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RESUMEN

La presente investigacion, tuvo como objetivo principal evaluar el efecto del tipo de solvente
y la temperatura de extraccion sobre el contenido de compuestos fenolicos en céscaras de
naranja (Citrus sinensis) y limén (Citrus aurantifolia). Se emple6 un disefio experimental
factorial, considerando como variables el tipo de solvente (agua, metanol, etanol al 50 %y 70

%) y la temperatura de extraccion (40, 50y 70 °C).

Las cascaras fueron acondicionadas mediante lavado, congelacion, liofilizacion, molienda y
tamizado, obteniéndose una materia prima homogénea. La extraccion se realizo por ultrasonido
y la cuantificacion de compuestos fenolicos se llevd a cabo mediante el método

espectrofotométrico de Folin—Ciocalteu, utilizando &cido galico como patron.

Los resultados demostraron que el tipo de solvente, la temperatura y sus interacciones influyen
significativamente en el rendimiento de extraccion. El etanol al 70 % presentd el mayor
contenido fendlico, seguido del etanol al 50 %, metanol y agua. Asimismo, la temperatura de

70 °C permitié obtener los valores mas altos de compuestos fendlicos, sin evidenciar
degradacion dentro del rango estudiado. La céascara de naranja presentd un mayor contenido

fenolico en comparacion con la cascara de limon.

Estos resultados evidencian el potencial de los residuos citricos como fuente de compuestos
bioactivos y resaltan la importancia de optimizar las condiciones de extraccion para su

aprovechamiento sostenible.

Palabras clave: compuestos fendlicos, residuos citricos, extraccion por ultrasonido, solventes,

temperatura.



ABSTRACT

This study evaluated the effect of solvent type and extraction temperature on the phenolic
compound content of orange (Citrus sinensis) and lemon (Citrus aurantifolia) peel residues. A
factorial experimental design was applied, considering solvent type (water, methanol, 50 %

ethanol, and 70 % ethanol) and extraction temperature (40, 50, and 70 °C).

The peels were conditioned through washing, disinfection, freeze-drying, grinding, and sieving
to obtain a homogeneous material. Phenolic compounds were extracted using ultrasound-
assisted extraction and quantified by the Folin—Ciocalteu spectrophotometric method, using

gallic acid as the reference standard.

The results showed that solvent type, temperature, and their interactions significantly affected
the extraction yield. The highest phenolic content was obtained with 70 % ethanol, followed
by 50 % ethanol, methanol, and water. Extraction at 70 °C led to the highest phenolic values
without noticeable degradation. Additionally, orange peel exhibited a higher phenolic

compound content than lemon peel.

These findings highlight the potential of citrus residues as a source of bioactive compounds

and the importance of optimizing extraction conditions for their sustainable valorization.

Keywords: phenolic compounds, citrus residues, ultrasound-assisted extraction, solvents,

temperature.
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I. INTRODUCCION

A nivel global, los citricos representan los cultivos fruticolas de mayor produccion,
destinados principalmente al consumo en fresco y elaboracion de zumos. Se estima que un
tercio de esta produccion se somete a procesamiento industrial, generando anualmente
toneladas de biomasa residual (cascaras, pulpa y semillas) que representan
aproximadamente el 50% del peso total de la fruta (Singh et al., 2020). Sin embargo, la
gestién inadecuada de estos subproductos potenciales deriva en procesos de fermentacion

y deterioro microbiano, convirtiéndolos en una fuente de contaminacion ambiental.

A diferencia de la pulpa, las cascaras de citricos destacan por ser una fuente
potencial de compuestos fenolicos, los cuales poseen actividades farmacologicas de gran
interés debido a sus propiedades antioxidantes, antimicrobianas y anticancerigenas.
Especificamente, la cascara de limén se considera un subproducto de alto valor ya que son
ricas en aceites esenciales, carotenoides, pectina, flavonoides (principalmente hesperidina,
naringina, rutina y neohesperidina) (Dominguez et al., 2025). Por su parte, en la cascara
de naranja los principales polifenoles encontrados incluyen acidos fendlicos (&cido galico,
acido p -cumarico y acido ferulico) y flavonoides (hesperidina y narirutina)(Vasquez et al.,
2025). Esta condicién permite su revalorizacion como materia prima de alto valor afadido,
facilitando su aprovechamiento en la industria alimentaria, farmacéutica y cosmética

(Muhoz et al., 2020).

En este contexto, la valorizacion de estos residuos surge como una alternativa
estratégica debido a su amplia disponibilidad y bajo costo como fuentes de biomasa
renovable. No obstante, su aprovechamiento se ve limitado por la baja eficiencia de los

métodos tradicionales de extraccion y la ausencia de protocolos estandarizados, debido a
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la sensibilidad de los compuestos ante las variaciones de temperatura y el tipo de solvente

empleado (Sabogal & Sucre, 2024).

Debido a esto, la presente investigacion planteé como pregunta principal; ¢Cual es
el efecto del tipo de solvente y temperatura de extraccion sobre el contenido de compuestos
fendlicos en residuos de frutas citricas?, Para responderla, se estableci6 como objetivo
general evaluar el efecto del tipo de solvente y temperatura de extraccién sobre el contenido
de compuestos fendlicos en céscara de naranja (Citrus sinensis) y limén (Citrus
aurantifolia). Los objetivos especificos consistieron en: i) definir el proceso de
acondicionamiento de los residuos de la cascara de naranja (Citrus sinensis) y limoén (Citrus
aurantifolia), ii) comparar la capacidad de extraccion de cada uno de los solventes sobre el
contenido de compuestos fenolicos de la cascara de naranja (Citrus sinensis) y limén (Citrus
aurantifolia), iii) determinar la temperatura de extraccion optima que permita maximizar el

rendimiento de extraccion de compuestos fendlicos totales.



11.DISENO TEORICO

2.1. Antecedentes
Becerra y Monzon (2019), Nuevo Chimbote — Per(, en su investigacion

“Optimizacion de la extraccion de compuestos fendlicos asistida por ultrasonido en
residuos de palta Hass (Persea americana)”. Realizaron un estudio con el propdsito de
optimizar la extraccién de compuestos fendlicos a partir de cascaras y semillas de palta. Se
empled un disefio experimental de superficie de respuesta mediante el modelo Box-
Behnken, el cual permitié analizar la interaccion de variables. En la cascara, se evaluaron
rangos de etanol (40-60%), temperatura (40-60 °C) y tiempo (20-80 min); mientras que en
la semilla se analizd la concentracién de etanol (30-50%), manteniendo los demas factores
constantes. Para la cuantificacion de los compuestos, se utiliz6 el método
espectrofotométrico de Folin-Ciocalteu. Mediante este analisis, se determind que las
condiciones Optimas para la cascara permitieron obtener 123.62 mg GAE/g utilizando
etanol al 49%, a 51 °C durante 62 minutos. Por otro lado, para la semilla se alcanz6 un
rendimiento de 145.22 mg GAE/g empleando etanol al 41%, a 46 °C durante 66 minutos.
Asimismo, concluyeron que trabajar con temperaturas moderadas es fundamental para que
el solvente penetre mejor en la muestra, mientras que un calor excesivo induce la

degradacion térmica de los compuestos bioactivos

Cornejo (2020), Tacna - Perd, en su tesis "Aprovechamiento de los residuos de la
granada (Punica granatum) variedad wonderful para la obtencion de compuestos fendlicos
mediante la aplicacion de tecnologias limpias”. Evalud la recuperacion de compuestos
bioactivos a partir de la cascara y las membranas carpelares. El estudio comparo la
eficiencia de la extraccion con fluidos supercriticos (SFE) frente a liquidos presurizados
(PLE), determinando que el método PLE, utilizando etanol puro como solvente, superd
significativamente en rendimiento al sistema SFE (21.37%). En la fase de optimizacion, se

analizo la interaccion entre la temperatura (40 y 60 °C) y la presion (20,40,60,80 y 100



bar). Los resultados demostraron que, si bien la condicion de 60 °C y 80 bar maximizo el
rendimiento global (44.99%), esta presentd concentraciones inferiores de analitos
especificos. En contraste, la combinacion de 60 °C y 40 bar resulté superior en cuanto a
selectividad quimica; a pesar de registrar un rendimiento ligeramente menor (40.45%),
logré las concentraciones maximas de punicalagina o (48.22 mg/100 g), punicalagina 3
(146.58 mg/100 g) y acido elagico (25.57 mg/100 g).

Sagredo (2020), Valladolid — Espafia, en su tesis “Recuperacion de compuestos con
propiedades antioxidantes a partir de residuos de la industria de café”. Determino la
eficiencia de la Extraccion Asistida por Microondas (MAE) para la obtencion de
compuestos fendlicos. La metodologia se basé en un disefio experimental central
compuesto donde se optimizaron cuatro variables criticas: la temperatura (30 — 150 °C), el
tiempo de extraccion (0 — 20 min), la adicién de agua en el solvente (0 - 95%) y la relacion
molar del solvente eutéctico profundo (ChCI:Glic de 0 a 2). Los resultados indicaron que
la maxima recuperacion de fendlicos (1.98 mg GAE/g) se logré a 120 °C durante 7 minutos,
utilizando una relacion molar de 1.01 de Cloruro de Colina y Glicerol (ChCI:Glic) diluida
con un 28.78% de agua. Finalmente, concluyd que la temperatura es el factor con mayor
impacto en la liberacion de los compuestos, mientras que el tiempo de extraccion no mostrd

una influencia significativa.

Burga (2022), Lambayeque — Perti, en su tesis “Extraccion de flavonoides del
residuo de maiz morado por ultrasonido e identificacion por espectrometria de masas”.
Evaluo la recuperacion de compuestos bioactivos a partir de la tusa y granos de maiz
morado. Utilizd la técnica de extraccion asistida por ultrasonido (UAE) bajo un disefio
experimental Box-Behnken, optimizando tres variables: tiempo (60, 150 y 240 min),
temperatura (30, 45 y 60 °C) y concentracion de etanol (40 a 80%). Los resultados

demostraron que el mayor rendimiento fendlico en la tusa fue de 5350.38 mg GAE/100g



(etanol al 47.8%, a 60 °C por 240 min), mientras que en el grano se obtuvo un maximo de
2416.91 mg GAE/100g (etanol al 43.2%, a 30 °C por 240 min). Se concluyé mezclas
cercanas de etanol al 40% maximiza la solubilidad de los flavonoides, mientras que tiempos
prolongados incrementan el rendimiento de la extraccion. No obstante, la variabilidad en
la sensibilidad térmica entre la tusa y el grano de maiz evidencia que cada muestra requiere

una temperatura especifica para optimizar la recuperacion de polifenoles.

