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Nuevo método para extraer naringina mediante agua caliente
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ABSTRACT. Poore’s method to obtain naringin from grapefruit resi-
dues, using hot water was modified. So, the per cent of recuperation
was duplicate. An statistical fractionaly design was used.

RESUMEN. Se modificé el método descrito por Poore para obtener
naringina a partir de los residuos de toronja, usando agua caliente
como solvente. El método fue simplificado y se duplicé el por ciento
de recuperacién. Para ello fue empleado un método de disefia estadis-
tico experimental.

INTRODUCCION

La naringina es una flavanona glicosidica que se extrae de los resi-
duos sélidos de la toronja, mediante agua caliente o alcohol etilico. Su
recuperacién ha sido motivo de interés desde hace varias décadas, ya
que no requiere de complejas instalaciones industriales, a la vez que
posee diversos usos en las industrias quimica, farmacéutica y alimenta-
ria. Actualmente se conoce que es una fuente de compuestos de alto
poder edulcorante.

El procedimiento establecido para su extraccién usando agua calien-
te, fue publicado por Poore!, apareciendo posteriormente (1939), una
modificaciéon del mismo, descrita por Pulley y Loeseck?.

Este trabajo fue encaminado hacia una simplificacién del métcdo
de Poore, tratando de adecuarlo a las condiciones existentes en la irdus-
tria citricola, asi como para incrementar los rendimientos.

MATERIALES Y METODOS

Como materia prima fueron empleados los residuos de teronja con-
sistentes en el conjunto de albedo, flavedo, eje y membranas carpzlares)
de la variedad Marsh (sin semillas) provenientes del Envasadero “Andre
Voisin” o del Combinado Agroindustrial de Citricos, ambos sitos en Nue-
va Gerona, durante las zafras desde 1976 hasta 1979.

Los residuos fueron triturados en una moledora-batidora Waring
comercial, durante 3 min a velocidad maxima.

Este residuo molido fue homogeneizado y congelado hasta su proce-
samiento. Para cada experiencia fueron tomados 100 g del mismo, cuyo
por ciento real de naringina fue evaluado segiin un métode croma‘ogra-
fico colorimétrico®. ST ’
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El método de Poore!, tomaco como punto de partida en este trabajo,
se basa en dos extracciones con agua caliente, (a 90 y 80°C respectiva-
mente durante 5 min), purificacién y concentracién de los extractos,
cristalizando posteriormente; el rendimiento reportado es de 0,75 % de
naringina purificada.

Teniendo en cuenta la experiencia de la modificacién planteada por
Pully y Loeseck?, que consiste en hacer una sola extraccién, aunque si-
guiendo un régimen mas riguroso, con el consecuente detrimento del
rendimiento y tomando el método de Poore como punto central del
plano, se aplicé un disefo estadistico experimental* de planes factoriales
fraccionarios 2%* con repeticién para conocer la incidencia sobre el ren-
dimiento de los parametros del proceso. La Tabla I muestra los niveles
escogidos para cada uno de ellos.

TABLA 1

Pardmetros y niveles seleccionados para aplicar el diseiio experimental
al método de extraccion de naringina mediante agua caliente

Niveles asumidos
Parametros bajo (—1) alto (41)

1

A: partes de agua-residuo

molido 2 4
B: tiempo de calenta-
miento (min) 5 10
C: temperatura de
calentamiento (°C) 80 90
D: # de extracciones 1 2
E: medio filtrante carbén tierra de
activado ) infusorios
0,25 % 1 %
F: tiempo de cristalizaciéon (d) 3 5
G: temperatura de cris-
talizacién (°C) 4 8

En cada experiencia se evalué el peso del producto final crudo ob’e-
nido y el por ciento de naringina en el mismo. El rendimiento final fue
expresado en por ciento de naringina referido al residuo molido utilizado
para realizar la extraccidn. :

El por ciento de naringina en el producto crudo fue determinado por
el método de Davis, dividiendo su valor por 1,19, para estimar el conte-
nido real del glicésido, factor que fuera determinado en trabajos ante-
riores® y que da una relacién aproximadamente constante entre el valor
obtenido por el inespecifico método de Davis y el contenido real del
glicésido, determinado por un método cromatografico especifico. -
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RESULTADOS Y DISCUSION

Al aplicar el método descrito por Poore! se obtuvo un rendimiento de
0,30 % de naringina. La diferencia de éste con lo reportado por Poore
de 0,75 % probablemente se deba al método de determinacién cuantita-
tiva, que en este caso, fue determinado mediante separacién cromato-
grafica. Teniendo en cuenta que el contenido original del glicésido en el
residuo de toronja fue de 1 %, el rendimiento representa un 30 % de
recuperacion.

En el andlisis de algunos parametros del proceso, realizados indiv:-
dualmente se observé la factibilidad de poder efectuar modificaciones
tecnolégicas que pudieran beneficiarlo econémicamente. No obstante
ello, por tratarse de un sistema complejo, se pensé en la posibilidad de
aplicar un diseflo experimental incluyendo todos los parametros.

Las experiencias se concibieron segiin la matriz de los experimentos
del disefio utilizado (Tabla II).

