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Aceite fijo

Acidos grasos

Biodiversidad

Cachaza

GLOSARIO

Aceite vegetal que se obtiene de ciertas plantas y
que, a diferencia de los aceites esenciales, son

grasos, densos y no volatiles.

Son acidos carboxilicos de cadena larga, que se
hallan normalmente formando parte de otros
lipidos; casi siempre por medio de enlaces éster, y

rara vez amida.

Es el término por el que se hace referencia a la
amplia variedad de seres vivos sobre la tierra y los
patrones naturales que conforma; como resultado
de miles de millones de afios de evolucién, segun
procesos naturales y también, de la influencia

creciente de las actividades del ser humano.

Es un residuo de la industrializacion de la cafia de
azucar, de color marrébn oscuro, compuesto por
sacarosa, azucares simples, coloides coagulados,
cera, fibra de cafia, particulas de suelo y una
importante presencia de elementos minerales. La
cachaza, un subproducto en la fabricacion de

azucar en bruto.
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Cromatografia

Lipidos

Lixiviacion

Maceracion

Oleorresinas

Es una técnica de separacion extraordinariamente
versatil que presenta distintas variantes. En toda
separacion cromatografica hay dos fases (solida,
liquida o gas), una movil y otra estacionaria, que se
mueven una con respecto de la otra, manteniendo
un contacto intimo. La muestra se introduce en la

fase estacionaria y la movil.

Grupo heterogéneo de compuestos emparentados
real o potencialmente, con los acidos grasos.

Es una operacion para separar los constituyentes

solubles de un solido inerte con un solvente.

La maceracion se divide en estatica o dinamica. La
primera consiste en mantener sumergida por un
tiempo suficiente una sustancia sélida en un liquido,
para extraer de ella las partes solubles, mientras
gue la segunda consiste en que el material se pone
en contacto permanente con el solvente, realizando
agitacion para influencia el gradiente de

concentracion.

Son extractos de naturaleza oleosa, obtenidos de
especies o diferentes plantas que proporcionan a
los productos color y/o sabor. Presentan multiples
ventajas de manejo, dosificacion, estandarizacion,
almacenamiento y control microbiologico contra el

producto en polvo.
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Percolacion

Solvente

Flavonoides

Secado

Consiste en pasar el solvente a través de la
especie, hasta su completa extraccion. Se utiliza
una etapa preliminar de humedecimiento de la
especie, para facilitar el paso del solvente,
aumentando el contacto, evitando la formacion de

falsas vias que perjudican la eficiencia del proceso.

Es una sustancia que permite la dispersion de otra

en Su seno.

Son los pigmentos virtualmente universales en las
plantas. Casi siempre solubles en agua y son
responsables del color de flores, frutos y, algunas
veces, de las hojas. Los flavonoides estan también
universalmente presentes en la cuticula de la hoja
y células epidérmicas, donde aseguran proteccion

contra el efecto de la radiacion ultravioleta.

Operacion unitaria que consiste en la eliminacion
de un solvente de un sélido o una solucién que lo
contiene por medios no mecanicos y quimicos, sino

Unicamente térmicos.
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RESUMEN

El presente trabajo de investigacion consistio en la evaluacion del
rendimiento extractivo, tiempo O6ptimo de extraccibn y caracterizacion
fisicoquimica del contenido de la fraccion lipidica de dos tipos de cachaza mixta,
obtenida de dos ingenios que utilizan cafia quemada y no quemada, (ingenios

ubicados en la costa sur de pais) utilizando diferentes solventes.

Para esto se realiz6 una evaluacion mediante los pardmetros de medicion
(temperatura, solvente, tiempo, tamafio de particula). Los solventes utilizados
fueron tres de distintas constantes dieléctricas; el tamafio de particula utilizado
fue entre los tamices No. 20 y No. 40, dando un tamafio de particula en un rango

de 850 a 425 micrones.

Se establecidé que utilizando un solvente con una baja constante dieléctrica
(hexano), uno con constante dieléctrica media (acetato de etilo) y otro con una
constante mayor (metanol), el rendimiento de extraccion varia o se ve afectado
por la interaccion de los solventes seleccionados y la afinidad de los metabolitos
secundarios presentes. Resultando un 23,55 % de rendimiento para el metanol,
11,27 % para el hexano y un 9,34 % para el acetato de etilo en la cachaza 1, y
para la cachaza 2 con un 23,17 % para el metanol, 9,83 % para el hexano y
8,91 % para el acetato de etilo, dando como resultado que las cachazas
contengan, aproximadamente, el mismo rendimiento por solvente; pero los

solventes si tienen diferencias entre su rendimiento de extraccion.

Se determin6 que la cachaza es la que cuenta con la mayoria de fraccion

lipidica, entre 9 a 24 %, ya que al comparar los rendimientos de extraccion contra
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los rendimientos de la extraccion, utilizando cuticula de la cafia, se aprecio la falta

de contenido lipidico en la misma, siendo este casi nulo, menor al 1 %.

Para la caracterizacion fisicoquimica de las fracciones lipidicas obtenidas
se realiz6 la cromatografia de gases con acoplamiento a espectrometria de
masas en la cual se demostré6 que el hexano y el acetato de etilo son més
selectivos en su extraccion, ya que se obtuvieron los mismos lipidos en ambas
cachazas en tiempos similares (entre ellos el campesterol y stigmasterol, a
tiempo de 29 minutos en cromatografia); el metanol que cuenta con una mayor
constante dieléctrica; en su interaccion en el proceso de extraccion logro extraer
mayor cantidad de lipidos, aunque no de una manera selectiva ni en tiempos

parecidos, ya sea entre cachazas o entre lipidos recuperados.

También se realizé cromatografia en capa fina para la determinacién de
saponinas, flavonoides y aceites esenciales en la fraccion lipidica de la cachaza,
las cuales variaron dependiendo del solvente que se utilizd para su extraccion.
Con el solvente metanol no se obtuvieron saponinas en el extracto, a pesar de
que si se obtuvieron con los 2 solventes de baja constante dieléctrica. En la
determinacién de aceites esenciales, los tres solventes lograron extraerlos y se

encontraban presentes en cada extracto.

Se determiné que, para la fraccion lipidica obtenida, el solvente con mayor
rendimiento en ambas cachazas fue el metanol, con un rendimiento muy parecido
en ambas cachazas, siendo este de 23 %, demostrando que la cachaza sea
guemada o no, posee las mismas fracciones lipidicas y no se ve afectada en su

obtencion.
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OBJETIVOS

General
Evaluar los rendimientos y la caracterizacion fisicoquimica de la extraccion
Soxhlet de la fraccion lipidica presente en la cachaza mixta proveniente de dos
ingenios, mediante tres solventes de diferentes constantes dieléctricas.
Especificos
1. Evaluar los efectos del valor de las constantes dieléctricas de los solventes
seleccionados en el rendimiento de extraccion de la fraccidn lipidica de la

cachaza.

2. Evaluar el rendimiento de la extraccion sélido-liquido Soxhlet de la fraccion

lipidica en ambas cachazas, en funcion de cada solvente.

3. Obtener un perfil de acidos grasos de la fraccién lipidica obtenida, con el

fin de identificar sus componentes.

4. Obtener una caracterizacion fisicoquimica de la fraccion lipidica obtenida

e identificar sus componentes.

5. Comparar la fraccién lipidica obtenida a partir de la cachaza, con la
obtenida de la cuticula de la cafia de azucar molida.
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6. Determinar los tiempos de extraccion de las fracciones lipidicas obtenidas

en funcion de cada solvente utilizado.
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HIPOTESIS

Las propiedades y el porcentaje de rendimiento de la fraccion lipidica
extractable que se obtiene de la cachaza proveniente del desecho de la
produccion de azlcar, extraida por la técnica Soxhlet, puede ser afectada en

funcion de la constante dieléctrica de cada solvente a utilizar.
HIPOTESIS ESTADISTICA
Hipotesis nula
Ho: Las propiedades y el porcentaje de rendimiento de la fraccion lipidica
extractable que se obtiene de la cachaza proveniente del desecho de la

produccion de azlcar, extraida por la técnica Soxhlet, no se ve afectada en

funcién de la constante dieléctrica de cada solvente a utilizar.

Mi= H2 = U3
Hipotesis alternativa
Hi: Las propiedades y el porcentaje de rendimiento de la fraccion lipidica
extractable que se obtiene de la cachaza proveniente del desecho de la
produccion de azlcar, extraida por la técnica Soxhlet, se ven afectados en

funcién de la constante dieléctrica de cada solvente a utilizar.

U1 # M2 # M3
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INTRODUCCION

La agroindustria tiene un papel de gran importancia en nuestro pais, ya que
mejora e incrementa el desarrollo en el mismo, debido a esto, es muy importante
investigar y tomar en cuenta cada uso que se pueda tener de cada cultivo o
especies vegetales, las cuales son bastante diversas en Guatemala; entre estas

existe una gran variedad de frutos y plantas, como la cafia de azucar.

La cafia de azucar (Saccharum officinarum) es de mucha utilidad, ya que
constituye la principal materia en la obtencién de sacarosa, asi como en la

produccion de energia eléctrica y etanol.

Durante la produccién de azlcar se obtiene un desecho a partir de la etapa
de molienda llamado cachaza o torta de filtro; esta es un abono natural y no tiene
ningun otro uso en la industria. La cachaza es producida durante la clarificacion
gue se realiza al jugo de cafa en la industria azucarera; se recoge a la salida de
los filtros al vacio, presentando aproximadamente un 25 % de materia seca.
Fisicamente la cachaza es un material de forma esponjosa, marron, de color
oscuro; esta constituido por una mezcla de fibra de cafa, sacarosa, coloides

coagulados, ceras, fosfatos de calcio y particulas de suelo.

La cachaza es un residuo de la industrializacién de la cafia de azucar, de
color marron oscuro, compuesto por sacarosa, azucares simples, coloides
coagulados, cera, fibra de cafia, particulas de suelo y una importante presencia
de elementos minerales. La cachaza es un subproducto en la fabricacién de

azucar en bruto.
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La cachaza es un lodo filtrado y prensado separado por sedimentacion y
filtracion del jugo de cafia que se obtiene a partir de la cafia madura. La cantidad
de cachaza producida y su composicidon, varia segun la localizacion de los
cultivos, la variedad de cafia, la eficiencia de molienda, el método de clarificacion,

entre otros.

En el presente trabajo de graduacion se realizé la evaluacién del contenido
extractable de la fraccion lipidica de la cachaza, proveniente de ingenios de la
regién de Guatemala; también se realiz6 una caracterizacion de dicha fraccion
lipidica a nivel laboratorio por medio de la técnica Soxhlet, utilizando tres
solventes distintos (metanol, acetato de etilo y hexano), los cuales poseen
distintas constantes dieléctricas, determinando su rendimiento, ademas de las
propiedades fisicoquimicas entre ellas: densidad, indice de refraccion y

composicion quimica.

Las muestras recolectadas en los diferentes ingenios de la region son de
tipo cachaza mixta; los mismos se ubican en la costa del Pacifico, con el propésito

de evaluar distintas areas y cosechas del pais.

Los resultados obtenidos en esta investigacibn corresponden a la
evaluacion del rendimiento de extraccion efectiva de la fraccion lipidica en funcion
del tipo de solvente utilizado a nivel laboratorio, caracterizacion fisicoquimica del

extracto e identificacion de los componentes quimicos de la cachaza.
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1. ANTECEDENTES

En el Centro de Investigaciones de Ingenieria de la Universidad de San
Carlos de Guatemala se han realizado varios proyectos de investigacion en
extraccion de aceites esenciales y oleorresinas, entre la cuales estan los estudios
de ajo, jengibre, eucalipto, cardamomo, romero y varios citricos. Sin embargo, en

cuanto a oleorresinas han sido pocos los estudios.

En el 2016, Ivan Eduardo de Leo6n Barrientos, asesorado por el Ing. Mario
José Mérida Meré y la Inga. Telma Maricela Cano Morales, de la Facultad de
Ingenieria de la Universidad de San Carlos de Guatemala, realizé la investigacion
de tesis titulada “Caracterizacion fisicoquimica y evaluacion del rendimiento de
aceite fijo de cacao criollo a escala laboratorio, utilizando los métodos de
maceracion estatica y maceracion dinamica con reflujo” Segun los resultados
obtenidos para los indices de calidad, se establece que el indice de yodo
disminuy6 con la temperatura de extraccién, indicando de esta forma, que al
aumentar la temperatura, el aceite fijo extraido contiene una mayor cantidad de

acidos grasos insaturados.

Segun los resultados de los indices de calidad de saponificacién, acidos
grasos libres y materia prima insaponificable, la cantidad de jabén que puede
producirse con aceite de semilla de cacao es independiente de la temperatura de
extraccion, aunque se encontro que la agitacion reduce la cantidad de materia

prima insaponificable.

En el 2014 Diana Gabriela del Rosario Jo, asesorada por el Ing. Mario José

Mérida Meré y el Ing. Cesar Alfonso Garcia Guerra, de la Facultad de Ingenieria



de la Universidad de San Carlos de Guatemala, realizo la investigacion de tesis
titulada “Evaluacion de la recuperacion de fraccion lipidica proveniente del
residuo solido de soluciones de café bebible, procedentes de expendios de café
en taza y planta de café soluble”. La misma tuvo como objetivo principal evaluar
el rendimiento de la fraccidn lipidica de cuatro fuentes de residuo de café. En los
objetivos especificos se caracterizd el extracto lipidico por medio de los indices
de calidad para aceites; se determinaron los acidos grasos que componen la
fraccion lipidica mediante una cromatografia de gases y se evalud el grado de

decoloracion con carboén activado.

Se establecieron las diferencias entre las dos fuentes de materia prima
utilizadas segun los analisis realizados. La finalidad de dicho estudio fue iniciar
investigaciones a partir de la fraccién lipidica de café para posteriores

aplicaciones.

En el 2013, Evelyn Lissette Figueroa Fuentes, asesorada por el Ing. Mario
José Mérida Meré y la Inga. Telma Maricela Cano Morales, de la Facultad de
Ingenieria de la Universidad de San Carlos de Guatemala, realiz6 la investigacion
de tesis titulada “Evaluacion del rendimiento y caracterizacion fisicoquimica de la
extraccion de la fraccion lipidica de la copra del coco variedad verde, utilizando
tres solventes a escala laboratorio”. La misma tuvo como objeto extraer la
fraccion lipidica de coco a escala laboratorio por medio de una extraccion solido-
liquido, utilizando la técnica de maceracion dinamica con reflujo a la temperatura

de ebullicién del solvente.

Se obtuvo la caracterizacion fisicoquimica de la fraccion lipidica, evaluando
su solubilidad, densidad, punto de fusién e indice de refraccibn. También se
determiné el perfil de acidos grasos de la fraccion lipidica extraida con cada



solvente mediante cromatografia gaseosa, empleando un detector de ionizacion
de llama (FID).

En el 2013 Edwin José Saravia Cano, asesorado por el Ing. Mario José
Mérida Meré y la Inga. Telma Maricela Cano Morales, de la Facultad de Ingenieria
de la Universidad de San Carlos de Guatemala, realizé la investigacion de tesis
titulada “Evaluacion del rendimiento extractivo, contenido de pineno y tiempo
Optimo de extraccién del aceite esencial de ciprés, obtenido de hojas, ramillas y
frutos mediante el método de hidrodestilacion a nivel laboratorio”. En la
investigacion se demostrd que el indice de refraccion no se ve afectado en gran
significancia en las extracciones realizadas y que el mayor rendimiento de

extraccion proviene del fruto del ciprés y no de la base del arbol.

En el 2012, Margarita Maria Lopez Gomar, asesorada por el Ing. César
Alfonso Garcia Guerra y el Ing. Adrian Antonio Soberanis, de la Facultad de
Ingenieria de la Universidad de San Carlos de Guatemala, realizo la investigacion
de tesis titulada “Caracterizacién de la fraccion lipidica extractable de la semilla
del arbol Neem, obtenida a nivel laboratorio por lixiviacién” El objetivo principal
fue la caracterizacién de la fraccion lipidica de la semilla de Neem, ademas del
tamizaje fitoquimico, el cual confirmé la presencia de sesquiterpenlactonas,
flavonoides y antiocianinas, mas no de triterpenoides, los cuales son referidos en

la literatura.

En el 2009, Claudia Beatriz Montenegro Franco, asesorada por el Ing. César
Alfonso Garcia Guerra, de la Facultad de Ingenieria de la Universidad de San
Carlos de Guatemala, realiz6 la investigacion de tesis titulada “Estudio
experimental de la operacion unitaria de separacion solido-liquido a nivel
laboratorio, mediante la evaluacion de diversos parametros de interaccion

influyentes y de respuesta”. Con base en los resultados obtenidos del monitoreo,



se establece la existencia de un primer periodo en el que varia el pH de las
soluciones extractoras por efecto de hidrdlisis forzada sobre el coadyuvante y de

acidificacion intensa en el caso del agua.

Después de dicho periodo, el pH de las soluciones transcurre sin variacion;
diferenciando asi dos etapas de extraccién monitoreables.

En el 2008 Edward Mario Guerrero Gutiérrez, asesorado por la Inga. Telma
Maricela Cano, de la Facultad de Ingenieria de la Universidad de San Carlos de
Guatemala, realizé la investigacion de tesis titulada “Lixiviacion parametrizada y
caracterizacion fisicoquimica a nivel laboratorio del extracto colorante de la
corteza de quebracho (Lysiloma uritum (Schitd) Benth) proveniente de Jocotan,
Chiquimula”. Los resultados obtenidos demostraron que utilizando etanol al 70 %
(v/v) se obtiene el mayor porcentaje de rendimiento de 27,17 % y cuando se

utiliza agua destilada se obtiene el menor que es de 18,96 %.

En abril del 2008, el Ingeniero Mérida Meré, Mario Jose, realizd6 una
investigacion en el Centro de Investigaciones de la Facultad de Ingenieria de la
USAC, asesorado por la Ingeniera Telma Maricela Cano Morales, para su trabajo
de graduacion denominado: “Extraccion y caracterizacion fisicoquimica del tinte
natural obtenido del exocarpo del coco (Cocos nucifera), como aprovechamiento
del desecho de fuentes comerciales”. EI mayor valor de rendimiento fue de
18,63 % utilizando agua como solvente. Se observa que el extracto colorante
obtenido del exocarpo del coco, posee rutina, acido clorogénico e hiperésido
independiente del solvente utilizado; la prueba para quercentina es negativa para

todos los extractos.

En el 2006, Nora Deulofeu, asesorada por Inga. Telma Cano, de la Facultad

de Ingenieria de la Universidad de San Carlos de Guatemala, realizo la



investigacion de tesis titulada “Determinacion del rendimiento de la oleorresina
de tres distintas clases de cardamomo (Elattaria cardamomum Maton) cultivado
en Alta Verapaz, extraida por maceracion dinamica y dos solventes distintos, a
nivel laboratorio” en esta investigacion se determind a través de un analisis
cromatografico de capa fina, los componentes mayoritarios de la oleorresina 'y a
partir de cromatografia de gases acoplada con espectrometria de masa la
cantidad de componentes mayoritarios de la oleorresina. Se utiliz6 como método
de extraccion maceracion dinamica. Se obtuvo el mayor rendimiento con un valor

de 6,3 %, utilizando etanol como solvente.

Tito Vides, asesorado por la Inga. Telma Cano, en octubre de 2005, en el
Centro de Investigaciones de la Facultad de Ingenieria de la USAC realizé la
investigacion de tesis denominada “Obtencion y caracterizacion de oleorresina
de clavo (Eugenia cariophyllata, Thunb), cultivado en Guatemala, a nivel planta
piloto”. La extraccion se realiz6 por medio de maceracion estatica teniendo como
variable el tiempo (12, 24, 36 horas) con la finalidad de determinar cual era el
mejor tiempo a la vez de conocer la pureza del producto obtenido y si existi6 la
presencia de Eugenol.

El andlisis cromatografico de capa fina, confirmé presencia del Eugenol,
como el compuesto mayoritario, en las nueve extracciones; ademas que se
determind que no existe diferencia significativa en el rendimiento porcentual de
oleorresina de clavo (Eugenia cariophyllata, Thunb) a diferentes tiempos de

maceracion.

En el 2004, Julio Lépez, asesorado por la Inga. Telma Cano, en el Centro
de Investigaciones de la Facultad de Ingenieria de la USAC, realizé el estudio de
tesis denominado “Evaluacion del rendimiento de oleorresina de las hojas de

laurel (Litsea guatemalensis Mez.) de Tecpan, Chimaltenango, en funcion del



tamanfo de particula, utilizando dos solventes distintos a nivel planta piloto”. Los
resultados obtenidos demostraron que el maximo rendimiento de oleorresina es
de 7,5 %; ademas se ha podido establecer que entre el etanol y el hexano, el
primero extrae mas que el segundo.



2. MARCO TEORICO

2.1. Cachaza

La cachaza es un residuo de la industrializacion de la cafia de azlcar, de
color marrébn oscuro, compuesto por sacarosa, azlcares simples, coloides
coagulados, cera, fibra de cafa, particulas de suelo y una importante presencia
de elementos minerales. La cachaza es un subproducto en la fabricacién de

azucar en bruto.

La cachaza es un lodo filtrado y prensado separado por sedimentacion y
filtracion del jugo de cafia que se obtiene a partir de la cafia madura. La cantidad
de cachaza producida y su composicion, varia segun la localizacion de los
cultivos, la variedad de cafia, la eficiencia de molienda, el método de clarificacion,

entre otros.

En general la composicion de la cachaza es:

40 % de materia organica
o 1,76 % de Nitrogeno

. 3,0 % de P20s

o 0,42 % de K20

. 1,07 % de MgO

o 36,7 % de CaO

Sin embargo, cualquiera que sea el volumen obtenido, esta contiene

diferentes sustancias de importancia, como cera cruda, grasas, fibras, azGcares
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y proteina cruda, entre otros, que la convierten en una materia prima de gran
valor. Varios usos pueden ser propuestos para la cachaza, aunque en la mayoria
de los paises es simplemente esparcida en los campos de cafia como fertilizante,

alrededor de seis semanas después de la siembra.

De acuerdo con investigaciones realizadas en la Republica de Mauricio, su
contenido de fosfato (P20s), nitrégeno y potasio beneficia la planta en su etapa
de crecimiento. Investigaciones efectuadas en Australia, han dado como
resultado que la cachaza desprovista de cera puede ser utilizada corno abono
organico humificado para acondicionar y conservar la humedad de los suelos.

Por otra parte, en México se elaboran compostas con cachaza y bagazo,
mediante un proceso de fermentacion aerdbica y anaerébica combinado, al aire
libre utilizando inoculantes a base de microorganismos celuliticos. El
procesamiento toma 90 dias y al final de este se rescatan volimenes
considerables de nutrientes de gran valor como nitrégeno, fosforo y potasio. Las
pruebas de campo efectuadas indican que con 2,3 toneladas de composta por
hectérea, se puede incrementar el 20 por ciento del rendimiento en cafa de

azucar, haciendo factible su uso, tanto técnica como econdémicamente.

De la cachaza se puede extraer cera, mediante la aplicacion de métodos
bien conocidos mundialmente, para separarla del resto de las sustancias
contenidas en la cachaza. Los mas usuales son el método de doble solvente y el
de solvente simple. La cera asi extraida puede ser utilizada para la fabricacion
de betun, cosméticos, emulsion para recubrir citricos y otros frutos frescos
destinados a la exportacion, cera para dar brillo a pisos, carros y muebles, entre

otros.



Otros subproductos como grasas Yy aceites son indeseables para la
produccion de cera, pero como fuente de energia son totalmente utilizables y
pueden tornarse en una valiosa contribucion para la alimentacion de ganado;
finalmente, la cachaza es un excelente alimento animal, debido a su contenido
de azucares, proteina, nitrégeno y otros nutrientes, aunque se recomienda

disminuir el contenido de agua, el cual esta por un 75 %.

Figural. Cachaza

Fuente: elaboracion propia, cachaza obtenida en uno de los ingenios.

2.1.1. Obtencion

La cachaza es el residuo que se obtiene del proceso de filtracién de los
jugos, llamado clarificacion. En el ingenio azucarero el jugo diluido que se extrae
de la molienda se pesa en basculas con celdas de carga para saber la cantidad

de jugo sacaroso que entra en la fabrica.



2.1.2. Clarificacién

El jugo que exprimen los molinos es acido, turbio y de color verde oscuro.
En el proceso de clarificacion, ideado para eliminar tanto las impurezas solubles
como las insolubles, es universal el uso de la cal y el calor como agentes
clarificadores. La lechada de cal, preparada con aproximadamente una libra
(450 g) de CaO por tonelada de cafia, neutraliza la acidez natural del jugo, y
forma sales insolubles de cal, principalmente en forma fosfatos de calcio. La
calefaccion del jugo alcalino, hasta el punto de ebulliciébn, o un poco més alla de
este punto, coagula la albimina y algunas de las grasas, ceras y gomas, y el
precipitado que asi se forma engloba tanto los sélidos en suspension como las

particulas mas finas.

Mediante la sedimentacién, se logra la separacién de los lodos del jugo claro
(esto se hacia antiguamente en tanques individuales de decantacion, mientras
gue hoy en dia es casi universal el uso de clarificadores cerrados continuos de
varias bandejas). Los lodos se pasan en filtros de tambor rotatorio al vacio, o, en

algunas fébricas, en filtros de laminas a presion.

El jugo de los filtros-prensas retorna al proceso, o se aflade directamente al
jugo claro, y la otra de las prensas (llamada “cachaza” en América Latina) se tira,
o se lleva a los campos como fertilizante. El jugo clarificado, de color café oscuro
retorna a los evaporadores sin sufrir tratamiento adicional. Ha sido desarrollada
una amplia gama de variantes del tratamiento del jugo con calor y cal, en una
clarificacion continua en un solo clarificador del tipo de bandejas, con filtracion de

las aguas enlodadas en filtros al vacio.

En general, se afiade la cal suficiente para neutralizar los acidos organicos

gue contienen el jugo, y después se eleva la temperatura a 200 °F o mas. Este
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tratamiento a base de cal y calor forma el precipitado pesado de composicion
compleja del cual una parte es mas ligera y pesada que el jugo; este es un
precipitado que contiene sales insolubles de cal, albumina coagulada, y diversas
proporciones de las ceras, grasas y gomas que contiene el guarapo. Este
precipitado floculento lleva consigo la mayor parte del material fino que esta en
suspensién en el guarapo y no ha sido extraido por el tamizaje mecéanico. La
separacion de este precipitado del jugo que lo rodea se logra casi universalmente

por sedimentacion y decantacion.

Figura 2. Proceso azucarero, obtencidon de cachaza

Cafia Proceso azucarero
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Fuente: elaboracion propia, empleando SmartArt.

2.1.3. Formacion del precipitado en el clarificador

Se ha otorgado mucha atencién a la formacion del precipitado con el
tratamiento de cal y calor y algunas veces con ayuda de un floculante aditivo

como el fosfato. Se ha demostrado de forma concluyente que el método
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empleado para agitar el precipitado tiene mucho que ver con la eficacia de la

clarificacion.

Cuando se esta formando el precipitado, la cantidad de movimientos que se
debe tratar de lograr es la que provoque que los fléculos se muevan con suavidad
y choquen y se adhieran entre si. Los precipitados que se vuelven a dispersar o
resultan separados por accidbn mecanica, raras veces vuelven a juntarse y formar

floculos del tamafio original.

Se encontrd que la agitacion mecanica vigorosa efectuada después de la
formacion de floculos tiende a arrancar particulas de los mismos y evita la
decantacion. La agitacion vigorosa antes de la formacién de floculos (es decir,
durante la aplicacién de cal) es beneficiosa, pero después que los fléculos se han
formado, el tratamiento mecanico debe ser sumamente suave para evitar dafios

al precipitado.

Figura 3. Clarificador de jugo de azucar

Fuente: elaboracion propia, clarificador de jugo utilizado en ingenio nimero 1.
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2.1.4. Naturaleza del residuo solido del clarificador (cachaza)

El sedimento que se forma en el guarapo de cafia bajo la accion combinada
de la cal y el calor es primordialmente fosfato tricalcico combinado que, debido a
su naturaleza floculante, engloba y absorbe otros no azlcares que son
precipitados por el cambio de reaccién, por el calor y por la cal misma. El
precipitado que asi se forma depende de muchas variables, tales como la
variedad, madurez y frescura de la cafa, el procedimiento seguido en la
clarificacion y el pH. En una de las primeras investigaciones de épocas modernas,
algunos investigadores declararon que dentro de la gama de la alcalinidad
moderna que se utiliza para la clarificacién del guarapo, parece ser cierto que hay

pocas reacciones cuantitativas, si es que las hay en absoluto.

Los no azucares eliminables varian considerablemente segun la diversidad
de cafa, las condiciones de su desarrollo, edad y madurez; por esto nunca

podran ser representados por un 6ptimo general obtenible.

2.1.5. Tratamiento de la cachaza

La cachaza es un residuo que se obtiene en el proceso de clarificacién de
los jugos de cafia, que incluye materias terrosas e impurezas organicas, y a su

vez tiene cambios en el proceso de filtrado.

2.15.1. Cambios en los procedimientos de filtracion

Para que la cachaza de los clasificadores pueda ser exprimida en filtros
prensa hay que diluirla, dejarla que sedimente, y decantarla. En los
procedimientos antiguos, se calentaban y decantaban estas aguas enlodadas en

cachaceras y se extraia el guarapo clarificador por decantacion; después se
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volvia a diluir, calentar y sedimentar la cachaza de decantacion y se extraia el
jugo fluido de esta decantacion. Una tercera dilucién y calefaccion, seguida de
prensado en filtros, producia una solucién fluida que filtraba rapidamente y dejaba

poco azUcar en la torta de prensa.

2.151.1. Prensado en filtros

De todas las operaciones encontradas en la manufactura del azucar de
cafia, la clarificacion es quizd uno de los més importantes. Tanto la cantidad por
unidad de peso como la calidad del azicar dependen en gran medida de la

pureza del jugo claro, el cual es producto de la clarificacion.

o Preparacion preliminar: debido a la importancia de este factor, la filtracién
de lodos debera analizarse no solo desde el punto de vista de la eficiencia,

sino también de la calidad del filtrado.

o Ajuste de la reaccion: la cachaza sedimenta y trabaja mas facilmente en las
prensas si es alcalina; por lo tanto, se puede alcalinizar, generalmente a pH
no superior de 8,0 a 8,5. Aqui, el exceso de cal es perjudicial, por el mismo
motivo que lo es en el jugo claro. Muchos consideran que es preferible omitir
la alcalinizacién adicional y filtrar los jugos de prensa a la misma reaccién
que el jugo claro, y algunos recomiendan su neutralizacion con carbonato
sodico. La alcalinizacion alta de la cachaza también ha sido recomendada,
aunque son aplicables las mismas objeciones que a un pH elevado en el

guarapo clarificado.

o Los filtros-prensa: son probablemente los aparatos mas antiguos para
filtracion de azucar aun en uso. Descrito brevemente, consiste en una

serie de placas y marcos, o placas con reborde, sobre las cuales se

14



colocan telas filtrantes. Un armazon fuerte soporta las placas y los marcos,
y contiene un tornillo potente que comprime los elementos filtrantes. La
cachaza generalmente se introduce por alimentacion lateral en una
esquina de la parte superior de cada marco, y el jugo filtrado fluye por
aberturas idéneas situadas en la parte inferior de las placas. El jugo pasa
a través de las lonas filtrantes, y la cachaza se acumula hasta que queda
lleno el receptaculo entre los pafios. Las presiones son del orden de 30 a
50 libras por pulgada cuadrada (de 2 a 3 %2 atmdsferas) y las temperaturas
son de 80 °C (175 °F) o mas.