Palacios (2023), Quito — Ecuador, en su tesis “Recuperacion de compuestos
fenolicos a partir de subproductos de la pifia (Ananas comosus)”. Determino la eficiencia
de la extraccién asistida por ultrasonido (UAE) para la valorizacién de la cascara de pifia.
La metodologia empled un disefio factorial examinando la concentracién de etanol (50 y
70%) y el tamafio de particula (0.25 y 0.42 mm). Los resultados establecieron que las
condiciones dptimas se alcanzaron utilizando etanol al 70% y un tamafio de particula de
0.25 mm, logrando un rendimiento de 617.83 mg GAE/100 g MS y una actividad
antioxidante de 22.05 um TE/g MS. El estudio concluyd que el ultrasonido es un método
altamente eficiente y sostenible, logrando reducir el tiempo de proceso de 4 horas en
métodos convencionales a solo 6 minutos, debido a que las ondas acusticas rompen las

paredes celulares de la cascara, optimizando la liberacion de los analitos.

Wang et al. (2023), Yangzhou — China, en su estudio “Extraction and recovery of
bioactive soluble phenolic compounds from brocade orange (Citrus sinensis) peels: Effect
of different extraction methods thereon”. La finalidad fue optimizar la recuperacion de
compuestos fendlicos a partir de cascaras de naranja mediante la comparacion de métodos
convencionales y tecnologias emergentes. La investigacion emple6 un enfoque
experimental basado en la metodologia de superficie de respuesta con un disefio Box-
Behnken para evaluar el impacto de cuatro variables criticas: relacion sélido-solvente

(1:10, 1:20 y 1:30 g/mL), tiempo de extraccion (20, 30 y 40 min), temperatura (20, 25 y 30



°C) y potencia ultrasonica (40, 60 y 80 W). Para el proceso, se utilizé un sistema de solvente
ternario compuesto por agua, metanol y dimetilsulféxido (DMSQ) en una proporcion de
1:4:5 (v/viv). Los resultados de la optimizacion estadistica determinaron que el punto de
méaxima eficiencia se alcanza con una relacion soélido-solvente de 17.6 ml/g a una
temperatura de 26 °C durante 28 minutos con una potencia de 60W. Bajo estas condiciones,
se obtuvieron rendimientos de 24.07 mg GAE /g de muestra seca para fenoles totales.
Ademas, concluy6 que la Extraccion Asistida por Ultrasonido (UAE) es la técnica mas
eficiente para la liberacién de compuestos bioactivos debido a su capacidad para maximizar
la transferencia de masa y preservar la integridad de los metabolitos secundarios mediante

el control de la energia ultrasonica.

Sosa (2024), Babahoyo — Ecuador, en su trabajo de titulacion “Utilizacion de
flavonoides a partir de residuos agroindustriales de cascaras de citricos y sus aplicaciones
en las industrias”, desarrolld una investigacion fundamentada en la recopilacion
sistematica y el andlisis comparativo de datos de diversos autores. El estudio permitio
identificar una correlacion directa entre el método de extraccion empleado y el rendimiento
de los compuestos bioactivos, determinando que el uso de etanol (con eficiencias del 0,5%
al 1,5%) es el solvente dptimo para la obtencion de hesperidina en naranja. Asimismo, se
estableci6 que la extraccién asistida por ultrasonido (0,3-0,9%) y la tecnologia de fluidos
supercriticos (0,8-1,2%) constituyen las técnicas mas eficaces para la recuperacion de
naringina en limén y hesperidina en mandarina, respectivamente. Ademas, destaca el alto
potencial de estos flavonoides para los sectores alimentario, farmacéutico y cosmético,
basdndose en sus propiedades antioxidantes, antiinflamatorias, cardioprotectores,
antimicrobianas y neuroprotectoras, lo cual posiciona a las cascaras citricas como una

materia prima estratégica de alto valor afiadido para el desarrollo de productos innovadores.



2.2.Bases Tedricas

2.2.1. Compuestos fenolicos
Los compuestos fenolicos o polifenoles se encuentran en la naturaleza a mpliamente

distribuidos en el reino vegetal, se caracterizan por que poseen en su estructura uno 0 mas
grupos hidroxilos (-OH) unidos a un anillo aromatico (grupo fenol). Estos se biosintetizan
producto de los metabolitos secundarios a partir del acido sikimico y poliacetatos (Vifia &

Ringuelet, 2013)

Lagana et al. (2024) sostiene que, actualmente se han identificado unos 8 000
polifenoles que se han clasificado en acidos fendlicos, flavonoides, estilbenos y taninos. En
las plantas, estos compuestos desempefian un papel de defensa frente a la radiacion
ultravioleta y la agresion de patdgenos, mientras que en los alimentos participan en el perfil
organoléptico, contribuyendo al amargor, sabor, olor, color y estabilidad oxidativa.
Especialmente, el interés de estas moléculas para la salud humana se debe a la correlacion
observada entre el consumo de alimentos ricos en polifenoles y la disminucion del riesgo

de desarrollar enfermedades crénicas.

Figural

Principales clases de compuestos fenolicos.
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Nota: Adaptado de Alara et al. (2021).



Flavonoides

Ramirez (2020) sefiala que, son compuestos de bajo peso molecular, solubles en
agua y que comparten una estructura quimica en comin (C6-C3C6). En la figura 2 se
observa que su estructura estd conformada por dos anillos aromaticos (A y B) unidos entre

si por tres &tomos de carbono que a su vez forman un anillo heterociclico oxigenado (C).

Figura 2

Estructura general de los flavonoides.

4

Nota: Tomado de Burga (2022).

Son la clase méas abundante de los compuestos fendlicos, soportan modificaciones
y adiciones de grupos funcionales por lo que pueden existir distintas subclases como

flavanoles, flavonas, isoflavonas, flavanonas y antocianinas (Sagredo, 2020).
Las estructuras de las subclases de los flavonoides se muestran a continuacion.

Flavonoles

Como sefiala Zhuang et al. (2023), son conocidos como 3-hidroxiflavonalos,
procesan un grupo hidroxilo en la posicion C3' del anillo C (Figura 3). El O-glucoésido,
como sustituyente principal, se encuentra en la posicién 7 del anillo A y en la posicién 3
del anillo C, y genera glicésidos de flavonol; estos incluyen principalmente kaempferol,

quercetina, limocitrina e isorhamnetina.



Los flavonoles también son conocidos como dihidroflavonoles, que se derivan de
los 3-hidroxi de las flavanonas Se dividen en varios tipos: catequina, galocatequina,
catequina 3-galato, galocatequina 3-galato, epicatequina, epicatequina 3-galato vy
epicatequina 3-galato

Figura 3

Estructura de los flavonoles.

OH -O
Nota: Tomado de Machado et al.(2024).

Flavonas

Para Zhuang et al. (2023), son considerados como uno de los subgrupos mas
importantes de flavonoides, en su estructura lleva una cetona en la posicion C4' del anillo
C, con grupos hidroxilo en la posicion C5'y C7’ del anillo A (figura 4). Las principales
componentes que pertenecen a esta subclase son la apigenina, luteolina, baicaleina, crisina

y sus derivados.

Figura4

Estructura de las flavonas.

Nota: Tomado de Ramirez (2020).



Isoflavonas

En palabras de Zhuang et al. (2023) revela que, existe diferencias con otros
flavonoides debido a que contienen un anillo C con un anillo B en la posicion 3 (Figura
5). Ademas, se clasifican en dos grupos genisteina y daidzina, encontrdndose ampliamente

distribuidos en plantas leguminosas.

Figura5

Estructura de las Isoflavonas.

HO 0

Nota: Tomado de Ramirez (2020).
Flavanonas

Segun Zhuang et al. (2023) sefiala que, son llamadas dihidroflavonas, en su
estructura poseen grupos hidroxilo en las posicioneOs C5" y C7' del anillo A y tienen
sustituyentes hidroxilo o metoxi en las posiciones C3' o C4' del anillo B (Figura 6). Se
encuentran ampliamente distribuidos en los frutos citricos y se dividen en distintos tipos
como la hesperitina, naringina, naringenina, eriodictiol, hesperidina, pinocembrina y

likvirtina.

Figura 6

Estructura de las flavanonas.
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Nota: Tomado de Ramirez C.(2020).

Antocianinas

Zhuang et al. (2023) menciona que, son compuestos polifendlicos glicosilados que
no llevan ningun grupo cetona en la posicion 4 del anillo C (Figura 7). Estos pigmentos
son solubles en agua, por lo que resultan responsables del atractivo color de la capa externa
de los vegetales y se han agrupado en las siguientes seis categorias: cianidina, delfinidina,

malvidina, pelargonidina, peonidina, petunidina.

Figura7

Estructura de las antocianinas
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Nota: Tomado de Zhuang et al. (2023).

Beneficios para la salud

Como lo sefiala Balasundram et al.(2006), los compuestos son una parte esencial
de la dieta humana debido a los efectos beneficiosos para la salud por sus
propiedades antioxidantes y los efectos antialérgicos, antiarterogénicos, antiinflamatorios,

antimicrobianos, antitromboticos, cardioprotectores y vasodilatadores.

Asimismo, son considerados como los principales contribuyentes a la actividad
antioxidante de las verduras y las frutas; siendo ampliamente reconocidos por su excelente
efecto anti obesidad, antienvejecimiento, antidiabético, neuroprotectores, hepaprotectores

e incluso antivirales (protectoras contra la enfermedad del coronavirus). De hecho, muchos
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estudios han destacado que las cascaras de frutos citricos poseen un alto contenido de

fenoles (Wang et al., 2023).

