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Tabla 21Capacidad de retencion de aceite en muestras de pectina.

Muestra Variedad Aceite retenido (g)
Pectina citrica 1.228 £+ 0.54
Tommy 1.342 +0.37
S o Oro 0.981 + 0.32
(]
£8 Keitt 1.234 £ 0.56
s Kent 1.556 + 0.80
o Irwin 1.451 +0.92
Haden 1.371+0.34
Tommy 1.350 £ 0.71
3 Oro 1.101 + 0.45
< § Keitt 1.213 + 0.65
g2 Kent 1.380 + 0.34
e Irwin 1.978 +0.72
Haden 1.760 + 0.87

La pectina es poco soluble en compuestos lipidicos, por ello la retencion de aceite
oscilo entre el 98% para la pectina de cascara de mango Oro y un 197% para pectina
de pulpa Irwin. Lo que indica que el aceite no fue retenido en cantidades importante
en comparacion a lo que ocurri6 para la capacidad de retencion de agua. La
capacidad de retencion de aceite esta relacionada con la hidrofobicidad de la
estructura molecular. Se ha reportado que la mayor parte de la fraccion hidrofilica en
una pectina se debe a la presencia de la cadena principal del cido galacturénico,
mientras que la fraccion hidrofobica podria estar asociada con la presencia de los
grupos acetilo y en menor efecto al grado de metoxilacion. Pese a lo anterior se
puede mencionar que existe cierto grado de hidrofobicidad en las muestras
analizadas y esto podria indicar efecto sobre las propiedades funcionales, como la
que se produce en una emulsion. Se sabe que para que una emulsion sea estable
deben existir fracciones polares y no polares dentro de una misma molécula para que
ésta pueda servir como puente de union entre las dos fases insmiscibles entre si,
pero que pudieran estar estabilizadas por una molécula como podria ocurrir con la

presencia de la pectina.
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7.10.4. Propiedad emulsificante

Se desarrollaron emulsiones a partir de pectina extraida de la cascara y de la pulpa
de mango (Figura 36), los datos fueron comparados con la pectina citrica y goma
arabiga, ya que este ultimo ha sido considerado como el polisacarido emulsificante

natural de mayor uso a nivel industrial.
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Figura 36. Capacidad emulsificante en pectina de cascara y pulpa de mango.

Puede observarse que casi todas las muestras presentan actividad emulsificante,
pero la pectina a partir de cascara de mango Tommy Atkins y la de cascara de
mango Haden presentan muy baja capacidad con respecto a las otras muestras.
Cabe sefialar que la pectina extraida a partir de pulpa de mango Oro y Tommy Atkins

poseen mayor capacidad emulsificante, incluso mayor que la goma arébiga.

Se evalud la estabilidad de las emulsiones preparadas usando pectina de mango,
pectina citrica y gorma arabiga. Como se observa en la Figura 37, a pesar de que la
pectina extraida de cascara presenta alta capacidad emulsificante, éstas presentan
muy baja estabilidad. Sin embargo, para el caso de pectina extraida de la pulpa de

mango se pueden apreciar excelentes cualidades para la capacidad y estabilidad de
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las emulsiones, en algunos casos la estabilidad incluso fue superior a lo que se

obtuvo para la pectina citrica y la goma arabiga.
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Figura 37. Estabilidad emulsificante en pectina de cascara y pulpa de mango.

Es necesario mencionar que la pectina de pulpa de mango Tommy Atkins, Keitt y
Haden presentaron la mayor estabilidad emulsificante y tambien presentaron alta
capacidad emulsificante, por lo que estas pectinas pueden ser consideradas como
aditivos con alta propiedad emulsificante, con resultados superiores a la pectina
citrica. Algunas investigaciones reportan que la pectina puede poseer pequefias
fracciones de proteinas, lo que lo hace emulsificar en presencia de sustancias no
polares (Williams et al., 2005).