Lavado de torta: la disposicion de los filtros-prensa suele ser tal que se
puede desplazar el jugo y lavar la torta con agua. En la practica, ningin
sistema de lavado de la torta de filtro-prensa ha resultado satisfactorio. Los
mejores resultados se obtienen por filtracion de una cachaza tan diluida que
la torta que produce se puede desechar sin lavarla. El jugo residual presente
en la torta se puede reducir soplandolo con aire o vapor al final del ciclo;

estos procedimientos tampoco han resultado totalmente satisfactorios.

Los filtros rotativos al vacio: después de su introduccion en 1935, los filtros
rotativos de cachaza Oliver-Campbell sustituyeron rapidamente a los filtros-
prensa. El filtro de tipo rotativo al vacio que se usaba corrientemente en
otras industrias fue adaptado para la industria azucarera. Este filtro consiste
de un tambor rotativo cubierto de laminas perforadas de cobre u otro metal,
gue se zambulle en un bafio que contiene cachaza. A medida que gira, se
aplica succion sucesivamente a segmentos diferentes del tambor, y la
succion forma una torta fina en la superficie filtrante. En estos filtros se dan

las siguientes circunstancias y desventajas:
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La torta que asi se forma pasa debajo de duchas lavadoras; la
succién la seca, y desprende raspadoras que la guian a un
transportador de desechos. A la cachaza de clarificadores se afiade
una cantidad pequefia de bagazo fino (bagacillo), que se obtiene por
tamizado o separacion por aire del bagazo del dltimo molino, para

ayudar en la filtracion.

La gran ventaja del filtro rotativo estriba en la eliminacion del
departamento de filtro-prensa, y de la numerosa mano de obra que
este departamento necesita. Por este motivo han sido instalados
filtros de este tipo en todas partes; los filtros prensa han sido casi
completamente sustituidos por el sistema de filtros-rotativos, el cual

es automatico.

La gran desventaja del sistema de filtros rotativos al vacio en la forma
que se acaba de describir, es que muy raras veces produce un
fillrado que es suficientemente claro para ir directamente al
evaporador. Por lo tanto, hay que recircular el total de jugos de filtros,
y esto constituye una carga adicional sobre el departamento de
clarificadores. También, segun algunas autoridades, los fléculos
separados que contiene el jugo de filtros son perjudiciales para la
formacion debida de fléculos en el torrente principal del guarapo.
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Figura 4. Filtro de cachaza

Fuente: elaboracion propia, filtro de cachaza utilizada en ingenio 1.

Cantidad de torta de cachaza de los filtros: sea cual fuere el sistema de
extraccion de cachaza que se emplee, la cantidad de torta en los filtros varia
mucho, de acuerdo con la localidad y otros factores. La eficacia de la
molienda, del tamizado de jugos, la cantidad de cal y aditivos especiales
gue se usan en la clarificacion, todos estos factores afectan el peso final de
la cachaza extraida. En general, la produccién de la cachaza por tonelada

de cafia aumenta segun progresa la zafra. La recoleccion mecéanica es
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fuente evidente del aumento de cachaza, porque introduce basura y tierra
de los campos. Con tal grupo de variables, los pesos de tortas de filtros, y
especialmente de torta humeda, son de dudoso valor. Los datos que aqui
se citan tienen que considerarse como guias generales, y no cifras exactas

ni criterios fijos.

Cuando se usaban filtros-prensa era facil pesar la torta, y se obtenian cifras
bastante exactas. En Cuba, se obtenia un promedio de 30 a 40 libras de tortas
de prensa por tonelada de cafa, con humedades de 35 % a 55 % y las cifras
reportadas de Java y Puerto Rico eran similares. La doble filtracién en prensas
producia menos torta, pero, segun se observd, también mandaba mas solidos
redisueltos a la fabrica. Las cifras de produccion de tortas de filtro rotativo al vacio
llegan desde 60 hasta 100 libras (27 a 45 Kg.) por tonelada de cafia, con
humedades de 65 % a 80 %.

Las cifras obtenidas en Honduras son de 62 % a 115 % libras (27,9 kg a
51,75 kg.) de torta por tonelada de cafia, con cachaza de 70 % a 75 % de
humedad. Las cifras de Puerto Rico en 1960 fueron de 80 libras (36 kg.) y 80 %

de humedad por tonelada de cafia.

2.2, Cafa de azucar

La cafia de azUcar es una hierba gigante que pertenece al género
Saccharum. Las cafas llamadas nobles o nativas, que eran todas las cultivadas
en las regiones tropicales y semitropicales del mundo, hasta la introduccion de
las variedades nacidas de semillas, pertenecen todas a la misma especie:

Saccharum officinarum.
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Las amplias variaciones en el tamafio, el color y el aspecto son resultado
de las diversas condiciones de terreno, del clima, métodos de cultivo y seleccion
local. En la actualidad, la mayor parte de las autoridades en la materia reconocen
cuatro especies adicionales: Saccharum barberi, Saccharum sinense,
Saccharum spontaneum y Saccharum robustum. Las primeras dos de estas,
conocidas generalmente por cafia india y cafia china, son duras y de poco
diametro y son utilizadas, en conjunto con la Saccharum spontaneum (la cafa
silvestre del sur de Asia y las islas del Pacifico), para fines de cruzamiento,
debido a su resistencia o inmunidad al mosaico y a otras enfermedades La cafia
«Uba» es una de las pocas variedades de la Saccharum sinense que contiene
suficiente sacarosa para que valga la pena molerlas. Saccharum robustu es la

especie que Brandes reconoci6 originalmente en la Nueva Guinea.

Figura5. Cafia de azucar

Fuente: SPENCER, George; MEADE, G. P. Manual de azucar. p. 18.
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2.2.1. Sistema de cultivo

La maduracion de la cafia depende de muchos factores, de los cuales el
mas importante es la cantidad y distribucién de la precipitacion pluvial. En los
lugares en donde se aplica regadio, la maduracion de la cafia se controla
mediante la regulacién de la cantidad de agua. En sitios donde no hay regadio,
la planta madura a medida que se aproxima la época fria o seca, y los
rendimientos mas elevados de azucar se encuentran en paises donde se da una
larga temporada de sequia. A medida que la planta se aproxima a la madurez,
aumenta el contenido de sacarosa de los tallos y disminuye el de azlcares
reductores. Es frecuente que se evalle el grado de madurez por la sacarosa o

los azucares reductores que contienen las cafias en el campo.

En Guatemala, la época de cosecha (zafra) se inicia a mediados de
noviembre y termina a finales de abril, época seca en Guatemala; el cultivo es
cosechado a los 12 meses de edad, que es cuando alcanza la mayor

concentracion de azucar.

2.2.2. Recolecciodn

La recoleccion de la cafia de azUcar puede ser manual 0 mecanica.

2.2.2.1. Recolecciéon manual

El corte de la cafia a mano sigue siendo la forma mas comun de cosecharla,
aun en paises en los cuales la mecanizacion ha progresado en otras fases del
trabajo agricola. Los tallos se cortan a ras del suelo con machete, y el cogollo se
corta y se separa del tallo; el corte se hace por un punto inmediatamente arriba

del dltimo canuto que posee color en el extremo superior del tallo. A la vez que
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se corta y descogolla la cafia, se quitan también las hojas. La cafia cortada a
mano es mucho mas limpia que la que se obtiene de cualquiera de los tipos de
maquinarias existentes hasta la fecha, pero el aumento del costo de la mano de

obra ha intensificado la busqueda de equipo idéneo para la cosecha.

El corte manual se realiza en un 75 % del area y para ello se utiliza el
machete australiano, con un disefio ergonémico que permite menor cansancio en

el cortador y mejor calidad en la actividad de corte.

En la cafia cosechada manualmente es importante controlar el % de
impurezas (tierra, hojas, tallos inmaduros) que reducen la capacidad de
recuperacion de azucar en el proceso industrial. En el corte manual el cortador

tiene un promedio de 6 ton/dia (cortando cafia quemada).

Figura 6. Corte manual

Fuente: SPENCER, George; MEADE, G. P. Manual de azlcar. p. 68.
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2.2.2.2. Recolecciéon mecénica

Hace mas de 20 afios que se estan utilizando maquinas cosechadoras de
cafia de Luisiana y Hawai, zonas en las cuales se recoge a maquina toda la
cosecha. En Puerto Rico se esta experimentando la recoleccion mecénica y en
Australia también se han desarrollado maquinas que recogen un 20 % de la
cosecha. El ahorro obtenido mediante recoleccién a maquina, unido al que se
logra con la siembra, el cultivo y el transporte por medio mecanico, resulta
enorme. En Hawai se invierten menos de 2 horas/hombre/tonelada de cafia; en
Florida, unas 2,25 y en Luisiana, cerca de 4, en comparacion con 11 horas que

se requieren por tonelada de cafia en Puerto Rico.

En la época en que se utilizaba labor manual y traccion animal, la cifra
llegaba a unas 23 horas hombre por tonelada. La cafia que se obtiene mediante
la recoleccion mecanica lleva mucha basura y tierra de los campos, que producen

resultados adversos.

En Guatemala, un 25 % de la cafia es cosechada en forma mecénica. Las
cosechadoras permiten realizar la labor méas facilmente, aunque tiene el
inconveniente de entregar producto de inferior calidad al realizarlo manualmente.
El corte en verde es posible utilizando esta maquinaria, sin encarecer los costos

de operacion.

Una de las primeras maquinas cosechadoras de cafia que fueron
introducidas fue la “Thompson”, y el modelo mas reciente montado sobre un
tractor de orugas, corta un surco de cafa a la vez llamada “Hurricane”. Esta
cosechadora no separa las hojas de los tallos. En tiempo seco, las hojas se

eliminan mediante la quema de la cafa cortada que yace sobre el suelo.
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Se han disefiado varios tipos de maquinas experimentales para cortar la
cafa y dividir los tallos en trozos, los cuales eliminan las hojas y la basura por
medio de cepillos; pero no han tenido éxito estas maquinas al ser llevadas a plena

operacion.

También se estan usando maquinas experimentales de varios tipos
desarrolladas por la estacion experimental de Hawai; de estos, hay uno que corta
la cafia a ras del suelo, eleva los tallos cortados a un transportador transversal y
deposita la cafia en un camellén. Este aparato produce un minimo de basura y

tierra 'y no hace mucho dafio a las raices.

Figura 7. Corte mecanizado

Fuente: GEANKOPOLIS, Christine. Proceso de transporte y operacion unitaria. p. 16.
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2.2.3. Deterioro de la cafia después de cortada

Hace muchos afios se sabe que la cafa recién cortada es superior a la
gue ha yacido en los campos 0 en montones de almacenamiento durante algin
tiempo. Las investigaciones mas recientes subrayan la importancia que tiene que
la cafia sea molida recién cortada, y demuestran que las pérdidas en los campos

y en las pilas de almacenaje pueden ser muy grandes.

La pérdida puede ser resultado de una de dos causas, o0 de las dos: la
pérdida de humedad, que disminuye el peso de la cafia, pero de la que puede
resultar una cafia con mayor porcentaje de sacarosa, o la inversion y el deterioro,
cuya estrecha asociacion con la pérdida de humedad durante el almacenamiento

ha sido demostrada.

Las pérdidas son elevadas. Es posible que en cuatro dias se pueda perder
hasta el 11 % del peso de la cafia, y, en 8 dias, el 17 %. La suma de las pérdidas
por inversién y evaporacion puede hacer que el rendimiento en azucar después
de 8 dias en el campo sea inferior a la mitad del rendimiento obtenido de cafias

frescas.

2.2.4. La cafia quemada

En Hawai, toda la cafia se quema antes de cortar, mientras que en Luisiana
se acostumbra quemarla después de cortada, si el tiempo lo permite. Con la
introduccidon de la recoleccion por medios mecanicos ha aumentado mucho la
guema intencional de la cafia. En muchas areas donde todavia se usa el corte a
mano (Puerto Rico, Florida y Guatemala) la cafia se quema con el fin de ahorrar

mano de obra.
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La cafia no se perjudica por ser quemada, pero la velocidad a la cual se
deteriora aumenta mucho si se quema, sobre todo si cae lluvia sobre la cafia
guemada. Puesto que se acelera su deterioro; la cafia quemada debe cosecharse

y molerse inmediatamente.

Los guarapos de las cafias quemadas no se clarifican con tanta facilidad
como los que proceden de cafias sin quemar, y los primeros producen mas
incrustaciones en los evaporadores. Es posible que el jugo de las cafas
quemadas traiga consigo particulas minusculas de carbon durante todo el

proceso de fabricacién y que estas lleguen a aparecer en el azlcar.

La qguema de la cafia en los campos antes del corte, elimina gran cantidad
de componentes en la cuticula de la cafia de azucar, bajando el porcentaje de

recuperacion de fraccion lipidica en los residuos de la clarificacion.
2.2.5. La cafia no quemada
La cafia es directamente cortada del campo sin quemar sus hojas, lo que lo
hace mas dificultoso, pero aumenta el rendimiento al no perder recubrimientos
de cuticula y protege la cafia de ser incinerada una parte de ella, provocando
pérdidas en sacarosa.
2.2.6. La cafia mixta
Se nombra cafla mixta a la que entra al ingenio para ser procesada, de

manera que viene de un campo donde una parte de la cosecha se quemay la

otra no.
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2.2.7. El transporte

El método que se utiliza para transportar la cafia a la fabrica depende de las
condiciones locales. El transporte motorizado se esta utilizando cada vez mas en

la mayor parte de las &reas carfieras y ha reemplazado a la traccion por mulas.

Las vagonetas y tractores estan equipados de llantas de goma que permiten
el acceso a los campos en tiempo lluvioso, poseen gran capacidad y son mas

rapidos que los métodos antiguos.

2.2.8. La temporada de zafra

La fabricacion de azucar crudo y la obtencion de cachaza coinciden por
necesidad, con la temporada durante la cual se cosecha la cafia, ya que no se
resiste ser almacenada por mucho tiempo. En Guatemala, la época de cosecha
se inicia a mediados de noviembre y termina a finales de abril, época seca en

Guatemala.

2.2.9. Composicion de la cafia de azucar

Las cafias de semillero, que en la actualidad constituyen toda la zafra de
Luisiana, tienen composicion diferente que la de las cafias nobles importadas,
cuyos porcentajes de componentes principales fueron determinados por Browne
en 1910.

Es caracteristica particular de las cafias de semillero cosechadas a maquina

su menor contenido de sacarosa y mayor contenido de fibra, en relacion con los

tallos descogollados a mano, y limpios de hojas, de cafias mas suculentas.
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Los metabolitos y los nutrientes de las plantas, en general minerales, han
sido estudiados en determinadas partes de ellas en relacidén con la fisiologia de
la planta. El analisis de determinados tejidos de la planta en estado de
crecimiento constituye la base de un sistema de examen y registro periédico que

se efectlia para establecer los requisitos de fertilizantes de la cafa.

La composicién de la planta de la cafia en su totalidad, y la de los tallos en
condiciones de ser molidos poseen menos interés y valor para la produccion de
azucar que la composicion del jugo que se extrae mediante la molienda con
maceracion: este jugo, llamado guarapo es la verdadera materia prima en la

fabrica.

2.2.10. El tallo

El tallo ramificado sélido, mas o menos circular en seccion transversal, esta
claramente diferenciado en las articulaciones, cada una integrada por un nodo y

un entrenudo.

El nodo consta de un boton lateral, situada en la axila de la hoja, una banda
gue contiene los primordios de raiz, y la de un anillo de crecimiento. Los brotes
pueden ser situados en, o justo por encima de la cicatriz de las hojas. Estas
pueden ser redondas, pequefias y adpresas al tallo, o mas

prominentes, en funcion de la variedad.
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Figura 8. Tallo de la cafia de azUcar
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Fuente: COLOCHO TRIGUEROS, Salvador Enrique; GUZMAN ORTEGA, Juan Manuel.
Impacto de las impurezas sobre el coeficiente de solubilidad de la sacarosa y pureza objetivo en

el proceso de recobrado de azlcar de cafia. p. 5.

2.3. La cerade la cafade azlUcar

La cafia de azucar, al igual que otras plantas, sintetiza lipidos; parte de los
cuales recubren el tallo en forma de una pelicula cérea, lo cual constituye un

mecanismo de defensa que regula el intercambio con el medio.

2.3.1. Historia

En 1841, Avequin, trabajando en Nueva Orleans, aisl6 y describié una cera
cuticular que se recobraba del depdsito blanquecino que existe en la superficie
de la cafia de azucar. Se han propuesto varios métodos para la recuperacion de

esta cera cuticular, pero la primera recuperacién comercial se hizo por extraccion
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con disolventes de una tosca cera de cafia de las tortas de los filtros prensa en
Natal, Sudafrica, durante la primera Guerra mundial. La operacion fue

interrumpida en 1928 por motivos de orden econémico y técnico.

Durante la Segunda Guerra Mundial hubo un renacimiento del interés en la
cera de la cafa de azlcar, y se efectuaron instalaciones comerciales en Cuba y
en los Estados Unidos para la extraccion y refinacion de la cera de cafia por

medio de disolventes.

2.3.2. Procedencia

La cera de la cafa cruda se extrae de cachaza, un subproducto en la
fabricacion de azucar en bruto. Cachaza es un lodo filtrado y prensado separados
por sedimentacion y filtracion del jugo de cafia que se obtiene a partir de la cafia
madura. Se compone de las particulas suspendidas y el precipitado formado por
la accién del calor y de tratamiento quimico en el coloide, y se elimina en la
clarificacion de jugo de la cafia. El precipitado contiene la cera de cafia que era
originalmente se encontraba en la superficie del tallo de la cafia antes de que

fuera aplastado.

2.3.3. Preparacion

La cachaza se retira del jugo de cafia, después de un tratamiento quimico
y por adicién de calor, por la sedimentacion y filtracion. Cuando la torta filtrada se
extrae de los filtros, esta se mezcla con un disolvente que disuelve la cera de
cafia de azlcar, asi como otras sustancias solubles. El solvente se evapora,
recupera, y reutiliza. La masa obtenida con aspecto ceroso contiene alrededor
del 50 % de cera de cafa de azlcar, 30 % de aceites grasosos y 20 % materia

resinosa.
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En un proceso de refinado, la cera de cafia de azucar cruda se dispersa en
un disolvente en el cual disuelve facilmente la fraccion de aceite-grasa y deja la
cera y la materia resinosa como solidos suspendidos. Este lodo se filtra para
quitarle o removerle la grasa de aceite soluble, la cual se recupera como un

semifluido verde pastoso.

Figura 9. Cromatograma de la cera obtenida de la cafia de azucar

Cn

V10

JETECTOR RESPONSE Iy

Fuente: Stransky. cromatografia en la capa fina.

La cera de cafia de azucar y el material resinoso de los cuales ya fue
removida la cantidad de aceites grasos contenidos, ahora se mezcla con
disolvente adicional y se calienta hasta que se derrita la cera de cafa. A esta
temperatura, la materia resinosa se separa de la cera y se elimina por
decantacion. La ligera capa que contiene la cera de cafa de azucar se somete a
calor, para eliminar todo el disolvente restante, lo que deja la cera de cafia de

azucar refinada.
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Tabla I. Composicién de la cera de cafia de azUcar semirrefinada

(teérica) a 67 °C

Componentes

Porcentaje (%)

Esteres

78-82

Acidos no grasos

14

Alcoholes

6-7

Hidrocarburos

3-5

Materia inorganica

0,5-1

Fuente: elaboracion propia.

Tabla Il. Hidrocarburos derivados de la cera de caia

IHybroCARBONS DErRIvED FROM CONSTITURNTS OF
Sucar CaneE CuricLe-Wax (Wr. PEr Ci

ENT.)
Alcohols Acid.
Natural ( from ( from
Carbon Hydro- -Alcohols saponifica- saponil
Number carbons tion) tion)
14, 15 ) b
16 2.9 A L y
17 L 5.4 Ics if 3 0.6
18 | (1‘.>’ J
19 .
20 J G4 1.2 —
21 0.4 0.5 —
22 0.4 1.9 —_
23 0.8 0.6 —
24 1.1 0.6 0.6 2.5 0.1 04
25 7.0 0.4 0.2 1.9 0.1 0.3
26 4.9 15.0 13.1 8.2 5.6 8.1
27 55.7 4.6 2.7 8.0 1.3 2.1
28 2.9 721 73.0 50.5 66.5 65.9
29 12.8 157 1.5 2.4 1-5 AR
30 2.2 3.5 63 8.1 3.6 10.7
31 1.4 0.9 1.9 1.0 1.0 2.2
32 —- 1.2 1.6 t.4 5.3 9
33 1.6 1.4 — -—
34 2:5 3.8 -, 2 |
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Continuacion de la tabla Il.

CONSTITUENTS OF SUGAR-CANE CuTticLE WAX
] Por ik [0 )\
Class Weight (°,) Class Weiirht ( Yo )
er 2.3 z. - o
Aldehydes 50 (approx.) Acids 15;% 7-3¢%
Alcohols 25-27 Hydrocarbons 8-9
* Yield ‘rom saponification, includes acids produced in Cannizzaro reaction,
Y Calculated from acid and saponification valu2s assuning average « hain-length of 28

Fuente: SOLIS, Pablo. Manual de caracterizacion y andlisis de drogas vegetales y productos

fitoterapéutico. p. 136.

2.3.4. Componentes de la cera de cafia de azucar (tedrico)

La cera de la cuticula de la cafia de azucar consiste en una cadena larga
de aldehidos, alcoholes, hidrocarburos y acidos (Lamberton y Redcliffe, 1960);
esta ha sido examinada de nuevo por cromatografia de gases para identificar y

estimar los componentes individuales.

Los aldehidos, alcoholes y &cidos son principalmente en cada caso el
namero par de carbonos, con el C2s como miembro predominante; pero también
estan presentes los carbonos impares homaologos. Los hidrocarburos pueden ser
pares e impares de carbono, pero con el nUmero impar de miembros y una mayor

cantidad de n-heptacosane como el mayor de hidrocarburos constituyentes.

2.3.5. Propiedades de la cafia de azucar

Las caracteristicas de la cera de cafia de azUcar son similares a las de otras
ceras vegetales naturales. La amplia variaciéon de las constantes se debe a
diversos grados de pureza, las cifras mas altas se refieren a la cera pura y
blanqueada.
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Tabla lll. Propiedades eléctricas de la cera de cafia

ELECTRICAL PrROPERTIES OF DARK HARD Sucar CANE
Waxges AND OTHER COMMERCIAL WAXES
4:C. Volume
Wax Fraguency D.electric Powver Conductivity—? Resistivity
k«|sec. Constant Factor mho-cm—1 ohm—cm
Louisiana 1.0 2.95 103 < 104 0.17 x<x 1010
Sugar Canec 7RG 2.87 124 < 104 1.5 1010
d 100.0 2.82 120 < 104 19 0 < 1010
6 < 1015
Cuban 1.0 2.65 96 x 104 0.14 <1010
Sugar Canc 75 2.61 118 > 10—4 1:3 > 1039
100.0 2.56 131 < 104 190 <1010
2 x 1035
» » kd
Carnauba No. 2, )
N.C g All 2.66-2.83 4.9 5.3 % 1012 60—120 < 1013
Candelil’a samples 2.38-2.49 6.0 6.4 x 1012 > 290 x 1013
Crude Montan measured 2.62-2.67 29.0- 31.0x 1012 = 29C x 1013
Crude Beeswax at 2.87-2.88 45.0 48.G>< 1012 5- 12 x 1013
Chinesc ! kcfs 2.04-2.98 125.0-137.0 x 1012 1—- 2 x 1013
Yellow Ceresin 2.16-2.24 <0.37 x 1012 > 290 >2 1013
Refined Paraffin 2.21-2.24 <0.37 x 1012 > 290 > 1033
! Kranz, Z. H. et ai., Australian 7. Chem., 13, 498-505 (1960).
* Initial values.

Fuente: SOLIS, Pablo. Manual de caracterizacion y andlisis de drogas vegetales y productos

fitoteperapéutico. p. 136.

2.3.6. Recuperacién y composicion

La cera cruda de cafia se extrae de la cachaza (lodos del jugo en la
clarificacion), desecho de la fabricacion de azucar crudo. La cachaza contiene
aproximadamente la mitad de la cera que lleva la cafa, y el volumen es tal que
la concentracion de cera alcanza su maximo en esta corriente. Se pueden
recuperar unos 900 gramos por tonelada de cafa, pero hay grandes diferencias
en el rendimiento de cera que se obtiene de diversas variedades de cafia y en

diferentes areas caferas.

Los disolventes que extraen cera de la cachaza obtienen también materias

oleosas y resinosas. Los hidrocarburos que se suelen utilizar para la extraccion
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de cera cruda son los alcoholes o cetonas, los cuales se hierven a baja
temperatura, Para la extraccion de cachazas humedas, se utiliza algun disolvente

insoluble en agua.

La cera cruda de la cafia de azucar contiene aceites y resinas procedentes
de las partes interiores de la cafia, ademéas de la cera cuticular. Los aceites
constan de triglicéridos, acidos grasos, esteroles y otras materias solubles en
grasa. Las resinas son polimeros de consistencia cérea que contienen complejos
metalicos formados durante la clarificacion del guarapo. La cera refinada contiene
aproximadamente un 55 % de esteres céreos, 8 % de &cidos libres, 10 % de

alcoholes, 25 % de cetonas y 2 % de hidrocarburos.

En la refinacién se elimina la fraccién oleaginosa y queda la cera dura, que
contiene las resinas. En algunos tipos comerciales de cera de cafia también se

eliminan las resinas que se extraen con disolventes.

2.3.7. Extraccion de la cera cruda

El problema de la extraccion de la cera cruda de cafia ha sido atacado en
varias formas. El proceso de Sweson es una extraccion liquido-liquido de las
cachazas a medida que salen de los filtros rotativos o filtros prensas. La cachaza
se mezcla con aguay se calienta. Esta mezcla de liquido y solidos en suspension
se somete a extraccion en contracorriente con un disolvente caliente tipo nafta.
El extractor consta de una serie de placas perforadas con aberturas
alternadamente anulares y centrales; un eje central rotativo dotado de aspas
agita cada placa. La nafta asciende en contracorriente a través de las placas
perforadas, y la cachaza en suspension se mueve en cada placa y cae de una a

otra por los huecos centrales y anulares, alternadamente.
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Después de pasar por el extractor, la cachaza entra en un segundo extractor
gue contiene vapor ascendente en vez de disolvente. El vapor extrae el disolvente
gue ha sido arrastrado por la cachaza. La cachaza agotada de cera y disolvente
es desechada. El disolvente, al salir del extractor, contiene cera de cafia, aceites
y una mezcla de cera cruda derretida que se vierte en recipientes donde se
solidifica.

Todos los demas procesos comerciales para la recuperacion de cera cruda
de cafia son sistemas en relacion sélido-liquido con funcionamiento discontinuo
posterior a la eliminacion de la mayor parte del agua que contiene la cachaza,
mediante secado con aire. Una fabrica de cera trabajo de este modo durante
algunos afios en Queensland, Australia y mas recientemente Merz Pharma
patentd un proceso en el cual la cachaza, relativamente seca, se somete primero
a la extraccion por un disolvente frio que separa la fraccion oleosa blanda, y
después, con un disolvente caliente se extrae la cera dura. En general la

desecacion de la cachaza al aire tiene efecto perjudicial sobre la cera extraida.

La cera cruda de cafa, tal como se extrae de la cachaza fresca, es un sélido
céreo blando de color verde oscuro que posee un olor fuerte y caracteristico. La
cera cruda contiene aproximadamente 45 % de cera, 35 % de aceites y 20 % de
resinas. El intervalo de puntos de fusion de la cera cruda depende del contenido
de aceites, pero generalmente es de 130 - 150 °F (54,4 - 65,6 °C); el indice de
acidez es de 15 a 25; el indice de saponificacién es de 80 a 110; el indice de

yodo es de 50 a 70, y el contenido de cenizas es inferior al 3 %.

2.3.8. Refinado de ceras de cana

La cera cruda de cafia tiene poco valor como cera, y necesita ser refinada

para que de ella se puedan obtener productos utiles. Entre los disolventes y
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mezclas de disolventes propuestos para el fraccionamiento de la cera cruda de

cafia, la acetona y el isopropanol son muy utiles.

La Unica refineria industrial de cera cruda de cafia que existe esta en
Gramercy, L. A., y en ella se estan fabricando varios productos de la cera de
cafia. En esta refineria se usa acetona para eliminar de la cera cruda, el aceite y
la resina. Primero se lixivia con acetona caliente a presion para disolver la cera 'y

dejar como residuo la resina.

El aceite de cafia que se recupera en el proceso de refinacién es un liquido
verde oscuro que se utiliza como lubricante en la metalurgia y como fuente de
esteroles y otras sustancias quimicas. La resina de cafia que queda en el proceso
de refinacion es un soélido negro y desmenuzable, termoplastico, y se utiliza en
formulaciones impermeabilizantes para la impregnacion de maderas, y en el

proceso de fabricacién de caucho comercial.

2.3.9. Ceras comerciales de la cafia de azlcar

Las ceras refinadas de cafia se someten a tratamientos quimicos a fin de
conseguir determinadas propiedades para aplicaciones especiales. Se dispone
de tres tipos principales: una cera de color canela claro para pastas de pulimento
y otras aplicaciones en las que se desea una cera vegetal dura de color claro;
una cera parda oscura, propia para pulimentos a base de emulsiones acuosas y
otras aplicaciones, y una cera negra que se recomienda para la fabricacién de
tintas de papel carbon, porque facilita la dispersion de los pigmentos y endurece
la tinta solidificada.
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2.4. Oleorresinas

Las oleorresinas son extractos de naturaleza oleosa, obtenidos de especies
o diferentes plantas que proporcionan a los productos color o sabor. Presentan
multiples ventajas de manejo, dosificacion, estandarizacion, almacenamiento y
control microbiol6gico contra el producto en polvo. Se obtienen de especies por
medio de una extraccion con disolventes organicos que después se eliminan por
destilacién; el producto resultante es un liquido que contiene una mezcla de los
compuestos volétiles y no volatiles de la materia prima, aun cuando no se extraen

todos los responsables del aroma.

Las oleorresinas son muy viscosas Yy coloreadas y se usan en
concentraciones muy bajas, normalmente de 5 % a 10 % con respecto a la

especie de donde se extraen.

Se componen principalmente de aceite esencial, resinas organicas solubles
y otros materiales relacionados con la especie original como &cidos grasosos no

volatiles.

La cantidad de aceite graso presente depende de la materia prima, asi como
del tipo de solvente utilizado. Los compuestos no volatiles, como los que
contribuyen al olor fuerte y picante de la pimienta negra, son igual de importantes
gue los aceites esenciales volatiles, si lo que se desea es un sabor completo a

pimienta negra.
Los compuestos deben estar en la misma proporcion en que estan en la

especie original. Las resinas y los aceites grasos actlan como conectores

naturales de los compuestos mas volatiles del aceite esencial.
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Las oleorresinas estan formadas por los siguientes compuestos:

. Esteres: principalmente acido benzoico, acético, salicilico y cinamico.
o Alcoholes: linalol, geraniol, cirtronelol, terpinol mentol y borneol.
o Aldehidos: citral, citronela, bezaldehido, cinamaldehido, aldehido

cuminico y vainilla.

o Acidos: benzoico, cinamico, miristico e isovalérico, todos en estado libre.
o Fenoles: eugenol, timol y carvacrol.
o Cetonas: carvona, mentona, pulegona, irona, fenchona, tujona, alcanfor,

metilnonil cetona y metil heptenona.

o Eteres: cifielo, éter interno (eucaliptol), acetol y safrol.

o Lactosas: cumarina.

o Terpenos: canfeno, pineno, limoneno, felandreno y cedreno.
o Hidrocarburos: cimeno y estireno (feniletileno).