2.2.2. Métodos de extraccion de Compuestos Fenolicos

Los procedimientos convencionales utilizados en la recuperacion de compuestos
fendlicos de fuentes vegetales involucran algunos de los siguientes métodos como el
soxhlet, maceracion e hidrodestilacion. Sin embargo, estas técnicas presentan varias
desventajas, como el uso de grandes volumenes de disolventes, largos tiempos de
extraccion, alta demanda energética y temperaturas elevadas, que pueden causar el

deterioro de los extractos ricos en sustancias sensibles al calor (Oliveira et al., 2022).

Como sostiene Osorio (2020), existen métodos alternativos que producen extractos
ricos en compuestos fendlicos como la extraccion asistida por microondas (MAE), la
extraccién con liquido presurizado (PLE), la extraccién con fluidos supercriticos (SFE) y
la extraccidn asistida por ultrasonidos (UAE); ademas, presentan varias ventajas en
comparacion con las tecnologias convencionales, mostrando una mejor selectividad,

reduccion del tiempo de extraccion y menor uso de disolventes.

Extraccidn asistida por microondas

Esta metodologia aplica la radiacion del microondas para convertirlo en energia
térmica lo que conduce a un aumento repentino de la temperatura dentro del material
vegetal, provocando que las sustancias volatiles se vaporicen y la presion sea mayor al
interior de la célula generando que eventualmente se dafie la pared celular, lo que permite
que los compuestos que residen en la celula se muevan hacia el medio solvente y viceversa.
Los parametros de extraccion como la eleccion del solvente, la velocidad de agitacion, la
temperatura, la potencia y el tiempo de irradiacion se pueden ajustar para maximizar la

eficiencia de la extraccion. Siendo los principales beneficios de este método su alto
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rendimiento, los tiempos cortos, las bajas temperaturas y la minima degradacion de los

compuestos bioactivos (Ganorkar et al., 2023).

Extraccion con liquido presurizado

Es una extraccion solido-liquido realizada a altas temperaturas (50 — 200 °C) y
presiones relativamente altas (10-15 MPa) para operar por encima del punto de ebullicion
del solvente (Visnjevec et al., 2024). Dentro de los equipos que posee se encuentra una
celda de extraccion donde la muestra se mantiene como un lecho fijo, un horno y una
bomba para llevar el solvente presurizado a la celda desde un deposito. Por lo general, el
solvente interactla con la matriz sélida en la celda bajo una presion, flujo, temperatura y
tiempo preestablecidos (Alvarez et al., 2020).

En esta técnica la presion es un pardmetro importante para mantener los solventes
en estado liquido, proporcionando un solvente de alta densidad y ayudar a que los fluidos
se muevan a traves del sistema. Sin embargo, la alta presion en los sistemas puede someter
a la matriz de la muestra a una tension mecanica, lo que puede provocar cambios en la
estructura fisica (formacion de masas compactas), que afectan el acceso de los compuestos

al solvente e influyen en la eficiencia de la extraccion (Machado et al., 2024).

Extraccién con fluidos supercriticos

Las técnicas de extraccion con fluidos supercriticos se pueden aplicar a escala
industrial para aportar sostenibilidad a los procesos a gran escala, se lleva a cabo en
columnas de lecho empacado donde la extraccion se ejecuta poniendo en contacto
continuamente la materia prima (sustrato) con un solvente supercritico para aislar el
compuesto deseado (soluto) (Banafi et al., 2023) .

Dado que la presion critica (7,38 MPa) y la temperatura critica (31 °C) son

moderadas, las condiciones de operacion podrian evitar la degradacion de compuestos
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labiles. Ademas, la falta de luz y oxigeno protege a los extractos de la oxidacion. Sin
embargo, la principal desventaja es el equipo costoso, en comparacion con las extracciones

convencionales (Lopez et al., 2022) .

Extraccion asistida por ultrasonido

En palabras de Wang et al. (2023), consiste en la aplicacion de ultrasonidos (ondas
sonaras con frecuencia superiores a 20 kHz) que conduce a la formacion de burbujas de
cavitacion en todo el solvente (en contacto con una muestra), este fenémeno fisico
provocado por ondas ultrasonicas de alta intensidad en medios liquidos, genera
microburbujas de vacio que colapsan en la superficie del tejido vegetal, acelerando la
liberacion de componentes fendlicos extraibles en el solvente.

En los Gltimos afios se ha utilizado la extraccion asistida por ultrasonido (EAU)
para extraer compuestos fenolicos de diferentes materiales vegetales, su eficiencia se les
atribuye principalmente a sus efectos mecanicos que facilitan en gran medida la
transferencia de masa entre fases inmiscibles a través de una super agitacion. Ademas, de
menor el tiempo de extraccién y el consumo de energia durante su aplicacién (Shirzad et
al., 2017).

2.2.3. Factores que afectan la extraccion de compuestos fendlicos

Influencia del tipo de solvente

En opinién de Lopez (2024), el tipo de solvente se encuentra determinada por la
polaridad, el punto de fusidn, el punto de ebullicidon, densidad, gravedad especifica, la
afinidad hacia el compuesto objetivo, asi como la pureza y la actividad del compuesto
extraido. Ademas, disolventes diferentes para la extraccion podrian dar composiciones
distintas de compuestos en los extractos, ya que la solubilidad de cada compuesto fendlico

en un disolvente dado es diferente.
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Kumar et al. (2022) sefiala que, numerosos estudios sostienen que el etanol posee
la mayor afinidad para la extraccion de compuestos fenolicos. Ademas, de que destaca
como un solvente ideal por ser facil de conseguir y ser una sustancia generalmente
reconocida como segura.

Influencia de la temperatura

El aumento de la temperatura en un inicio favorece al rendimiento durante la
extraccion, debido al incremento de la propiedad de desorcion y la solubilidad del soluto
en el solvente. Sin embargo, el aumento adicional de la temperatura (>50 °C) disminuye
el rendimiento debido a la degradacion de compuestos termolabiles. Ademas, los
compuestos fendlicos de bajo peso molecular resultan ser mas sensibles ante la presencia
de calor (Lopez, 2024).

Influencia del tiempo

El tiempo de extraccion es un parametro que puede influir positivamente o
negativamente en el rendimiento. Principalmente en la extraccion asistida por ultrasonido,
hace que el efecto de cavitacion del ultrasonido mejore el hinchamiento, la hidratacién, la
fragmentacion y la formacion de poros de la matriz de tejido vegetal de donde se extraera
el soluto. En cambio, si la extraccion dura mucho tiempo causa dafio estructural al soluto

y disminuye el rendimiento de extraccion (Kumar et al., 2022; TomSik et al., 2016).

2.2.4. Frutos citricos
Los citricos se encuentran ampliamente cultivados y comercializados a nivel

mundial. Suelen ser sembrados en regiones con climas tropicales y subtropicales, siendo
este un factor critico que influye en la coloracion del fruto por lo cual se considera que las
temperaturas éptimas para su desarrollo oscilan entre los 25 y 30 °C. Ademas, la cascara
representa el 50% del peso total del fruto y la pulpa se fracciona en varios segmentos
envueltos por una membrana formando gajos, que se caracterizan por su sabor acido o

agridulce (Nunes et al., 2024).
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Segun Romero (2022), sefiala que estan conformados por tres partes morfologicas:

a) El exocarpo o flavedo, resulta se la parte externa del fruto que es conocida como
corteza o cascara, ahi se localizan las vesiculas oleaginosas.

b) EI mesocarpio o albedo, es la parte que une al exocarpo con el interior donde el
espesor varia de acuerdo a la variedad, posee células ricas en hemicelulosas.

c¢) El endocarpio, es considerada la parte comestible del fruto ya que contienen el
zumo Y la fibra carnosa.

Por su parte Flores (2018), indica que la mayor concentracién de flavonoides se
encuentra en el albedo, seguidos del flavedo y endocarpio, siendo en menor proporcién en
el zumo.

Existen diferentes variedades del género Citrus siendo las mas populares entre los
consumidores la naranja, mandarina, toronja, limén y lima. Por lo que su ingesta no
solamente radica porque son frutas refrescantes, sino también por su valor nutritivo y
contenido de vitaminas y minerales. Adicionalmente, son una fuente importante de
sustancias bioactivas como son los compuestos fendlicos, vitamina C y carotenoides, los
cuales constituyen una fuente excelente de fitoquimicos antioxidantes, que proporcionan

maultiples beneficios a la salud (Ramirez, 2020).

Limon

Para Alcalde y Rubio (2019) indican que, también es conocido como lima &cida,
lima gallega, limon sutil, limon mexicano, limon peruano, limoén criollo o limén de pica.
Es un fruto de forma oval que se obtiene del arbol limonero cuyo tamafio puede ser de 3,5
a 5 cm de diametro, su corteza es delgada de color verde amarillento cuando alcanza el
estado de maduracion y la pulpa se caracteriza por ser jugosa, perfumada y acida. Es
utilizado a diario en la cocina en diversas recetas, especialmente para la preparacion del

ceviche y pisco sour. En la Figura 8 se muestra la estructura del fruto.
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Figura 8

Estructura del fruto de limén sutil.
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Nota: Recuperado de Lesdesma et al. (2018).

El limon representa una fuente natural de vitaminas, fibra dietética, minerales,
carotenoides, compuestos fendlicos y aceites esenciales. Entre ellos, los compuestos
fendlicos muestran una fuerte actividad antioxidante, antiinflamatoria y antimicrobiana.
Es por ello que resulta de gran importancia el grado de madurez del fruto, ya que, no sélo
afecta la calidad comercial sino también el contenido de compuestos bioactivos y la
capacidad antioxidante que resulta beneficiosa para los consumidores (Dong et al., 2019).

» Clasificacion taxonémica del limén

Tablal

Clasificacion taxonémica del limén

Clase Angiospermae
Subclase Dicotoleddénea
Orden Rutae

Familia Rutéacea
Subfamilia Aurantioideae
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Género Citrus

Especie Aurantifolia

Nota: Recuperado de Flores (2018).

Naranja

Es uno de los citricos mas cultivados y comercializados en todo el mundo. Tiene
forma esférica, mide de 6,5 a 9,5 cm de didmetro, su corteza es de color naranja cuando
alcanza su estado de maduracion y su sabor varia desde el amargo hasta el dulce (Ramirez,
2020). A continuacion, en la figura 2 se muestra la parte estructural del fruto.