La prueba acelarada de la Figura 34 sentd las bases para seleccionar las muestras
gue tendrian una mejor estabilidad al ser incorporadas a un alimento, por ello se
seleccionaron pectinas de pulpa de mango de las variedades Tommy Atkins, Keitt,
Haden y como referencia se us6 la pectina citrica y goma arabiga. Aunque la prueba
acelerada da una idea de la duracion de las amulsiones ante condiciones mecénicas,
las pruebas bajo condiciones de vida de anaquel simulan el comportamiento de un

producto en almacenamiento a temperatura ambiente (Figura 38).
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Figura 38. Estabilidad de emulsiones para tres variedades de pectina de mango
seleccionadas.
Todas las emulsiones experimentaron descenso en el volumen de la capa
emulsionada, para el dia 35 la pectina de pulpa de mango Keitt tiende a cero,
mientras que la citrica aln muestra un 20 % de emulsion. Conforme pasaron los dias
la mayoria de las emulsiones tendieron hacia la separacion de fases. En todo
momento la emulsién preparada con goma arabiga se mostr6 por arriba de las
demas muestras, pero es importante sefialar que la pectina de pulpa de mango
Tommy Atkins y Haden fueron las que permanecieron por mas tiempo comparada
con sus homdélogas extraidas de mango. No existe literatura para comparar estos
datos, sin embargo Akhtar et al (2001) realiz6 una prueba similar en la que a lo largo
de 50 dias reporta haber encontrado aumento del tamafio de particulas, situacion

gue la desestabiliza y ocasiona separacion de fases de la emulsion.

7.11. Seleccion de una variedad con base en su propiedad emulsificante

A partir de la Figura 36, 37 y 38, se seleccion0 la pectina de pulpa de mango Tommy
Atkins como la pectina que presento la mejor capacidad y estabilidad emulsifiicante.
Por lo anterior, esta se tomé como la muestra ideal para estudiar mas a fondo sus
caracteristicas. Por un lado, se estudiaron sus caracteristicas con base en
lapropiedad funcional, para lo cual en primer lugar se realiz0 un estudio de
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comportamiento al flujo utilizando una mayor diversidad de concentraciones,
posteriormente se prepararon emulsiones y finalmente se analisé el tamafio de
particula en las emulsiones obtenidas como consecuencia del tipo de polisacérido y

de las condiciones de elaboracion de las emulsiones.

7.12.1. Comportamiento al flujo de pectina de pulpa de mango Tommy Atkins.

Las dispersiones de pectina a bajas concentraciones mostraron un comportamiento
aparentemente lineal (Figura 39a) y la viscosidad aparente (n) aumentd en funcién
de la concentracion. Se sabe que las soluciones diluidas de pectina presentan
moléculas distribuidas libremente en el seno del fluido, ocasionando solo un ligero
aumento de la viscosidad (Chan 2017). Mierczynska et al. (2017) para soluciones al
2 % de pectina de grosella negra, frambuesa, fresa, zanahoria, melocoton y ciruela
italiana reportan una viscosidad de 11, 15, 36, 38, 73 y 86 mPa.s, respectivamente.
En este trabajo a esa misma concentracion para PPM (pectina de pulpa de mango)
se determiné una viscosidad de 179 mPa.s, valor superior a lo que se ha reportado
para otros frutos y a lo que se determin6é en PCC (pectina citrica comercial), que fue
de 23.58 mPa.s. De acuerdo a la Tabla 22, a una concentracién del 3.0 % se
reportan 491.2 mPa.s para PPM, un valor superior casi seis veces al obtenido para
PCC (82.05 mPa.s). Este patron de comportamiento fue similar para dispersiones al
2y 2.5 % (Figura 40), encontrando que para cada concentracién estudiada PPM
siempre present6 un mayor aumento de la viscosidad. lagher et al.(2002) utilizaron
una mezcla de pulpa de distintas variedades de mango (Bourbon, Tommy Atkins,
Espada y Coquinho), realizaron un fraccionamiento por centrifugacion (30000 G, 15
min, 25°C; 22000G, 4 h, 25°C; 30000G, 2 h, 4°C), filtracién (3, 0.8, 0.45 pym) y
lavados con etanol (70, 80, 85, 90, 95, 100 %); obtuvieron una fraccién rica en
pectinas y reportan que para dispersiones al 3 % adicionadas con NaCl (10 mM) fue
posible obtener una viscosidad de 6000 mPa.s, lo cual indica que la pulpa de mango