2.5. Aceites fijos

Aceite vegetal que se obtiene de ciertas plantas y que, a diferencia de los

aceites esenciales, son grasos, densos y no volatiles.

2.6. Lipidos

Los lipidos incluyen grasas, aceites, ceras y compuestos relacionados.

2.6.1. Definicién

Los lipidos son un grupo heterogéneo de compuestos emparentados real o

potencialmente, con los acidos grasos. Poseen la propiedad comun de ser
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relativamente insolubles en agua y solubles en solventes no polares como el éter,

cloroformo y el benceno.

Los lipidos son constituyentes importantes en la alimentacion, no solo por
su elevado valor energético, sino también por las vitaminas liposolubles y los

acidos grasos esenciales contenidos en la grasa de los alimentos naturales.

En el cuerpo, las grasas sirven como una fuente eficiente de energia directa,
y potencialmente, cuando estan almacenadas en el tejido adiposo. Sirven como
aislante térmico en los tejidos subcutdneos y alrededor de ciertos érganos; los
lipidos no polares actian como aislantes eléctricos que permiten la propagacion

rapida de las ondas despolarizantes a lo largo de los nervios mielinizados.

El contenido de lipidos en el tejido nervioso es particularmente alto. Los
lipidos y proteinas combinados (lipoproteinas) son constituyentes celulares
importantes que se encuentran en la membrana celular y en las mitocondrias. y
sirven también como medios para transportar lipidos en la sangre. El
conocimiento de la bioquimica de los lipidos es importante para la comprension
de muchas areas biomédicas de interés, por ejemplo, obesidad, arteriosclerosis

y la funcién de varios acidos grasos poliinsaturados en la nutricién y la salud.

2.6.2. Propiedades

Las propiedades pueden ser fisicas y quimicas.

2.6.2.1. Fisicas

Son sustancias untosas al tacto; tienen brillo graso; son menos densas que

el agua y malas conductoras del calor.
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2.6.2.2. Quimicas

o Reaccion de esterificacion: el grupo &cido de los acidos grasos va a
reaccionar con los alcoholes para formar ésteres y agua.

o Reacciones de saponificacion: como se ha dicho anteriormente, con bases
fuertes como la sosa (NaOH) o la potasa (KOH), se obtienen las
correspondientes sales sodicas o potasicas del acido graso que reciben el

nombre de jabones.

2.6.3. Funciones

La funcién principal de los lipidos es proteger a las células de cualquier

ataque.

2.6.3.1. Funciones en los seres vivos

Los lipidos desempefian importantes funciones en los seres vivos. Estas

son, entre otras, las siguientes:

2.6.3.1.1. Estructural

Son componentes fundamentales de las membranas celulares.

2.6.3.1.2. Energética

Al ser moléculas poco oxidadas sirven de reserva energeética, pues

proporcionan una gran cantidad de energia; la oxidacion de un gramo de grasa
libera 9,4 kcal, mas del doble que la que se consigue.
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2.6.3.1.3. Protectora
Las ceras impermeabilizan las paredes celulares de los vegetales y de las
bacterias y tienen también funciones protectoras en los insectos y en los
vertebrados.
2.6.3.1.4. Transportadora
Sirven de transportadores de sustancias en los medios organicos.

2.6.3.1.5. Reguladora de la temperatura

También sirven para regular la temperatura, por ejemplo, las capas de grasa

de los mamiferos acuaticos de los mares de aguas muy frias.

2.6.3.1.6. Reguladora de metabolismo

Contribuyen al normal funcionamiento del organismo. Desempefian esta
funcién las vitaminas (A, D, K, E). Las hormonas sexuales vy las de la corteza

suprarrenal también son lipidos.

2.6.4. Acidos grasos (lipidos saponificables)

Como ya se ha mencionado, los acidos grasos son acidos carboxilicos de
cadena larga, que se hallan normalmente formando parte de otros lipidos, casi
siempre por medio de enlaces éster, y rara vez amida. Segun la naturaleza de la
cadena carbonada, los acidos grasos pueden ser: saturados, insaturados,
lineales, ramificados y aliciclicos.
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Los mas abundantes son, con gran diferencia, los acidos grasos lineales
con numero par de atomos de carbono, generalmente superior a 12 e inferior a
24. Asi, por ejemplo, el acido palmitico, lineal, saturado, de 16 atomos de
carbono, es quiza el mas universalmente extendido, junto con su homologo de
18 carbonos, el acido estearico. También son frecuentes las cadenas insaturadas
con enlaces dobles en cis, como el oleico, 9-octadecenoico, o el linoleico, 9,12-
octadecadienoico. Algunos lipidos integrantes de membranas poseen acidos

grasos muy insaturados como el araquidonicoy el 5, 8, 11, 14-eicosatetraenoico.

Una nomenclatura abreviada, muy util para designar acidos grasos es la
gue emplea una C mayuscula seguida de numeros, separados por puntos, que
indican respectivamente el niumero de carbonos y el de dobles enlaces. La
posicion de los dobles enlaces se indica como superindices del segundo nimero.
Asi, por ejemplo, el mencionado araquidénico seria C20:45811.14,

Muchos procesos fisiolégicos dependen del grado de fluidez de los lipidos
de las membranas. Esta fluidez, a su vez, esta vinculada al punto de fusion de
los acidos grasos integrantes. En efecto, los acidos grasos saturados, en estado
sélido, adoptan la conformacion alternada todo-anti, que da un maximo de

simetria al cristal, por lo que los puntos de fusion son elevados (C18:0; 72°).

La simetria no es tan perfecta en los acidos de numero impar, y los puntos
de fusion son algo mas bajos, asi (C17:0; 62°y 19:0; 69°). Los dobles enlaces en
trans distorsionan poco la simetria cristalina, mientras que los dobles enlaces en
cis producen alteraciones importantes; o que se refleja en los puntos de fusion

citados en la tabla Il.

Por ultimo, se menciona la asimetria originada por los sustituyentes

laterales, como se deduce del bajo punto de fusion del acido tuberculosteéarico
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(11°). Los &cidos carboxilicos presentan solubilidad decreciente en agua al
aumentar la longitud de la cadena carbonada, de manera que a partir de C 12:0

son practicamente insolubles.

El pH de los &cidos grasos se sita en torno a 4,8. Por ello, en medio
alcalino, la disociacion es completa. Las sales de los &cidos grasos se llaman
jabones, y debido a la polaridad del anion carboxilato tienen un fuerte caracter
anfipatico, y son muy miscibles con el agua, especialmente los jabones de
metales alcalinos. En general, los jabones adoptan en medio acuoso estructuras
micelares en equilibrio, con formas libres. Las grandes micelas esféricas pueden
incluir en su interior grasas neutras, por lo que los jabones tienen poder

detergente.

Los acidos grasos insaturados manifiestan las propiedades inherentes al
doble enlace. Por ejemplo, la adicion de hidrégeno permite el endurecimiento de
las grasas, es decir, la conversidbn de aceites en margaritas. También es
susceptible el doble enlace de autoxidacion por el oxigeno del aire. Es una
reaccion espontanea en la que se producen radicales peroxido que se
descomponen, dando ruptura de la cadena carbonada y formacién de aldehidos.
Este es el origen del enranciamiento de las grasas. La determinacion analitica de
los acidos grasos se lleva a cabo por cromatografia en fase gaseosa, previa
formacion de sus ésteres metilicos, mas volatiles y mas inertes que los acidos

libres.
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Figura 10. Miscibilidad de anidn carboxilato con el agua para formar
un jabon con poder detergente

Agua

: C\??&"P

Fuente: CUTZ, Luis. Determinacion de la pérdida de azucar por exceso de lavado en una

centrifuga semiautomética 1,22 m x 0,76 m Ingenio Trinidad. p. 52.

Tabla IV. Principales acidos grasos

Los principales 4cidos grasos
Nombre trivial Atomos de carbono Dobles enlaces Punto de fusién
Saturados
Laurico 12 - 442
Miristico 14 - 54,0
Palmatico 16 - 63,0
Estearico 18 - 69,6
Araquidico 20 - 76,5
Lignocérico 24 - 86,0
Insaturados
Palmitolético 16 1 -0,5
Oleico 18 1 13,4
Linoieico 18 2 -3,0
Linoiénico 18 3 -11,0
Araquidénico 20 4 -49,5

Fuente: CUTZ, Luis. Determinacion de la pérdida de azlcar por exceso de lavado en una

centrifuga semiautoméatica 1,22 m x 0,76 m en Ingenio Trinidad. p. 54.
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2.6.5. Lipidos relacionados con acidos grasos

En este apartado se incluyen los lipidos que, por hidrdlisis, liberan acidos

grasos o productos emparentados metabodlicamente con ellos.

2.6.5.1. Alcoholes superiores y ceras

Por reduccion de los acidos grasos se obtienen alcoholes monohidroxilicos
de cadena larga. Asi, del acido palmitico se obtiene el hexadecanol (para los
alcoholes y aldehidos grasos se adopta preferentemente la nomenclatura
sistematica sobre la que hacia referencia al acido graso de origen: hexadecanol

en lugar de alcohol palmitilico o cetilico).

Los alcoholes superiores se encuentran en la naturaleza formando éteres
con glicerol o ésteres con acidos grasos. Estos ésteres se llaman ceras, y dan su
caracter hidrofébico a tegumentos de animales y plantas. Algunas otras ceras de

interés bioldgico seran tratadas en relacion con los lipidos esteroideos.

2.6.5.2. Glicéridos simples

Son lipidos que constan de acidos, aldehidos o alcoholes grasos y glicerol.
Con gran diferencia, los mas abundantes contienen acidos grasos unidos al
glicerol por enlaces éster. Segun el nimero de hidroxilos sustituidos en el glicerol
se distinguen los monoacilgliceroles (escasos), diacilgliceroles (mas frecuentes)
y triacilgliceroles (los mas abundantes). Los acidos grasos esterificados con un
glicerol pueden ser iguales entre si, aunque lo mas comun es que sean
diferentes. Los aceites y grasas naturales estan compuestos basicamente por
mezclas complejas de triaclilgliceroles, con cantidades menores de otros lipidos.
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Los aceites y grasas se diferencian solo por sus propiedades fisicas: se
consideran grasas las mezclas lipidicas que permanecen soélidas a la temperatura
ambiente, y aceites las que, en las mismas condiciones, se hallan en estado
liquido. Ya quedd sefalado que la fluidez de una mezcla lipidica viene

determinada por la naturaleza de los &cidos grasos integrantes.

La nomenclatura de los glicéricos requiere numerar los carbonos del
glicerol. En C2 no hay ambigledad, pero si en C1y C3. En efecto, estos carbonos
aparecen como equivalentes. Pero basta que exista un sustituyente en uno de
ellos, o dos sustituyentes no idénticos, para que desaparezca el plano de simetria
y, en consecuencia, se dé la posibilidad de que existan isbmeros enantiomorfos.
Se ha convenido representar el carbono 2 del glicerol, segun la convencion de
Fischer, con el hidroxilo hacia la izquierda. El carbono superior recibe el nimero
1, y el inferior el 3. Asi se pueden nombrar, por ejemplo, los glicéridos simples,
asignando un numero inequivoco a cada sustituyente del glicerol, como es el

caso del 1-palmitil-2-oleil-3estearilglicerol.

Figura 11. Ejemplo de un R-triacilglicerol

Fuente: CUTZ, Luis. Determinacion de la pérdida de azucar por exceso de lavado en una

centrifuga semiautomatica 1,22 m x 0,76 m en Ingenio Trinidad. p. 53.
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En determinadas fuentes naturales se hallan glicéridos integrados por
aldehidos o alcoholes grasos: los aldehidos, en forma endlica, se unen por
enlaces alk-1-enil éter, y los alcoholes, por enlaces éter. Es facil distinguir los tres
tipos de enlace por su distinta susceptibilidad a la hidrolisis, Asi, los enlaces éster
de los &cidos grasos con el glicerol son muy sensibles a la hidrdlisis alcalina; los
enlaces alkenil éter resisten la hidrélisis alcalina, pero se hidrolizan facilmente en

medio acido; por ultimo, los enlaces éter no son susceptibles de hidrolisis.

Las membranas de reticulo sarcopldsmico contienen considerable
proporcion de enlaces alkenil éter en sus lipidos. Los enlaces éter abundan
extraordinariamente, quiza por su resistencia a la hidrdlisis, en bacterias

termofilas.

2.6.5.3. Fosfoglicéridos

Son lipidos mas polares que los glicéridos simples porque contienen
algunos componentes hidrofilicos. La estructura de la molécula es tal que se
distinguen una parte hidrofilica y otra hidrofébica, bien diferenciadas. Ademéas de
este caracter antipatico, en la parte polar pueden coexistir la carga eléctrica
negativa del fosférico y la carga positiva de un amonio total o parcialmente
sustituido, constituyendo un ion eléctrico mixto (+-) o zwitter ion. Debido a esta
estructura doblemente bipolar, los fosfoglicéridos en medio acuoso forman

espontaneamente dispersiones coloidales altamente organizadas.

Los fosfoglicéridos son los lipidos caracteristicos de las membranas
bioldgicas, y constan de un 1,2-diacilglicerol cuyo —OH en C3 se halla esterificado
con un &cido fosforico. Esta estructura fundamental recibe el nombre de acido

fosfatidico.
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Ocasionalmente el radical acilo en posicion 1 de un fosfoglicérido esta
sustituido por un radical alkilo o alk-1-enilo, con lo que se originan,
respectivamente, los monoalkilmonoacilfosfoglicéridos y
monoalkenilmonoacilfosfoglicéridos, o plasmalégenos. Los fosfoglicéricos, por

liberacién de un acido graso, dan origen a los llamados lisofosfoglicéridos.

El acido fosfatidico existe libre en la naturaleza, pero, en general, su grupo
fosforico suele unirse mediante un segundo enlace éster, con funciones alcohol,
pertenecientes a moléculas hidrofilicas, a menudo bases nitrogenadas, dando
origen a las distintas clases de fosfoglicéridos que se detallan en la tabla I.

Los fosfoglicéridos, como los demas lipidos, son solubles en disolventes
organicos (éter, cloroformo, entre otros) aunque se distinguen de los lipidos
menos polares por su escasa solubilidad en acetona fria, lo que permite su

precipitacion selectiva.

Para la separacion de las distintas clases de fosfolipidos entre si, como, en
general, para separar mezclas lipidicas, se recurre a la cromatografia en fase
gaseosa, la cual permite estudiar la distribucion especifica de acidos grasos en

cada clase de fosfoglicérido.
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Figura 12.

Estructura de los fosfoglicéridos

i Naturaleza de

Clase de fosfolipido

Férmula general de un fosfoglicérido (los &acidos grasos son variables)
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uno o mas fosfatos esteri-
ficados con el inositol (C4,
Cs )

Fuente: CUTZ, Luis. Determinacion de la pérdida de azlcar por exceso de lavado en una

centrifuga semiautomatica 1,22 m x 0,76 m en Ingenio Trinidad. p. 53.

2.6.5.4.

Los fosfoesfingolipidos son esfingolipidos con un grupo fosfato; tienen una
arquitectura molecular y propiedades similares a los fosfoglicéridos. No obstante,
no contienen glicerol, sino esfingosina, un aminoalcohol de cadena larga al que

se une un acido graso, conjunto conocido con el nombre de ceramida; a dicho
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http://es.wikipedia.org/wiki/Esfingol%C3%ADpido
http://es.wikipedia.org/wiki/Esfingosina
http://es.wikipedia.org/wiki/Ceramida

conjunto se le une un grupo fosfato y a este un aminoalcohol; el mas abundante
es la esfingomielina, en la que el acido graso es el acido lignocérico y el
aminoalcohol la colina; es el componente principal de la vaina de mielina que

recubre los axones de las neuronas.

2.6.5.5. Esfingenina, cerdmidos y

esfingofosfolipidos

En algunos lipidos que contienen estructuras analogas a los diacilgliceroles,
una de las cadenas apolares no procede de un acido graso, o derivado suyo por
reduccion, sino que forma parte de la llamada esfingenina (tradicionalmente
esfingosina), que quimicamente corresponde al trans-(2S,3R)-2-amino-
octadeca-4-en-1,3-diol. Se comprueba facilmente que esta molécula anfipatica
tiene gran analogia estructural con un monoacilglicerol, pues una larga cadena
hidrofébica de quince carbonos esta unida a un extremo polar de tres carbonos,

con dos funciones hidroxilo y una amina.

En la naturaleza, la esfingenina se presenta unida a un acido graso
mediante un enlace amida. Esta estructura se conoce con el nombre de
ceramido, y su analogia formal con un diacilglicerol es manifiesta, pues contiene
dos cadenas hidrofébicas largas y un residuo polar tricarbonado, analogo al

glicerol.

El nombre de ceramido alude a la analogia quimica con las ceras
(acido+alcohol superior, en enlace éster), que en este caso es propiamente:

acido+aminoalcohol superior, en enlace amida.

Ademas de la esfingenina, se conocen algunos analogos estructurales,

como la esfinganina, analogo saturado; la eicosiesfingenina, analogo de veinte
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carbonos, o la fitoesfinganina, derivado saturado e hidroxilado en C4, entre otros.
Las diversas esfingeninas en forma ceramido se encuentran formando parte de
lipidos de las membranas bioldgicas. Son especialmente abundantes en la
membrana de las células Schwann que forman las vainas de mielina. Los lipidos

que contienen ceramidos se pueden clasificar en dos grupos:

. Esfingofosfolipidos

o Esfingoglicolipidos

Los esfingofosfolipidos mas abundantes son anélogos estructurales de la
fosfatidilcolina y fosfatidiletanolamina, y reciben por su localizacion el nombre
geneérico de esfingomielinas (ceramidofosforilcolina 0
ceramidofosforiletanolamina). Los esfingofosfolipidos tienen propiedades fisicas
y quimicas muy similares a los fosfoglicéridos correspondientes. Los
esfingoglicolipidos merecen capitulo aparte por su complejidad estructural.

2.6.5.6. Esfingoglicolipidos

Son lipidos complejos formados por un cerdmido y un mono u oligosacarido,
unidos por enlace glicosidico. El ceramido suele contener un acido graso de
cadena muy larga, como lignocérico, nervénico o cerebronico. Los

esfingoglicolipidos se suelen clasificar en cerebrosidos y gangliésidos.

Los cerebrdsidos mas frecuentes contienen una molécula de galactosa o
glucosa, unida al alcohol primario del cerdmido por un enlace B-glicosidico. Otras
veces contienen oligosacaridos formados por varias moléculas de hexosa
(excepcionalmente hexosamina) en secuencia lineal. Por hidrolisis del enlace
amida de los cerebrosidos se obtienen las Illamadas psicosinas (B-

esfingosilglicésidos).

51



En el cerebro se encuentran a veces cerebrésidos esterificados con acido
sulfarico en la posicién 3 de la hexosa, dando origen a los sulfatidos o sulfolipidos.
Los gangliésidos son esfingoglicolipidos que contienen acidos sialicos en su
molécula. Los gangliosidos son moléculas heterogéneas y complejas. A menudo
la fraccion glicidica se presenta ramificada; las estructuras varian segun la fuente

de lipidos.

2.6.5.7. Prostaglandinas

Una clase de lipidos, emparentada metabdlicamente con los acidos grasos,
es la de las prostaglandinas. Quimicamente se consideran derivados de un
hipotético acido prostanoico, de 20 atomos de carbono, con un anillo pentagonal
entre C8 y C12.

Las prostaglandinas se encuentran en cantidades cataliticas en numerosos
tejidos animales, donde son sintetizadas a partir de acidos grasos
poliinsaturados, que, a su vez, provienen obligatoriamente de la dieta. Su papel

fisiolégico parece relacionado con la accién hormonal.

2.6.6. Lipidos no relacionados con acidos grasos (no

saponificables)

Se trata de un grupo heterogéneo de biomoléculas que se encuentran en
mayor o menor cantidad en todos los seres vivos, y a veces poseen gran actividad

biolégica como es el caso de las hormonas esteroideas.

Son lipidos en general poco polares, en lo que se asemejan a los
triacilgliceroles, y, como ellos, no precipitan con la acetona fria. Unos se pueden

considerar derivados por condensacion del isopreno (lipidos isoprenoides).
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Los lipidos isoprenoides se pueden dividir, con fines didacticos, en tres
grupos: terpenoides, carotenoides y esteroides. Existen otros lipidos no
relacionados con &cidos grasos, que no estan emparentados estructuralmente

con el isopreno. Entre estos se incluyen los hidrocarburos y los lipidos pirrélicos.

2.6.6.1. Terpenoides

Suelen incluirse en este grupo moléculas formadas por condensacion de
unas pocas unidades de isopreno. Son frecuentes en los aceites esenciales de
plantas. Quimicamente, la mayoria son hidrocarburos (pineno, limoneno,

cannabinoides), aunque algunos contienen funciones oxidadas (alcanfor).

A este Ultimo grupo pertenecen algunos terpenoides de interés fisioldgico
por su caracter de vitaminas o coenzimas como el retinol (vitamina A), el a-

tocoferol (vitamina E), la vitamina K y el coenzima Q.

Figura 13. B-caroteno (provitamina A)

Fuente: RAIMBAULT, Maurice. Impacto de la microbiologia en la fabricacion del aztcar. p. 194.
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Figura 14. a-tocoferol (vitamina E)

CHa
HsC

Hao

HO CHs

Fuente: RAIMBAULT, Maurice. Impacto de la microbiologia en la fabricacion del azicar. p. 194.

2.6.6.2. Carotenoides

Son derivados octaprenoides que constituyen multitud de pigmentos
vegetales, como los de la zanahoria (B-caroteno) o el tomate (cantaxantina). El
B-caroteno es un precursor de la vitamina A. En los animales, los carotenoides
se almacenan en el paniculo adiposo, con lo que la piel queda coloreada. Por
ello, la cantaxantina se utiliza como cosmético, bronceador, de administracion
oral. La luteina (3,3’-dihidroxi-a-caroteno) da su color amarillo caracteristico al
cuerpo luteo del ovario, y se encuentra también en muchas fuentes de origen

vegetal.
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2.6.6.3. Esteroides

Son lipidos isoprenoides relacionados estructuralmente con el anillo
ciclopentanoperhidrofenantreno, llamado también esterado. Los esteroides
contienen esta estructura fundamental en diversos grados de dehidrogenacion, y
con diversas cadenas laterales y grupos funcionales sustituyentes (hidroxilo, oxo
y carboxilo). La existencia de cuatro anillos condensados determina mdultiples
posibilidades de isomeria cis-trans, como se detallé en el caso mas sencillo de la
decalina. La actividad biolégica de estos compuestos estd muy vinculada a su
estructura espacial especifica.

Atendiendo a sus funciones biologicas se distinguen tres grupos
fundamentales de esteroides: esteroles, sales biliares y hormonas esteroideas.
La numeracion comun a todos estos anillos es la que se detalla en la molécula
de colesterol. Para facilitar la nomenclatura de los compuestos esteroideos, cada
grupo se suele considerar derivado de un hipotético hidrocarburo saturado, con
el numero de a&tomos de carbono propio de la serie: colestano (C27), de los
esteroles; colano (C24), de las sales biliares; pregnano (C21), androstano (C19)

y estrano (C18), de diversas familias de hormonas esteroideas.

2.6.6.4. Esteroles

Son los esteroides mas abundantes. Estructuralmente se derivan del
colestano. Se caracterizan por poseer al menos un grupo hidroxilo, situado en C3
y un minimo de 27 carbonos. Los mas importantes son el colesterol en el reino
animal, y el ergosterol en el vegetal. Los esteroles se hallan en las membranas
bioldgicas, modificando su fluidez de modo considerable. También se hallan en
los lipidos de reserva, frecuentemente esterificados a acidos grasos (ceras

esteroideas).
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Figura 15. Cera esteroidea

R — C~—0-— Colesterol

Fuente: RAIMBAULT, Maurice. Impacto de la microbiologia en la fabricacion del azlcar. p. 195.

Aungue estructuralmente no se trate de un esterol, se mencionara aqui el
colecalciferol (vitamina D3), que se produce por la irradiacion ultravioleta del
colesterol subcutaneo. El colesterol, por hidrogenacion de su doble enlace,
origina dos esteroles distintos, el colestanol y el coprostanol, que son estructuras
de referencia para la estereoisomeria de los esteroides. Asi, los cuatro anillos A,
B, C, D del colestanol determinan un plano que define los subespacios B y a. Por
convencion, el subespacio B es el que contiene el metilo 19, y cualquier
sustituyente en cis con este metilo llevara el prefijo . Lo contrario ocurre con el

subespacio a.

En el colestanol todos los anillos estan condensados en trans, es decir, que
la linea que une los carbonos 5-10-9-8-14-13 deja los sustituyentes libres
alternativamente en los subespacios a y . En el coprostanol, los anillos Ay B
estan condensados en cis, es decir que los sustituyentes 5 y 10 estdn ambos en
el subespacio . Para evitar ambigledades, las valencias en B se dibujan con
trazo continuo, y las valencias en a, con linea de puntos. Puede observarse que
en el colesterol, como en casi todos los esteroles, el hidroxilo en C-3 presenta

configuracion 3. El doble enlace 5-6 distorsiona la conformacion silla del anillo B.
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2.6.6.5. Acidos y sales biliares

Los acidos biliares son esteroides cuya estructura basica es el hidrocarburo
colano, de 24 atomos de carbono, con los anillos A 'y B en posicién cis. El acido
biliar mas importante es el cdlico (3a, 7a, 12a-trihidroxicolanico). También se
conoce el acido desoxicélico (3a, 12a-dihidroxicolanico), litocdlico (3a,
hidroxicolanico), entre otros. Aunque parezca paraddjico, las sales biliares no son
las sales de los acidos biliares. Los acidos biliares, por conjugacién con los
aminoacidos glicina o taurina, forman los correspondientes acidos glicocoélicos y

taurocolicos.

Las sales (sddicas, potasicas, entre otras) de estos acidos glicocdlicos y
taurocélicos son las llamadas sales biliares. La especial configuracion cis de los
anillos A-B divide a la molécula en dos partes, una superior hidrofébica y otra
inferior hidrofilica. Esta estructura anfipatica confiere a las moléculas de las sales
biliares su tipico caracter detergente, es decir, su capacidad de emulsionar

grasas.

2.6.6.6. Hormonas esteroideas

Un grupo importante de sustancias esteroideas se caracteriza por su
funcidbn hormonal, es decir, que son sustancias producidas por glandulas
endocrinas, que se distribuyen por el torrente sanguineo y ejercen funciones de

regulacion metabdlica en tejidos especificos.

Funcionalmente, se suelen distinguir cuatro familias de hormonas
esteroideas: dos derivadas del pregnano, de 21 atomos de carbono (gestagenos
y corticoides); una derivada del androstano, de 19 atomos de carbono

(andrégenos), y otra del estrano, de 18 carbonos (estrogenos).
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Los gestagenos son hormonas femeninas implicadas en el ciclo menstrual,
que adquieren particular importancia durante el embarazo; el mas caracteristico
es la progesterona (4-pregnen-3,20-diona). Los corticoides, segregados por la
corteza suprarrenal, son un grupo heterogéneo de hormonas, cuya accion
preferente tiene lugar, seguin su estructura, sobre el metabolismo hidrosalino o
sobre el de los glicidos. Se diferencia de los gestagenos por poseer un hidroxilo
en C-21.

El cortisol (11B, 17a, 21-trihidroxi-4-pregnen-3,20-diona) es un ejemplo de
corticoide con accioén preferente sobre el metabolismo glicidico. Los andrégenos
son las hormonas virilizantes; como ejemplo significativo en la especie humana
se puede citar la testosterona (17p-hidroxi-4-androsten-3-ona). Finalmente, los
estrogenos son hormonas femeninas, implicadas sobre todo en la primera fase

del ciclo menstrual; un estrégeno tipico es el estradiol (13,5-estratrien-3,178-diol).

2.6.6.7. Hidrocarburos

Algunos hidrocarburos de cadena lineal o ramificada suelen estar
presentes, formando mezclas complejas, en vegetales y levaduras; en estas
altimas, en proporcion de hasta el 10 % de su peso seco. Por ejemplo, con
formula molecular Ca4Hso, se han aislado tres hidrocarburos saturados:
tetracosano, 2-metiltricosano y 3-metiltricosano. El papel fisiolégico de los
hidrocarburos no es conocido, aunque probablemente constituyen sustancias de

reserva.

2.6.6.8. Lipidos pirrélicos

Los compuestos pirrdlicos se estudian cldsicamente como integrantes de

proteinas conjugadas, formando grupos prostéticos de hemoglobinas,
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citocromos, catalasa, entre otros, aunque por su nhaturaleza quimica y
caracteristicas de solubilidad pueden incluirse en el grupo de los lipidos. Se
distinguen compuestos mono y dipirrélicos, que apenas se encuentran libres,
porque son metabolitos intermedios, y compuestos tetrapirrolicos, de cadena

abierta y de cadena cerrada.

El grupo mas importante de compuestos tetrapirrélicos de cadena cerrada
lo constituyen las porfirinas. El anillo tetrapirrélico fundamental, porfina, es una
estructura plana, que contiene numerosos dobles enlaces conjugados, lo que

determina su caracteristico espectro de absorcion.

Las porfirinas son porfinas sustituidas, fundamentalmente en 8 posiciones,
dos en cada pirrol. Las porfirinas de mayor interés biolégico son las uroporfirinas,
coproporfirinas y, sobre todo, las protoporfirinas.

La protoporfirina IX puede originar un compuesto de coordinacion con Fe
llamado hemo. El hemo, con ligeras modificaciones es el grupo prostético de la
hemoglobina, mioglobina, citocromos, catalasas y peroxidasas. Las clorofilas
contienen una protoporfirina 1X modificada y magnesio en el centro del anillo,

ademas de una cadena isoprenoide (fitol).

Las porfirinas, por su caracter lipidico, se extraen de los tejidos por
tratamiento con disolventes organicos, sobre todo cloroformo, piridina y acetato
de etilo. Los nitrdgenos pirrélicos tienen cierto caracter basico, enmascarado por
su entorno apolar, y a valores bajos de pH pueden adicionar dos protones que
solubilizan el compuesto. La polaridad de las cadenas laterales modifica la
solubilidad de las porfirinas, como es el caso de las uroporfirinas, en que la
presencia de 8 grupos carboxilo las hace hidrosolubles.