Figura9
Partes estructurales de la naranja

nucleo central

Flavedo fVez;iculas de jugo
bedo A a'l / /" /
M p // / Sacos
" /  oleosos
4 ¥
Semillas — T \..\
v A
\ Segment0
Pared del
segmento

Nota: Recuperado de Nunes et al., (2024).

Estas son plantadas en las diferentes regiones del pais teniendo en cuenta que esta
fruta es la que presenta mayor demanda tanto para el consumo en fresco como de jugos
caseros. Principalmente, durante su procesamiento los subproductos se generan en
diferentes etapas de la produccion de zumo de naranja; sin embargo, en la etapa de
extraccion por cada 100 kg de fruta se producen alrededor de 55 kg de zumo y 45 kg de
subproductos. En total, el volumen puede alcanzar entre el 50% y 60% del peso total de
las frutas procesadas entre cascara, bagazo (restos de pulpa y membranas internas) y

semillas (Nunes et al., 2024).
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De acuerdo con Ledesma et al. (2018) manifiesta que, las flavanonas constituyen
la subclase méas grande de flavonoides en los subproductos de la naranja
(aproximadamente el 80%). Entre los cuales se puede encontrar la hesperidina,
neohesperidina, naringina, narirutina y rutina; que son responsables del amargor de la
cascara.

» Clasificacion taxondémica de la naranja.

Tabla?2

Clasificacion taxonomica de la naranja

Clase Angiospermae

Subclase Dicotoledonea

Orden Rutae

Familia Rutaceae

Subfamilia Citroideae

Género Citrus

Especie Naranjo dulce: Citrus sinensis
Especie Naranjo amargo: Citrus aurantium

Nota: Recuperado de Ramirez (2020).

2.2.5. Produccién de citricos
En el afio 2023, se evidenci6é que la produccion nacional de Limén Sutil llego

alrededor de 326 506 toneladas, de la cual se asume que los subproductos representan el
50% de la produccion total, lo que significaria alrededor de 163 253 toneladas (MIDAGRI,
2023). Especificamente, en la tabla 3 se muestra las regiones con un mayor indice de
produccion, donde Piura representa 60,8 % de la produccion nacional seguido de Tumbes

con 15,2 % y Lambayeque con 9,5 %.
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Tabla3

Produccidn por regién y subproductos generados del limoén sutil

Region Limén sutil (Toneladas) Subproductos (Toneladas)
Piura 198 784 99 392
Tumbes 49 505 24 752
Lambayeque 31117 15 558

Nota: Adaptado de Boletin Estadistico Mensual «<kEL AGRO EN CIFRAS»—2022, por
MIDAGRI; 2023.

Asimismo, se evidencid que la produccion total de naranja a nivel nacional es de
582 567 toneladas de la cual se estima que aproximadamente se generan 291 283 toneladas
de subproductos. Particularmente, en la tabla 4 muestra que la region Junin representa el
52,8% de la produccion nacional, seguido de San Martin con 15,2% y Lambayeque con
0,1%.
Tabla4

Produccién por region y cantidad de subproductos generados de la naranja

Region Naranja (Toneladas) Subproductos (Toneladas)
Junin 307 762 10 726

San Martin 88 760 1474

Lambayeque 592 296

Nota: Adaptado de Boletin Estadistico Mensual «<kEL AGRO EN CIFRAS»—2022, por

MIDAGRI; 2023.

En conclusion, en esta investigacion se tomara en cuenta principalmente a la region
Lambayeque para calcular la disponibilidad teorica de los subproductos generados, donde
se estima que del limon sutil se crean alrededor de 15 558 toneladas y de la naranja

aproximadamente 296 toneladas.
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2.2.6. Metodo de cuantificacion de compuestos fenélicos

Método Folin-Ciocalteu

Segun lo indicado por Garcia (2015), es una técnica colorimétrica que consiste en
dar lugar a una reduccién de los compuestos fendlicos a traves del uso del reactivo Folin
— Ciocalteu, que se obtiene de la mezcla de wolframato s6dico y molibdato sédico en &cido
fosforico. El &cido fosfomolibdotingstico (formado por las dos sales en el medio &cido),
de color amarillo, al ser reducido por los compuestos fenolicos da lugar a un complejo de
color azul intenso que presenta un maximo de absorbancia a 765 nm, y que se cuantifica
por espectrofotometria en base a una recta patrén de acido gélico.

Figura 10

Mecanismo de accion del reactivo de Folin-Ciocalteu.
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Nota: Tomado de Garcia (2015).
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2.3. Operacionalizacion de Variables

Tablab

Operacionalizacion de variables

Tipo de Nombre de Definicion Indicadores Escala de
variable la variable Medicion
Conceptual Operacional
Sustancias liquidas empleadas Solvente usado para laextraccion ~ Tipo  de  solvente
Tipo de solvente  para disolver los compuestos de fenoles en residuos citricos. empleado (agua, Nominal
fendlicos durante la metanol, etanol 50%,
extraccion. etanol 70%).
Independiente
Grado de calor aplicado Temperatura controlada en °C
Temperatura de durante el proceso de durante la extraccion de los Temperatura Intervalo (°C)
extraccion extraccion que puede influir compuestos fendlicos.
en la eficiencia del proceso.
Contenido  de Sustancias bioactivas  Cantidad de compuestos
compuestos presentes en plantas que bioactivos extraidos de la cascara Concentracion de Razdn (mg
Dependiente fendlicos en poseen propiedades de naranja y limodn, determinada fenoles totales EAG/g)
residuos de antioxidantes y estdn mediante el método colorimétrico

frutas citricas

asociadas a beneficios para la
salud.

de Folin — Ciocalteu.
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I1l. METODOSY MATERIALES
3.1. Tipo de investigacion

La presente investigacion es de tipo aplicada, puesto que su objetivo principal
es determinar las condiciones Optimas para maximizar la extraccion compuestos
fendlicos en naranja y limén. El estudio adopta un enfoque cuantitativo,
fundamentado en el uso de la espectrofotometria para la medicion de la absorbancia
y la posterior cuantificacion numérica de los analitos. Asimismo, posee un alcance
explicativo, orientado a establecer la relacion de causalidad entre las variaciones de
las variables independientes y su impacto directo en el rendimiento de la variable
dependiente.

3.2. Disefio de investigacion

La presente tesis trata de una investigacion de caracter experimental, basada
en el estudio y analisis que resulta de la manipulacién de variables independientes
(tipo de solvente y temperatura de extraccion) y su efecto en la variable dependiente
(rendimiento de compuestos fendlicos).

3.3. Tipo de disefio experimental

Con la manipulacion de dos variables independientes (tipo de solvente y
temperatura de extraccién) y una variable dependiente (rendimiento de compuestos
fenolicos), se aplico un disefio factorial 4X3, dando como resultado 12
combinaciones experimentales por cada citrico (cascara de naranja y limon), cada
tratamiento fue ejecutado por triplicado, sumando 36 unidades experimentales por
fruto, para un gran total de 72 unidades experimentales en todo el estudio. Por otro
lado, las variables de control, tales como el tamafio de particula, tiempo de
extraccion, volumen del solvente y la dosis de muestra seca, se mantuvieron

constantes en cada uno de los ensayos para garantizar la validez de los resultados.
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Tabla6

Variables, rangos y niveles de estudio para la extraccion de compuestos fendlicos.

VARIABLES RANGOS Y NIVELES
Tipo de solvente Agua — Metanol - Etanol al 50 y 70%
BAJO: 40 °C
Temperatura (°C) MEDIO: 50°C
ALTO: 70°C
Tabla7

Disefio factorial de la investigacion para la extraccion de compuestos fenolicos.

Temperatura (°C)

40°C 50 °C 70°C
Tipo de mg EAG/g mg EAG/g mg EAG/g
solvente (ml)  muestraseca muestra seca muestra seca
Agua %R1 %Rs %Ro
Etanol al 50%  %R> %Rs %R0
Etanol al 70%  %R3 %R7 %Ru11
Metanol %R4 %Rs %R12

3.4. Poblacion y Muestra
3.4.1. Poblacion

Todos los residuos de frutas citricas disponibles para el estudio en la provincia

de Chiclayo.

3.4.2. Muestra
Un kilogramo de cascara de limén y naranja recolectadas del Mercado Modelo

de Chiclayo
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3.5. Equipos, Materiales e Insumos
3.5.1. Equipos

e Balanza analitica (OHAUS)
e Congeladora vertical (BIOBASE)
e Centrifuga (HETTICH)
e \ortex
e Bafio ultrasonido (LAB COMPANION)
e Multi — rotador
e Campana extractora
e Liofilizador (BIOBASE)
e Molino universal (IKA)
e Tamizador (TYLER)
3.5.2. Materiales
e Micropipeta
e Tips de Micropipeta
e Embudo de Vidrio
e Matraces aforados de 10 mLy 25mL
e Mortero
e Vasos de precipitacion de 100 ml 'y 250 ml.
e Tubos de ensayo
e Probeta
e Fiolasde5mL, 10 mL, 50 mLy 100 mL
e Varillade agitacion

e Frascos de vidrio

Espectrofotdmetro UV-Vis Thermo Scientific Genesys 50.
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Pipetasde 1,5y 10 mL

Tubos de centrifuga

Bandejas metalicas

Tamiz de malla 250 um (namero 60)
Tripode

Jeringas de 5ml

Filtros de jeringas de 0.22 pm
Gradillas

Crioviales

Guantes, tocas, mascarillas, lentes de seguridad y guardapolvos

3.5.3. Insumos

Residuos de biomasa de naranja y limén
Papel aluminio
Rotuladores

Papel Toalla

Bolsas ziploc (1 kg)
Etanol

Agua destilada
Metanol

Agua ultra purificada
Hidroxido de sodio
Acido galico

Reactivo Folin Ciocalteu
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3.6. Procedimiento experimental
3.6.1. Pretratamiento de la materia prima

Figura 11

Acondicionamiento de céscaras de naranja y limon

Cascaras de naranja
Cascaras de limon

Recoleccion
~>
Lavado
==

Desinfeccion 200 ppm
<45

Congelacion _30°C
g
Liofilizacion 7 Pa/28°C
<>
Molienda
~>

Tamizado <250 pm
<

Almacenamiento 4°C

Descripcion del proceso:

Se recolectd 1 kilogramo de cascara de naranja 'y limoén en el mercado modelo
de Chiclayo. Del total obtenido, se tomé dos muestras representativas de 200 gramos,
las cuales se lavaron con agua potable para remover impurezas superficiales. Para la
desinfeccion, se utilizé una solucion de hipoclorito de sodio a 200 ppm manteniendo
un tiempo de contacto de 5 minutos, seguido de un enjuague final con agua destilada

para eliminar residuos de cloro (Anexo 01).