puede ser una fuente potencial para extraer polisacaridos de alta viscosidad.
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Figura 39. a) Comportamiento al flujo de dispersiones de pectina de pulpa de mango
Tommy Atkins (PPM) y pectina citrica comercial (PCC) b) Viscosidad aparente en
dispersions de PPM y PCC. Los simbolos y el porcentaje de las concentraciones son

las que se indican a continuacién: PPM ® 0.5, * 1.0, * 1.5, * 2.0, ¥ 2.5,x 3.0,y
PCC: " 05, ® 1.0, & 15 ¥ 2.0,%¥25,x3.0
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Figura 40. Comportamiento de la viscosidad en dispersiones de PPM y de PCC en
funcion de la concentracion.

De acuerdo a la Figura 39 (b), en las dispersiones de PPM al 2, 25y 3.0 % se
observo un decremento de la viscosidad en funcién del aumento de la velocidad de
corte y las curvas presentaron una pendiente negativa. El efecto adelgazante a alta
velocidad de corte se puede deber a que el esfuerzo aplicado ocasiona una
interrupcion fisica de la interaccién entre las moléculas, pues no tienen libertad de
movimiento individual en soluciones concentradas (Hosseini et al 2016, Methacanon
et al 2014, Sousa et al 2015).

La viscosidad de las pectinas depende de las caracteristicas quimicas de la
molécula, un alto peso molecular con ramificaciones en su estructura puede generar
soluciones de alta viscosidad; estas ramificaciones pueden generar interaccion entre
ellas, contribuyendo a un mayor efecto viscoso (Chan et al 2017, Hosseini et al 2016,
Methacanon et al 2014, Sousa et al 2015). De acuerdo a la Tabla 22, el indice de
consistencia (K) se incrementé de manera directa con la viscosidad aparente, tal
como se ha reportado por algunos autores (Mierczynska et al 2016, Nascimento et al
2016). El indice de comportamiento (n) mostré una relacion inversa con respecto a K
y n, presentando valores cercanos a la unidad en concentraciones diluidas (0.5y 1.0
%) para ambas pectinas. A mayor concentracion de pectina en las dispersiones hubo

un descenso del valor de n, cuando se trabajo al 3 % se obtuvo 0.785 para PPM y
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0.896 para PCC. Esto indica que con bajos valores de n las dispersiones presentan

un mejor comportamiento pseudoplastico, tal como se ha reportado por algunos

autores (Mierczynska et al 2017, Sousa et al 2015, Nascimento et al 2016).

Tabla 22.Parametros reoldgicos de la ecuacion de Ostwald de Waele en dispersiones
de pectina de pulpa de mango Tommy Atkins y en pectina citrica comercial.

Muestra  Concentracién n K n a R?
(%) (mPa.s) (Pa.s”) --) --) --)