59



El anillo porfirinico se elimina en forma de compuestos tetrapirrdlicos de
cadena abierta, como los pigmentos biliares, fundamentalmente bilirrubina y
biliverdina. Estos compuestos son especialmente apolares, de modo que, para
su transporte en el plasmay eliminacion por la orina, se asocian a proteinas como
los demas lipidos, o se conjugan con acido glucurpénico como los esteroides.
También son compuestos tetrapirrélicos de cadena abierta los pigmentos
fotosintéticos llamados ficobilinas: ficocianobilina y ficoeritrobilina, que

constituyen grupos prostéticos de proteinas especificas.
2.7. Marcha fitoquimica

Andlisis con el cual es posible la identificacion y determinacién de
estructuras presentes de los principales metabolitos secundarios como
alcaloides, flavonoides, esteroles, resinas y los anteriormente mencionados de la
familia de los lipidos.
2.8. Procesos de extracciéon sélido-liquido

La expresion extraccion solido-liqguido se aplica solamente a las
operaciones en que existe una fase sélida, y comprende, por tanto, a las
designadas frecuentemente con los términos de lixiviacion, percolacion, lavado y

agotamiento. La extraccion siempre tiene lugar en dos etapas:

o Contacto del disolvente con el sdlido a tratar, que cede el constituyente
soluble (soluto) al disolvente.

o Lavado o separacion de la disolucion del resto del solido.
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2.8.1. Escala de extraccién sélido-liquido

La escala de la extraccion solido-liquido puede ser de tres tipos:

o A nivel laboratorio
o A nivel planta piloto
o En planta industrial
2.8.2. Transferencia de masa en extraccién sélido-liquido

La extraccion sodlido-liquido o lixiviacion es un proceso de separacion
afectado por un fluido envuelto en la transferencia de solutos desde una matriz
de sdlido a un solvente dado. Es una técnica extensamente utilizada como
operacion unitaria para recuperar muchos componentes minerales, de alimentos
o de plantas. Ademas puede ser también utilizada para la exitosa eliminaciéon de

contaminantes o toxinas en algunos materiales.

La expresion solido-liquido tiende a ser inapropiada debido a que da la
impresion que la transferencia de masa ocurre en la interfase de un sélido seco
y una fase liquida; y, en casi todas las extracciones la difusion dentro del sélido
realizada por la fase liquida es el mecanismo predominante de transferencia de
masa. Desde un punto de vista de ingenieria quimica, el soluto en la lixiviacion
es usualmente referido como extracto y los solventes comunes mas utilizados

son, agua, hexano, acetato de etilo, etanol, metanol o mezclas etanol/agua.

Estos son utilizados debido a que en las plantas, las especies quimicas que
van a recuperarse estan mal definidas como ocurre en la extraccion fitoquimica
en las plantas. Durante la extraccion, la concentracion de soluto dentro del sélido

varia de un estado no estacionario a una condicion inestable.
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Ocurren varios pasos durante el periodo de la interaccion entre el soluto que

contiene el extracto soluble y el solvente efectivo de separacién, estos son:

o Entrada del solvente en la matriz del solido.
. Solubilizacién/degradacion de los componentes.
o Transporte de los extractos solubles al exterior del sélido de la matriz.
o Migracion de los solutos extractables de la superficie externa del solido a
la solucion.
o Separacion y descarga soluble y el sélido.
2.8.3. Proceso de lixiviacion

Lixiviacion es una operacién para separar los constituyentes solubles de un
solido inerte con un solvente. La separacion implica normalmente la disolucion
selectiva, con difusion o sin ella; pero en el caso extremo del lavado simple
consiste solo en el desplazamiento (con alguna mezcla) de un liquido intersticial
por otro, con el que es miscible. El constituyente soluble puede ser soélido o
liquido y estar incorporado, combinado quimicamente o adsorbido, o bien

mantenido mecanicamente, en la estructura porosa del material insoluble.

El sélido insoluble puede ser masico y poroso; con mayor frecuencia esta
constituido por particulas; estas pueden ser de poros abiertos, de celdas, con
paredes celulares selectivamente permeables o con superficies activadas. Es
habitual el excluir del estudio de la lixiviacion la elucion de solutos adsorbidos
superficialmente. Este proceso sera tratado, en lugar de ello, como un caso
especial de la operacion inversa, la adsorcion. Asimismo, se excluye el lavado de
tortas de filtros, ya sea in situ 0 mediante la formacion de una nueva suspension

y la refiltracion.
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La corriente de sélidos lixiviados y el liquido que le acompafia se denominan
lodos; en hidrometalurgia también se conoce como pulpa. El contenido en sélidos
de las corrientes es denominado, en algunas ocasiones, como marca (en
particular en los procesos de separacion de aceites). La corriente de liquido
contenido en la solucién lixiviada es el clarificado. Cuando abandona el proceso
de lixiviacién, tiene otros nombres opcionales: extracto, solucion, lixiviacion o

miscelado.

2.8.3.1. Mecanismo de lixiviacion

El mecanismo de la lixiviacion puede incluir una solucién fisica simple o la
disolucién facilitada por una reaccion quimica. La velocidad de transporte de
disolvente en la masa que se va a lixiviar o de la fraccién soluble en el disolvente
o de la solucion de extracto del material insoluble, o alguna combinacion de esas
velocidades, pueden ser importantes. Es posible que exista una resistencia
externa. Como el que una reaccion quimica puede afectar a la velocidad de la

lixiviacion.

Las corrientes de lodo y clarificado no son fases inmiscibles, sino corrientes
basadas en el mismo disolvente; el concepto de equilibrio en lixiviacion no es el
mismo que el que se aplica en otras separaciones de transferencia de materia.

Si el soluto no se adsorbe en el sélido inerte no existe equilibrio.

Solo se logra el equilibrio verdadero cuando todo el soluto se disuelve y se
distribuye de forma uniforme en todo el disolvente, tanto en la corriente de lodos
como en la de clarificacion (o cuando el disolvente se satura uniformemente con
el soluto; situacién que nunca se presenta en un equipo de extraccion disefiado

de forma adecuada).
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La interpretacion préactica del equilibrio de lixiviacion es el estado en que las
corrientes de lodos y clarificado tienen la misma composicién. En un diagrama
x-y, la linea de equilibrio es una recta que pasa a través del origen con una
pendiente de valor unidad. Es costumbre calcular el nimero de etapas ideales
(de equilibrio) requeridas para una lixiviacion determinada y ajustar dicho numero
por medio de la aplicacién de un factor de eficacia de etapa, aunque si se

conocen, pueden aplicarse eficacias locales etapa a etapa.

Sin embargo, y por lo general, no resulta sencillo establecer una eficiencia
de etapa o un valor de eficacia global ni un indice de la velocidad de lixiviacién
(es decir, un coeficiente general) sin probar los modelos a pequefia escala de los
aparatos. De hecho, los resultados de dichas pruebas tienen que escalarse en
forma empirica, sin una evaluacioén explicita de los indices de velocidad o de

cuasi-equilibrio.

2.8.3.2. Métodos de operacion

Los equipos de lixiviacion se distinguen por el ciclo de operacion
(intermitente, continuo o intermitente de cargas multiples), por la direccion de las
diferentes corrientes (concurrente, a contracorriente o flujo hibrido), por el nUmero
de etapas (una unica etapa, etapas multiples o etapa diferencial) y por método
de contacto (percolacion por pulverizacion o inmersion y dispersion de soélidos).
En general, los anteriores descriptores catalogan cuatro categorias y deben
consignarse para el establecimiento completo de un sistema de lixiviacién (por
ejemplo, el extractor tipo Bollman es un percolador continuo, con etapas multiples

con pulverizacion y flujo hibrido).

Sea cual fuere el mecanismo y método de operacion, resulta evidente que

el proceso de la lixiviacion estara favorecido por el aumento de la superficie por
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unidad de volumen de sélidos que se deben lixiviar y por la disminucién de las
distancias, en sentido radial, que se deben atravesar al interior de los sélidos; la
disminucién del tamafio de las particulas contribuye a ambas cosas. Por otra
parte, los solidos finos provocan una velocidad lenta de percolacion, dificultan la
separacion de sélidos y producen un sélido de mala calidad. Estas caracteristicas
establecen las bases para un tamafio 6ptimo de particulas.

Es a través de la clasificacion mediante el tipo de contacto que se dan las

dos categorias principales en las que se divide el equipo de lixiviacion:

o Los que realizan la lixiviacion por percolacion.
o Aquellos en que las particulas solidas se dispersan en un liquido vy,

posteriormente, se separan de él.

En cada una de esas clases existen unidades continuas y por cargas. Los
materiales que se desintegran durante la lixiviacién se tratan en los equipos de

segunda clase.

2.8.4. Naturaleza del material

Al momento de elegir un material como fuente de un compuesto extractable
de interés, es necesario primeramente hacer esta seleccion con base en la
cantidad del compuesto que se va a extraer del material, pues es importante que

lo contenga en cantidades considerables.

2.8.4.1. Sustancias biologicas

En la industria de procesos bioldgicos y alimenticios, muchos productos se

separan de sus estructuras originales mediante lixiviacion. Por ejemplo el aztcar
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se separa por lixiviacion de la remolacha con agua caliente; los aceites vegetales
se recuperan a partir de semillas como las de soya, ricino, girasol y algodon,
mediante lixiviacidon con disolventes organicos; en el caso de los materiales
vegetales, los compuestos asociados a azucares (agliconas) seran extraidos en

cantidades considerables conjuntamente con el compuesto deseado.

2.8.4.2. Materiales inorganicos y organicos

Los procesos de lixiviacion son de uso comun en la industria metalargica.
Los metales Utiles suelen encontrarse en mezclas con grandes cantidades de
constituyentes indeseables y la lixiviacidon permite extraerlos en forma de sales

solubles.

2.8.4.3. Preparacion del sélido

El éxito de una lixiviacion y la técnica que se va a utilizar dependen con

mucha frecuencia de cualquier tratamiento anterior que se le pueda dar al solido.

La preparacion del sélido depende en alto grado de la proporcion del
constituyente soluble presente, de su distribucion en el material sélido original y
de la naturaleza del sdlido, que puede estar constituido por células vegetales;
también puede ocurrir que el material soluble esté totalmente rodeado por una

matriz de materia insoluble y del tamafio de particula original.

En algunos casos, las pequeias particulas del material soluble estan
completamente rodeadas de una matriz de material insoluble. Entonces, el
disolvente se debe difundir hacia el interior para ponerse en contacto y disolver
el material soluble y después difundirse hacia el exterior, antes de lograr una

separacion.
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En muchos casos, la trituracion y molienda de estos sélidos acelerara
bastante la accion de lixiviacion, porque las porciones solubles son entonces mas
accesibles al disolvente, aumentando asi la velocidad de lixiviacion, pero cuando
la sustancia soluble esta distribuida mas o menos uniformemente en todo el
solido, aun en solucion del soélido, la accion de lixiviacion puede proporcionar
canales para el paso del disolvente fresco, por lo cual se puede prescindir de una
molienda muy fina. La molienda de las particulas es innecesaria cuando el
material soluble esta disuelto en una solucién adherida al solido. Entonces se

puede emplear un simple lavado similar al de precipitados quimicos.

2.8.5. Velocidad de lixiviacion

En la lixiviacion de materiales solubles del interior de una particula por
accion de un disolvente, el proceso general consiste en los siguientes pasos: el
disolvente se transfiere del volumen de solucién a la superficie del sélido.
Después, dicho disolvente penetra o se difunde en el sélido. El soluto se disuelve
en el disolvente, y se difunde a través de la mezcla de sélido y disolvente hasta
la superficie de la particula. Finalmente, el soluto se transfiere a la solucion
general. Los numerosos fendbmenos que se presentan en este proceso hacen

poco practico y casi imposible aplicar una teoria definida a la accion de lixiviacion.

En general, la velocidad de transferencia del disolvente de la solucion
general hasta la superficie del solido es bastante rapida, y la velocidad hacia el
interior del sélido puede ser rapida o lenta. Sin embargo, en la mayoria de los
casos estas no son las etapas que limitan la velocidad del proceso total en
contacto con el disolvente; aun asi, la disolucion del soluto en el disolvente en el
interior del sélido puede ser un simple proceso fisico de disoluciébn o una

verdadera reaccion quimica que libera al soluto para la disolucién.
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El conocimiento del proceso de disolucion es bastante limitado y el
mecanismo puede ser diferente en cada caso. La velocidad de difusién del soluto
a través del sdlido, y la del disolvente hasta la superficie del solido suelen ser la
resistencia que controla el proceso global de lixiviaciéon y dependen de diversos
factores. Si el solido esta constituido por una estructura inerte porosa, con el
soluto y el disolvente localizados en los poros del sélido, la difusién a través del

sélido poroso se puede describir como una difusividad efectiva.

En sustancias bioldgicas o naturales hay complejidades adicionales debido
a la presencia de células. En la lixiviacion de rebanadas delgadas de remolacha
de azucar el proceso mecanico previo rompe, mas 0 menos, una quinta parte de
las células. Entonces la lixiviacion del azlcar es similar a un proceso de lavado.
En las células restantes, el azicar se difunde al exterior a través de las paredes
celulares. El resultado neto de ambos procesos de transferencia no sigue una

ley de difusién simple con difusividad efectiva constante.

En el caso de la soya, los granos enteros no se pueden lixiviar con eficacia.
La trituracion con rodillos para obtener escamas pequefias de los granos rompe
las paredes celulares, por lo que el disolvente penetra con mayor facilidad por
accion capilar. La velocidad de difusion del soluto de aceite de soya desde las
escamas de soya, impide una interpretacion simple. Cierto método (O2) para
disefiar extractores a gran escala se basa en experimentos de laboratorio con

escamas.

La resistencia a la transferencia de masa del soluto desde la superficie
sélida hasta el disolvente general, suele ser bastante pequefia en comparacion
con la resistencia a la difusion dentro del propol externo, ya que no produce
efectos apreciables sobre la velocidad de extraccion.
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2.8.6. Métodos de extraccion

Antes de empezar un proceso extractivo en una escala piloto o industrial,
se debe definir la selectividad del solvente que va a ser utilizado en el proceso.
Dependiendo del propésito al que se destine, se puede obtener un extracto cuya
composicién corresponda a los quimicos de la planta, o un extracto que contenga
solamente constituyentes quimicos con una determinada caracteristica. En el
primer caso, normalmente se usa un solvente de naturaleza general, de alta

polaridad, como el alcohol etilico o el metanol.

En el segundo caso se emplea un solvente selectivo, de menor polaridad,
como el hexano o acetato de etilo, que solo extrae de la planta las grasas

vegetales y otros componentes apolares.

La seleccion del solvente de extraccidén, asi como la permanencia en la
composicién quimica de la materia vegetal, representan dos aspectos de suma
importancia en cualquier proceso de fabricacion, bien sea de productos
fitoterapéuticos o de sustancias naturales aisladas.

La materia prima vegetal en la industria de fitofarmacos esta representada,
en la mayoria de las ocasiones, por la materia prima seca. De esta manera,
cuando la materia prima se pone en contacto con el solvente se inicia una etapa
opuesta al proceso de secado que tiende a reconstituir el estado original de la
célula. Inicialmente el solvente penetra en la célula vegetal y expele el aire

contenido en el citoplasma, dandose inicio de esta forma el proceso extractivo.

La penetracion del solvente en la célula induce un momento bipolar en las
moléculas de los compuestos que van a ser extraidos. Es de esta manera como

las sustancias extraibles se adhieren a las moléculas del solvente.
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La capacidad de asociacion puede expresarse en términos de la constante
dieléctrica (¢). Cuanto mas polar sea un solvente mayor serd su respectiva
constante dieléctrica. Compuestos ionizables y/o altamente polares se disuelven
en solventes de elevada constante dieléctrica; al igual que compuestos apolares

se disolveran en solventes de baja constante dieléctrica.

La salida del complejo “materia prima-solvente”, en el caso de células
enteras, depende del equilibrio entre la concentracién de este complejo en el
interior y en el exterior de la célula. Los procesos extractivos interfieren en la

constante de equilibrio desplazandola hacia el exterior de la célula.

2.8.7. Variables del proceso extractivo

Las variables que interfieren en el proceso de extraccion, independiente de
la escala de produccion o del tipo de producto final, son: las caracteristicas de la
particula, la agitacion, la temperatura, el pH, la naturaleza del solvente, el tiempo

de extraccion, relacion sélido/liquido y las etapas de extraccion.

La capacidad de una mezcla de solventes de inducir un momento bipolar
puede ser calculada. La constante dieléctrica del sistema depende de la de cada
uno de ellos y de su respectivo porcentaje en la mezcla. Siendo asi se puede

calcular la constante dieléctrica del sistema a través de la ecuacion:

z AX% A+ & Bx%B +... z mx%n
100

« del sistema =

(Ec. 1)

Los solventes mas usados en las industrias de productos fitoterapéuticos
son el agua, el alcohol etilico, la glicerina, el propilenglicol y mezclas de estos
liquidos.
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En la industria de aislamiento de productos naturales puros, los solventes
mas utilizados son los hidrocarburos, los alcoholes, los ésteres, los éteres, los

hidrocarburos clorados, las cetonas y los aceites.

En el proceso de escogencia de un solvente determinado es necesario
considerar aspectos relacionados con la seguridad y los riesgos en cuanto a una
posible contaminacién ambiental. Sin embargo, el aspecto mas importante a ser
considerado es el grado de toxicidad del solvente. En el supuesto caso en que
parte del solvente permanezca en el producto acabado, el solvente debe ser
aprobado por el drgano nacional responsable del registro del producto
fitoterapéutico. Por esta razon, los productos fitoterapéuticos son elaborados,

principalmente, con mezclas hidroalcohdlicas.

En el caso de aislamiento de productos naturales puros, pueden usarse
otros solventes organicos, incluso mezclas azeotrépicas. Estas mantienen la
misma concentracion relativa de sus componentes cuando alcanzan su punto de
ebullicién; el cual es inferior al del componente cuyo punto de ebullicibn es mas
alto; por lo cual pueden ser usados en procesos extractivos, incluso del tipo

Soxhlet, ya que no se presenta la separacion de los componentes de la mezcla.

El agua utlizada en los procesos extractivos no necesita ser
desmineralizada o destilada, puesto que la materia prima vegetal contiene
sustancias minerales en diferentes concentraciones. Por consiguiente, es
suficiente que el agua pase por las pruebas que la clasifican apta para el
consumo humano, es decir que sea potable, y sera utilizada siempre y cuando

no posea dureza excesiva y tenga pureza microbiolégica compatible.

Durante el proceso de extraccion ocurren dos fenomenos paralelos: la

lixiviacion de las sustancias solubles de células rotas y la disolucion y difusiéon de
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las sustancias solubles de células intactas. Mientras la lixiviacion de las
sustancias de las células rotas es rapida, su difusién a través de la membrana de
células intactas es lenta y requiere etapas de humedecimiento y ablandamiento
para aumentar la permeabilidad de la membrana. Este proceso comprende tres
etapas: la penetracion del solvente en la célula, la disolucion de las sustancias
extraibles y la difusion de la solucién fuera de la célula vegetal.

2.8.8. Caracteristicas de las particulas

Debe considerarse el tamafio de particula adecuado. La reduccion de
particulas tiene gran importancia, porque aumente el area de contacto, disminuye
el tiempo necesario para la extraccion, sobre todo para solidos de baja porosidad.
Por otro lado, al maximizar el contacto de area por unidad de volumen se reduce
el tamafo del equipo. Sin embargo, al romper completamente la estructura se
puede perder la selectividad y obtener muchos productos indeseables, por lo que

es necesario evaluar el tamafio 6ptimo de particula.

Si se va a lixiviar un sélido en forma de grandes rocas, con frecuencia se
debe decidir si han de triturarse hasta pedazos grandes, si ha de realizarse la
lixiviacion por percolacion o si se moleran finalmente; luego, si la lixiviacion sera

realizada mediante agitacion y sedimentacion.

Entre algunas consideraciones se encuentran las siguientes; el molido fino
€S MAas costoso, pero proporciona una lixiviacibn mas completa y mas rapida.
Tiene la desventaja de que, siendo el peso del liquido asociado con el solido
sedimentado tan grande como el peso del sélido, mas se utilizara una cantidad
considerable de disolvente para eliminar del soélido lixiviado del soluto y la

solucién resultante estara diluida.
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Las particulas trituradas grandes, por otra parte, se lixivian con mas lentitud
y posiblemente de modo menos completo, pero a lo largo del drenado pueden
retener relativamente poca solucion, requieren menos lavado y, por lo tanto,

proporcionan una solucién final mas concentrada.

En el caso de sdélidos mas fibrosos, se ha demostrado que la lixiviacion es
por lo general mas eficiente en un tanque bien agitado que por percolacion;
probablemente debido a que la gran cantidad de retencidn estatica del liquido
hace imposible la obtencién de cantidades importantes del soluto. Asimismo,
debe estudiarse la geometria de la particula, pudiendo ser esta irregular o regular.
Si es regular pueden encontrarse las siguientes formas: cubica, hexagonal,

esférica o cilindrica.

Otra caracteristica importante es la porosidad, ya que esta propiedad
permite que el liquido penetre a través de los canales formados por los poros
dentro del sélido, aumentando asi el area activa para la extraccion. Sin embargo,
pueden existir sélidos no porosos o con poros cerrados, que causaran mayor
dificultad en el momento de extraccion. Finalmente, debe determinarse la
densidad de la particula observando la existencia o no de un cambio en la misma
al cambiar el tamafio de la particula, lo cual puede dar una idea de su porosidad.
Esto puede llevarse a cabo con el uso de un matraz de Le Chatelier, de la

siguiente manera:

o Agregar un volumen definido de un solvente que no lixivie ni reaccione con

la particula solida, en la mayor medida posible.

o Dar una lectura del volumen inicial que se obtiene.
o Pesar una cantidad definida del soélido con un tamafio de particula
establecido.
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o Esperar un tiempo prudente para que escapen todas las burbujas de aire
provenientes de las porosidades.

o Dar una lectura del volumen final, el cual se ha desplazado debido a la
presencia del sdlido.

o Determinar la densidad conociendo la masa del solido afiadido y el cambio

de volumen obtenido.

Figura 16. Matraz de Le Chatelier

-~
|-

capacidad a 20 “C

Fuente: CHEN, James. Manual del azdcar de cafia. p. 1013.

2.8.8.1. Granulometria

El tamizaje es una de las técnicas mas antiguas de clasificaciones de
polvos; estan dentro de las méas usadas a nivel mundial, y es una de las técnicas
menos costosas para la determinacion del tamafio de particulas dentro de un

rango de tamafios.
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La preponderancia de aplicaciones usadas en esta técnica puede ser
atribuida a su relativa simplicidad, muy pequefa inversion, alto desempefio y
porque no se necesita mucha experiencia; esta técnica puede ser utilizada en un

rango bastante grande, desde 100 mm hasta 20 pm.

Una prueba de tamices es un aparato disefiado para medir las particulas
retenidas mas grandes que un tamafio designado, mientras permite que pasen a

través del aparato particulas mas pequefias.

Cada tamiz tiene aberturas que van disminuyendo con respecto a la
anterior, por lo general en una serie de 2", Al vibrar las mallas, las particulas
caen a través de ellas hasta alcanzar un tamiz en el que la abertura es demasiado
pequefia para que pase la particula. El tamafio de las particulas se expresa como
una longitud media apropiada entre las aberturas del tamiz anterior y el que

retiene a la particula.

El método consiste en agitar una muestra a través de una pila de tamices
con decreciente tamafio de particulas. El tamiz con la mas grande apertura es

colocado hasta arriba y el de la mas pequefia, hasta el fondo.
La distribucion del tamafio es reportada como la masa retenida en un tamiz
dado, pero puede también ser reportada como la masa acumulada retenida en

todos los tamices o como la fraccién de masa acumulativa en un tamiz dado.

La accion vibratoria influye sobre la eficiencia del conjunto de mallas, de

manera que resulta deseable un movimiento vibratorio reproducible.
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Figura 17. Tamizador del Centro de Investigaciones de Ingenieria

Fuente: laboratorio del Centro de Investigaciones de Ingenieria, Cll, USAC.

Los tamices son clasificados con base en sus aperturas como gruesos,
medianos y finos. Los tamices gruesos tienen aberturas en el rango de 100 mm
a 4 mm; los tamices medianos en un orden de 4 mm a 200 pum y los finos, debajo

de los 200 pm.

Algunas ASTM para el andlisis de tamices son ASTM E 11-95, E 161-96 y
E 323-80.
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Figura 18. Funcionamiento del analisis por tamizado

Fuente: ESQUITE, Bryan. Cuantificacion de pérdidas de azucar en los efluentes del proceso

industrial de un ingenio azucarero. p.113.

2.8.8.2. Agitacion

La eficiencia del proceso extractivo es funcion del equilibrio de saturacion
del solvente. La agitacion hace que nuevas cantidades de solvente, pobre en las
sustancias extraibles, entren en contacto con el sélido y un nuevo punto de

equilibrio de saturacion sea alcanzado.
El movimiento del liquido, con ayuda de bombas para la recirculacion del

solvente o agitadores mecanicos, desplaza el equilibrio en el sentido de la

saturacion del solvente, aumentando la eficiencia del proceso.
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2.8.8.3. Temperatura

Al aumentar la temperatura se aumenta la velocidad de lixiviacion porque la
solubilidad del soluto es mayor y porque a la vez aumenta la transferencia de
masa. A temperaturas elevadas la viscosidad del liquido es menor y son mayores
las difusividades; lo que incrementa la rapidez de lixiviacién. Sin embargo, la
temperatura maxima para cada sistema esta limitada por: el punto de ebullicién
del solvente, el punto de degradacion del producto y/o del solvente, solubilidad

de impurezas y por economia.

2.8.8.4. pH

El pH influye en la solubilidad de diversos compuestos, ya que permite la
posibilidad de formacion de sales. La obtencion de alcaloides constituye un
ejemplo clasico de la influencia del pH en el proceso de extraccion. La extraccion
de alcaloides con solventes organicos de baja polaridad exige un pretratamiento
con soluciones alcalinas, buscando con esto liberar los alcaloides de sus salesy,
asi, volverlos solubles en el solvente organico. En el caso de extraccion de
alcaloides con soluciones acuosas es necesario un pH acido; con esto se busca

la conversion de los alcaloides en sus respectivas sales, solubles en agua.

2.8.8.5. Naturaleza del solvente

Dependiendo de la finalidad deseada, el solvente utilizado extrae,
selectivamente o no, cierta clase de compuestos. Entre los solventes generales,
los mas utilizados son los alcoholes alifaticos de hasta 3 carbonos o mezclas de
estos con el agua. Estos solventes logran extraer la gran mayoria de las
sustancias naturales de interés como los alcaloides, los flavonoides, los

glicésidos cardiotonicos y los terpenos.
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Debido a su poder extractivo estos solventes son los indicados; pero en los
casos en que los constituyentes activos de las plantas no son bien conocidos, es

necesario agotar completamente la materia prima.

El alcohol etilico y su mezcla con agua es el solvente por excelencia para
la obtencidn de extractos y tinturas. Cuando no existen estudios especificos, se
recomienda utilizar la mezcla de alcohol: agua 7:3 u 8:2 para la extraccion de las
partes lefiosas de la planta, raices y semillas; mientras la proporcion de 1:1 es
recomendada para extraer las hojas o las partes aéreas verdes, ya que en esta
concentracion se evita la extraccion de la clorofila y de las sustancias
polimerizadas o0 resinoides que, generalmente, no presentan actividad
terapéutica, pero complican las etapas siguientes de purificacion, por el hecho de

presentar precipitados viscosos.

2.8.8.6. Tiempo de extraccion

El tiempo de lixiviacion es un factor importante que incide en el porcentaje
de recuperacion del soluto. Por lo general, a mayor tiempo de contacto, mayor
sera la cantidad extraida. Sin embargo, transcurrido cierto tiempo de lixiviacion,
la extraccién del material cesa, debido a que el solido esta completamente
agotado. El tiempo de extraccion depende principalmente del tamafio de la
particula y de la influencia de factores de transferencia de masa y de operacion.
Esto en realidad puede fraccionarse para explicar los fendmenos de transferencia

de masa ocurridos:

o El disolvente se transfiere del volumen de solucién a la superficie del
solido, es decir se da el fendmeno de adsorcion inicialmente.
o Después, dicho solvente penetra o se difunde en el sélido por medio de

adsorcion.
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. El soluto se disuelve en el disolvente.

o Entonces el soluto se difunde a través de la mezcla del sélido y disolvente
hasta la superficie de la particula. Esto ocurre debido a que los poros se
han saturado, y existe por lo tanto un gradiente de concentracién entre
estos y las afueras de los mismos. De modo, que los poros saturados se
drenan debido al efecto de la difusion.

o Finalmente, el soluto se transfiere a la solucion general.

Debido a estos fendmenos, el sdélido va volviéndose cada vez mas poroso,
lo cual aumenta el area de contacto y facilita el proceso de extraccién. El aumento
en la porosidad del sélido puede determinarse experimentalmente por medio del
cambio en la densidad del sélido antes de lixiviar y del solido ya agotado. Por otro
lado, entre los factores operacionales que interfieren en el tiempo de extraccion,
se puede mencionar a la agitacién en el caso de la maceracién dinamica, ya que
la agitacion permite que los fenébmenos de transferencia de masa mencionados
ocurran mas rapidamente. En el caso de la percolacion, el tiempo que debe
considerarse es el tiempo de residencia, es decir el tiempo que tarda el solvente

en atravesar al sélido lixiviable.

2.8.8.7. Relacion sdlido-liquido

Al variar la proporcion existente entre el sélido y el disolvente pueden
observarse cambios significativos en la eficiencia de lixiviacion, pues esta
dependera de la solubilidad del soluto y la accion del disolvente durante la
transferencia de masa. Asimismo, deberd considerarse la saturacion de la
solucion extractora, ya que al alcanzarse este punto cesard su capacidad de

extraccion.
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También es importante mencionar que por razones de economia no es
conveniente utilizar una proporcion sélido/liquido demasiado pequefia, puesto
gue la misma se encontrara muy diluida; por lo que sera necesario un gasto

mayor en recursos para la concentracion posterior de la misma.

Por otro lado, la proporcion sélido/liquido incide en el area de contacto, la
cual también es importante para el proceso de difusion. Esta relacion puede
expresarse como: masa de sdlido/volumen de solvente, masa de solido/masa de

solvente o bien volumen de sélido/volumen de solvente.

2.8.8.8. Etapas de extraccién

La extraccion puede llevarse a cabo en una Unica etapa 0 en etapas
multiples. Esto dependera del equipo utilizado y de las condiciones del proceso.
En el equipo Soxhlet, el mismo sistema permite la obtencién de varias etapas, ya
gue el equipo continuamente se esta drenando y volviendo a llenar; sin embargo,
en otro tipo de equipo como un tanque o recipiente cualquiera en el que se
permite que ocurra la maceracién, puede trabajarse solamente en una etapa o

bien en etapas multiples.

Pero en este Ultimo caso las diversas etapas no pueden lograrse
automaticamente, sino que deberan conseguirse por medio del experimentador
gue debera realizar la separacion del sélido del liquido y la renovacién del
solvente continuamente para cada etapa. Entonces, en el caso de etapas
multiples, siinteresa que el solvente llegue a saturacién, no asi en el caso de una
etapa en el que este aspecto realmente no es relevante. Finalmente, para una
Unica etapa, el gradiente de concentracién disminuye en funcion del tiempo y
para etapas multiples también, pero en este Ultimo caso el gradiente puede

recuperarse gracias a la renovacion del solvente.
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2.9. Procesos de extraccion

Los procesos de extraccion varian en funcion de la escala de produccion,
de la naturaleza y calidad de la materia primay de la naturaleza del solvente. Los

procesos de extraccion pueden ser divididos en dos grupos:

o Procesos que dan como resultado un equilibrio de la concentracion entre
el soluto y el residuo.

. Procesos que agotan completamente la materia prima.

Los procesos que dan como resultado un equilibrio de la concentracion son
la maceracion y la maceracion dinamica. Los procesos que agotan
completamente la materia prima son: la percolacion, la repercolacion y la

extraccidn en contra corriente.

Los procesos de maceraciéon y de percolacion estan descritos en la mayoria
de las farmacopeas. La primera edicién de la farmacopea brasilefia describe
cuatro procesos generales de preparacion de extractos. Todas las farmacopeas
especifican el solvente, la relacién entre la materia prima y el solvente, y la técnica

a ser utilizada.