Como parte del pretratamiento, las muestras se sometieron a un proceso de
congelacion a — 30 °C durante 24 horas, inhibiendo la actividad microbiana y
enzimatica. Posteriormente, se inicio el proceso el proceso de liofilizacion con una
etapa de congelacion a — 45 °C durante 4 horas, garantizando la solidificacion del

agua presente en la matriz vegetal. Durante la fase de sublimacion, la temperatura se
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incremento gradualmente hasta 28 °C bajo una presion de 7 pascales, manteniéndose

estas condiciones por 24 horas. (Anexo 02).

Las muestras secas obtenidas se procesaron mediante molienda y se tamizo

con una malla N° 60 (apertura de 250 um) para obtener un tamafio de particula

homogéneo y optimizarla superficie de contacto. Finalmente, se registr6 una masa

neta de 43.1643 gramos de naranja y 39.2403 gramos de limon, las cuales se

almacenaron herméticamente a 4 °C. (Anexo 03).

3.6.2. Obtencidén de extractos mediante ultrasonido

Figura 12

Proceso de extraccion asistida por ultrasonido (UAE)

Agua, metanol,
etanol al 50% y 70%

Descripcion del proceso:

Pesado

9

Adicion de solvente

2

Agitacion

L

Extraccion asistida por
ultrasonido

v

Centrifugacion

A9

Filtracién

2

Almacenamiento

0.5 g cascara seca molida

10 ml

3aSmin

40kHz / 15 min / 40 - 50 - 70°C

5000 RPM / 15 min

-18 °C

En una balanza analitica se pesaron 0.5 gramos de cascara seca molida de

naranja y limon, distribuyéndose en 12 tubos de centrifuga por cada tipo de citrico.

Se adicionaron 10 ml de los solventes evaluados (agua, metanol, etanol al 50 % y
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70%), homogenizando manualmente durante 5 minutos. Posteriormente, se realizo la
extraccion asistida por ultrasonido con una frecuencia de 40 kHz durante 15 minutos,
evaluando tres temperaturas de extraccion diferentes (40, 50 y 70 °C) sobre la

eficiencia extractiva.

Seguidamente, las muestras se centrifugaron a 5000 RPM durante 15 minutos
para obtener el sobrenadante. Este se filtr0 mediante membranas de jeringa para
eliminar residuos solidos que pudieran interferir en la lectura espectrofotométrica.
Finalmente, el extracto obtenido se transfirio en crioviales y se almacen6 en

congelacién a -18°C para su conservacion. (Anexo 04)

3.6.3. Preparacion de calibrantes y reactivos

De acuerdo con la metodologia de R. Abu-Amsha et al. (1996), el contenido
de compuestos fenolicos fue determinado mediante el método espectrofotométrico

de Folin-Ciocalteu, empleando acido galico como patrén de referencia.

1. Acido gélico

Se prepar6 una disolucion patrén de acido galico con una concentracion de
5¢/L (5000 ppm). Para ello, se pesaron 0.5 g de acido galico, los cuales se trasfirieron
a un matraz aforado de 100 ml. Posteriormente, se adicionaron 10 ml de etanol para
facilitar la disolucion del analito y se completé el volumen con 90 ml de agua
ultrapura hasta la marca de aforo. La disolucién obtenida se homogeneizd
adecuadamente y se protegio de la luz envolviendo el matraz con papel aluminio, a

fin de evitar la degradacion del compuesto. (Anexo 05).
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2. Carbonato de sodio

Se prepar0 una solucion de carbonato de sodio (Na2COz) al 20 % p/v. Para
ello, se pesaron 20 g de Na>COs en perlas y se transfirieron cuidadosamente a un
vaso de precipitados. Debido al caracter exotérmico de la disolucion, el proceso se
realiz6 en una campana extractora, adicionando lentamente una cantidad moderada
de agua destilada y agitando continuamente hasta lograr la completa disolucién del
soluto. Posteriormente, la solucion se transfirié cuantitativamente a una fiola
volumétrica de 100 ml y se aford con agua destilada hasta la marca de enrase. (Anexo
05).

3.6.4. Curvade calibracion para compuestos fendlicos totales
1. Preparacion de las soluciones patron

A partir de la solucién madre de acido galico a 5000 ppm, se prepararon los
estandares de la curva de calibracion en fiolas de 5 ml. Mediante el uso de una
micropipeta, se transfirieron alicuotas de 0 L, 25 pL, 50 pL, 100 uL, 250 pL, 500
ML y 1000 pL de la solucion madre a cada unidad. Posteriormente, se afor6é con agua
destilada y se homogeneizdé para garantizar la uniformidad de la mezcla,
obteniéndose concentraciones finales de 0 ppm, 25 ppm, 50 ppm, 100 ppm, 250 ppm,
500 ppm y 1000 ppm, respectivamente. Los volimenes exactos de los reactivos

empleados en este procedimiento se detallan en la Tabla 8.
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Tabla8

Patrones de &cido galico

Reactivos ~ Concentracion (mg/L) de la curva patrén de acido galico.

0 25 50 100 250 500 1000
Acido
galico(ml) 0 0025 0050 0.1 0.25 05 1
Agua(ml) 5 4975 495 4.9 4.75 45 4
Figura 13

Protocolo de reaccion de Folin-Ciocalteu para la curva de calibracion.

0, 25, 50, 100, 250, 500 y 1000 ppm Adicion de Alicuotas 100 pL
2
Dilucién 7.9 ml de agua destilada
L9
Reaccién de Folin - Ciocalteu 500 pL /8 min / T° Ambiente
Y
Alcalinizacion 1500 pL de Carbonato de sodio al 20%
L9
Agitacién
Lz
Incubacién 2h/T° Ambiente / Oscuridad
L
Medicién Absorbancia a 765 nm

Descripcion del proceso:

En tubos de centrifuga previamente identificados se colocaron 100 pL de cada
una de las soluciones patron de acido galico (0, 25, 50, 100, 250, 500 y 1000 ppm),
a los cuales se afiadieron 7.9 mL de agua destilada. Con el fin de minimizar la
exposicion a la luz cada tubo se envolvié en papel aluminio antes de agregar 500 pL
del reactivo de Folin Ciocalteu. Tras una breve homogeneizacion, el contenido se

mantuvo en reposo por 8 minutos a temperatura ambiente.
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Seguidamente, se adicionaron 1500 pL de la solucidén alcalina de carbonato
de sodio (Na,COs) al 20 % p/v, procediendo a mezclar nuevamente el contenido.
Luego, las muestras se incubaron durante 2 horas en condiciones de oscuridad para
favorecer el desarrollo del color azul caracteristico de la reaccion. Finalmente, se
midié la absorbancia empleando un espectrofotometro UV-Vis a una longitud de
onda de 765 nm, permitiendo construir la curva patron y cuantificar el contenido

fenolico de los extractos. (Anexo 06).

Tabla9

Puntos de calibracion para la cuantificacion de acido galico.

Puntos de calibracion

Concentracién (ppm) Absorbancia (765 nm)
0 0

25 0.027

50 0.055

100 0.112

250 0.274

500 0.555

1000 1.004

A partir de los datos presentados en la Tabla 9, se procedi6 a realizar el analisis de

regresion lineal para obtener la curva de calibracion del acido galico (Figura 14).
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Figura 14

Curva de calibracion del estandar de &cido gélico

Curva de calibracion de acido gélico
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3.6.5. Determinacién de compuestos fendlicos en los extractos obtenidos.

Se determind el contenido de fenoles totales en 24 extractos obtenidos
mediante un disefio experimental. Para ello, se emplearon alicuotas de 100 uL de
extracto diluidas en 7.9 ml de agua destilada, después de envolver cada tubo con
papel aluminio se agreg6 500 pL de reactivo Folin-Ciocalteu y se mantuvo en reposo
por 8 minutos. Posteriormente, la mezcla se alcalinizé con 1500 pL de carbonato de
sodio (Na2COs) al 20 % p/v y se incubo en oscuridad por 2 horas para estabilizar el
complejo colorimétrico. Como etapa final, se midié la absorbancia a 765 nm por
triplicado, lo que permitié calcular la concentracion final mediante la ecuacion de la
curva de calibracion del acido galico, garantizando la precision y confiabilidad de los

resultados. (Anexo 06).
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IV.  RESULTADOS

4.1. Efecto del tipo de solvente y temperatura de extraccion sobre el contenido de polifenoles totales.

Tabla 10

Resultados de los 36 tratamientos en extractos de cascara de naranja (Citrus sinensis) mediante el método de Folin-Ciocalteu.

N° . . Temperatura (° Absorbancia (765 Promedio de Concent_racic’)n Promedio - de
Extraccic Dosis (g) Tipo de solvente C) nm) Absorbancia de polifenoles concentracion de
n (mg/L) polifenoles

1 0.62748 566.41

2 0.5125 Agua 40 0.62767 0.6281 566.58 566.99

3 0.62922 567.98

4 0.67001 604.92

5 0.5180 Agua 50 0.67070 0.67047 605.54 605.33

6 0.67069 605.53

7 0.65086 587.50

8 0.5357 Agua 70 0.65064 0.65072 587.30 587.37

9 0.65066 587.32

10 0.71874 648.78

11 0.5733 Etanol al 50% 40 0.71848 0.71867 648.55 648.72

12 0.71878 648.82

13 0.74599 673.46

14 0.5795 Etanol al 50 % 50 0.74631 0.74627 673.74 673.71
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15 0.74652 673.93
16 0.63974 577.46
17 0.5255 Etanol al 50% 70 0.63966 0.63965 577.39 577.38
18 0.63955 577.29
19 0.72115 650.96
20 0.5867 Etanol al 70% 40 0.72095 0.72116 650.78 650.97
21 0.72137 651.16
22 0.65100 587.73
23 0.5577 Etanolal 70% 50 0.65059 0.65077 587.36 587.52
24 0.65072 587.48
25 0.76358 689.24
26 0.5275 Etanolal 70% 70 0.76327 0.7633 688.96 689.02
27 0.76314 688.85
28 0.53871 486.28
29 0.5447 Metanol 40 0.53852 0.53807 486.11 485.70
30 0.53697 484.71
31 0.65711 593.25
32 0.5416 Metanol 50 0.65696 0.65689 593.12 593.05
33 0.65660 592.78
34 0.66818 603.13
35 0.5650 Metanol 70 0.66793 0.66803 602.90 603.00
36 0.66799 602.96
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Tabla11

Resultados de los 36 tratamientos en extractos de cascara de limén (Citrus aurantifolia) mediante el método de Folin-Ciocalteu.