0.5 6.45 + 0.04 0.007 £ 0.000 0.986 £0.000 0.023+0.001 0.999

1.0 20.25 £ 0.37 0.023 £ 0.001 0.966 +£0.012 0.058 +£0.009 0.999

15 56.42 £ 2.09 0.070 £ 0.001 0.933£0.007 0.432+0.003 0.999

PPM 2.0 179.0 £ 8.46 0.316 +0.022 0.820+0.016 1.622+0.016 0.999

25 263.2 £5.63 0.736 £0.131 0.797 £0.044 3.405+0.177 0.999

3.0 491.6 + 7.66 1.045 £ 0.105 0.785+0.025 3.679+0.047 0.999

0.5 3.76 £0.18 0.002 + 0.000 1.009+£0.038 0.008+£0.000 0.998

1.0 6.69 + 0.02 0.007 £ 0.000 0.997£0.011 0.028+0.001 0.999

15 12.85+0.19 0.015 + 0.008 0.971+0.011 0.066 +0.016 0.999

PCC 2.0 23.58 £ 0.39 0.027 £0.001 0.970 £0.007 0.394+0.005 0.999

25 45.89 £ 1.05 0.064 £ 0.005 0.921+£0.021 1.364+0.020 0.999

3.0 82.05 + 2.52 0.118 + 0.008 0.896 +0.017 1.428+0.012 0.999

PPM: Pectina de pulpa de mango, PCC: Pectina citrica comercial, n: viscosidad aparente, K: coeficiente de
consistencia, n: indice de comportamiento al flujo, a: indice de tixotropia, R?: coeficiente de regression.

El indice de tixotropia (a) adquirié valores en un intervalo de 0.023 a 3.67 para PPM
y de 0.008 a 1.42 para PCC, notando que se incrementa en funcion de la
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concentracion. Benchabane y Bekkour (2008) reportan bajas tixotropias (0.5) para
soluciones al 1 % de CMC, incrementandose (3.6) en soluciones al 3 %. Sovilj et
al.(2013) obtuvieron altas tixotropias (17.6 a 114.4) para geles de gelatina. Las
pectinas estudiadas en este trabajo pueden asumirse como de baja tixotropia, lo que
puede implicar que estas moléculas presentaron una alta estabilidad por la
interaccion entre ellas. Chang et al. (2017) adicionaron pectina en la formulacién de
mayonesas e indican que este polimero ayud6 a disminuir la tixotropia debido a la
formacion de una “red de caja de huevo”, que le confiri6 mayor estabilidad. En un
material tixotropico hay disminucién de la viscosidad por la ruptura de los enlaces
entre las moléculas sometidas a un esfuerzo, al cesar el esfuerzo las moléculas
vuelven a interaccionar entre ellas recuperando la viscosidad inicial (Benchabane et
al 2008).Un material con alta tixotropia fluye mas rapido a medida que el esfuerzo
aplicado modifica la interaccion molecular, facilitando operaciones de proceso como
la agitacion y el bombeo (Barboza et al 2016). Los fluidos analizados se ajustaron al
modelo de Ostwald de Waele, con una correlacion (R?) mayor a 0.998 para todas las
concentraciones estudiadas, por lo que este modelo describié adecuadamente a las

dispersiones estudiadas.

7.12.2. Optimizacién para la obtencion de emulsiones

Como resultado de la optimizacion del proceso para la obtencién de las emulsiones
se obtuvieron superficies de respuesta que se pueden ver en la Figura 41, en la cual
se puede observar que la capacidad emulsificante estuvo directamente relacionada
con la velocidad de agitacion, el pH y el polisacéarido utilizado. Se puede observar
que un bajo pH y alta velocidad de agitacién favorecié la formacion de emulsiones
para la pectina de pulpa de mango, mientras que a esas mismas condiciones la
pectina citrica comercial mostré resultados inferiores en la emulsificacion. Es
importante mencionar que la goma arabiga no se ve favorecida por pH bajo pero a
diferencia de las pectinas, la goma arabiga presenta mejor potencial emulsificante a
pH neutro. En todos los casos la velocidad de 15000 rpm ocasiond mayor formacion

de emulsiones debido a que se favorece una alta interaccion entre las dos fases por
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el aumento del area de contacto en presencia del estabilizante, que en este caso es

la presencia de alguno de los polisacaridos empleados.
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Figura 41. Capacidad emulsificante en MPP (a, b), PCC (c, d) y GA (e, f). Graficas de
superficie de respuesta (a, c, €) y de contorno (b, d, f) desarrolladas a diferente pH
(3, 5, 7) y diferente velocidad de agitacion (5000, 10000, 15000 rpm).