Las descripciones precisas de la técnica eran la garantia de la calidad del
extracto en una época en que pocos constituyentes activos de las materias
primas eran conocidos y las técnicas analiticas eran menos sofisticadas.
Modernamente, los extractos se caracterizan por el contenido de sus
constituyentes activos, determinacion del residuo seco y del contenido alcohdlico,

no detallandose el proceso de su obtencion.
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2.9.1. Maceracién

La maceracion se divide en estatica o dinamica. La primera consiste en
mantener sumergida por un tiempo suficiente una sustancia sélida en un liquido
para extraer de ella las partes solubles en el mismo; mientras que la segunda
consiste en que el material se pone en contacto permanente con el solvente,
realizando agitacion para influencia del gradiente de concentracion. De modo,
gue la extraccion puede llevarse a cabo mas rapidamente por medio de

maceracion dinamica que con maceracion estética.

En una operacion de lixiviacion tipica, la mezcla solida que va a ser
separada estd formada de particulas insolubles y solubles en determinado
disolvente. De modo que el solvente agregado debe corresponder a las
caracteristicas fisicoquimicas de los componentes a extraer del sélido utilizado.
De este modo ambas fases entran en contacto intimo y el soluto o los solutos se
difunden desde el solido a la fase liquida, o que permite una separacién de los
componentes originales del sdlido. La solucion obtenida como producto consiste
en el disolvente y en el soluto soluble.

En un caso ideal, todo el soluto es disuelto por el solvente y ningun otro
componente es obtenido simultaneamente. Sin embargo, en realidad no se logra
extraer el material deseable en su totalidad y también es posible que otros
componentes sean disueltos debido a que presentan solubilidad en el medio
seleccionado y por lo tanto también seran obtenidos como producto. No pudiendo
evitarse esto en la mayoria de los casos, pues no existe un solvente especifico y
anico para cada componente. Ademas de que por lo general no se utilizan
solventes puros, por lo que el agua se ve involucrada, y en esta Ultima una gran
variedad de componentes se solubilizan. Por todo esto, es necesaria una

separacion y purificacion del componente deseado, luego de su extraccion.
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2.9.2. Percolacion

Consiste en pasar el solvente a través de la especie hasta su completa
extraccion. Se utiliza una etapa preliminar de humedecimiento de la especie, para
facilitar el paso del solvente, aumentando el contacto y evitando la formacién de
falsas vias que perjudican la eficiencia del proceso.

La etapa preliminar de humedecimiento aumenta la porosidad de la pared
celular, facilitando la difusion de las sustancias extraibles hacia el exterior de la
célula. Esta etapa debe realizarse fuera del percolador, para evitar el exceso
hinchamiento de la especie, que se comprimiria en las paredes del percolador,

interrumpiendo el paso del solvente.

En la manufactura de los extractos la percolacion es el método mas comun.
La materia cruda a ser extraida se reduce a pedazos de un tamafio apropiado, si
es necesario; luego se mezcla intimamente con una porcion del disolvente
especificado y se deja reposar por 15 minutos. La mezcla se transfiere al
percolador y se afiade cantidad suficiente del solvente especificado para cubrir
toda la masa sdlida. La mezcla se deja percolar lentamente (a una tasa no mayor
de 1 mL/min. para 1 000 gramos de material), cubriendo siempre la muestra con

una capa de disolvente.

El residuo puede ser sometido a presion y el fluido obtenido es combinado
con el percolado, el cual es concentrado, generalmente por destilacién bajo
presion reducida, de manera que los constituyentes de interés sean sometidos a

la menor cantidad de calor posible.
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2.9.3. Equipos de extraccion a nivel laboratorio (soélido-

liquido)

El objetivo de la extraccion es disolver uno o mas constituyentes de la
sustancia por el tratamiento con un solvente. Cuando la sustancia es un sélido
puede ser permitido extraerse a temperaturas normales (maceraciéon) o a
elevadas temperaturas (digestion), la soluciébn o extracto obtenido puede ser
separado posteriormente. Existe un tercer método, el cual consta de evaporar el
solvente con la materia (decoccion). En el laboratorio, muchas extracciones son
hechas con solventes diferentes al agua; en estos los aparatos para hacer la

lixiviacibn consisten en:

o Un recibidor donde el solvente es llevado a ebullicién y el extracto retorna.

o Un tubo o espacio para conducir el vapor a un condensador, el cual retorna
el liquido; si este tubo esta ubicado afuera del aparato, entonces la
extraccion en frio toma lugar, pero si el tubo esta alrededor del vaso de
extraccion o si el vapor ascendente es una mezcla con el condensado
recorriendo la sustancia extractable, la operacion de lixiviacion puede ser

conducida a temperaturas arriba del punto de ebullicién del solvente.

o El recipiente de extraccion: las formas en que un aparato de extraccion

sélido-liquido realiza el tipo de extraccién son:

o Percolacion
o Infusidon continua (siempre sumergida en la solucion)
o Infusién intermitente: esta tiene la ventaja de que la solucién en

contacto con la sustancia es periddicamente reemplazada con una

fresca cantidad de solvente.
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Los aparatos de Szombathy y el de Soxhlet, con el simple uso del sifén, han
traido un grado mayor de perfeccion. Si el solvente requerido para una extraccion
es una mezcla de liquidos de diferentes puntos de ebullicion, se debe entonces
tomar muy en cuenta la seleccion del aparato a usar, porque algunos tipos de
aparatos que incluyen un sifon no operan satisfactoriamente con dichas mezclas

de solventes.

La dificultad frecuentemente se eleva en tratamientos de materiales
biolégicos, ya que el aparato regularmente requiere de algun tipo de papel filtro y
este debe ser el correcto para que la migracién de los extractos solubles sea
exitosa; ademas, el aparato se complica debido a que debe de tener una camara
de didmetro adecuado para que quede justo a la medida en el papel filtro o en el
dedal. Muchos accesorios han sido disefiados para simplificar las extracciones o
para reducir el tiempo de extraccion; algunos aparatos recolectan el condensado
en un matraz aparte, para que al final de la extraccion dicho solvente pueda ser

destilado y recuperado sin desconectar el aparato.

Cuando se usan los tipos de aparatos en los que una infusién intermitente
toma lugar, muchas veces es conveniente conocer la velocidad del condensado,
gue serad comparado con la velocidad a la que es llenado el sifon (como una
manera de estudiar la dificultad de paso por la forma del lecho o el periodo de
humectacion de la particula), y con esto sacar conclusiones mas adelante;
ademas, es muy sencillo identificar el nimero de etapas de extraccién que se

han realizado en determinado tiempo.

2.9.3.1. Equipos de percolacion

Existen varios equipos para el proceso de percolacién, los cuales se

describen a continuacion.
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2.9.3.1.1. Equipo de extraccion de
Zulkowski

La sustancia, al ser extraida se pone en el vaso de extraccion E, que es
soportado por un tapén de algodon de lana p, el vapor del solvente empieza a
ebullir desde el matraz R, pasa por el tubo de al lado t, y se combina en el vaso
E; luego pasa con un adaptador ¢, a un condensador. El liquido condensado fluye
nuevamente y lixivia el material bioldgico en el vaso E y el extracto cae

nuevamente en el matraz R; muchas mejoras han sido propuestas.

Figura 19. Equipo de extraccion de Zulkowski
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Fuente: ESQUITE, Bryan. Cuantificacion de pérdidas de azucar en los efluentes del proceso

industrial de un ingenio azucarero. p. 118.
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2.9.3.1.2. Equipo de extraccion de
Drechsel

Un papel filtro doblado que quepa justo en los lados del vaso es puesto en
el globo E, y en ese papel filtro descansa el material bioldgico a extraer. El
solvente es puesto a ebullir en el matraz R, que tiene un tubo delgado fusionado
en uno de sus lados y a través del tubo m, conectado con t; éste conectado con
C para un condensador de reflujo a través de r. El liquido condensado fluye
nuevamente a través de C y es dirigido por el tubo n al globo E, donde cae en el

material biolégico y lo lixivia y retorna nuevamente al matraz R.

Figura 20. Equipo de extraccién de Drechsel

,l

Fuente: ESQUITE, Bryan. Cuantificacion de pérdidas de azucar en los efluentes del

proceso industrial de un ingenio azucarero. p.117.
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2.9.3.1.3. Equipo de extraccion de
Tollens

El material biologico extraido es puesto en el tubo interior I, que es
ligeramente contraido al fondo f y expandido a la orilla, donde un papel filtro es
colocado. El tubo | es puesto en un tubo de mayor diametro E y descansa en el
fondo en pequefas varillas dobladas en el fondo f, que previene el cerrado de la
apertura en la parte angosta t, el cuello t es colocado en un corcho dentro del
matraz que contiene un condensador. Las gotas del liquido condensado caen
nuevamente a | y lixivian el material biolégico colocado ahi. Este aparato es muy
delicado para trabajar debido a que las varillas de vidrio colocadas en el punto f,

son muy fragiles, las ventajas residen en rapidas y eficientes extracciones.

Figura 21. Equipo de extraccion de Tollens

Fuente: ESQUITE, Bryan. Cuantificacion de pérdidas de azucar en los efluentes del proceso

industrial de un ingenio azucarero. p.119.
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2.9.3.1.4. Equipo de extraccion de Knorr

Este equipo rechaza el uso

de corcho y juntas de vidrio fragiles. R es un pequefio matraz hecho de
vidrio soplado para formar una pequefia depresién anular soportada en este
cuello con pequefas proyecciones (pp), soportado en un tubo E con un sifon
interno, o un simple tubo se filtra; a continuacién termina en un punto con un disco

de platino perforado sellado cerca del punto de apoyo.

Un largo tubo (C), se reduce al percolador o el tubo sifon y se inscribe en la
depresion en el cruce de R que esta apretado con un poco de mercurio. R esta
en la posicion de la banda elastica que pasa por debajo de ella y que se adjunta
a las proyecciones en la cobertura del tubo; esta se funde a un condensador;
s es un pequenio sifén para eliminar los disolventes que puedan recoger entre la
cubierta y el cuello del matraz. Al final de la extraccion, el disolvente puede ser

destilado a través de un adaptador en la junta de mercurio.

Figura 22.  Equipo de extraccion de Knorr

Fuente: ESQUITE, Bryan. Cuantificacion de pérdidas de azucar en los efluentes del proceso

industrial de un ingenio azucarero. p.116.
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2.9.3.1.5. Equipo de extraccion de Wiley

Es un aparato de disefio compacto; evita todos los corchos y las
articulaciones. Una placa de latobn P; un condensador C metalico, en cuatro
secciones cada una, conformada por dos conos de base fija a la plataforma,
adjuntados a P. Los platos son circulares y directos al vapor de agua contra los
lados. La sustancia que se extrae descansa sobre el asbesto en un crisol E que

tiene un fondo perforado extraible y que cuelga desde el condensador.

El extracto se puede colectar ya sea en el tubo o en un pequeiio frasco R,
equipada con un embudo f; en este ultimo caso, el mercurio se coloca entre Ry
el tubo. El disolvente es introducido en q, que se cierra después de que el

disolvente ha hervido por un tiempo y expulsado el aire del aparato.

Figura 23. Equipo de extraccidén de Wiley

PR ?
\ E
\ /
- I /‘/
R )
\\ s
e o

Fuente: ESQUITE, Bryan. Cuantificacion de pérdidas de azucar en los efluentes del

proceso industrial de un ingenio azucarero. p.115.
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2.9.3.1.6. Equipo de extraccion de Wollny

Este tipo de aparato se encuentra construido en tres secciones unidas por
sellos de mercurio. El disolvente se hierve en el matraz R, o en un frasco exterior,
en cuyo caso el vapor sube al tubo p, pasa a través de la extraccion de la cAmara
E, que contiene el material que se extrae en un dedal, y luego a través del tubo
de t para la camara V, que lleva al condensador. ElI condensado vuelve a V y
recoge alli hasta el sifon s, que se llena y opera. La carga de liquido es transferida
al material en E y después se percola a través de todo el soélido, pasa a través de
Fy el tubo q al receptor R. (a, b, cy d representan los sellos de mercurio).

Figura 24.  Equipo de extraccion de Wollny

Fuente: ESQUITE, Bryan. Cuantificacion de pérdidas de azucar en los efluentes del proceso

industrial de un ingenio azucarero. p.118.
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2.9.3.2. Equipos de infusiéon continua

El equipo de infusidn se describe a continuacion en el equipo de extraccion
de Scheibler.

2.9.3.2.1. Equipo de extraccion de
Scheibler (segundo)

Este tipo de equipo es de metal, la sustancia que se extrae se deja reposar
en la sala E, el hilo de gasa de fondo esta cubierto con una capa de algodén en

la rama p. El vaso E encaja en un tubo exterior con una superficie en coman.

El vaso exterior consta de dos tubos sellados juntos en el cuello a; el exterior
es limitado en el extremo inferior para encajar el cuello del matraz que contiene
el disolvente; el interior es cerrado por debajo y doblado como se muestra en la

figura; tiene dos filas de perforaciones cerca de la parte superior.

El aumento de vapor en el vaso pasa a través de la fila superior de los
agujeros en el medio tubo, y luego al condensador. El liquido, tras caer de nuevo
en E, es filtrado a través de la sustancia acumulada en el interior de los vasos,

hasta el desbordamiento del anillo inferior de perforaciones en el medio vaso.
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Figura 25. Equipo de extraccion de Scheibler

Fuente: ESQUITE, Bryan. Cuantificacion de pérdidas de azucar en los efluentes del proceso

industrial de un ingenio azucarero. p.118.

2.9.3.3. Equipos con infusién intermitente

Existen varios equipos para el proceso de equipos con infusion intermitente,

los cuales se describen a continuacion.
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2.9.3.3.1. Equipo de extraccion de Auld y
Pickle

La sustancia disolvente se coloca en un gran perno de cabeza matraz E,
que se calienta en un bafio de Maria. El vapor se eleva a través de un amplio
tubo D, siempre con un gran agujero del grifo C, para el condensador en la parte
superior. S es un largo tubo que termina en E en un pequefio embudo lleno de
lana y algoddn cubierto con multa muselina o tela de algodén; el otro extremo de
s lleva al receptor R. Un tubo bastante amplio, r pasa de D, por encima de C, a
R. Cuando el solvente esta saturado, C esté cerrado por un momento, y la presion
de vapor de las unidades lleva la solucion a través de s, que actia como un sifon.
El solvente hierve ahora en | y el vapor se eleva a través de t, se condensay cae

de nuevo en E. La operacion se repite hasta que la extraccion se ha completado.

Figura 26. Equipo de extraccién de Auld y Pickle

Fuente: ESQUITE, Bryan. Cuantificacion de pérdidas de azucar en los efluentes del proceso

industrial de un ingenio azucarero. p.114.
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2.9.3.3.2. Equipo de extraccion de
Clausnizer y Wollny

El aparato de extraccion se define asi: E es un tubo preparado en la parte
inferior a un sifon que se funde. No se apoya en el exterior del tubo T, que esta
equipado en la parte superior con un condensador de reflujo y en la parte inferior
con un frasco para recoger la solucion. El solvente es hervido y el aumento de
vapor a través de T mantiene el material caliente en E, pero la temperatura no
alcanza el punto de ebullicion, ya fria; gotas de liquido del condensador caen con

el fin de extraer al punto de ebullicion.

Figura 27. Equipo de extraccién de Clausnizer y Wollny

Fuente: ESQUITE, Bryan. Cuantificacion de pérdidas de azlcar en los efluentes del proceso

industrial de un ingenio azucarero. p. 115.
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2.9.3.3.3. Equipo de extraccion de Jerwitz

Al utilizar este receptor matraz, F, se adjunta a la parte inferior del
condensador y se mantiene en su lugar. Un cartucho del material se coloca en el
vaso de extraccion A; el éter se vierte en el hasta el nivel E, luego el vaso se
cierra por medio de un tapon H. La junta B entonces se abre y el éter es sifoneado
a F, el vapor se eleva a través de K, donde es enfriado por agua que circula por
el condensador. El éter condensado es conducido a traves de L a J, donde se
acumula y es sifoneado intermitentemente a través de G. Cuando la extraccién
se haya completado, B se cierra y el éter se colecta en A. F puede ser retirado y
el éter sifoneado en otro vaso. En la parte superior del aparato un tubo de cloruro
de calcio C, impide el acceso de humedad para el éter, y el pequefio tubo D, que

contiene mercurio actiia como una valvula de seguridad.

Figura 28. Equipo de extraccién de Jerwitz

Fuente: ESQUITE, Bryan. Cuantificacion de pérdidas de azucar en los efluentes del proceso

industrial de un ingenio azucarero. p.117.
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2.9.4. Lixiviacion con equipo de extraccion tipo Soxhlet

Consiste en la accion de separar con un liquido una fraccion especifica de

una muestra, dejando el resto lo mas integro posible. Se pueden realizar desde

los tres estados de la materia, y se llaman de la siguiente manera:

Extraccién solido — liquido
Extraccion liquido — liquido

Extraccion gas — liquido

La primera es la mas utilizada y es sobre la que trata esta investigacion de

la extraccién del equipo Soxhlet. Lo que hace este tipo de extractor es realizar un

sin fin de extracciones de manera automética, con el mismo solvente que se

evapora y condensa, llegando siempre de manera pura al material.

Figura 29. Extraccion con equipo Soxhlet

Salida de agua
———

Refrigerante —a=|

Entrada de agua

Solvente puro
condensado
Tapon de
algodon
Enzancharmiento

Cartucho
poroso

Sifon—s-
Ascenso de
vapores

Regreso del
—
solvente + extraido

Calentador

Fuente: ESQUITE, Bryan. Cuantificacion de pérdidas de azucar en los efluentes del proceso

industrial de un ingenio azucarero. p.119.
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La extraccion Soxhlet se fundamenta en las siguientes etapas:

Colocacion del solvente en un balén.

o Ebullicién del solvente que se evapora hasta un condensador a reflujo.

o El condensado cae sobre un recipiente que contiene un cartucho

poroso con la muestra en su interior.

o Ascenso del nivel del solvente cubriendo el cartucho hasta un punto en
gue se produce el reflujo que vuelve el solvente con el material extraido al

balén.

o Se vuelve a producir este proceso la cantidad de veces necesaria para que
la muestra quede agotada. Lo extraido se va concentrando en el balon del

solvente.

2.9.5. Cromatografia en fase gaseosa

Es una técnica que permite la separacién de sustancias volatilizables. La
separacién tiene como base la distribucién diferencial de las sustancias entre una
fase estacionaria, solida o liquida, y una fase movil gaseosa. La muestra es
introducida en una columna que contiene la fase estacionaria, a traves del
sistema de inyeccion. Temperaturas apropiadas en el sitio de la inyeccidon y en la
columna, posibilitan la volatilizacion de los componentes de la muestra, los
cuales, de acuerdo con sus propiedades y las de la fase estacionaria, son
retenidos por tiempos variables y llegan al final de la columna en tiempos
diferentes. Un detector adecuado, a la salida de la columna, permite la deteccién

y la cuantificacién de las sustancias.
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La cromatografia en fase gaseosa es una técnica de andlisis que ofrece
resoluciones excelentes, con sensibilidad del orden de miligramos a picogramos.
Los resultados son cuantitativos y se obtienen en un espacio de tiempo
relativamente corto. Las desventajas son: los componentes de las muestras
deben ser estables a la temperatura de operacion, las muestras tienen que ser
volatiles; es necesario hacer un tratamiento preliminar de las muestras, lo que
convierte el proceso en dificil y complejo; ademas, su eficacia no es muy alta

como técnica para las identificaciones cualitativas.

La salida de las sustancias de la columna es registrada bajo la forma de
picos que deben ser simétricos y sin superposicidn. La asimetria y la
sobreposicién indican una separacion defectuosa. Los picos asimétricos pueden
indicar fallas en la inyeccion, un exceso de la muestra, o pérdida de la eficiencia

de la fase estacionaria.

La eficiencia del proceso se mide en términos de platos tedricos (un plato
tedrico equivale a una etapa del equilibrio de la sustancia entre las fases). La
mayor eficiencia se traduce en la obtencion de picos estrechos.

2.10. Andlisis de la fraccién lipidica

El analisis quimico de los extractos de plantas es muy importante en el
control de la calidad. Después de identificar el material inicial, pueden iniciarse
las investigaciones cuantitativa y cualitativa. Este analisis debe envolver
preferiblemente alguna clase de método cromatografico. La calidad del extracto
de la planta puede ser dada como una huella digital en el cromatograma, en el
caso de que los componentes principales no sean conocidos 0 resulten

demasiado complejos.
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2.11. Monitoreo del proceso

Entre las propiedades fisicas que se analizan para las oleorresinas estan la
densidad, pH, pérdida de peso del sélido, indice de refraccion, solidos

extractables, entre otros.

2.11.1. Densidad

Por medio del cambio en la densidad de la soluciéon puede observarse el
avance de la extraccion, puesto que conforme transcurra el tiempo, la solucion

debe volverse cada vez mas densa debido a la presencia de mas soluto extraible.

2.11.2.  pH

El pH puede ser un indicativo de la forma en que se esta llevando a cabo el
proceso, ya que la solucién, conforme ocurre el proceso de extraccion puede irse
acidificando, neutralizando o bien alcalinizando, dependiendo del tipo de soluto
que se esta extrayendo y de la reaccion que se lleve a cabo entre este y el

disolvente.
2.11.3. Pérdida de peso del solido
El sélido perdera peso debido al proceso de extraccion de solutos a partir
del mismo. Por ello, puede pesarse el sdélido al inicio y al final del proceso

completo, para determinar la cantidad extraida de solutos por medio de esta
diferencia.
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2.11.4. indice de refraccion

Es la relacion entre la velocidad de la luz en el vacio y en la sustancia o
medio transparente. Se puede medir con un refractometro, en el que se compara
su angulo de incidencia con el angulo de refraccion de una longitud de onda
especifica, observando asi las variaciones en el mismo a medida que ocurre la

extraccion.

2.11.5. Solidos extractables

Pueden determinarse los sélidos extractables a lo largo del proceso, por
medio de la toma de pequefias muestras de la solucion y colocandolas en un
horno adecuado para permitir la evaporacion del liquido y asi calcular la cantidad

de sdlidos presentes.

2.12. Propiedades del solvente

Las propiedades del solvente se describen a continuacion.

2.12.1. Polaridad de un disolvente

En general, las reacciones quimicas tienen lugar en fase homogénea, ya
gue para que dos especies entren en contacto deben estar en la misma fase. En
disolucidn, las especies reactivas gozan de mayor libertad de movimiento y se
difunden en el volumen total del disolvente, aumentando asi la probabilidad de
colision entre ellas. El disolvente debe actuar sobre el soluto solvatandolo y
venciendo las fuerzas intermoleculares que o mantienen unido, pero sin dar lugar

a reaccion.
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En funcién de la naturaleza del soluto y del disolvente, las fuerzas de
solvatacion entre ambos pueden ser de diferentes tipos: enlaces de hidrégeno,

interacciones polares y fuerzas de London.

El disolvente idoneo suele tener caracteristicas quimicas y estructurales
similares a las del compuesto a disolver. La polaridad y, consecuentemente, la
solubilidad de los compuestos organicos en disolventes polares, aumenta con la
disminucién de la longitud de la cadena hidrocarbonada, la presencia de grupos
funcionales polares y la capacidad de formacién de enlaces de hidrégeno con el

disolvente.

La polaridad es una caracteristica muy importante de los disolventes debido
a que determina la solubilidad y el orden de elucién de los compuestos en

técnicas de separacion como la cromatografia.

2.12.2. Constante dieléctrica y momento dipolar

La constante dieléctrica y el momento dipolar son propiedades
complementarias de una sustancia. Con frecuencia se utilizan ambas constantes
fisicas para caracterizar su polaridad, aunque el momento dipolar no representa
la polaridad de un disolvente. Cuando se dice que una molécula es polar, es
porque tiene un elevado momento dipolar. Sin embargo, cuando se dice que un
disolvente es polar, significa que tiene una elevada constante dieléctrica. En otras
palabras, la polaridad de un disolvente o constante dieléctrica es una propiedad
macroscopica, mientras que la polaridad molecular o momento dipolar es una

propiedad de moléculas aisladas.

Aunque la polaridad de un disolvente depende de muchos factores, puede

definirse como su capacidad para solvatar y estabilizar cargas. Arbitrariamente,
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y como punto de referencia, empiezan a considerarse polares aquellos

disolventes que poseen una constante dieléctrica superior a 15.

2.12.3. Polaridad de enlace

Cuando dos atomos estan unidos por un enlace covalente, el par de
electrones compartido puede ser atraido por igual por ambos atomos, o puede
ocurrir que uno de ellos lo atraiga mas fuertemente que el otro. Si ocurre lo
primero, el centro de cargas positivas coincide con el de las negativas y el enlace
no esté polarizado. Pero si el par de electrones no es atraido por igual por ambos
ndcleos, se situara mas proximo a uno de ellos y entonces los centros de las
cargas positiva y negativa no coincidiran y un extremo del enlace tendra un
exceso de carga negativa y el otro extremo un defecto. Habra un centro o polo

positivo y un centro o polo negativo y el enlace estara polarizado.

La polaridad de los enlaces se debe a la electronegatividad caracteristica
de cada atomo, que fue definida por Pauling como la capacidad de cada atomo
dentro de una molécula para atraer los pares de electrones hacia €él. Cuanto
mayor sea la diferencia de electronegatividad de dos atomos enlazados, mayor
sera la polaridad del enlace entre ambos. Los &tomos con distinta
electronegatividad presentan la densidad electronica desplazada hacia el atomo

mas electronegativo.

No se debe confundir la polaridad del enlace con el término polarizabilidad.
Todas las moléculas llevan asociada una densidad electronica, de forma que en
presencia de un campo externo, esta se distorsiona y se genera un momento

dipolar inducido que se opone a dicho campo.
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Este fendmeno se denomina polarizabilidad, aunque es mas importante en
el caso de los electrones sujetos con menor intensidad, como los ubicados en la
parte externa de atomos pesados.

2.12.4. Propiedades de los disolventes comunes
En la tabla IV se muestran algunas propiedades con las que se caracterizan

los disolventes. Los disolventes han sido agrupados en disolventes no polares,

polares apréticos y polares préticos en orden ascendente de polaridad.

Tabla V. Propiedades de algunos disolventes
Disolvente Formula quimica Punto _d,e C_on§tante Densidad
ebullicién | dieléctrica
Disolventes no polares

CHj3-CH3-CH3-CHo- o
Hexano CH,-CHs 69 °C 2 0,655 g/mL
Benceno CsHs 80 °C 2,3 0,879 g/mL
Tolueno CeHs-CH3 111 °C 2.4 0,867 g/mL
Eter dietilico CH3CH2-O-CH2-CHs 35°C 4,3 0,713 g/mL
Cloroformo CHCIs 61 °C 4.8 1,498 g/mL
Acetato de etilo CH3-C(=0)-O-CH»-CHs 77 °C 6 0,894 g/mL

Disolventes polares aproticos

1,4-Dioxano ! 'CHZ'CHZ'O(?\'CHZ'CHZ' 101 °C 2,3 1,033 g/mL
(Tf;rl";‘)r"d“’f“ra”o J-CHp-CH2-O-CHp-CH,-\| 66 °C 7,5 0,886 g/mL
Diclorometano o
(DCM) CHCl 40 °C 9,1 1,326 g/mL
Acetona CHs-C(=0)-CHjs 56 °C 21 0,786 g/mL
Acetonitrilo _ o
(MeCN) CH3-C=N 82 °C 37 0,786 g/mL
(DD'”l\jl‘f:t)”formam'da H-C(=O)N(CHa). 153 °C 38 0,944 g/mL
Dimetil sulféxido _ o
(DMSO) CH3-S(=0)-CHj 189 °C 47 1,092 g/mL
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Continuacion de la tabla V.

Disolventes polares préticos

Acido acético CH3-C(=0)OH 118 °C 6,2 1,049 g/mL
n-Butanol CH3-CH2-CH,-CH»-OH 118 °C 18 0,810 g/mL
Isopropanol (IPA) CHs-CH(-OH)-CHs 82°C 18 0,785 g/mL
1-Propanol|n- CHs-CH,-CH,-OH 97 °C 20 0,803 g/mL
Propanol

Etanol CH3-CH,-OH 79 °C 24 0,789 g/mL
Metanol CHz-OH 65 °C 33 0,791 g/mL
Acido férmico H-C(=0)OH 100 °C 58 1,21 g/mL
Agua H-O-H 100 °C 80 1,000 g/mL

Fuente: elaboracion propia, con datos extraidos de MCMURRY, John. Quimica organica.

México: Thomson Editores, S. A.

2.12.5. Caracteristicas de los disolventes proéticos y aproticos

Los disolventes préticos son moléculas en general muy polares que
contienen protones (H) acidos y por lo tanto pueden formar enlaces de hidrogeno
con los solutos. Los disolventes aproticos son aquellos que no contienen

hidrogenos &cidos, por lo cual no pueden formar puentes de hidrogeno.

En la siguiente tabla se establece una clasificacion general de los
disolventes, considerando su caracter polar o apolar y la capacidad para ceder
protones y formar enlaces de hidrégeno. Se muestran las propiedades que

presentan los compuestos proticos y apréticos.
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Tabla VI. Clasificacion de disolventes considerando su carécter polar o
no polar

Tipos de disolvente Caracteristicas

e Poseen un grupo funcional capaz de ceder
protones (OH, NH, SH).

o Capacidad de formar puentes de hidrégeno.

e Polares.

e Ejemplos: agua, acidos carboxilicos, alcoholes,
aminas.

Préticos

o Carecen de grupos funcionales capaces de ceder
protones.

Apréticos polares « Constante dieléctrica alta.

e Ejemplos: DMSO, DMF, HMPA, nitrilos, cetonas,
nitrocompuestos.

o Carecen de grupos funcionales capaces de ceder
protones.

o Constante dieléctrica baja.

e Ejemplos: hidrocarburos (alifaticos, aromaticos,
halogenados), éteres, ésteres, halogenuros de
alquilo.

Aproticos apolares

Fuente: BIDLINGMEYER, Brian. Practical HPLC methodology and applications. p.35.

2.12.6. indices de refraccién

Es una medida que indica cuanto se reduce la velocidad de la luz al pasar
por el material. Los lentes vienen disponibles en diferentes indices de refraccién.
El espesor del lente es inversamente proporcional al indice de refraccion. En la
siguiente tabla se hace un listado de los indices de refraccion de algunos

solventes, incluyendo su formula y algunas propiedades.
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Tabla VII.

indices de refraccion de algunos solventes

Sorll\gergéerz ?gt:(r)g/c)os Férmula ea I?Eg)b Densidad®| Ind. refr.c

Perfluorohexano CF3(CF2)4CF3 - 59 1,669 1,2515
a,a,a-trifluorotolueno CF3-CeHs - 103 1,189 1,414
Pentano CH3(CH2)3CH3s 1,84 36 0,626 1,3575
Hexano CH3(CH2)4CHs 1,88 69 0,659 1,3749
Ciclohexano CsH12 2,02 81 0,779 1,4262
Metilciclohexano CH3-CsH11 2,02 101 0,769 1,4231
Decalin CioH1s 2,15 192 0,887 1,4758
Dioxanos C4HsO2 2,21 101 1,034 1,4224
Ig:giﬂgr“ro de CcCls 224 77 1,584 1,4164
Freon-11 CFCls 2,28 24 1,494 1,3821
Benceno CeHs 2,28 80 0,879 1,5011
Tolueno CH3—CsHs 2,38 111 0,867 1,497
Trietilamina (C2Hs)sN 2,42 90 0,728 1,401
Sulfuro de carbono CS2 2,64 46 1,27 1,628
Diisopropil éter [(CH3)2CH]2° 3,88 68 0,724 1,3681
Dietil éter (C2Hs)2° 4,34 35 0,713 1,3524
Eﬁ%ge“' eter (CHs)sCOCHs - 55 0,74 1,3686
Cloroformo CHCIs 4,81 61 1,48 1,4429
Acetato de etilo CH3CO2C2Hs 6,02 77 0,901 1,3724
1,2-dimetoxietano CH3OCH2CH20CH3s 7,2 84 0,867 1,38
2-metoxietil éter (CH3sOCH2CH2)20 - 160 0,944 1,4097
(Tf;rl";‘)r"dmf“rano CaHsO 7,58 66 0,889 1,4072
Cloruro de metileno CH:Cl 8,93 40 1,317 1,4242
piridina (Py) CsHsN 12,4 115 0,983 1,5102
2-butanona (MEK) CH3COC:2Hs 18,5 80 0,805 1,3788
Acetona CH3COCHs3 20,7 56 0,79 1,3587
Hexametilfosforamida CsH1sNsPO 30 235 1,028 1,4588
N-metilpyrrolidinone CsHoNO 32 202 1,028 1,47
Nitrometano CHsNO2 35,9 101 1,138 1,3812
Dimetilformamida HCON(CHsa)2 36,7 153 0,949 1,4305
Acetonitrilo CHsCN 37,5 82 0,782 1,3441
Sulfolano C4HsSO2 43,3 287 1,262 1,482
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Continuacion de la tabla VII.