) ) Temperatura (°Absorbancia  (765Promedio deConcentr_acién Promedio ., de
N° 3 Dosis (g) Tipo de solvente O am) Absorbancia de polifenoles con_centracmn de
Extraccion (mg/L) polifenoles
1 0.42853 386.90
2 0.5724 Agua 40 0.42984 0.42983 388.08 388.07
3 0.43113 389.24
4 0.51198 462.25
5 0.5644 Agua 50 0.51223 0.51205 462.47 462.31
6 0.51195 462.21
7 0.45539 411.06
8 0.5542 Agua 70 0.45523 0.45511 410.91 410.81
9 0.45471 410.45
10 0.55483 500.83
11 0.5766 Etanol al 50% 40 0.55451 0.55462 500.55 500.64
12 0.55450 500.54
13 0.40068 361.72
14 0.5537 Etanolal50% 50 0.40085 0.40105 361.88 462.05
15 0.40161 362.56
16 0.62053 560.12
17 0.5224 Etanolal50% 70 0.62045 0.62059 560.05 560.18
18 0.62079 560.35
19 0.44885 405.17
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20 0.5761 Etanolal 70% 40 0.44959 0.44936 405.84 405.64
21 0.44966 405.90
22 0.44219 399.21
23 0.5072 Etanolal 70 % 50 0.44216 0.44215 399.19 399.18
24 0.44210 399.13
25 0.63601 574.09
26 0.5795 Etanolal 70% 70 0.63612 0.63283 574.19 571.22
27 0.62635 565.37
28 0.33726 304.42
29 0.5622 Metanol 40 0.33723 0.33723 304.39 304.39
30 0.33720 304.36
31 0.32094 289.75
32 0.5275 Metanol 50 0.32094 0.32095 289.76 289.76
33 0.32097 289.78
34 0.31866 287.64
35 0.5234 Metanol 70 0.31865 0.31865 287.63 287.64
36 0.31865 287.63
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4.2. Determinacion del contenido fenolico en residuos de citricos (C. sinensis y C.
Aurantifolia).

Para estimar la concentracion de compuestos fendlicos totales en los extractos
obtenidos, se empled el método colorimétrico de Folin — Ciocalteu, utilizando lecturas de
absorbancia a una longitud de onda de 765 nm, en tres repeticiones por cada tratamiento.
En la figura 14, se observa que en el grafico la curva de calibracion de acido galico alcanzé
un coeficiente de determinacion (R?) de 0.9974, lo que asegura una alta precision para cada

tratamiento. Debido a esta fiabilidad, se emple6 la ecuacion de la recta:
Y =0.001X +0.0108
Donde:
Y= Absorbancia promedio de cada fruta citrica.
X= Concentracion de polifenoles expresados en equivalentes de Acido Galico (mg/L).
Para estimar la concentracion, la ecuacion fue despejada:

_ y—0.0108
~0.001

X

Finalmente, con el objetivo de expresar los resultados en funcion del peso de la
materia prima, los valores de concentracion (X) se convirtieron a mg EAG/g de muestra
seca. En este célculo se considerd el volumen final del extracto obtenido (10 ml) y el

peso especifico utilizado en cada tratamiento, aplicando la expresion:

mg EAG 1L
X 10 mL
mg EAG _ L Yooom )
g peso de la muestra (g)
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Tabla 12

Contenido fenolico en extractos de cascara de naranja (Citrus sinensis).

Concentracion Contenido

Dosis (g)  Tipo de Temperatura  Promediode polifenoles fendlico
Solvente (°C) Absorbancia (mg/L) (MgEAG/q)

0.5125 Agua 40 0.62812 617.32 12.04
0.5180 Agua 50 0.67047 659.66 12.73
0.5357 Agua 70 0.65072 639.92 11.94
0.5733 Etanol al 50% 40 0.71867 707.86 12.34
0.5795 Etanolal50% 50 0.74627 735.47 12.69
0.5255 Etanolal 50% 70 0.63965 628.85 11.96
0.5867 Etanolal 70% 40 0.72116 710.35 12.10
0.5577 Etanol al 70% 50 0.65077 639.97 11.47
0.5275 Etanol al 70% 70 0.76333 752.53 14.26
0.5447 Metanol 40 0.53807 527.26 9.67
0.5416 Metanol 50 0.65689 646.09 11.93

0.5650 Metanol 70 0.66803 657.23 11.63




Tabla 13.

Contenido fenolico en extractos de cascara de limon (Citrus Aurantifolia).

Promedio  Concentracion Contenido
Dosis (g)  Tipo de Temperatura 4o de polifenoles fendlico (mg
Solvente <) Absorbancia (mg/L) EAG/g)
0.5724 Agua 40 0.42983 419.03 7.32
0.5644 Agua 50 0.51205 501.25 8.88
0.5542 Agua 70 0.45511 44431 8.02
0.5766 Etanol al 50% 40 0.55462 543.82 9.43
0.5537 Etanolal 50 % 50 0.40105 390.25 7.05
0.5224 Etanolal 50% 70 0.62059 609.79 11.67
0.5761 Etanolal 70% 40 0.44936 438.56 7.61
0.5072 Etanol al 70% 50 0.44215 431.35 8.50
0.5795 Etanol al 70% 70 0.63283 622.02 10.73
0.5622 Metanol 40 0.33723 326.43 5.81
0.5275 Metanol 50 0.32095 310.15 5.88
0.5234 Metanol 70 0.31865 307.85 5.88
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4.2.1. Contenido fenolico a una temperatura de 40°C

Tabla 14

Resultados del rendimiento fendlico, tipo de solvente vs la temperatura de extraccion a 40°C

Rendimiento  fendlico

Cascara Tipo de solvente Temperatura (° C) (mg EAG/g)
Agua 40 12.04
Etanol al 50 % 40 12.34
Naranja
Etanol al 70 % 40 12.10
Metanol 40 9.67
Agua 40 7.32
Etanol al 50 % 40 9.43
Limon
Etanol al 70 % 40 7.61
Metanol 40 5.81
Figura 15

Rendimiento fendlico en cascaras de naranja y limon segun el solvente a 40 °C.
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En la Figura 15, se observa que la cascara de naranja supera a la de limon en cuanto a
la concentracion de compuestos fenolicos en todas las pruebas realizadas. EI mayor rendimiento
se alcanzé utilizando etanol al 50% como solvente a una temperatura de 40 °C, obteniendo
12.34 mg EAG/qg de extracto seco para naranja y 9.43 mg EAG/g para limon. Estos resultados
indican que la mezcla de agua y alcohol a dicha temperatura facilita una extraccién mas
completa de los antioxidantes, a diferencia del metanol, que resultd ser el menos efectivo para

ambos citricos.

4.2.2. Contenido fenodlico a una temperatura de 50°C

Tabla 15

Resultados del rendimiento fendlico, tipo de solvente vs la temperatura de extraccion a 50°C.

Rendimiento  fendlico

Cascara Tipo de solvente Temperatura (° C) (mg EAG/g)
Agua 50 12.73
Etanol al 50 % 50 12.69
Naranja
Etanol al 70 % 50 11.47
Metanol 50 11.93
Agua 50 8.88
Etanol al 50 % 50 7.05
Limdn
Etanol al 70 % 50 8.50
Metanol 50 5.88
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Figura 16

Rendimiento fendlico en cascaras de naranja y limon segun el solvente a 50 °C.
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A partir de los resultados presentados en la Figura 16, se observa que, a una temperatura
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de 50 °C, la cascara de naranja mantiene un rendimiento fenolico significativamente superior
al de la cascara de limon en todos los solventes evaluados. Bajo estas condiciones térmicas, el
agua se posicionoé como el solvente mas eficiente para ambos citricos, alcanzando rendimientos
de 12.73 mg EAG/g de extracto seco para naranja 'y 8.88 mg EAG/g para limén. Por el contrario,
el metanol registrd los niveles méas bajos de extraccion, especialmente en la cascara de limon
con solo 5.88 mg EAG/g. Esto sugieren que, al incrementar la temperatura, el uso de agua
optimiza la solubilizacién de los compuestos fendlicos, superando la eficacia de las mezclas

hidroalcoholicas y de los solventes organicos puros.
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4.2.3. Contenido fenolico a una temperatura de 70°C

Tabla 16

Resultados del rendimiento fendlico, tipo de solvente vs la temperatura de extraccion a 70°C.

Cascara T|po de solvente ° Rendimiento fenodlico
Temperatura (° C) (mg EAG/Q)
Agua 70 11.95
Etanol al 50 % 70 11.97
Naranja
Etanol al 70 % 70 14.27
Metanol 70 11.63
Agua 70 8.02
Etanol al 50 % 70 11.67
Limodn
Etanol al 70 % 70 10.73
Metanol 70 5.88
Figura 17
Rendimiento fendlico en céscaras de naranja y limon segin el solvente a 70 °C.
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Al analizar la Figura 17, se observa que trabajar a una temperatura de 70 °C mejora
notablemente la extraccion de compuestos fenolicos, siendo la cascara de naranja superior a la
de limdn en casi todas las pruebas. En este nivel de temperatura, el etanol al 70% fue el mejor
solvente para la naranja, logrando un maximo de 14.27 mg EAG/g de extracto seco. Por su
parte, el limén alcanzé su mejor resultado con etanol al 50%, registrando 11.67 mg EAG/g de
extracto seco. Estos resultados indican que el calor ayuda a que las mezclas de alcohol y agua
capturen mejor los antioxidantes de la fruta, superando al agua sola dejando al metanol como
el solvente con menor eficacia, especialmente en el limén, donde solo se obtuvieron 5.88 mg

EAG/g de extracto seco.