La capacidad emulsificante es la propiedad que permite la formacion de emulsiones,
mientras que la estabilidad se refiere a la habilidad para que las gotas sean estables
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después de haber sido emulsionadas (Liang et al 2015). De acuerdo con la Figura
41, PPM presentd mejor capacidad emulsificante (50.67 %) que PCC (44 %) y AG
(43 %). Se determind mayor estabilidad emulsificante en PPM (permanecio
emulsificado el 84 % de la capa inicial), muy cercana a la de goma arabiga (82.35 %)
y fue notable la disminucion del volumen de la capa emulsificada de PCC (solo
permanecio emulsificado el 69.38 % de la capa inicial). La propiedad emulsificante de
las pectinas esta asociada en primer lugar a las fracciones de proteinas (se necesita
por lo menos un 3 % de proteinas) y a la presencia de acido ferulico, generandose en
ocasiones un efecto sinérgico entre estos dos componentes (Alba et al 2017). Una
alta acetilacion (mas del 10 %) mejora la propiedad emulsificante adn sin la
presencia de proteinas (Alba et al 2017). Es posible que PPM mejoré sus
propiedades emulsificantes debido a que presentd mayor cantidad de proteinas
(Tabla 10) y alta viscosidad (Figura 40). Se ha reportado que la estabilidad de una
emulsion se ve favorecida cuando la fase continua presenta mayor viscosidad (Liang
et al 2015) ya que ésta podria reducir la coalescencia y la floculacion de las gotas.
Se puede asumir que la capacidad y estabilidad emulsificante de PPM esta
relacionada con su composicion quimica, su peso y estructura molecular. Es posible
que PPM puede tener moléculas mas largas, ramificadas y con fracciones de
proteinas, lo que la convierte en un biopolimero con alto potencial para ser utilizado

como agente emulsificante.

7.12.3. Microscopia de las emulsiones.

Para la pectina de pulpa de mango las mejores condiciones de emulsificacion fueron
las de 15000 rpm y pH de 3, por lo anterior se seleccionaron estas condiciones para
realizar microscopia de las emulsiones como se observa en la Figura 42. Se puede
apreciar que la propiedad emulsificante esta relacionada directamente con el tamafio
de particulas. Las emulsiones de pectina de mango y las de goma ardbiga
presentaron particulas de menor tamafio, menores a 10 micras, mientras que en la
pectina citrica los globulos tuvieron tamafos superiores a las 10 micras bajo las
mismas condiciones de elaboracion. Hasta este punto, una emulsion recién

preparada no mostro diferencias aparentes.
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Figura 42. Micrografias de las emulsiones de PPM antes y después de la prueba de
estabilidad en comparacion con PCC y GA.
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Sin embargo, al ser sometidas a la prueba de estabilidad, los globulos empezaron a
fusionarse mediante los fendmenos de coalescencia y agregado. Por lo anterior, en
el caso de la pectina citrica y la goma arabiga mostraron glébulos de un mayor
tamafo de particula debido a la fusion entre éstas. En el caso de la pectina de
mango, aunque hubo coalescencia de particulas esta fue inferior a lo que se
encontro para las otras dos gomas. Es importante mencionar que hubo formacion de
agregados sin que éstos llegaran a fusionarse entre si. Estas caracteristicas indican
qgue la pectina de mango tuvo una mejor interaccion entre las fases insmiscibles,
posiblemente se debe a que en primer lugar presenté un alto contenido de proteinas
(Tabla 10), pero también una alta capacidad de retencion de aceite (Tabla 11), la alta
pureza de la pectina de pulpa de mango (Figura 18) hace evidente que existié una
mejor conformacioén de la estructura del acido galacturénico. Es bien sabido que en el
caso de las pectinas, las propiedades emulsificante se deben a la alta acetilacion,
pero algunos autores indican que esta puede deberse también a la presencia de
proteinas aunque se tenga baja acetilacion. Ademéas, una alta viscosidad funciona
como un medio que impide que los glébulos formados interaccionen entre si. De
acuerdo a la Figura 40 y a la Tabla 22, la pectina de pulpa de mango presenta mejor
viscosidad para una misma concentracion. Por lo anterior, se puede afirmar que las
caracteristicas quimicas de la molécula de pectina permiten una mejor capacidad y
estabilidad emulsificante en comparacion con la pectina citrica. Todo esto indica que
a partir de la pulpa de mango es posible extraer pectinas de alta viscosidad cuyas
aplicaciones podrian verse relacionados con la estabilidad, tal y como ocurre con las