Dimetil sulféxido (CH3)2S0O 46,7 189 1,096 1,4783
propilen carbonato C4HsOs3 64 240 1,189 1,421
Solventes Formula ea PEb® | Densidad® Ind.
aproticos (0C) R,efr.c
nombre

(abreviado)

Acido propi6nico CH3CH2CO2H 3,44 141 0,993 1,3865
Dietilamina (CHs3CHz)2NH 3,58 55 0,707 1,3854
Butilamina CHz3(CH2)sNH:2 4,88 77 0,739 1,4014
Propilamina CHz3(CH2)2NH:2 5,31 49 0,717 1,3882
Acido acético CHsCO2H 6,15 118 1,049 1,3719
Acido CF3COzH 8,55 72 1,489 1.285
trifluoroacético

(TFA)

Fenol CeHsOH 9,78 182 1,054 1,4746
Alcohol isopropilico (CH3s)2.CHOH 19,9 82 0,785 1,3772
Amoniaco (anhidro) NHs 22,4 -33 0,685 1,325
Etanol (alcohol CH3CH20H 24,6 78 0,789 1,3614
etilico)

2,2,2-trifluoroetanol CF3CH20OH 26,5 79 1,393 1,2907
Alcohol metilico CHsOH 32,7 65 0,791 1,3284
Etilenglicol HOCH>CH20H 37,7 197 1,114 1,4318
Glicerol HOCH2CH(OH)CH20H 425 290 1,261 1,4746
Acido férmico HCOzH 58,5 101 1,22 1,3714
Agua H20 80,2 100 0,998 1,333
Formamida HCONH: 109 211 1,133 1,4475

¢) Valores a 20 °C

a) En orden creciente de constante dieléctrica
b) Puntos de ebullicién a 760 torr.

e

Fuente: elaboracion propia, con datos extraidos de McMurry, John. Quimica organica.

México: Thomson Editores, S. A.
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2.13. Estudios realizados en Cuba sobre la cachaza cubana no quemada

El objetivo principal de la investigacion en Cuba fue disefiar un sistema
sostenible de produccion y uso de biodiesel a partir de residuales de la industria

azucarera.

Figura 30. Industria azucarera

1

Cachaza Jiii ¢ 1 |
B sl Bagazo

Fuente: elaboracion propia industria azucarera.

Una planta de cafia tiene todos sus 6rganos cubiertos por una capa de cera,
la cual constituye un mecanismo de defensa que regula el intercambio con el
exterior, siendo una segregacion del tejido epidérmico en diminutas hebras
densamente acumuladas, variedades, naturaleza del suelo, tipo de cosecha y

condiciones climatoldgicas.
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En Cuba, el contenido de cera en la cafia es de: 1,6 a 2 kg/ton de cafa.
Determinacion de propiedades fisicas de la cachaza cubana no quemada.

. Humedad: 13,25 %
. Densidad: 141,92 kg/m?3

Figura 31. Curvade humedad vs densidad cachaza cubana, cantidad de

cera en cachaza: 12 % base seca

Humedad vs densidad
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Fuente: BIDLINGMEYER, Brian. A. Practical HPLC methodology and applications. p. 25.

Tabla VIII. Principales acidos del material
Nombre Férmula Masa molar (g/mol) Fraccion
Linoléico C17h3COOH 280 38,1
Plamitico CH3(CH2)14COOH 256 29,2
Oléico C17H33COOH 282 20,0

Fuente: BIDLINGMEYER, Brian. A. Practical HPLC methodology and applications. p. 28.
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Tabla IX.  Algunos resultados obtenidos en la extraccion de aceite en

Cuba

Experiencias 1 2 3 4 5 Total
Cantidad de cera extraida (q) 185| 18,32| 19,01| 70,56 | 72.15| 1985
Rendimiento (g de cera/g de cach) 0,103] 0,102] 0,106 | 0,098| 0,100| 0.1
Rendimiento (g de cera/ L de solvente) 493| 489| 507] 941| 962 7,56
Pérdida de solvente en extractor (%) 104 7,73| 933 8| 867 869
Pérdida de solvente en evaporado (%) 14,88 | 159 17,35] 15,22 15] 15,51
Concentracion de soluto en solvente (g/L) 551 529 5,59|1023| 10,53 8,28
Fraccién de masa de soluto en solvente (%) 0,73 0,7 0,74] 135 1,38 1,09
% de extraccion 95,16 | 94,24 | 90,74 | 90,74 | 92,79 | 96,05

Se realizaron con el equipo de 10 L y en dos etapas en corrientes cruzadas

Muestra Densidad (kg/m?3) Viscosidad cinematica
Cera 1200 12
Biodiesel 880 4,7

Fuente: elaboracion propia, con datos obtenidos en Practical HPLC methodology and

applications.
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3. DISENO METODOLOGICO

3.1. Localizacion

La parte experimental de la investigacion se realizé en la Universidad de
San Carlos de Guatemala, especificamente en el laboratorio:

Laboratorio de Investigacion de Extractos Vegetales (LIEXVE), seccién de
Quimica Industrial, Centro de Investigaciones de Ingenieria, Facultad de
Ingenieria, Universidad de San Carlos de Guatemala.

.Figura 32. Ubicacion de la mayoria de ingenios azucareros en la costa

sur de Guatemala
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Fuente: elaboracion propia, empleando Google Maps.

113



Los dos ingenios en los que se hizo la investigacion se ubican en la region de

la costa sur del pais, donde estan ubicados en su mayoria.

o Ingenio No. 1
o Ingenio No. 2
3.2. Variables

Las variables de la investigacion se clasificaron en: independientes,

dependientes, monitoreables, no monitoreables y de respuesta.

Tabla X. Definicién de variables de la investigacion

Variable Independiente | Dependiente | Monitoreable No Respuesta
monitoreable
Cantidad de
materia prima
Tamafio de
particula
Tipo de
disolvente
Relacién
materia X X
prima/disolvente
Temperatura del
sistema
Velocidad de
agitacion
Tiempo de
extraccion
Rendimiento de
extraccion
Densidad
Porcentaje de
humedad

X X

X X

indice de
refracciéon

Fuente: elaboracion propia.
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3.2.1. Variable de respuesta

La variable de respuesta para cada tratamiento fue la obtencion del

rendimiento extractivo de la fraccion lipidica.

3.2.2. Obtencion de la muestra

La materia vegetal se obtuvo del cultivo de la cafia de azucar; al ingresar la
materia vegetal al area industrial del ingenio pasa por un proceso de molienda
para ser extraido el jugo de cafia o pool; luego pasa por un proceso de
clarificacion donde se sedimentan los lodos que a su vez pasan por un filtro,
dejando el residuo o cachaza para ser utilizado como fertilizante en el cultivo; es
en la costa sur del pais donde se encuentra ubicados la mayoria de los ingenios
en Guatemala; las muestras utilizadas fueron obtenidas en los ingenios nimero
1 e ingenio numero 2. Los ingenios se encuentran a una altura de 300 a

1 000 metros sobre el nivel del mar; el clima de esta region es humedo vy frio.

3.2.3. Obtencidon de materia prima

Ingenios azucareros ubicados en la region de la costa del Pacifico, siendo

estos el ingenio numero 1y numero 2.

3.2.4. Métodos utilizados

Extraccion solido - liquido tipo Soxhlet

3.2.5. Temperatura

Temperatura de ebullicion de los solventes a utilizar.
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3.2.6.

Hexano

Solventes en funcién de su constante dieléctrica

Acetato de etilo

Metanol

3.2.7.

Tamarfo de particula

Tamiz 40 retenido (420 micrones)

3.2.8.

Tiempo de extraccion y numero de ciclos

Se definen las muestras para cada solvente en los diferentes ciclos,

tomando como referencia el indice de refracciéon y la densidad del solvente.

3.3.

Delimitacion de campo de estudio

El estudio esta delimitado por las lineas de investigacién de la carrera de

ingenieria quimica, como se muestra en la siguiente tabla.

Tabla XI.

Lineas de investigacion para el trabajo de graduacion

Area cientificay

Area temaética

Area tematica

Linea de investigacion

tecnolégica principal secundaria prioritaria
Ingenieria Ciencias Procesos e

g ay o - Extraccion sélido-liquido
tecnologia tecnoldgicas tecnoldgicos

Ciencias naturales

y exactas

Quimica

Quimica organica

Quimica del contenido
lipidico

Fuente: elaboracion propia.
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3.3.1. Dos cachazas mixtas
Ingenio numero 1 e ingenio nimero 2; cafia molida, solo cuticula.
3.4. Obtencion de materia prima
Se obtuvo mediante la cooperacion de los ingenios azucareros ingenio
namero 1 e ingenio numero 2, tomandolo directamente del filtro rotatorio del area
de clarificacion de cada uno. Ingenios situados en la costa sur del pais,

especificamente en el area de Escuintla.

Recursos humanos disponibles:

o Investigador: Br. Luis Alberto Trabanino Lépez
. Asesor: Ing. Qco. Cesar Alfonso Garcia Guerra
o Coasesor: Ing. Qco. Mario José Mérida Meré
3.5. Recursos materiales disponibles

Los recursos para la investigacion incluyen materia prima, equipo y

cristaleria.

La parte experimental del trabajo de graduacién se realizé en las siguientes

instalaciones:

) Laboratorio de Andlisis Fisicoquimicos LAFIQ de la seccion de Quimica

Industrial del Centro de Investigaciones, Facultad de Ingenieria.
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o Laboratorio de Investigaciones de Extractos Vegetales LIEXVE, seccion
de Quimica Industrial, Centro de Investigaciones de la Facultad de

Ingenieria, Universidad de San Carlos de Guatemala.

o Departamento de Toxicologia de la Facultad de Ciencias Quimicas y
Farmacia, Universidad de San Carlos de Guatemala.

3.6. Recursos materiales

Es la materia prima, materiales auxiliares, cristaleria, reactivos y equipos
utilizados para el desarrollo adecuado de la parte experimental del proyecto de
investigacion. Estos se enlistan a continuacion.

o Materia prima:

o Cachaza No. 1 ingenio 1, costa sur del pais

o  Cachaza No. 2 ingenio 2, costa sur del pais

. Cristaleria:

o Balones

o Erlenmeyer

o Condensadores

o  Varillas de agitacion
o Probetas graduadas

o  Soxhlet

o Equipo: el equipo se muestra en la siguiente figura.
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Figura 33. Equipo utilizado en la investigacion

Nombre del equipo y sus Presentacion

caracteristicas

Plancha de calentamiento
(LIEXVE)

Marca: CORNING

Modelo: PC-620

Voltaje: 120 V

Frecuencia: 60 Hz.
Potencia: 1113 W.

Hecha en: Estados Unidos

Bomba de vacio (LIEXVE)
Marca: Gast

Modelo: 0O523-VAFG588DX
Voltaje: 100 -115V
Frecuencia: 50 Hz.
Potencia: ¥ Hp.
Revoluciones: 1725/1425
rpm

Hecha en Michigan,
Estados Unidos

Balanza

Marca: Adventurer

Serie: G1231202040133
Voltaje: 8 -14,5V
Frecuencia: 50/60 Hz.
Méaxima capacidad: 150 g.
Lectura minima: 0,001 g > &
Hecha en: Estados Unidos | —
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Continuacion de la figura 33.

Refrigeradora
Marca: Daewoo
Modelo: FR-147RV
Voltaje: 115 - 120 V
Frecuencia: 60 Hz.
Amperaje: 1,1 A
Refrigerante: R-1342
Hecha en: Korea

Rotavapor (LIEXVE)

Marca: Buchi

Modelo: R-200

Namero de fabricacion:
414191030002

Voltaje: 120 V

Frecuencia: 50/60 Hz.
Potencia: 120 W

Hecho en: Flawil, Suiza

Refractometro LIEXVE-
Refractometro

Marca: Fisher Scientific
Modelo: 334620
Voltaje: 120 V
Frecuencia: 60 Hz.
Potencia: 120 W
Corriente: 0,08 A

120


http://www.mercadolibre.com.ec/jm/img?s=MEC&f=3665754_648.jpg&v=I

Continuacion de la figura 33.

Secador de bandejas
(LIEXVE)

Marca: PREMLAB

Ancho: 1:10 m

Alto: 2:50 m

15 bandejas

Tamizadora
Humboldt MFG. Co.
Voltaje 120 V
Hecho en: USA

Fuente: elaboracion propia, fotografias tomadas en el laboratorio.

o Reactivos: se presentan en la tabla siguiente.
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Tabla XII.

Reactivos utilizados en la investigacion

Reactivo

Metanol absoluto

Hexano grado reactivo

Acetato de etilo

Caracteristicas

Férmula: CH4O
Grado reactivo

Masa molecular:

32,04 g/mol

Densidad a 25 °C:

0,7918 g/cm?

Punto de ebullicién: 65 °C
Punto de fusién: -97.16 °C
Constante dieléctrica a

Férmula: CeHia

Grado reactivo

Masa molecular:

86,3 g/mol

Densidad a 25 °C:

0,659 g/ml

Punto de ebullicion: 69 °C
Punto de fusion: -95 °C
Constante dieléctrica a 25
°C: 2

Formula: C4HsO2
Grado reactivo

Peso molecular:
88,1 g/mol
Densidad a 25 °C:
0,894 g/ml

Punto de ebullicién: 77 °C
Punto de fusion: -83 °C
Constante dieléctrica a
25°C: 6

25°C: 33 indice de refraccion a indice de refraccion a

indice de refraccion a 20 °C: 1,382 20°C: 1,3719

20°C: 1,3284

I
Estructura m/c\({C}[:(T[]
moleccular J
Fuente: HEATH, Henry. Flavor Chemistry and Technology. p. 162.
3.7. Técnica cualitativa o cuantitativa

A continuacion, se detalla la metodologia utilizada en el ensayo escala

laboratorio.

o Pruebas preliminares: comprenden las pruebas realizadas antes de iniciar

el proceso de extraccion de la fraccion lipidica.
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Rendimiento maximo por Soxhlet: este es un proceso de lixiviacion que se
lleva a cabo entre dos fases: una sélida y otra liquida; una fase estatica
(sélido) y la fase liquida que es movil. El solvente se encuentra en un
matraz de fondo plano o redondo, el cual es removido con un agitador
magneético; se eleva la temperatura al punto de ebullicion del solvente; esto
con el objetivo de que el solvente evaporado se desplace en el bypass
ubicado en el equipo de extraccion Soxhlet para luego condensarse en el
refrigerante Allihn o de bolas y depositarse en el tubo extractor, donde se
encuentra la materia prima dentro de un dedal de celulosa. Todo el

proceso se realiza de la siguiente manera:

Una vez el nivel del soluto alcanza la altura del tubo de reflujo se
produce el efecto de sifon que regresa el solvente al matraz de fondo
plano, donde se repite el proceso.

El tiempo de contacto entre el soluto y el solvente es variable, ya que
lo es también cada uno de los ciclos y depende muchas veces de las
pérdidas de calor que se puedan presentar en el sistema. En este
meétodo extractivo es necesario tomar como parametro de control del
proceso la temperatura a la cual el solvente alcanza el punto de
ebullicion.

Durante este proceso se lleva a cabo un monitoreo para determinar
el final de la extraccion; se toman alicuotas del solvente que se
encuentre dentro del equipo Soxhlet para determinar valores de
densidad y humedad. El punto final serd cuando el valor de los
sélidos totales del extracto dentro del equipo Soxhlet muestre un
valor constante.

El tiempo de extraccion es continuo hasta agotar el material, es decir,
que el liquido pase incoloro por el tubo sifon. Se utilizan tres

solventes diferentes: metanol, hexano y acetato de etilo.
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Secado de la materia prima: colocar la cantidad de materia prima
necesaria en el secador de bandejas del Laboratorio de Investigacion de
Extractos Vegetales, seccion de Quimica Industrial, Centro de
Investigaciones de la Facultad de Ingenieria.

Determinacion de porcentaje de humedad: la humedad de una muestra no
es solo el contenido de agua, comprende también toda materia volatil que
se elimina por calentamiento, conduciendo a pérdida de peso. Entre estas
sustancias se tiene: agua, grasas, aceites, alcoholes, disolventes,
materias aroméaticas, componentes volatiles y productos de
descomposicion. Debido a que se cuenta con una balanza de humedad,
se deposita una muestra de 1 g, y la balanza indica el porcentaje de

humedad en la muestra.

Molienda y tamizado de la materia prima: el material previamente molido
se hace pasar por una torre de tamices con distinta secuencia; segun el

producto tamizado, para la cachaza, fue de la siguiente forma:

Tabla XIII. Tamices para cachaza
No. de tamiz Tamafio de tamiz en mm
16 1,18
20 0,850
40 0,425
50 0,300
60 0,250
100 0,150
140 0,106
Fondo >0,106

Fuente: elaboracion propia, con datos extraidos de la norma ASTM E-11/95.
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Maceracion dindmica: la materia prima se coloca en un balon de cuello
corto con esmeril 24/40, de 500 mL de capacidad; en una relacion de
materia prima fresca/solvente de 1:12 (w/v); colocandose 7 gramos de
materia prima y 375 mL de solvente. Los pasos del presente proceso son

los siguientes:

o El método utilizado es el de maceracién dindmica con reflujo, se
coloca el condensador en el cuello del balén y todo el equipo se ubica
en una plancha de calentamiento durante el tiempo determinado para
cada solvente, a temperatura de ebullicion.

o Los extractos obtenidos se secan por evaporacion, luego se colocan
en recipientes cerrados color ambar para su posterior caracterizacion
y utilizacién en el proceso de tincion de fibras.

o Para poder analizar la calidad del extracto obtenido se procede de la
siguiente manera: se concentra a presiones negativas de 15”"Hg en
un rotavapor, a temperatura no mayor de 40 °C y seleccionando una
rotacidon constante del equipo. El tiempo de extraccion de solvente es
continuo, hasta que la muestra no tenga presencia de solvente.

o El residuo obtenido contiene los componentes de las fracciones
lipidicas obtenidas, las cuales son almacenadas en viales; ambas
debidamente identificadas y en refrigeracion. Después de obtener los

extractos se le realizan pruebas fisicas y quimicas.
Determinacion de los solidos extraibles: consiste en la determinacion de
la cantidad de sélidos presentes en el extracto después de la eliminacion

total del solvente. Se determina de la siguiente manera:

Determinacion de sélidos = Diferencia de pesos en muestras en cada ciclo.
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Determinacion de la densidad: la densidad relativa es la relacion entre la
masa de un determinado volumen a 25 °C y la masa de un volumen igual
de agua a la misma temperatura. El procedimiento para la determinacion de

la densidad es el siguiente:

o Tarar el picnébmetro perfectamente limpio y seco.

o Llevar el picnémetro hasta el borde con la solucién y colocar el
termometro tapadera; se producird un pequefio rebalse por el canal
lateral; colocar la tapadera del canal lateral.

o Secar perfectamente y tarar en una balanza analitica.

o Determinar la densidad de la manera siguiente:

. Masa muestra — Masa picnémetro
Densidad =

Volumen picnémetro

Determinacion del pH: el pH es wun valor que representa
convencionalmente la concentraciéon de iones hidrégeno de una disolucion
acuosa. Por razones practicas se define una manera experimental. Es
necesario calibrar el instrumento periédicamente, especialmente si se
requiere de precisibn en las lecturas. Con el instrumento calibrado
determinar el pH de la solucién, siempre teniendo en cuenta que desde

cada lectura debe lavarse con agua destilada.

Determinacion del indice de refraccion: se utilizara un refractdmetro Abbe.
Se limpia con xilol y se vierte una gota del extracto en el prisma, tomando

nota de la lectura del equipo a temperatura de 20 °C.

El tamizaje fitoquimico incluye la determinacion cualitativa de metabolitos

secundarios tales como: saponinas, flavonoides y aceites esenciales.
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o Determinacion cualitativa de saponinas: para la determinacion
cualitativa de saponinas presentes en el extracto de cachaza se

realiza en un ensayo de cromatografia en capa fina.

Ensayo semimicro: cromatografia en capa fina

o Cromatografia en capa fina: diluir 0,25 mg de extracto en 10 mL de
metanol al 80 % filtrar, y aplicar 25-40 pyL en una cromatoplaca de
silicagel 60 F254; como estandar emplear 10 yL de estandar de

saponina. fase mavil: cloroformo - acido acético - agua.

Deteccion: sin tratamiento quimico, dependiendo de la estructura, color

morado. Reactivo o revelador: vainillina - &cido sulftrico.

Determinacion cualitativa de flavonoides: para la determinacion cualitativa
de los flavonoides presentes en el extracto de cachaza se realiza en un
ensayo de cromatografia en capa fina, de la siguiente manera: diluir
0,25 mg de extracto en 10 mL de metanol al 80 % filtrar, y aplicar 25-40 pL
en una cromatoplaca de silicagel 60 F254; como estandar emplear 10 uL
de quercetina, rutina, acido clorogénico y acido cafeico. fase movil: acetato

de etilo - acido formico-acido aceético-agua (100:11:11:27).

Deteccion: sin tratamiento quimico; UV 254 nm fluorescencia, zonas
azules o amarillas. UV 365 nm, dependiendo de la estructura fluorescente,
amarillo, azul, verde o naranja. Reactivo de productos naturales (NP/PEG).

Fluorescencia intensiva en UV-365 nm.

Determinacion cualitativa de aceites esenciales: para la determinacién

cualitativa de los aceites esenciales presentes en el extracto de cachaza
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se realiza en un ensayo de cromatografia en capa fina, a través de un
ensayo semimicro, de la siguiente manera: diluir 0,25 mg de extracto en
10 mL de metanol al 80 % filtrar, y aplicar 25-40 yL en una cromatoplaca
de silicagel 60 F254; como estandar emplear 10 uL de estandar de mentol,
cineol y anetol. Fase movil: acetato de etilo - acido formico-acido acético -
agua (100:11:11:27).

Deteccidn: sin tratamiento quimico; dependiendo del color: morado, fusia

amarillo o azul. Reactivo o revelador: anisaldehido - acido sulfurico.

Determinacion de contenido de cenizas: los dos tipos de cachaza de cafia
mixtas (quemada y no quemada) y cuticula fueron sometidos a un analisis
de cenizas, el cual se llevo a cabo en el laboratorio de andlisis
fisicoquimicos LAFIQ, secciéon de Quimica Industrial, Centro de

Investigaciones de la Facultad de Ingenieria.

Método: utilizar una mufla, la cual tendra una temperatura de 800 grados
Celsius; tarar el crisol donde la muestra sera introducida; dicha muestra es
de 3 gramos por cachaza; la muestra debe llegar a calcinacién, para luego
determinar el porcentaje de cenizas contenido en las muestras de la

siguiente manera:

Peso de ceniza muestra calcinada
X = — * 100
Peso inicial de la muestra

X = 9% de ceniza en la muestra

Andlisis cromatdgrafo con acoplamiento en espectrometria de masas/perfil
de &cidos grasos: los dos tipos de cachaza de cafia denominadas cachaza
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1 y cachaza 2, fueron sometidos a un analisis cromatografo con
acoplamiento en espectrometria de masas/perfil de acidos grasos, el cual
se llevo a cabo en el departamento de Toxicologia de la Facultad de
Ciencias Quimicas y Farmacia de la Universidad de San Carlos de

Guatemala.

3.7.1. Disefo de tratamientos

Para el disefio del tratamiento y lograr generar datos para un analisis
estadistico, se parte de la obtencidén de la muestra. La investigacion tuvo como
fin el evaluar el porcentaje de rendimiento de extracto lipidico entre muestras de
2 ingenios. Para los tratamientos se utilizd un disefio completamente al azar con
un arreglo combinatorio, en el cual se aplicé un experimento factorial evaluando
2 especies y 3 diferentes solventes, con 3 repeticiones cada uno, resultando
3 unidades experimentales y un total de 18 tratamientos, a los cuales se les

realizé un analisis de varianza con el fin de determinar el mas preciso.

El tamafio de tratamiento se fij6 con una relacibn materia/solvente, la cual
depende del Soxhlet, con un tiempo de extraccion para cada solvente; este se
definio a través de mediciones del indice de refraccion y densidad en cada ciclo.

La extraccion se realizo a temperatura de ebullicion de cada solvente.
3.7.1.1. Procesamiento
Se procesaron los datos, de tal forma, que se presentaron en tablas de
ANOVA, a modo de facilitar el analisis estadistico y la elaboracion de graficas.

Tales gréficas se realizaron con las variables que se manipularon y las que se

calcularon (los mensurados).
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Se utilizaron medidas estadisticas como medias aritméticas, desviaciones
estandar, grados de libertad, valores de la distribucién f, probabilidades, limites
de confianza, y otras, a fin de que conformen técnicas estadisticas como las
pruebas de hipétesis. Tales pruebas de hipotesis a su vez conforman analisis
estadisticos de asociacion o relacion como el andlisis de varianza (ANOVA), ya
que se hizo inferencia estadistica sobre la poblacion (campo de estudio) debido

a que se empleé la informacién muestral.

Se disefiaron tablas de un factor similares a la anterior para procesar
informacion para todos tratamientos respectivos. Lo anterior se realizd con el
objeto de determinar estadisticos concernientes al analisis de varianza para
disefios experimentales de un factor. Luego de que se proceso la informacion en
tablas de ANOVA de un factor, se procedié a combinar esa misma informacién

para obtener un disefio final experimental de dos factores.

Tabla XIV. Disefio completamente al azar con un arreglo combinatorio

Técnica de extraccion

Soxhlet
Solvente 1 Solvente 2 Solvente 3

R1 R2 R3 R1 R2 R3 R1 R2 R3 ol Media
Y111|Y112| Y113 |Y121(|Y122(Y123(Y131|Y132|Y133 T1 X1
Y211|Y212| Y213 |Y221(Y222(Y223(Y231|Y232|Y233 T2 X2
Y212 |Y213| Y214 |Y222|Y223|Y224|Y232|Y233|Y234 T3 X3

T1 T2 T3 t..

X1 X2 X3 X.

Fuente: elaboracion propia.
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Para la interpretacion estadistica y control de calidad de los datos se utilizo
el andlisis de varianza (ANOVA), en el cual se estandarizaron a un 95 % de
confiabilidad los célculos del mismo analisis; en efecto, esto quiere decir que se

utilizé en los calculos un 5 % de significancia (8).

Para obtener este andlisis de varianza se utilizaron disefios de uno y de dos

factores para las variables involucradas.

En la siguiente figura se muestra como fue empleado el formato para

presentar los resultados del analisis de varianza:

Tabla XV. Tabla de ANOVA para disefo experimental de un factor

Fuente de Sumade Grados de Cuadrados F calculada
variacion cuadrados libertad medios
Tratamientos SSA K-1 S.2= SSA/k-1 S2S?
SSE K (n-1) S?= SSE
Error
K (n-1)
Total SST nk-1

Fuente: elaboracion propia.

Donde:

SST= se calcula de la siguiente forma:
>Y? - Yi/n = SST

SSA = se calcula de la siguiente forma:

Y2 K=Yi/n = SSA
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SSE = se calcula de la siguiente forma:

SST - SSA=SSE
Este analisis presenta el siguiente modelo: yij= p + Ti+ Zj
Donde:

yij = Repeticiones de las corridas a evaluar
M = Es una constante
Ti = Comportamiento de la propiedad quimica a tratar

2ij = Es un término aleatorio
3.8. Recoleccién y ordenamiento de la informacion
En el presente estudio de investigacién se recolectaron y ordenaron los
datos obtenidos de los rendimientos en la obtencién de la fraccion lipidica de

cada cachaza y cuticula, asi como el disefio de tratamientos para tener una

evaluacioén estadistica.

En el siguiente diagrama se desarrolla el procedimiento de trabajo
experimental.
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Figura 34. Diagrama de flujo del desarrollo de la investigacion

No cumple
los requisitos

Cumple con
los requisitos

S

Fuente: elaboracion propia, empleando el programa Visio.
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Tabla XVI. Rendimiento de extractos a base de hexano, acetato de etilo
y metanol, obtenidos de la cachaza residual del proceso de

fabricacion de azicar

Estado de la . Peso del
. Solvente Corrida
materia extracto (g)

0,801
0,825
0,698
1,507
1,648
1,797
0,626
0,673
0,665
0,58
0,72
0,77
1,395
1,656
1,689
0,573
0,755
0,544

Hexano

Cachaza 1 Metanol

Acetato de etilo

Hexano

Cachaza 2 Metanol

Acetato de etilo

WIN|IFP|IWIN|IPITWIN|IPIWINIPIWIN|IPIWIN]PFP

Fuente: elaboracion propia.
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Tabla XVII.

Rendimiento de extractos a base de hexano, acetato de etilo

y metanol, obtenidos de la cuticula de cafa residual del

proceso de fabricacion de azucar

Estado de la materia Solvente Corrida Peso del extracto (g)
1 0,03
Hexano 2 0,02
3 0,017
1 0,065
Cuticula Metanol 2 0,038
3 0,047
1 0,048
Acetato de etilo 2 0,018
3 0,028
Fuente: elaboracion propia.
Tabla XVIII. Rendimiento porcentual promedio de los extractos

mediante los solventes hexano, metanol y acetato de

etilo, obtenidos de la cuticulay las cachazas 1y 2

residuales del proceso de fabricacién de azucar

Estado de la materia Solvente Rendimiento (%)
Hexano 11,27
Cachaza 1 Metanol 23,55
Acetato de etilo 9,34
Hexano 9,83
Cachaza 2 Metanol 23,17
Acetato de etilo 8,91
Hexano 0,26
Cuticula Metanol 0,58
Acetato de etilo 0,36

Fuente: elaboracion propia.
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Tabla XIX. Promedio de densidad de los extractos de cuticulay cachaza
residual del proceso de fabricacién de azucar

Estado de la materia Solvente Densidad promedio
Hexano 0,6645
Cachaza 1l Metanol 0,7914
Acetato de etilo 0,8978
Hexano 0,6610
Cachaza 2 Metanol 0,7951
Acetato de etilo 0,8979
Hexano 0,6513
Cuticula Metanol 0,7858
Acetato de etilo 0,8971

Fuente: elaboracion propia.