4.2.4. Comparacion del efecto del tipo de solvente y temperatura de extraccion sobre
el rendimiento de compuestos fenolicos.

Figura 18

Efecto del tipo de solvente y temperatura de extraccion en extractos de cascara de naranja.
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Nota: EAG: Equivalentes de Acido Galico

45



A partir del andlisis de la Figura 18, se establecid que el rendimiento fenolico en la
cascara de naranja esta condicionado por una interaccion entre el tipo solvente y temperatura.
La condicion optima de extraccion se alcanz6 a 70 °C utilizando etanol al 70 %, logrando un
méaximo de 14.27 mg EAG/g de extracto seco. En contraste, los solventes con mayor proporcion
de agua (agua puray etanol al 50 %) exhibieron su mayor eficacia a una temperatura intermedia
de 50 °C, sufriendo un ligero descenso en el rendimiento al alcanzar los 70 °C. Finalmente,
aunque el metanol presentd una tendencia ascendente conforme aumento el calor, sus valores
permanecieron por debajo de las mezclas etandlicas, reafirmando que el etanol al 70 % a
temperaturas elevadas es la combinacion mas eficiente para maximizar la recuperacion

fendlica.

Figura 19

Efecto del tipo de solvente y temperatura de extraccion en extractos de cascara de limon.
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Al analizar el efecto combinado del solvente y la temperatura en la cascara de limon en
la Figura 19, se determind que el rendimiento fendlico maximo se obtiene a 70 °C, destacando

el etanol al 50% como el solvente mas eficiente con 11.67 mg EAG/g de extracto seco. Se
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observa que, mientras el agua alcanza su mayor capacidad de extraccién a una temperatura
intermedia de 50 °C (8.88 mg EAGI/g), las mezclas hidroalcoholicas requieren de una
temperatura mayor para optimizar la recuperacion de antioxidantes. Por el contrario, el metanol
mostrd una baja afinidad, manteniendo niveles minimos de extraccion cercanos a los 5.88 mg

EAG/g de extracto seco independientemente del calor aplicado.

4.3. Resultado de analisis estadisticos

Antes de realizar el andlisis de varianza (ANOVA), se verificaron los supuestos
estadisticos del modelo experimental mediante el software SPSS, con el fin de garantizar la
validez de los resultados obtenidos. Entre los supuestos evaluados se incluyeron la
normalidad y la homogeneidad de varianzas. Para evaluar la normalidad, se aplico la prueba
de Shapiro-Wilk y para comprobar la homogeneidad de varianzas se utilizd la prueba

Levene.

Tabla 17

Prueba de normalidad de Shapiro-Wilk por niveles de temperatura.

Prueba de Shapiro-Wilk

Temperatura (°C)  Estadistico (W) Gl p-valor
40° 0.960 24 0.430
50° 0.953 24 0.321
70° 0.550 24 0.080

Nota: Un valor de p > 0.05 indica que los datos no difieren significativamente de una
distribucion normal.

47



En la figura 18, la prueba de normalidad de Shapiro-Wilk mostré que los datos de
rendimiento fendlico en cada nivel de temperatura siguen una distribucién normal,
obteniendo p-valores de 0.430, 0.321 y 0.080 para 40°C, 50°C y 70°C, respectivamente.
Dado que todos estos valores son superiores al nivel de significancia de 0.05, no se rechaza

la hipotesis de normalidad.
Tabla 18

Prueba de Levene para la homogeneidad de varianzas del rendimiento fendlico a diferentes

temperaturas.

Prueba de Levene

Estadistico (F) p - valor

0.920 0.575

Nota: Un valor p > 0.05 indica que existe homogeneidad de varianzas entre los grupos
evaluados.

Posteriormente, se evalud la homogeneidad de varianza mediante la prueba de Levene
(ver Tabla 19). El andlisis basado en la mediana report6 un p-valor de 0.575, lo cual confirma

que no existen diferencias significativas entre las varianzas de los grupos evaluados.

Finalmente, al cumplirse satisfactoriamente ambos supuestos de normalidad vy
homogeneidad, permite proceder con el analisis de varianza (ANOVA) y la prueba de

comparaciones multiples de Tukey.
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4.3.1. Analisis de varianza

Se formularon las hipdtesis de estudio de la siguiente manera:

Ho (hipdtesis nula): ninguno de los factores (temperatura, solvente, fruta) ni sus

interacciones afectan la concentracion de fenoles (mg EAG/Q).

Hai(alternativa general): al menos un factor (temperatura, solvente, fruta) o una

interaccion afecta la concentracion de fenoles (mg EAG/Q).

El nivel de significancia establecido fue o= 0.05, aplicando el criterio de decision,

si p <0.05, se rechaza la hipdtesis nula.

Tabla 19

Pruebas de efectos inter-sujetos segln los factores Temperatura, Fruta, Solvente y sus

interacciones.

FV SC Gl CM F p-valor
Modelo 667913.577 23 29039.721 23492.168 <0.0001
Temperatura 91813.469 2 45906.735 37137.022 <0.0001
Fruta 202869.318 1 202869.318 164114533  <0.0001
Solvente 92621.313 3 30873.771 24975.854 <0.0001
Temperatura *

106154.534 2 53077.267 42937.744 <0.0001
Fruta
Temperatura *

95100.667 6 15850.111 12822.213 <0.0001
Solvente
Fruta * Solvente 29721.650 3 9907.217 8014.609 <0.0001
Temperatura *

49632.626 6 8272.104 6691.857 <0.0001
Fruta * Solvente
Error 59.335 48 1.236
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Total 667972.912 71

Nota: FV: Fuente de Variacion; SC: Suma de Cuadrados; Gl: Grados de Libertad; CM:
Cuadrado Medio; F: Estadistico de Fisher. Un p-valor < 0.05 indica que existen diferencias

estadisticamente significativas entre los factores evaluados. Elaboracion propia (2026).

Los resultados obtenidos indicaron valores de p = <0.0001 para los tres factores
(temperatura, solvente y fruta) asi como para todas sus interacciones (temperatura x fruta,

temperatura x solvente, fruta x solvente y temperatura x fruta x solvente).

Por lo tanto, se rechaza la hipotesis nula, confirmandose que la temperatura de
extraccion, el tipo de solvente, la especie de fruta y sus interacciones influyen de manera

significativa en la concentracion de compuestos fendlicos.
1. Prueba de comparacién de medias (Tukey HSD)

Se aplico la prueba de comparaciones multiples Tukey HSD, con el objetivo de
determinar qué niveles de los factores evaluados presentaban diferencias estadisticamente

significativas.

En el presente estudio, permitié identificar con fiabilidad qué niveles de
temperatura, solvente y tipo de fruta ejercieron un efecto real sobre la concentracion de

compuestos fenolicos.
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Tabla 20

Prueba de post hoc de Tukey (HSD) para la comparacion de medias de concentracion

segln temperatura.

Temperatura (°C) N  Subconjunto
1 2 3
50° 24 508.28529
40° 24 553.94508
70° 24 595.72733
Sig 1,000 1,000 1,000

Nota: Tabla generada mediante IBM SPSS Statistics. Se presentan los subconjuntos

homogéneos identificaos por la prueba post hoc de Tukey (HSD), basada en la media

de la variable dependiente concentracion.

En la tabla 21, se determind que con la temperatura de 70 °C se tiene la méaxima

concentracion (595.727) y con una temperatura de 50 °C se encuentra la minima concentracion

(508.285).

Tabla21

Prueba de post hoc de Tukey (HSD) para la comparacion de medias de concentracion segun

tipo de solvente.

Solvente N Subconjunto
2 3 4
H20 18 506.02767
Metanol 18 530.77156
Etanol 70% 18 578.34872
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Etanol 50% 18 595.46233

Sig. 1,000 1,000 1,000 1,000

Nota: Tabla generada mediante IBM SPSS Statistics.

De acuerdo con los resultados mostrados en la Tabla 22, el etanol al 50 % registro
la mayor concentracion de compuestos fenolicos (595.46), en contraste con el agua, que

presento el valor mas bajo (506.02).

Tabla 22

Prueba de post hoc de Tukey (HSD) para la comparacién de medias de concentracion
segun tipo de fruta.

Desv. Desv. Error
Fruta N Media Estandar promedio
Naranja 36 605.73392 53.187226 8.864538
Limon 36 499.57122 102.27313 17.045522

Nota: Tabla generada mediante IBM SPSS Statistics.

De acuerdo con los resultados mostrados en la Tabla 23, la fruta naranja alcanzo la
mayor concentracion (605.73), en contraste con el limén, que presentdé un valor menor

(499.57).

En resumen, el analisis de las medias evidencio que la temperatura de 70 °C presento
los valores més altos, seguida de 40 °C y 50 °C. En cuanto al tipo de solvente, el etanol al
50 % mostrd la mayor eficiencia, superando al etanol al 70 %, metanol y agua. Asimismo,
la fruta naranja registré6 concentraciones superiores en comparacion con el limon. De

manera general, la prueba de Tukey confirmé que el etanol al 50 % y la temperatura de 70
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°C constituyen las condiciones mas eficientes para la extraccion de compuestos fenolicos;
en consecuencia, el tratamiento conformado por céscara de naranja, etanol al 50 % y una

temperatura de 70 °C fue el que alcanzd la mayor concentracion de fenoles totales.

4.4. Discusién

La presente investigacion determino que el rendimiento de compuestos fendlicos en
las cascaras de naranja (Citrus sinensis) y limén (Citrus aurantifolia) esta estrechamente
condicionado por la interaccion entre la polaridad del solvente y la energia térmica aplicada.
Para la naranja, la condicion optima se alcanzé a 70 °C con etanol al 70% (14.27 mg
EAG/g), mientras que para el limdn, el rendimiento méximo se obtuvo a 70 °C con etanol
al 50% (11.67 mg EAG/g). Al contrastar estos resultados con los 24.07 mg EAG/g
obtenidos por Wang et al. (2023) en cascara de naranja, se observa que Su mayor
rendimiento cuantitativo se obtuvo a una temperatura de 26 °C mediante el uso de una
mezcla ternaria de agua, metanol y dimetilsulfoxido (DMSO). Si bien estos agentes poseen
mayor capacidad para penetrar la muestra, su toxicidad restringe la seguridad del extracto,

lo que recalca la necesidad de investigar solventes mas seguros.