emulsiones.
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8. CONCLUSIONES

e La variedad del mango Indostano Keitt genera mayores cantidades de
subproductos (mas del 27%), del cual la ciscara representa la mayor cantidad
(17%).

e Se extrajo mayor cantidad de pectina en la cascara que en la pulpa.

e En las variedades Tommy Atkins, Kent y Oro se obtuvo la mayor cantidad de
pectina con respecto a las demas.

e Se obtuvieron pectinas de alto metoxilo y baja acetilacién, con pureza que
vario en fundicion de la materia prima utilizada.

e En todas las muestras estudiadas fue posible identificar la region de la huella
digital, por lo que el método de extraccion fue el adecuado para lograr extraer
pectinas.

e Las muestras de pectina de mango presentaron mayor resistencia a la
degradacion térmica, comparados con la pectina citrica comercial.

e Para la todas las muestras, aquellas que fueron obtenidas a partir de la pulpa
presentaron una mayor viscosidad y mayor cantidad de proteinas en
comparacion con las que se extrajeron de la cascara.

e En todas las muestras se presentd un comportamiento al flujo de tipo
pseudoplastico, el cual se incrementd directamente al aumentar la
concentracion de las dispersiones.

e La pectina de mango presenta muy buena capacidad emulsificante, sin
embargo, la pectina de pulpa de mango Tommy Atkins fue la que presento
mayor estabilidad, siendo superior a la pectina citrica.

e La propiedad emulsificante de la pulpa de mango Tommy Atkins esta
relacionada con un mejor tamafio de particula debido a su alta viscosidad.

e A partir de la pulpa de mango Tommy Atkins es posible obtener una pectina
con excelentes cualidades para ser aplicada en sistemas que necesiten

estabilidad al ser emulsificados.
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9. RECOMENDACIONES

Para estudios posteriores se recomienda:

1.- Estudiar la estructura de la pectina en polvo mediante microscopia y analisis
fractal, ya que podria estar correlacionada con sus caracteristicas fisicas y

guimicas.

2.- Realizar estudios de densidad aparente y pruebas de compactacion de la

pectina en polvo para proponer aplicaciones en productos secos.

3.- Realizar estudios de composicion molecular mediante cromatografia de gases
para contribuir a tener mejores elementos de las caracteristicas quimicas de la

molécula, basada en su composicion.

4.- Durante la preparacion de algunas dispersiones fue posible visualizar la
formacion de espuma en algunas pectinas, por lo anterior seria deseable realizar
estudios de capacidad espumante, ya que podria brindar otra area de oportunidad

de las pectinas en estudio.

5.- Para una mejor comparacion con respecto a las pectinas comerciales y a las
nuevas fuentes de extraccion de pectina se propone que se preparen geles de
pectina y se les realicen estudios de viscoeslasticidad, ya que podria contribuir a

elucidar de mejor manera la estructura molecular.

6.- Es deseable realizar extraccion de pectina de frutos de mango enteros, sin
realizar la separacion de cada una de las fracciones y comparar sus
caracteristicas con las extraidas mediante el aislamiento de las fracciones. De
esta manera se estarian sentando las bases para realizar la extraccion industrial,

optimizando las operaciones unitarias en la extraccion.
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