Al sustituir los rendimientos obtenidos en las 16 corridas experimen-
tales, en g de producto crudo final, por ciento de naringina en dicho
producto y por ciento de naringina recuperado a partir del residuo mo-
lido, en la matriz de las variables independientes, se obtuvieron los coz-
ficientes promedios, (segin el vector de coeficientes), para cada una
de las tres variables dependientes tomadas, las cuales aparecen en la
Tabla III. J

Para lograr incrementos de los rendimientos ( variables dep:ndien-
tes), se consideran los signos de los coeficientes, proponiendo para cada
parametro los niveles adecuados a emplear, los que también se registran
en la Tabla III. :

Especificamente para el por ciento de naringina recupzrado del resi-
duo, el polinomio del sistema seria:

y=—6A—B—3C+ 2D -+ 4E — 5F + 4G + 21

Es evidente (Tabla III) que en general, las condiciones que favore-
cen una mayor cantidad del] producto, favorecen a la vez la pureza del
mismo, similarmente a lo que ocurre en el proceso de extraccién del
glicésido hesperidina, a partir de naranja®. Sélo no sucede asi en el
pardmetro, dias de cristalizacién, ya que se probé®, haciendo uso de cro-
matografia de capa fina y espectroscopia ultravioleta, que a partir del
tercer dfa comienzan a cristalizar impurezas. Esto explica que 5 d de cris-
talizacién sean favorables para obtener mas cantidad de producto final
y, sin embargo, para obtener un producto de mayor pureza, se recomien-
de sélo3d.

De la propia Tabla III se desprende que las condiciones menos dras-
ticas de temperatura y tiempo de coccién son favorables a la pureza y al
rendimiento, lo cual puede explicarse entre otras posibles causas, por el
efecto hidrolitico que sufre el enlace glicosidico, descomponiéndos= la
naringina a altas temperaturas durante tiempos prolongados, combinado
esto con la solubilizacién de los productos hidroliticos resultan‘es.
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Se puede decir que los parametros significativos al rendimiento final
con un 95 % de confianza son:

A (relacién agua: residuo molido); E (medio filtrante); F (d'as d=
cristalizacion) y G (temperatura de cristalizacion).

Del estudio individual de los mismos, se pudieron hacer a'gunas con-
sideraciones.

Probablemente la menor relacién (2:1) de agua a residuo molido
(variable A) sea favorable al rendimiento, por no haberse concentrado
previamente los extractos.

La gran incidencia que la variable independiente “paszo de purifica-
cién” tiene sobre el rendimiento, condujo a su estudio mas profundo al
extrapolar este proceso de una escala intermedia. Por razones de indole
econémica y de factibilidad industrial, se purificé haciendo uso de la
centrifugacién alcanzandose resultados satisfactorios.

La fase de cristalizaciéon también incide grandemente en los rendi-
mientos. En cuanto a la temperatura el valor (8°C) maximo del rango
estudiado, coincide con ser la temperatura limite del rango éptimo de
rendimientos, por lo cual se recomienda un entorno entre 4y 6°C.

Aunque dos extracciones favorzcen la eficiencia del proceso, en la
segunda solo se extrae el 2 % de la naringina rccuperable, por lo tanto,
se sugiere una sola extraccion.

En la Tabla IV se observa la comparacion del procedimiento original
y el modificado. L

Haciendo uso de las condiciones mas adecuadas™ segun Ics resultados
presentados por el disefio experimental, se alcanzaron rendimientos d=
hasta 0,5 %, que representa un 70 % de recuperacion, con relacién al
contenido de naringina del residuo sélido de toronja, por lo que se logra
duplicar la extraccion.

CONCLUSIONES

Se simplificé el método de extraccion de naringina mediantz agua
caliente, a partir de los residuos sélides de la toronja, lograndose, ade-
mas, duplicar la recuperacién al utilizar condiciones menos enérgicas ds
temperatura y tiempo de coccién que las planteadas por Poore!, lo cual
evita los efectos hidroliticos que destruyen al glicésido naringina.

Las modificaciones introducidas permiten plantear los parametros
de proceso siguiente:

Relacién agua-residuo molide 2:1

Tiempo de calentamiento 5 min

Temperatura de calentamiento 80°C

# de extracciones 1

Medio filtrante ' Tierra de infusorios
al 1 %

Tiempo de cristalizacién 3d

Temperatura de cristalizacién 4 a 6°C
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TABLA IV

Método de extraccion de naringina mediante agua caliente

Original Modificado
Molida de los residuos Molida de los residuos
Coccién en agua caliente Coccibén en agua calier}te
a 90°C, 5 min, relacién 4:1 relacién 2:1; 80°C, 5 min
Prensado Calentamiento a ebullicién con

tierra de infusorios al 1 %

Lavado residuc sélido con Filtracién

agua a 80°C, 5 min, rela-

cién 2:1

Prensado Rrefrescamiento y sembrado
con naringina

Calentamiento de los Cristalizacién 3 d

extractos a ebullicién con temperaturas de 4 a 6°C

tierra de infusorios al 1%
Filtracién

Evaporacion hasta 1/9 del
volumen original

Refrescamiento y sembrado
con naringina

Cristalizacién en frio
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