Un aspecto relevante observado fue la variabilidad en la respuesta de la cascara de
naranja y limon frente al tipo de solvente. En la naranja, el etanol al 70% resulto ser el méas
eficaz, comportamiento que guarda correlacidn directa con los hallazgos de Palacios (2023),
quien en su investigacién sobre residuos de pifia obtuvo los mayores rendimientos fendlicos
utilizando la misma proporcion alcohdlica. Esta similitud sugiere que para algunas cascaras
de frutas que son mas resistentes, se necesita una mezcla con mas alcohol para poder
facilitar la liberacion de los compuestos. Por el contrario, en el limon, la eficacia del etanol

al 50% guarda similitud con Burga (2022), quien determin6 que concentraciones de etanol
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cercanas al 40% optimizan la solubilidad de los flavonoides en residuos de maiz morado al
equilibrar la polaridad del sistema. Esta diferencia permite inferir que cada residuo, pese a
su parentesco boténico, posee una composicion lipofilica distinta en su céascara lo que
condiciona la afinidad del solvente para penetrar el tejido vegetal y solubilizar los

flavonoides.

Ademas, el bajo rendimiento obtenido con metanol en ambas matrices (con valores
minimos de 5.88 mg EAG/g en limén) confirma que los solventes etandlicos son la opcién
mas eficiente y segura. En concordancia con Sosa (2024), el uso de mezclas
hidroalcohdlicas se alinea con la quimica verde al emplear solventes de baja toxicidad y
grado alimentario. A diferencia del complejo sistema ternario propuesto por Wang et al.
(2023), esta investigacion demuestra que una mezcla binaria de agua y etanol es suficiente
para obtener extractos de alta calidad, garantizando un proceso apto para el consumo

humano sin comprometer la capacidad de recuperacion de los compuestos bioactivos.

En cuanto a la temperatura, ambos citricos alcanzaron su rendimiento maximo a 70
°C, demostrando que el incremento de la energia térmica favorece la solubilidad de los
analitos y acelera la transferencia de masa. Estos resultados coinciden con lo reportado por
Sagredo (2020) en residuos de cafe, quien identificé a la temperatura como la variable con
mayor impacto en la liberacion de compuestos fendlicos. Esta similitud sugiere que,
independientemente de método de extraccion (microondas en el café o ultrasonido en los
criticos), el calor facilita el paso de los compuestos a través de la matriz vegetal. No
obstante, cuando se utilizé agua pura o etanol al 50% en la naranja, el rendimiento descendio
al pasar de 50 °C a 70 °C. Este descenso es una evidencia de la sensibilidad térmica
mencionada por Burga (2022), un exceso de temperatura en medios con alta proporcion de

agua puede provocar la degradacion de los flavonoides antes de ser extraidos.
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La aplicacion de la Extraccion Asistida por Ultrasonido (UAE) demostro ser un
método eficaz para la recuperacion de compuestos fenolicos en residuos de citricos. Este
fendmeno se atribuye a la cavitacion acustica, la cual genera microfracturas en las paredes
celulares de las céscaras, facilitando la difusion de los analitos hacia el solvente. Este
mecanismo coincide con lo descrito por Palacios (2023), quien sostiene que el ultrasonido
optimiza la liberacion de metabolitos al romper mecanicamente las estructuras tisulares,
permitiendo reducir drasticamente los tiempos de procesamiento. Asimismo, guarda
relacion con lo planteado por Becerray Monzon (2019), quienes determinaron que el efecto
del ultrasonido, sumado a un incremento moderado de la temperatura, favorece la
solubilidad y disminuye la viscosidad del solvente, potenciando la transferencia de los

compuestos bioactivos.
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V. CONCLUSIONES

Se determiné que el rendimiento de compuestos fenolicos en la cascara de naranja
(Citrus sinensis) y limén (Citrus aurantifolia) es altamente dependiente de la

interaccion entre la polaridad del solvente y la temperatura de extraccion. Para la
naranja, el incremento de la temperatura a 70 °C en combinacién con etanol al 70%
maximizo la solubilidad de los flavonoides (14.27 mg EAG/g). Por el contrario, el
maximo rendimiento en el limon se obtuvo a 70 °C con etanol al 50 % (11.67 mg
EAG/Q); este comportamiento sugiere que los compuestos bioactivos de esta matriz
poseen una naturaleza mas hidrofilica, presentando una mayor afinidad quimica por
mezclas solventes con una proporcion equilibrada de agua. Cabe destacar que el agua
pura mostré mayor eficacia a temperaturas intermedias (50 °C) en ambas matrices,
mientras que el metanol presentd el desempefio mas bajo, confirmando que las mezclas
hidroalcohdlicas a 70 °C son la estrategia més eficiente y segura para maximizar la
recuperacion fenodlica en estos residuos citricos.

Se estandarizd el proceso de acondicionamiento de los residuos de naranja (Citrus
sinensis) y limon (Citrus aurantifolia) mediante una secuencia de desinfeccién con
hipoclorito de sodio (200 ppm), congelacién a —30 °C y liofilizacion bajo condiciones
controladas (7 Pa'y 28 °C). Este método de deshidratacion por sublimacion garantizo la
estabilidad de los analitos termolabiles al minimizar la actividad de agua sin
comprometer la integridad estructural de los polifenoles. La reduccion del tamafio de
particula a 250 um permitié maximizar el area superficial especifica, optimizando la
transferencia de masa y la difusion del solvente hacia el interior de la matriz durante la

extraccion asistida por ultrasonido. Finalmente, el proceso permitié obtener una masa
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neta de 43.1643 g de naranja y 39.2403 g de limén en forma de material particulado
homogéneo para los ensayos experimentales.

Al comparar la capacidad de extraccion de los solventes, se concluye que las mezclas
hidroalcoholicas poseen una mayor eficiencia en la recuperacion de compuestos
fendlicos en comparacién con los solventes puros. En la cascara de naranja, el etanol al
70% demostro ser el solvente mas eficaz, mientras que en el limdn, el mayor
rendimiento se obtuvo con etanol al 50%. Este comportamiento diferencial sugiere que
la afinidad quimica de los fenoles varia segun la matriz citrica, aunque en ambos casos
el metanol resulté ser el solvente menos efectivo, con valores minimos de hasta 5.88 mg
EAG/qg. Estos resultados validan el uso de solventes etandlicos como una alternativa de
alta capacidad extractiva, alineada con criterios de baja toxicidad y seguridad

alimentaria.

Se determiné que la temperatura éptima de extraccioén para maximizar el rendimiento

de compuestos fenolicos totales es de 70 °C, bajo la cual se obtuvieron los valores méas
altos en ambas matrices: 14.27 mg EAG/g para la naranja (utilizando etanol al 70%) y
11.67 mg EAG/g para el limdn (con etanol al 50%). Se observd que el incremento de la
temperatura de 40 °C a 70 °C favorecid la solubilidad y la transferencia de masa en las
mezclas hidroalcohdlicas; sin embargo, para el solvente agua, el rendimiento maximo
se alcanzé a una temperatura intermedia de 50 °C, sufriendo un descenso al aproximarse
a los 70 °C. Estos hallazgos confirman que, aunque el calor potencia la extraccion, su

efecto esta intrinsecamente ligado a la naturaleza del solvente.
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5.1. Recomendaciones

Se recomienda la valorizacién de los subproductos orgénicos derivados de la
comercializacion de frutas en mercados y establecimientos locales. Estos residuos
constituyen una materia prima de bajo costo y alta disponibilidad para la obtencion de
compuestos fendlicos, promoviendo asi la reduccion del impacto ambiental y el
aprovechamiento integral de los recursos.

Se recomienda evaluar en futuros estudios otras variables del proceso, como el tiempo

de extraccion, la intensidad del ultrasonido y la relacion solido-solvente, con el fin de

optimizar aun mas la técnica y alcanzar rendimientos maximos.

Se recomienda profundizar en la identificacion cualitativa de los compuestos extraidos,
con el fin de determinar qué flavonoides especificos predominan en los extractos de

naranja y limon.,
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VI.  ANEXOS

Anexo 1

Acondicionamiento de la materia prima

A. Residuos de naranja. B. Residuos de limén. C. Pesado de cascara de naranja. D.
Pesado de cascara de limén. E. Lavado y desinfeccion de cascaras
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Anexo 2

Proceso de secado y liofilizado

.‘1 $
e ! L 1

CONTENIDO: C. LIMON CONTENIDO: C. NJA
FECHA:17/07/25 FECHA:17/0725

A. Cascaras en el ultracongelador a -30 °C. B. Céscaras en el liofilizador. C. Resultado
después del proceso de liofilizacion
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Anexo 3

Molienda y obtencion de harina

S

A. Céscaras de limén y naranja colocadas en el molino. B. Cascara molida. C. Tamizado de

muestras. D. Resultado de ambas céscaras
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Anexo 4

Extraccién de analitos
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A. Llenado y rotulado de tubos de centrifuga con la muestra de cascara seca molida.
B. Agregado del solvente (segun tratamiento). C. Muestras homogeneizadas. D. Muestras
colocadas en el ultrasonido a 50Hz (segun tratamiento). E. Muestras ingresadas a la
centrifuga. F. Resultado del centrifugado. G. Extraccion del sobrenadante con ayuda de un
filtro de jeringa. H. Resultado final de la extraccion de cada tratamiento.
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Anexo 5

Preparacion de reactivos y calibrantes

__ BLAN U025 - 0.05 = 0.1 t 0.25 05w T
p .S mLEER .S ML \1-..-1 NE R0~ \21.‘-/ V'::_.'.:-/ Tomee

A. Pesado de acido galico. B. Acido galico preparado y cubierto de la luz solar. C. Fiolas con
disolucién de acido galico. D. Pesado de carbonato de sodio. E. Carbonato de sodio
preparado.
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Anexo 6

Procesamiento de muestras

A B.

A. Agregado de reactivos a cada muestra. B. Muestras en incubacién protegidas del sol.
C. Lectura espectrofotométrica de cada muestra.