Tabla XX. Promedio de indice de refraccion de los extractos

provenientes de la cuticula, cachazaly 2

Estado de la materia Solvente Promedio de indice de refraccién
Hexano 1,37
Cachaza 1 Metanol 1,33
Acetato de etilo 1,37
Hexano 1,37
Cachaza 2 Metanol 1,33
Acetato de etilo 1,37
Hexano 1,37
Cuticula Metanol 1,32
Acetato de etilo 1,37

Fuente: elaboracion propia.
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Tabla XXI. Promedio de tiempo 6ptimo de extraccion por solvente
Estado qle la Hexano Acetato de etilo Metanol
materia
Cachazal 157 min 68 min 104 min
Cachaza 2 178 min 77 min 124 min
Fuente: elaboracion propia.
3.8.1. Plan de andlisis de resultados

Se analizaron los rendimientos de extraccion; asi también se hizo una
comparacion de los componentes de la fraccion lipidica de la cachaza con los
resultados obtenidos directamente de la cafia de azucar después de la extraccion
de su jugo, pero sin ninguna otra alteracion; refiriéndose a su quema en el corte
y el uso de agua caliente, lo cual sucede en la etapa de molienda en los ingenios.
Esto utilizando el mismo procedimiento para su extraccion, comprobando si esta

es afectada en el proceso o0 no, para luego ser utilizada en la produccion de

subproductos.
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4. RESULTADOS

A continuacion, se presentan en tablas y graficas los resultados de los
rendimientos en la obtencién de la fraccion lipidica de cada cachaza y cuticula

de la cafa de azucar obtenida de los ingenios niumero 1 e ingenio numero 2.

Tabla XXII. Rendimiento de extractos a base de hexano, acetato de etilo
y metanol, obtenidos de la cuticula
Estado de |[Constante . Rendimiento | Desviacién
: ST Solvente | Corrida ,

la materia |dieléctrica en % estandar
1 11,98

2 Hexano 2 12,06 1,29965
3 9,77
1 21,51

Cachaza 1 33 Metanol 2 23,52 2,05013
3 25,61
1 8,94

6 Ace;f}ltg de — 961 0.35341
3 9,47
1 8,21

2 Hexano 2 10,28 1,44438
3 10,99
Metano 1 21,78

Cachaza 2 33 2 23,64 1,22462
3 24,09
1 8,18

6 Ace;f}ltg de — 10,77 162666
3 7,77
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Continuacion de la tabla XXII.

1 0,35
2 Hexano 2 0,23 0,07937
3 0,2
1 0,76
Cuticula 33 Metanol 2 0,45 0,15822
3 0,55
1 0,56
6 Acetato de etilo 2 0,21 0,17898
3 0,32
Fuente: elaboracion propia.
Tabla XXIII. Rendimiento porcentual promedio de los extractos
mediante los solventes hexano, metanol y acetato de
etilo, obtenidos de la cuticulay las cachazas 1y 2
residuales del proceso del azucar
Estado de la Rendlm!ento de Desviacion
materia Solvente corrlda_s estandar
promedio
Hexano 11,27 1,29965
Cachaza 1 Metanol 23,55 2,05013
Acetato de etilo 9,34 0,35341
Hexano 9,83 1,44438
Cachaza 2 Metanol 23,17 1,22462
Acetato de etilo 8,91 1,62666
Hexano 0,26 0,07937
Cuticula Metanol 0,58 0,15822
Acetato de etilo 0,36 0,17898

Fuente: elaboracion propia.
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Figura 35. Rendimiento porcentual promedio de los extractos de

cachaza en funcién del solvente

Rendimientos de extraccidon en cachazas

25.00%
20.00%
15.00%
10.00%

5.00%

0.00%
Rendimiento Hexano Rendimiento Acetato Rendimiento Metanol
de Etilo

B Cachazal ™ Cachaza?2

Fuente: elaboracion propia.

Figura 36. Rendimiento porcentual promedio de los extractos de

cuticula en funcién del solvente

Rendimientos de extraccién en cuticula

0.60%
0.50%
0.40%
0.30%
0.20%
0.10%
0.00%

Rendimiento Rendimiento Rendimiento
Cuticula Hexano Cuticula Acetato de Cuticula Metanol
etilo

Fuente: elaboracion propia, empleando Excel.
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Figura 37. Comparacion del rendimiento porcentual promedio de los
extractos de cuticulay cachaza en funcién del solvente

Rendimientos de extraccion

25.00%
20.00%
o
£  15.00%
kS
S  10.00%
E ;
S 5.00%
o
0.00%
Rendimiento Rendimiento Rendimiento
Hexano Acetato de Etilo Metanol
mCachazal mCachaza?2 mCuticula
Fuente: elaboracion propia, empleando Excel.
Tabla XXIV. Rendimiento en peso obtenido de la fraccidn lipidica en
ambas cachazas y cuticula a variabilidad de la
fraccién, en funcién de cada solvente
0 L
Estado de . Peso del % Promedio del Desv,lauon
. Solvente | Corrida | extracto | recuperado estandar
la materia extracto (g) .
(<)) (79) promedio
1 0,801 11,44
Hexano 2 0,825 11,79 0,77 0,067470981
3 0,698 9,97
1 1,507 21,53
Cachaza 1 | Metanol 2 1,648 23,54 1,65 0,14501839
3 1,797 25,67
1 0,626 8,94
Acetato 2 0,673 9,61 0,65 0,025146239
de etilo
3 0,665 9,5
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Continuaciéon de la tabla XXIV.

1 0,58 8,29
Hexano 2 0,72 10,29 0,69 0,098488578
3 0,77 11
1 1,395 19,93
Cachaza 2 | Metanol 2 1,656 23,66 1,58 0,1610621
3 1,689 24,13
Acetat 1 0,573 8,19
cetato 2 0,755 10,79 0,62 0,114372199
de etilo
3 0,544 7,77
1 0,03 0,43
Hexano 2 0,02 0,29 0,02 0,006806859
3 0,017 0,24
1 0,065 0,93
Cuticula Metanol 2 0,038 0,54 0,05 0,013747727
3 0,047 0,67
Acetato 1 0,048 0,69
de etilo 2 0,018 0,26 0,03 0,015275252
3 0,028 0,4
Fuente: elaboracion propia.
Tabla XXV. Cromatografia en capa fina para la determinacién de
saponinas en muestras de extracto de cachaza
Fase mavil: cloroformo-acido acético-agua
Revelador: vainillina-acido sulftrico
Muestra Banda Color Rf
Cachaza 1 + metanol Nohay |  -——- | -
Cachaza 2 + metanol Nohay |  -——- | -
Cachaza 1 + hexano 1 Morado 0,94
Cachaza 2 + hexano 1 Morado 0,94
Cachaza 1 + acetato de etilo 1 Morado 0,93
Cachaza 2 + acetato de etilo 1 Morado 0,93
Estandar de saponinas 1 Morado 0,94

Fuente: elaboracion propia, con datos experimentales (LIPRONAT).
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Tabla XXVI.

flavonoides en muestras de extracto de cachaza

Cromatografia en capa fina para la determinacién de

Fase movil: acetato de etilo-acido formico-acido acético-agua (100:11:11:27)

Revelador: NP/PEG

Muestra Banda Color Rf

1 Naranja 0,73

Cachaza 1 + metanol 2 Naranja 0,79

3 Azul 0,91

Cachaza 2 + etanol Nohay | - | = -
Cachaza 1 + hexano 1 Azul 0,90
Cachaza 2 + hexano 1 Azul 0,87
Cachaza 1 + acetato de etilo 1 Azul 0,84
Cachaza 2 + acetato de etilo 1 Azul 0,84
Estandar de rutina 1 Naranja 0,61
Quercetina 1 Naranja 0,79
Estandar de acido cafeico 1 Verde 0,93

Fuente: elaboracion propia, con datos experimentales (LIPRONAT).

Tabla XXVII.

Cromatografia en capa fina para la determinacion de

aceites esenciales en muestras de extracto de

cachaza.

Fase movil: tolueno — acetato de etilo (93:7)

Revelador: anisaldehido — acido sulfurico

Muestra Banda Color Rf
1 Azul 0,57
Cachaza 1 + metanol 2 Morado 0,74
3 Fusia 0,87
1 Azul 0,57
Cachaza 2 + metanol 2 Morado 0,71
3 Fusia 0,86

144




Continuacion de la tabla XXVII.

1 Morado 0,38

2 Morado 0,51

Cachaza 1 + hexano > Morado 062

4 Azul 0,74

5 Morado 0,83

6 Fusia 0,88

Cachaza 2 + hexano 1 Morado 0,38

1 Morado 0,38

Cachaza 1 + acetato de etilo 2 Azul 0,77
3 Morado 0,83

Cachaza 2 + acetato de etilo 1 Morado 0,39
Estandar de mentol 1 Morado 0,58
Estandar de cineol 1 Fusia 0,84
Estandar de anetol 1 Morado 0,75

Fuente: elaboracion propia, con datos experimentales (LIPRONAT).

Andlisis cromatégrafo con acoplamiento en espectrometria de masas/perfil

de 4cidos grasos encontrados en las muestras por solvente.

Tabla XXVIII. Lipidos detectados en ambas cachazas por hexano
Cachaza 1 + hexano (fig.45) Cachaza 2 + hexano (fig.46)
Tiempo Componentes quimicos Tiempo| Componentes quimicos
17,73 | Acido n-hexadecanoico C16:0 17,73 éilg% n-hexadecanoico
Acido 9,12-octadecadienoico Acido 9,12-
19,28 C18:2 19,25 octadecadienoico C18:2
29,2 [Campesterol 29,11 | Campesterol
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Continuacion de la tabla XXVIII.

29,7 | Stigmasterol 29,6 |Stigmasterol

30,89 |a-Sitosterol 30,78 |a-Sitosterol

Fuente: elaboracion propia, con datos experimentales, Departamento de Toxicologia de la

Facultad de Ciencias Quimicas y Farmacia de la Universidad de San Carlos de Guatemala.

Figura38.  Cromatograma hexano con cachaza 1

105hexano Scan El+
2970 30.89 TIC
1004 N 7.26e9
17.73
29. 20
%]
o 19.28 711
k 2188 2292 97 26\(1’
0.25 3273 33.85
J«,Ju Jw Mo R
Py
0 T T T T T T T T Time
484 9.84 14.84 19 84 24 84 29 84 34 84

Fuente: elaboracion propia, con datos experimentales, Departamento de Toxicologia de la

Facultad de Ciencias Quimicas y Farmacia de la Universidad de San Carlos de Guatemala.

Figura 39. Cromatograma de hexano con cachaza 2

106hexano Scan El+

3078 TIC
100+ 1773
Sk 7.48e9

2911
N
0] 19.25

2 82 22.86 26.96
20.2 24 50
e 26.10 3264
S S,

0 T T = T T T T T T Time
484 9.84 14.84 19 84 24 84 29 84 34.84

Fuente: elaboracion propia, con datos experimentales, Departamento de Toxicologia de la

Facultad de Ciencias Quimicas y Farmacia de la Universidad de San Carlos de Guatemala.
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Tabla XXIX. Lipidos detectados en ambas cachazas por acetato de
etilo
Acetato de etilo 1 (fig. 47) Acetato de etilo 2 (fig. 48)
Tiempo Componentes quimicos Tiempo | Componentes quimicos
, Acido n-hexadecanoico
4,81 D-limonene 17,81 C16:0
27.09 |1-Heptacosanol C27:0 19,31 |%12-Octadecadienoic acid
C18:2
29,22 |Campesterol 29,24 | Campesterol
29,69 [Stigmasterol 29,77 | Stigmasterol
30,91 |a-Sitosterol 30,99 |a-Sitosterol

Fuente: elaboracion propia, con datos experimentales, Departamento de Toxicologia de la
Facultad de Ciencias Quimicas y Farmacia de la Universidad de San Carlos de Guatemala.

Figura 40. Cromatograma de acetato de etilo con cachaza 1

107acetilo
100+

Scan El+
TIC
9.44e9

30.91

29.69

4.81 2 2%

2
1

271.09
1.1 }9.28 2186
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/
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6.39
T R B B
30.20

R L T 0 P A L AR R A VB S T T T T e Time
5.20 10.20 20.20 2520 35.20 40.20 4520 50.20 55.20

Fuente: elaboracion propia, con datos experimentales, Departamento de Toxicologia de la

Facultad de Ciencias Quimicas y Farmacia de la Universidad de San Carlos de Guatemala.
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Scan El+
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— Time

Figura 41. Cromatograma de acetato de etilo con cachaza 2
108acetilo
100- 29.7730.99 TIC
2924
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19.31 ‘
] 1781
\ 21.05
( 2147 2289 2465 U l
i\ 827
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Fuente: elaboracion propia, con datos experimentales, Departamento de Toxicologia de la

Facultad de Ciencias Quimicas y Farmacia de la Universidad de San Carlos de Guatemala.

Tabla XXX.

Lipidos detectados en ambas cachazas por metanol

Cachaza 1 + metanol (fig. 49)

Cachaza 2 + metanol (fig.

50)
Tiempo Componentes quimicos Tiempo Compo_nentes
guimicos
750 4h-pyran-4-one, 2,3-dihydro-3,5-
' dihydroxy-6-methyl-
o . Acido n-
16.98 Ester metlllcq del ac@o 17,73 |hexadecanoico
hexadecanoico. C16:0 :
C16:0
- . Z,72-3-13-
18.62 Ester metilico d_eI amdq 9,12 19.27 | Octadecedien-1-
octadecanoico C18:2 )
ol. C18:2
Ester metilico del 4cido 9 10-chloro-1-
18.67 octadecanoico. C18:1 21,82 decanol
27.08 1-Heptacosanol

Fuente: elaboracion propia, con datos experimentales, Departamento de Toxicologia de la

Facultad de Ciencias Quimicas y Farmacia de la Universidad de San Carlos de Guatemala.
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Figura 42. Cromatograma de metanol con cachaza 1
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Fuente: elaboracion propia, con datos experimentales, Departamento de Toxicologia de la

Facultad de Ciencias Quimicas y Farmacia de la Universidad de San Carlos de Guatemala.

Figura 43. Cromatograma de metanol con cachaza 2

110metanol Scan El+
17.73 TIC

100+ 1.12e10

19.27
16.95
3.02 733 891 %92 9905 30.68
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Fuente: elaboracion propia, con datos experimentales, Departamento de Toxicologia de la

Facultad de Ciencias Quimicas y Farmacia de la Universidad de San Carlos de Guatemala.
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Tabla XXXI. Comparacion de la fraccion lipidica obtenida a partir de la
cachaza, con la fraccion lipidica obtenida de la cuticula de

la cafia de azlcar molida y tiempos promedio de extraccion

Tiempo
Estado de la , Promedio del | Promedio
materia Solvente Corrida extracto (g) de
extraccion
1
Hexano 2 0,77 157 min
3
1
Cachazal Metanol 2 1,65 104 min
3
1
Acetato de 2 0,65 68 min
3
1
Hexano 2 0,02 -
3
1
Cuticula Metanol 2 0,05 -
3
Acetato de L
etilo 2 0,03 i
3
1
Hexano 2 0,69 178 min
3
1
Cachaza 2 Metanol 2 1,58 124 min
3
1
Acetato de 2 0,62 77 min
etilo 3 '

Fuente: elaboracion propia.
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Tabla XXXIl.  Resultado estadistico de comparar la fraccion lipidica
obtenida a partir de la cachaza, con la fraccién lipidica

obtenida de la cuticula de la cafia de azUcar molida

F.v SC Gl CM F Valor de p
Modelo 7,94 6 1,32 23,83 0,0001
Estado de la 5,55 2 2,77 49,91 0,0001
materia
Solvente 2,4 2 1,2 21,58 0,0001
Error 1,11 20 0,06
Total 9,05 26

Fuente: elaboracion propia.

Tabla XXXIII. Resumen de la comparacion de estado de la materia
Estado de la materia Media Grupo tukey
Cachaza 1 1,02 A
Cachaza 2 0,96 A
Cuticula 0,3 B

Fuente: elaboracion propia.

Tabla XXXIV. Resumen de la comparacion entre solventes
Solvente Media Grupo tukey
Metano 1,09 A
Hexano 0,49 B
Acetato de etilo 0,43 B

Fuente: elaboracion propia.
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5. INTERPRETACION DE RESULTADOS

Este estudio basado en extraccion lipidica utiliz6 como materia prima
cachazas provenientes de 2 ingenios: la cachaza 1, recogida del ingenio numero
1, proviene de alrededor de 80 % de cafia no quemada en su corte; se trata de
una cachaza mixta; la cachaza 2 fue recolectada del ingenio nimero 2, originada

de alrededor del 80 % de cafia quemada en su corte.

Dichas cachazas fueron sometidas a un secado cercano, llegando a un
aproximado del 5 % de humedad; también se les realiz6 un andlisis gravimeétrico,
el cual determiné el tamafio de particula éptimo para el proceso de extraccion
Soxhlet, cuyos tamices oscilan entre 20 y 40, originando un tamafio de particula
de entre 850 a 425 micrones. Ambos analisis se describen en el area de
apéndices. La humedad y tamafio fueron seleccionados debido al método de

extraccion utilizado.

Se procedio a realizar un andlisis de cenizas, para con esto obtener un dato
que indique cuanta materia inorganica existe después de calcinar la materia
organica, dando como resultado un 23 % para ambas cachazas; esto indica la

presencia de sales, minerales y un 1,3 % para la cuticula.

A nivel laboratorio, utilizando solventes con distinta constante dieléctrica
(hexano, acetato de etilo y metanol) se obtuvo la fraccion lipidica extractable de
cachazas provenientes del proceso de obtencién de azlcar, asi como de la
cuticula de cafa a través de la técnica Soxhlet, teniendo su peso en gramos en
cada extraccion y en cada corrida, para lo que se establecieron rendimientos que

demuestran el comportamiento éptimo de cada materia prima.

153



Para determinar la cantidad de ciclos necesarios de extraccion para cada
solvente se monitorearon variables como indice de refraccion, solidos disueltos
totales y densidad. Dando como resultado 6ptimo para el solvente hexano en
cachaza 1y 2 de 26 a 30 ciclos. Para el solvente acetato de etilo en cachaza 1y
2, un total de 22 ciclos y para el solvente metanol 16 ciclos de extraccion. Esto
indica que a mayor constante dieléctrica posea el solvente, menos ciclos son

necesarios para realizar la extraccion de la fraccion lipidica.

Este comportamiento se ve reflejado en el comportamiento de los sélidos
extractables e indices de refraccién, ya que muestran un cambio durante los
ciclos 6ptimos de extraccion; al continuar con la extraccion, se obtienen
cantidades minimas de dichos sdlidos disueltos totales, comparadas con las
cantidades éptimas; al igual que el indice de refraccion, el cual se ve afectado de
la misma manera, da pie a que la extraccion al llegar al mismo indice de

refraccidn que el inicial, esta concluido, y que la materia prima ha sido agotada.

Por ende, se definieron las propiedades fisicoquimicas como: indice de
refraccion, solidos disueltos totales y la densidad, en funcién de cada solvente
utilizado y a partir del monitoreo del procedimiento de extraccion para los mismos
sistemas anteriormente descritos, evaluando las propiedades fisicoquimicas

contra los ciclos de extraccion.

En las graficas de comportamiento de extraccion por solvente y por materia
prima, se puede observar que dicho comportamiento en la cachaza presenta una
clara extraccion de fraccion lipidica al variar considerablemente sus variables
monitoreables tales como la densidad, indice de refraccion, entre otras. Pero al
analizar de igual manera el comportamiento de la cuticula de cafia con cada
solvente, puede observarse que su comportamiento no fue significativo o

variable.

154



Para la densidad se observan cambios en el cuarto decimal, en 2 o 3 ciclos;
después de eso se ve un comportamiento de solvente puro para el indice de
refraccion; en la cuticula se observé que no sufridé ningin cambio durante toda la
extraccion con los tres solventes y en el monitoreo de sélidos disueltos totales se
pudo apreciar un minimo cambio durante 1 o 2 ciclos, para luego perderse por
completo.

Esto indica que la fraccion lipidica extractable de la cuticula de cafia es
practicamente 0, como fue demostrado en los rendimientos de extractos

obtenidos después de la fase Soxhlet.

5.1. Rendimientos

Para determinar los rendimientos de extracciébn de fraccion lipidica se
procedié a pesar los extractos de cada repeticion por solvente, dando como
resultado el menor rendimiento en ambas cachazas para el acetato de etilo con
un 9,34 % y 8,91 % para cada cachaza 1y 2, respectivamente; el hexano con
11,27 % y 9,83 %; el metanol resultd ser el solvente con mayor rendimiento y
mayor constante dieléctrica de 23,55 % y 23,17 %, respectivamente. Los
solventes con menores pero cercanas constantes dieléctricas mostraron un
rendimiento bastante similar, también demostraron que no importa si la cachaza
es proveniente de cafia quemada o no quemada, y que su rendimiento no fue

demasiado variable de acuerdo con eso.

Como testigo se utilizé la cuticula, ya que podria contener la mayor parte de
fraccion lipidica en esta zona, pero su rendimiento de extraccion con los tres
solventes fue menor al 1 %; con esto demuestra que la fraccion lipidica
considerable no se encuentra en la cuticula de cafia y por esto no se procedié a

tomarle un andalisis o estudio extra.
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5.2. Perfil de acidos

De acuerdo con el analisis realizado a la fraccion lipidica obtenida de las
cachaza mediante un perfil de acidos grasos, se pudo determinar que el solvente
hexano extrajo los mismos componentes en ambas cachazas, dando como
resultado que no importa si es siembra quemada o no quemada, el solvente
hexano de baja constante dieléctrica extraera los mismos componentes
presentes en ambas cachazas; puede afirmarse lo mismo del solvente acetato
de etilo, ya que de igual manera muestra en su extraccion los mismos

componentes por cada cachaza.

Para el solvente metanol se observo que, a pesar de tener el rendimiento
mas alto en la extraccion de fraccion lipidica en comparacion con los otros
2 solventes, su selectividad es mala ya que no muestra los mismos componentes
extraidos entre las cachazas 1y 2; esto se debe a su alta constante dieléctrica o
bien al corte de cafia, el cual pudo afectar de alguna manera a la extraccion en
selectividad con constante dieléctrica alta. También puede observarse que en las
extracciones de hexano y acetato de etilo se logré extraer en los primeros minutos
el grupo de acidos grasos, y mas adelante se logro la extraccion del grupo de

esteroles.

5.3. Tamizaje

De acuerdo con el tamizaje fitoquimico para la identificacion de metabolitos
secundarios se utilizd una cromatografia en capa fina para determinar la
presencia de saponinas en las muestras de cachaza. Las muestras que
contienen metanol no muestran saponinas, a diferencia de las muestras de
hexano y acetato de etilo, las cuales coinciden con el estdndar de saponinas; lo

gue indica que dichas muestras presentan saponinas.
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En la prueba de determinacion de flavonoides las muestras presentaron
bandas caracteristicas de dichos compuestos; la muestra de metanol-cachaza 1,
banda 2 (cromatografia mostrada en area de apéndice) coincide con el estandar
de quercetina empleado, asi como la banda de las dos muestras de acetato de
etilo coinciden también con el estandar de quercetina; de las demés muestras,
ninguna de las marcas coincide con los estandares empleados, lo que indica que
los flavonoides presentes en las muestras son distintos. La identificacion de
flavonoides coincide con lo reportado, ya que dicha especie es rica en flavonoides

de diferente tipo.

También se demostré que todas las muestras presentan aceites esenciales.
La muestra de metanol-cachaza 1 en la banda 2 (cromatografia mostrada en area
de apéndice) coincide con el estdndar de anetol; la muestra de metanol-cachaza
2 en la banda 3 y la banda 2 de la muestra de hexano-cachaza 1, coinciden con
el estdndar de cineol; sin embargo, al presentar todas las muestras de bandas,

puede verse la presencia de aceites diferentes a los estandares utilizados.

54. Monitoreo de extracciones

Los monitoreos demostraron que la extraccion con el solvente metanol es
muy efectiva, puesto que la maxima densidad de extraccion se obtuvo en el
primer ciclo de la misma. Por otra parte, con el solvente hexano demostro ser la
menos efectiva debido a que su maxima densidad de extraccion ocurrio en el
ciclo numero 16 y el solvente acetato de etilo demostré un comportamiento en
medio de los otros solventes, ya que su maxima densidad de extraccion ocurrié
en el ciclo 8. Este comportamiento se vio reflejado en los tres factores de
monitoreo, los cuales fueron: densidad, indice de refraccion y solidos
extractables, confirmando que su comportamiento se debe a la constante

dieléctrica de cada solvente.
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Ya que el metanol posee una constante dieléctrica mayor tuvo una
extraccion mucho mas efectiva; por otro lado, el hexano, el cual posee una
constante dieléctrica baja, tuvo la extraccion menos efectiva en todos los
monitoreos realizados. En los graficos (anexos) se pueden apreciar las zonas
delimitadas por lineas que indican los ciclos en los cuales fueron efectivas las

extracciones de acuerdo con su factor de monitoreo.
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CONCLUSIONES

Existe diferencia significativa en el porcentaje de rendimiento de extraccion
en funcion del solvente utilizado por constante dieléctrica al realizar el

ensayo.

No existe diferencia significativa en el porcentaje de rendimiento de
extraccion en funcion del tipo de cachaza utilizada al realizar el ensayo,

empleando el mismo solvente.

Existe diferencia significativa en el porcentaje de rendimiento de extraccion
lipidica por solvente y materia prima, al utilizar el testigo (cuticula) y las

cachazas durante el ensayo.

Se obtuvo el perfil de acidos grasos y el tamizaje fisicoquimico de las
distintas extracciones de fraccion lipidica, las cuales identificaron aceites
volatiles, saponinas, flavonoides, esteroles, acidos grasos saturados y

terpenos en cada una de las extracciones de las cachazas 1y 2 utilizadas.

En funcion del analisis grafico se determin6 que el comportamiento de las
propiedades fisicoquimicas como indice de refraccion, sélidos disueltos
totales y la densidad, se ven afectadas significativamente por el tipo de

solvente utilizado.

No existe fraccion lipidica significativa en el testigo (cuticula) para

compararla con la obtenida en las cachazas.
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10.

11.

No existe diferencia significativa respecto de los resultados de extraccion
de fraccion lipidica en funcion de la cachaza utilizada y empleando el

mismo solvente.

El mayor porcentaje de extraccion de fraccion lipidica en materia prima se
obtiene utilizando metanol (solvente con mayor constante dieléctrica),

como solvente en la extraccion.

Al utilizar los dos solventes con constantes dieléctricas menores (hexano
y acetato de etilo), se obtuvo un porcentaje de extraccion de fraccion
lipidica menor respecto de las extracciones lipidicas realizadas con el
solvente de mayor constante dieléctrica (metanol), pero bastante cercano

entre ellos, al igual que sus constantes dieléctricas (2 y 6).

Se determind que para el porcentaje de rotaevaporacion, la fraccion
extractable y la densidad de la fraccion lipidica que se obtiene de la
cachaza, si se ve afectada significativamente en funcion del solvente

utilizado.

Se obtuvieron distintos tiempos de extraccion para cada solvente, siendo
el mas rapido en extraer la totalidad de la fraccion lipidica el acetato de
etilo en el proceso de rotaevaporacion, dejando al hexano como el mas
lento para obtener toda la fraccion lipidica posible, siendo identificados los

tiempos mediante la medicién de densidades por ciclo de extraccion.
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RECOMENDACIONES

Se debera establecer aplicaciones de la fraccién lipidica extraida a partir

de la cachaza.

Se deberé realizar un estudio de factibilidad econémica para determinar
en qué forma ha de realizarse la extraccion de la fraccion lipidica y si es

rentable dicho proceso.

Utilizar solventes con mayores constantes dieléctricas para mejorar el

rendimiento de extraccién en la cachaza.
Utilizar otro tamafio de particula y humedad para verificar si es una variable
gue afecte la extraccién y asi economizar costos en el secado y molienda

dependiendo del método que se utilizara para la extraccion.

Recolectar la materia agotada y verificar si alin posee nutrientes para ser

utilizada como abono en la siembra de cafia de azucar.

161



162



BIBLIOGRAFIA

1. BIDLINGMEYER, Brian. A. Practical HPLC methodology and
applications. New York: John Wiley and Sons, Inc. 1992. 135 p.

2. CALDERON, Eduardo. Obtencion del extracto colorante acuoso, a partir
de los rechazos de exportacion de la producciéon nacional de dos
variedades de pitahaya, a nivel planta piloto. Guatemala: FODECYT
13-99. 2001. 80 p.

3. Cengicafia. El cultivo de la cafia de azlicar en Guatemala. Guatemala:
Artemis & Edinter, 2014. 526 p.

4. COLOCHO TRIGUEROS, Salvador Enrique; GUZMAN ORTEGA, Juan
Manuel. Impacto de las impurezas sobre el coeficiente de
solubilidad de la sacarosa y pureza objetivo en el proceso de
recobrado de azulcar de cafa. Trabajo de graduacion de Ingenieria
Quimica, Universidad de El Salvador, Escuela de Ingenieria

Quimica e Ingenieria de Alimentos, 2018. 134 p.

5. DE LEON HERNANDEZ, Edgar Gamaliel. Evaluacion del rendimiento de
aceite esencial de laurel (Litsea guatemalensis) en funcién de la
altitud sobre el nivel del mar a la cual crecié6 la planta y el tamafio
de particula a destilar por el método de destilacion por arrastre con
vapor de agua. Trabajo de graduacion de Ing. Quimica. Guatemala,
Universidad de San Carlos de Guatemala, Facultad de Ingenieria,
2001. 130 p.

163



10.

11.

12.

13.

GEANKOPLIS, Christine. Procesos de transporte y operaciones
unitarias. 3a ed. México, D. F.: CECSA, 1998. 1 024 p.

GUERRERO GUTIERREZ, Edward Mario. Lixiviacion parametrizada y
caracterizacion fisicoquimica a nivel laboratorio del extracto
colorante de la corteza del quebranco (Lysiloma auritum (Schltd)
Benth) proveniente de Jocotan, Chiquimula. Trabajo de graduacién
de Ing. Quimica. Guatemala, Universidad de San Carlos de

Guatemala, Facultad de Ingenieria, 2008. 170 p.

LAIDLER, Keith. Fisicoquimica. México: CECSA, 1997. ISBN:
968 444 316 1. 1027 p.

LOCK, Olga. Colorantes naturales. Peru: Pontificia Universidad Catdlica
del Perd, Fondo Editorial, 1997. ISBN: 9972-42-093-0. 279 p.

MACARULLA M., José; GONI M., Félix. Biomoléculas. Editorial Reverté,
S. A, 1993. 200 p.

MARQUEZ GONZALEZ, Ehosbel; Garcia, Yisser. Colorantes naturales
de origen vegetal, Revista ciencia y tecnologia. La Habana: Instituto

de Investigaciones para la Industria Alimenticia. 2007. 74 p.

MONTGOMERY, Douglas. Control estadistico de la calidad. 3a ed.
México: Limusa Wiley, 2007. 686 p.

MONTENEGRO FRANCO, Claudia Beatriz. Estudio experimental de la
operacion unitaria de separacion solido-liquido a nivel laboratorio,

mediante la evaluacion de diversos parametros de interaccion

164



influyentes y de respuesta. Trabajo de graduacion de Ing. Quimica.
Guatemala, Universidad de San Carlos de Guatemala, Facultad de
Ingenieria, 2009. 213 p.

14. PERRY, Robert H. Manual del Ingeniero Quimico. 6a ed. México:
McGraw-Hill, 2001. 720 p.

15. SOBERANIS IBANEZ, Adrian Antonio. Evaluacion de propiedades
fisicoquimicas de la oleorresina de cardamomo (Elletteria
cardamomum, |. Matton) obtenida a nivel laboratorio, utilizando dos
métodos de lixiviacion a tres diferentes temperaturas. Trabajo de
graduacion de Ing. Quimica. Universidad de San Carlos de

Guatemala, Facultad de Ingenieria, 2009. 203 p.

16. SPENCER, George; MEADE, G. P. Manual del azlcar de cafa. 9a ed.
Barcelona: Departamento Técnico de Montaner y Simén S. A. 1967.
940 p.

17. SOLIS, Pablo N. et al. Manual de caracterizacion y andlisis de drogas
vegetales y productos fitoteperapéuticos. Guatemala: Proyecto
OEA/AICD/AE-089/03. 2009. 136 p.

18. Textos cientificos. Cromatografia en capa fina. [en linea].
<http://www.textoscientificos.com/quimica/cromatografia/capa-fina>.

[Consulta: junio de 2019].

19. TREYBAL, Robert. Operaciones de transferencia de masa. 2a ed.
México: McGraw-Hill, 1988. 865 p.

165



166



APENDICES

Apéndice 1. Monitoreo de extracciones

Cachaza 1: proveniente del ingenio nimero 1

Cachaza 2: proveniente del ingenio nimero 2

Apéndice 1.1. Monitoreo de la densidad en cada ciclo de extraccion,

utilizando hexano en cachaza No. 1 en las 3 repeticiones

No. de Primera Segunda Tercera :
ciclo repeticion repeticion repeticion Promedio
2 0,65125 0,65125 0,65647 0,65299
4 0,65222 0,63684 0,65591 0,65349
6 0,65400 0,64620 0,65608 0,65503
8 0,66222 0,65556 0,65625 0,65801
10 0,67368 0,66199 0,66176 0,66581
12 0,68421 0,66842 0,66727 0,67330
14 0,69059 0,67632 0,67600 0,68097
16 0,69647 0,68421 0,67867 0,68645
18 0,70000 0,66353 0,66947 0,67767
20 0,68500 0,64286 0,66000 0,66595
22 0,66625 0,64643 0,66000 0,65970
24 0,65432 0,65000 0,66000 0,65519
26 0,65432 0,64687 0,65929 0,65495

Fuente: elaboracion propia.
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Apéndice 1.2.  Monitoreo de la densidad en cada ciclo de extraccién,
utilizando hexano parala cachaza No. 1 en las 3

repeticiones

Densidad vs No. de ciclo de Extraccién

0.71000
| Il
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@
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0.866000
0.65000
0.64000
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No. de Ciclo
—e—FPrimer Repeticién —e—Segunda Repeticidn
—a—Tercer Repeticion Densidad del Solvente

Fuente: elaboracion propia.
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Apéndice 1.3. Monitoreo de la densidad en cada ciclo de extraccion,
utilizando hexano en cachaza No. 2 en las 3 repeticiones

No. Primera Segunda Tercera .
de ciclo repeticion repeticion repeticion Promedio
1 0,6510 0,6510 0,6510 0,6510
2 0,6510 0,65320 0,65210 0,6521
4 0,6510 0,65547 0,65222 0,6529
6 0,6515 0,65591 0,65223 0,6532
8 0,6550 0,65608 0,65823 0,6564
10 0,6599 0,65625 0,66572 0,6606
12 0,6602 0,66364 0,67102 0,6650
14 0,6630 0,66587 0,68976 0,6729
16 0,6654 0,67201 0,69458 0,6773
18 0,6700 0,67328 0,68765 0,6770
20 0,6670 0,66980 0,68530 0,6740
22 0,6660 0,66020 0,67239 0,6662
24 0,6555 0,65550 0,66390 0,6583
26 0,6510 0,65454 0,65981 0,6551
28 0,6510 0,65325 0,65210 0,6521
30 0,6510 0,65210 0,65210 0,6517

Fuente: elaboracion propia.
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Apéndice 1.4.

Monitoreo de la densidad en cada ciclo de extraccion,

utilizando hexano para la cachaza No. 2 en las 3

repeticiones

Densidad vs No. de ciclo de Extraccion

0.7000 l I 1
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—e— Primer Repeticion —8— Segunda Repeticion
Tercer Repeticidn Densidad del Solvente
Fuente: elaboracion propia, empleando Excel.
Apéndice 1.5. Monitoreo de la densidad en cada ciclo de extraccién,
utilizando metanol en cachaza No. 1 en las 3
repeticiones
Nc_). de Prim_e_rg Segu_n_d,a Terc_e_r:fl Promedio
ciclo repeticion repeticion repeticion
1 0,81294 0,81699 0,80789 0,81261
2 0,80688 0,79879 0,79575 0,80047
4 0,78969 0,78868 0,78868 0,78901
6 0,78564 0,78564 0,78868 0,78665
8 0,78665 0,78463 0,78665 0,78598
11 0,78766 0,78463 0,78564 0,78598
12 0,78564 0,78463 0,78564 0,78531
14 0,78564 0,78463 0,78564 0,78531

Fuente: elaboracion propia.
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Apéndice 1.6. Monitoreo de la densidad en cada ciclo de extraccion,
utilizando metanol para la cachaza No. 1 en las 3

repeticiones

Densidad vs No. de ciclo de Extraccion
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Fuente: elaboracion propia, empleando Excel.

Apéndice 1.7. Monitoreo de la densidad en cada ciclo de extraccién,

utilizando metanol en cachaza No. 2 en las 3 repeticiones

No. de ciclo Primer{:l Segu_n.d,a Terc.er? Promedio
repeticion repeticion repeticion
1 0,79879 0,88979 0,81294 0,83384
2 0,79474 0,83923 0,79778 0,81058
4 0,79373 0,80586 0,78766 0,79575
6 0,78868 0,78969 0,78665 0,78834
8 0,78463 0,78868 0,78665 0,78665
10 0,78463 0,78766 0,78564 0,78598
12 0,78362 0,78766 0,78564 0,78564
14 0,78362 0,78766 0,78564 0,78564
16 0,78362 0,78564 0,78261 0,78396

Fuente: elaboracion propia.

171



Apéndice 1.8. Monitoreo de la densidad en cada ciclo de extraccion
utilizando metanol para la cachaza No. 2 en las 3

repeticiones

Densidad vs No. de ciclo de Extraccion
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Fuente: elaboracion propia.

Apéndice 1.9. Monitoreo de la densidad en cada ciclo de extraccién,
utilizando acetato de etilo en cachaza No. 1 en las 3
repeticiones

No. de ciclo Prime_rg Segu.n_d,a Terc_e_rg Promedio
repeticion repeticion repeticion

2 0,89750 0,89750 0,89760 0,89753
4 0,89758 0,89753 0,89753 0,89755
6 0,89873 0,89882 0,89832 0,89862
8 0,89870 0,89870 0,89875 0,89872
10 0,89801 0,89832 0,89802 0,89812
12 0,89776 0,89771 0,89801 0,89783
14 0,89767 0,89767 0,89781 0,89772
16 0,89762 0,89767 0,89760 0,89763
18 0,89755 0,89756 0,89753 0,89755
20 0,89750 0,89751 0,89751 0,89751
22 0,89750 0,89750 0,89750 0,89750

Fuente: elaboracion propia.
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Apéndice 1.10. Monitoreo de ladensidad en cada ciclo de extraccion,
utilizando acetato de etilo para la cachaza No. 1 en

las 3 repeticiones

Densidad vs No. de ciclo de Extraccién
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Fuente: elaboracion propia, empleando Excel.

Apéndice 1.11. Monitoreo de la densidad en cada ciclo de extraccion
utilizando acetato de etilo en cachaza No. 2 en las 3

repeticiones

No. de ciclo Primera repeticion rzggtjizidéi Tercera repeticiéon Promedio
2 0,89750 0,89750 0,89750 0,89750
4 0,89779 0,89810 0,89790 0,89793
6 0,89890 0,89902 0,89799 0,89864
8 0,89872 0,89915 0,89847 0,89878
10 0,89777 0,89886 0,89838 0,89834
12 0,89775 0,89789 0,89783 0,89782
14 0,89766 0,89771 0,89768 0,89768
16 0,89768 0,89768 0,89768 0,89768
18 0,89752 0,89757 0,89753 0,89754
20 0,89751 0,89753 0,89750 0,89751
22 0,89750 0,89750 0,89750 0,89750

Fuente: elaboracion propia.
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Apéndice 1.12. Monitoreo de la densidad en cada ciclo de extraccion,
utilizando acetato de etilo para la cachaza No. 2 en las

3 repeticiones

Densidad vs No. de ciclo de Extraccion
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Fuente: elaboracion propia.

Apéndice 1.13. Monitoreo de la densidad en cada ciclo de
extraccién, utilizando hexano en cuticula de

cafia en las 3 repeticiones

No. de ciclo P””?e.“,"‘ Segu_n_d,a Terc_e_r:fl Promedio
repeticion repeticion repeticion
2 0,65125 0,65125 0,65125 0,65125
4 0,65125 0,65125 0,65125 0,65125
6 0,65125 0,65125 0,65125 0,65125
8 0,65125 0,65125 0,65125 0,65125
10 0,65125 0,65125 0,65125 0,65125
12 0,65125 0,65125 0,65125 0,65125
14 0,65125 0,65125 0,65125 0,65125
16 0,65188 0,65125 0,65176 0,65163
18 0,65188 0,65190 0,65176 0,65185
20 0,65125 0,65125 0,65176 0,65142
22 0,65125 0,65125 0,65125 0,65125
24 0,65125 0,65125 0,65125 0,65125
26 0,65125 0,65125 0,65125 0,65125

Fuente: elaboracion propia.
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Apéndice 1.14. Monitoreo de la densidad en cada ciclo de extraccion,
utilizando hexano en cuticula de cafiaen las 3

repeticiones

Densidad vs No. de ciclo de Extraccion
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Fuente: elaboracién propia, empleando Excel.
Apéndice 1.15. Monitoreo de la densidad en cada ciclo de extraccion,
utilizando metanol en cuticula de cafia en las 3
repeticiones
No. de ciclo P””?e.“? Segu_n_d,a Terc_e_rg Promedio
repeticion repeticion repeticion
1 0,7861 0,7861 0,7863 0,7862
2 0,7861 0,7860 0,7856 0,7859
4 0,7858 0,7856 0,7856 0,7857
6 0,7856 0,7856 0,7856 0,7856
8 0,7856 0,7856 0,7856 0,7856
11 0,7856 0,7856 0,7856 0,7856

Fuente: elaboracion propia.
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Apéndice 1.16. Monitoreo de la densidad en cada ciclo de extraccion,

utilizando metanol en cuticula de cafia en las 3

repeticiones

Densidad vs No. de ciclo de Extraccion
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Fuente: elaboracion propia, empleando Excel.

Apéndice 1.17. Monitoreo de la densidad en cada ciclo de extraccion,
utilizando acetato de etilo en cuticula de cafiaen las 3

repeticiones

No. de ciclo Prime_rg Segl_m_c!a Terc_:e_rfa Promedio
repeticion repeticion repeticion
2 0,8970 0,8970 0,8970 0,8970
4 0,8970 0,8970 0,8970 0,8970
6 0,8975 0,8977 0,8974 0,8975
8 0,8976 0,8972 0,8970 0,8973
10 0,8972 0,8970 0,8970 0,8971
12 0,8970 0,8970 0,8970 0,8970
14 0,8970 0,8970 0,8970 0,8970
16 0,8970 0,8970 0,8970 0,8970
18 0,8970 0,8970 0,8970 0,8970
20 0,8970 0,8970 0,8970 0,8970
22 0,8970 0,8970 0,8970 0,8970

Fuente: elaboracion propia.
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Apéndice 1.18. Monitoreo de la densidad en cada ciclo de extraccion,
utilizando acetato de etilo en cuticula de cafiaen las 3

repeticiones

Densidad wvs No. de ciclo de Extracciéon
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Fuente: elaboracién propia, empleando Excel.

Apéndice 1.19. Monitoreo de indices de refraccion en ciclos de
extraccion, utilizando hexano en cachaza No. 1 en

las 3 repeticiones

No. de ciclo P””?e.“? Segu_n_d,a Terc_e_rg Promedio
repeticion repeticion repeticion

2 1,377 1,377 1,377 1,3770
4 1,378 1,377 1,377 1,3773
1,378 1,378 1,377 1,3777

10 1,378 1,378 1,377 1,3777
12 1,378 1,378 1,377 1,3777
14 1,3785 1,3785 1,3775 1,3782
16 1,3785 1,3785 1,3775 1,3782
18 1,3785 1,3785 1,3775 1,3782
20 1,378 1,378 1,3775 1,3778
24 1,378 1,378 1,3775 1,3778
28 1,378 1,378 1,337 1,3777
32 1,377 1,377 1,337 1,3770
36 1,377 1,377 1,377 1,3770

Fuente: elaboracion propia.
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Apéndice 1.20. Monitoreo del indice de la refraccion cada ciclo de

extraccion, utilizando hexano en cachaza No. 1 en las

3 repeticiones

indice de Refraccion vs Ciclos de Extraccién
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Fuente: elaboracion propia, empleando Excel.

Apéndice 1.21. Monitoreo de indices de refraccion en ciclos de
extraccion, utilizando hexano en cachaza No. 2 en

las 3 repeticiones

No. de ciclo P”me.r,a Seggn_@a Terg:e_rg Promedio
repeticion repeticion repeticion
0 1,3770 1,3770 1,3770 1,3770
4 1,3770 1,3770 1,3770 1,3770
6 1,3770 1,3770 1,3775 1,3772
8 1,3775 1,3770 1,3775 1,3773
10 1,3775 1,3775 1,3775 1,3775
12 1,3775 1,3775 1,3775 1,3775
14 1,3775 1,3775 1,3780 1,3777
16 1,3775 1,3780 1,3780 1,3778
18 1,3780 1,3780 1,3775 1,3778
20 1,3775 1,3775 1,3775 1,3775
22 1,3775 1,3775 1,3775 1,3775
24 1,3770 1,3770 1,3775 1,3772
26 1,3770 1,3770 1,3770 1,3770
30 1,3770 1,3770 1,3770 1,3770

Fuente: elaboracion propia.
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Apéndice 1.22. Monitoreo del indice de la refraccion cada ciclo de
extraccion, utilizando hexano en cachaza No. 2 en las

3 repeticiones

Indice de Refraccion vs Ciclos de Extraccion
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Fuente: elaboracién propia, empleando Excel.
Apéndice 1.23. Monitoreo de indices de refraccion en ciclos de
extraccion, utilizando acetato de etilo en cachaza
No. 1 en las 3 repeticiones
No. de ciclo Prlm_e_rg Segu_n_d,a Terc_e_rg Promedio
repeticion repeticion repeticion

2 1,3720 1,3720 1,3720 1,3720
6 1,3735 1,3740 1,3735 1,3737
10 1,3735 1,3735 1,3735 1,3735
14 1,3730 1,3730 1,3730 1,3730
18 1,3730 1,3730 1,3725 1,3728
22 1,3720 1,3720 1,3720 1,3720

Fuente: elaboracion propia.
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Apéndice 1.24.

indice de Refraccion
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Fuente: elaboracion propia, empleando Excel.

25

Monitoreo de indices de refraccién en ciclos de

extraccion, utilizando acetato de etilo en cachaza No. 2

en las 3 repeticiones

No.deciclo |\ ICien | repeticion | repeviion | Promedio
2 1,3720 1,3720 1,3720 1,3720
6 1,3735 1,3740 1,3735 1,3737
10 1,3730 1,3735 1,3730 1,3732
14 1,3730 1,3730 1,3730 1,3730
18 1,3725 1,3725 1,3725 1,3725
22 1,3720 1,3720 1,3720 1,3720

Fuente: elaboracion propia.

180




Apéndice 1.26. Monitoreo del indice de la refraccion cada ciclo de

extraccion, utilizando acetato de etilo en cachaza

No. 2 en las 3 repeticiones

indice de Refraccion vs Ciclos de Extraccién
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Fuente: elaboracién propia, empleando Excel.
Apéndice 1.27. Monitoreo de indices de refraccion en ciclos de
extraccion, utilizando metanol en cachaza No. 1 en
las 3 repeticiones
No. de Primera Segunda Tercera .
: L L Y Promedio
ciclo repeticion repeticion repeticion
1 1,3390 1,3395 1,3380 1,3388
2 1,3365 1,3360 1,3358 1,3361
4 1,3350 1,3350 1,3350 1,3350
6 1,3330 1,3330 1,3330 1,3330
8 1,3330 1,3330 1,3325 1,3328
10 1,3330 1,3295 1,3295 1,3307
11 1,3295 1,3295 1,3295 1,3295
12 1,3295 1,3290 1,3290 1,3292
13 1,3295 1,3290 1,3290 1,3292
14 1,3295 1,3290 1,3290 1,3292
16 1,3290 1,3290 1,3290 1,3290

Fuente: elaboracion propia.
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Apéndice 1.28. Monitoreo del indice de la refraccion cada ciclo de
extraccion, utilizando metanol en cachaza No. 1 en

las 3 repeticiones

indice de Refraccion vs Ciclos de Extraccion
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Fuente: elaboracion propia.
Apéndice 1.29. Monitoreo de indices de refraccidn en ciclos de
extraccion utilizando metanol en cachaza No. 2 en
las 3 repeticiones
No. de Primera Segunda Tercera .
X L o e Promedio
ciclo repeticion repeticion repeticion
1 1,3370 1,3435 1,3390 1,3398
2 1,3340 1,3390 1,3390 1,3373
4 1,3330 1,3330 1,3350 1,3337
6 1,3330 1,330 1,3330 1,3320
8 1,3315 1,3295 1,3325 1,3312
10 1,3305 1,3295 1,3295 1,3298
12 1,3295 1,3295 1,3295 1,3295
14 1,3295 1,3295 1,3295 1,3295
16 1,329 1,3290 1,3290 1,3290

Fuente: elaboracion propia.
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Apéndice 1.30.

Monitoreo del indice de la refraccion cada ciclo de

extraccion, utilizando metanol en cachaza No. 2 en

las 3 repeticiones

indice de Refraccion vs Ciclos de Extracciéon
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Fuente: elaboracion propia.

Monitoreo de indices de refraccidn en ciclos de

extraccion, utilizando hexano en cuticula de cafia en

las 3 repeticiones

No. de ciclo Prim_erg Segu_n.d,a Terc_erg Promedio
repeticién repeticién repeticién

2 1,3780 1,3780 1,3780 1,3780
4 1,3780 1,3780 1,3780 1,3780
6 1,3780 1,3780 1,3780 1,3780
8 1,3780 1,3780 1,3780 1,3780
10 1,3780 1,3780 1,3780 1,3780
12 1,3780 1,3780 1,3780 1,3780
14 1,3780 1,3780 1,3780 1,3780
16 1,3780 1,3780 1,3780 1,3780
18 1,3780 1,3780 1,3780 1,3780
20 1,3780 1,3780 1,3780 1,3780
22 1,3780 1,3780 1,3780 1,3780
24 1,3780 1,3780 1,3780 1,3780

Fuente: elaboracion propia.
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Apéndice 1.32. Monitoreo del indice de la refraccién cada ciclo de
extraccion, utilizando hexano en cuticula de cafa en las

3 repeticiones

indice de refraccién vs ciclos de extraccién
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Fuente: elaboracién propia, empleando Excel.
Apéndice 1.33. Monitoreo de indices de refraccion en ciclos de
extraccion, utilizando acetato de etilo en cuticula de
cafia en las 3 repeticiones

No. de Primera Segunda Tercera p .

ciclo repeticion repeticion repeticion romedio
1 1,3720 1,3720 1,3720 1,3720
2 1,3720 1,3720 1,3720 1,3720
4 1,3720 1,3720 1,3720 1,3720
6 1,3720 1,3720 1,3720 1,3720
8 1,3720 1,3720 1,3720 1,3720
10 1,3720 1,3720 1,3720 1,3720
12 1,3720 1,3720 1,3720 1,3720
14 1,3720 1,3720 1,3720 1,3720
16 1,3720 1,3720 1,3720 1,3720
18 1,3720 1,3720 1,3720 1,3720
20 1,3720 1,3720 1,3720 1,3720
22 1,3720 1,3720 1,3720 1,3720

Fuente: elaboracion propia, 2018.
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Apéndice 1.34. Monitoreo del indice de la refraccion cada ciclo de
extraccion, utilizando acetato de etilo en cuticula de

cafia en las 3 repeticiones
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Fuente: elaboracién propia, empleando Excel.
Apéndice 1.35. Monitoreo de indices de refraccion en ciclos de
extraccion, utilizando metanol en cuticula de
cafia en las 3 repeticiones
No. de ciclo Primera Segunda Tercera Promedio
repetlcmn repetlcmn repet|C|on

0 1,3290 1,3290 1,3290 1,3290
1 1,3290 1,3290 1,3290 1,3290
2 1,3290 1,3290 1,3290 1,3290
3 1,3290 1,3290 1,3290 1,3290
4 1,3290 1,3290 1,3290 1,3290
5 1,3290 1,3290 1,3290 1,3290
6 1,3290 1,3290 1,3290 1,3290
7 1,3290 1,3290 1,3290 1,3290
8 1,3290 1,3290 1,3290 1,3290
9 1,3290 1,3290 1,3290 1,3290
10 1,3290 1,3290 1,3290 1,3290
11 1,3290 1,3290 1,3290 1,3290

Fuente: elaboracion propia.
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Apéndice 1.36. Monitoreo del indice de la refraccion cada ciclo de
extraccion, utilizando metanol en cuticula de cafia en

las 3 repeticiones

indice de refraccién vs ciclos de extracciéon

2.0000
() c
< © 0.0000
o 3 0 2 4 6 8 10 12
°® .
T = No. de Ciclo
o
—e— Primer Repeticion Segunda Repeticion
Tercer Repeticion Indice del Solvente
Fuente: elaboracion propia, empleando Excel.
Apéndice 1.37. Monitoreo de sdlidos extractables en ciclos de
extraccion, utilizando hexano en cachaza No. 1 en
las 3 repeticiones
Nc_). de Prim_e_rg Segu_n_d,a Terc_e_r'fl Promedio
ciclo repeticion repeticion repeticion
0 0,000 0,000 0,000 0,000
2 0,001 0,001 0,001 0,001
4 0,001 0,001 0,001 0,001
6 0,002 0,001 0,001 0,001
8 0,002 0,002 0,001 0,002
10 0,002 0,002 0,001 0,002
12 0,002 0,002 0,001 0,002
14 0,003 0,002 0,001 0,002
16 0,004 0,004 0,002 0,003
18 0,004 0,003 0,002 0,003
20 0,002 0,001 0,001 0,001
22 0,000 0,001 0,001 0,001
24 0,000 0,000 0,000 0,000

Fuente: elaboracion propia.
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Apéndice 1.38. Monitoreo de sdélidos extractables en ciclos de

extraccion, utilizando hexano en cachaza No. 1 en

las 3 repeticiones

Solidos extractables vs No. de ciclo
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Fuente: elaboracién propia.
Apéndice 1.39. Monitoreo de sdlidos extractables en ciclos de
extraccion, utilizando hexano en cachaza No. 2 en
las 3 repeticiones
No. de Primera Segunda Tercera .
. e L o Promedio
ciclo repeticion repeticion repeticion

0 0,000 0,000 0,000 0,000
2 0,001 0,000 0,000 0,000
4 0,001 0,001 0,001 0,001
6 0,002 0,001 0,001 0,001
8 0,002 0,001 0,001 0,001
10 0,002 0,002 0,002 0,002
12 0,002 0,002 0,002 0,002
14 0,003 0,003 0,004 0,003
16 0,004 0,004 0,005 0,004
18 0,004 0,005 0,002 0,004
20 0,002 0,002 0,002 0,002
22 0,000 0,002 0,002 0,001
24 0,000 0,001 0,001 0,001
26 0,000 0,000 0,001 0,000
28 0,000 0,000 0,000 0,000

Fuente: elaboracion propia.

187



Apéndice 1.40. Monitoreo de sdlidos extractables en ciclos de
extraccion, utilizando hexano en cachaza No. 2 en

las 3 repeticiones
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Fuente: elaboracion propia, empleando Excel.
Apéndice 1.41. Monitoreo de sdlidos extractables en ciclos de
extraccion, utilizando acetato de etilo en cachaza
No. 1 en las 3 repeticiones
No.deciclo | A repeticion repeticion Promedio

1 0,000 0,000 0,000 0,000
2 0,001 0,001 0,001 0,001
4 0,001 0,001 0,001 0,001
6 0,004 0,005 0,004 0,004
8 0,004 0,004 0,004 0,004
10 0,003 0,004 0,004 0,004
12 0,002 0,003 0,003 0,003
14 0,002 0,002 0,002 0,002
16 0,001 0,001 0,001 0,001
18 0,001 0,001 0,001 0,001
20 0,001 0,001 0,000 0,001
22 0,001 0,000 0,000 0,000

Fuente: elaboracién propia.
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Apéndice 1.42.

extraccion, utilizando acetato de etilo en cachaza

Monitoreo de solidos extractables en ciclos de

No. 1 en las 3 repeticiones
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Apéndice 1.43.

Fuente: elaboracion propia.

Monitoreo de solidos extractables en ciclos de
extraccion, utilizando acetato de etilo en cachaza

No. 2 en las 3 repeticiones

No. de ciclo P”m.e.“?‘ Segu_n_d'a Terc_e_rg Promedio
repeticion repeticion repeticion
1 0,000 0,000 0,000 0,000
2 0,001 0,001 0,001 0,001
4 0,002 0,003 0,002 0,002
6 0,004 0,007 0,003 0,005
8 0,004 0,005 0,003 0,004
10 0,003 0,005 0,002 0,003
12 0,002 0,003 0,002 0,002
14 0,002 0,003 0,002 0,002
16 0,001 0,001 0,001 0,001
18 0,001 0,001 0,000 0,001
20 0,000 0,000 0,000 0,000
22 0,000 0,000 0,000 0,000

Fuente: elaboracion propia.
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Apéndice 1.44. Monitoreo de sdlidos extractables en ciclos de

extraccion, utilizando acetato de etilo en cachaza

No. 2 en las 3 repeticiones

Solidos extractables vs No. de ciclo
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Fuente: elaboracion propia.
Apéndice 1.45. Monitoreo de sdélidos extractables en ciclos de
extraccion, utilizando metanol en cachaza No. 1 en
las 3 repeticiones
No. de ciclo Prlm_e_rg Segu_n_d,a Terc_e_r{;\ Promedio
repetl(:lon repetlcmn repet|C|on

0 0,000 0,000 0,000 0,000
1 0,03 0,038 0,035 0,034
2 0,028 0,021 0,018 0,022
3 0,01 0,015 0,013 0,013
4 0,006 0,006 0,01 0,007
5 0,004 0,004 0,006 0,005
6 0,003 0,002 0,004 0,003
7 0,002 0,001 0,002 0,002
8 0,002 0,001 0,002 0,002
9 0,002 0,001 0,001 0,001
10 0,002 0,001 0,001 0,001
11 0,002 0,001 0,001 0,001
12 0,001 0,000 0,000 0,000
13 0,001 0,000 0,000 0,000

Fuente: elaboracion propia.
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Apéndice 1.46. Monitoreo de sdélidos extractables en ciclos de
extraccion, utilizando metanol en cachaza No. 1 en

las 3 repeticiones

Solidos extractables vs No. ciclos
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Fuente: elaboracién propia, empleando Excel.

Apéndice 1.47. Monitoreo de sdlidos extractables en ciclos de
extraccion, utilizando metanol en cachaza No. 2 en

las 3 repeticiones

No. de ciclo Prime_rfi Segu_n_d,a Terc_e_r,a Promedio
repeticion repeticion repeticion
0 0,000 0,000 0,000 0,000
1 0,012 0,023 0,024 0,020
2 0,01 0,014 0,021 0,015
6 0,004 0,009 0,012 0,008
8 0,003 0,007 0,005 0,005
10 0,002 0,004 0,003 0,003
12 0,002 0,004 0,003 0,003
14 0,001 0,003 0,002 0,002
16 0,000 0,001 0,002 0,001
18 0,000 0,000 0,000 0,000

Fuente: elaboracion propia.
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Apéndice 1.49. Monitoreo de sdlidos extractables en ciclos de
extraccion, utilizando metanol en cachaza No. 2 en

las 3 repeticiones

Solidos extractables vs No. de ciclo
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Fuente: elaboracion propia.
Apéndice 1.50. Monitoreo de sdlidos extractables en ciclos de
extraccion, utilizando hexano en cuticula de cafia en
las 3 repeticiones
No. de ciclo Prlme_rg Segu_n_dla Terc_e_rrfl Promedio
repeticion repeticion repeticion

0 0,000 0,000 0,000 0,000
2 0,000 0,000 0,000 0,000
4 0,000 0,000 0,000 0,000
6 0,000 0,000 0,000 0,000
8 0,000 0,000 0,000 0,000
10 0,000 0,000 0,000 0,000
12 0,000 0,000 0,000 0,000
14 0,000 0,000 0,000 0,000
16 0,001 0,000 0,000 0,000
18 0,001 0,001 0,000 0,001
20 0,000 0,000 0,000 0,000
22 0,000 0,000 0,000 0,000
24 0,000 0,000 0,000 0,000

Fuente: elaboracion propia.
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Apéndice 1.51. Monitoreo de sdélidos extractables en ciclos de

extraccion, utilizando hexano en cuticula de cafia en

las 3 repeticiones

Solidos extractables vs Mo. de ciclo
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Fuente: elaboracion propia, empleando Excel.
Apéndice 1.52. Monitoreo de sdlidos extractables en ciclos de
extraccion, utilizando acetato de etilo en cuticula de
cafia en las 3 repeticiones
No. de ciclo Prlmerg Segqn.d,a Tergerg Promedio
repeticion repeticion repeticion

1 0,000 0,000 0,000 0,000
2 0,000 0,000 0,000 0,000
4 0,000 0,000 0,000 0,000
6 0,001 0,001 0,001 0,001
8 0,001 0,001 0,000 0,001
10 0,001 0,000 0,000 0,000
12 0,000 0,000 0,000 0,000
14 0,000 0,000 0,000 0,000
16 0,000 0,000 0,000 0,000
18 0,000 0,000 0,000 0,000
20 0,000 0,000 0,000 0,000
22 0,000 0,000 0,000 0,000

Fuente: elaboracion propia.
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Apéndice 1.53. Monitoreo de sdlidos extractables en ciclos de

extraccion, utilizando acetato de etilo en cuticula de

cafia en las 3 repeticiones
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Fuente: elaboracion propia.
Apéndice 1.54. Monitoreo de sdlidos extractables en ciclos de
extraccion, utilizando metanol en cuticula de cafia
en las 3 repeticiones
No.deciclo | oo 0L | repeticion | repeticion | Promedio
0 0,000 0,000 0,000 0,000
1 0,001 0,000 0,002 0,001
2 0,001 0,002 0,001 0,001
3 0,001 0,001 0,000 0,001
4 0,001 0,000 0,000 0,000
5 0,000 0,000 0,000 0,000
6 0,000 0,000 0,000 0,000
7 0,000 0,000 0,000 0,000
8 0,000 0,000 0,000 0,000
9 0,000 0,000 0,000 0,000
10 0,000 0,000 0,000 0,000
11 0,000 0,000 0,000 0,000

Fuente: elaboracion propia.
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Apéndice 1.55.

Monitoreo de solidos extractables en ciclos de

extraccion, utilizando metanol en cuticula de cana

en las 3 repeticiones
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Fuente: elaboracion propia.

Apéndice 2. Anadlisis estadistico

Apéndice 2a. Andlisis de varianza del rendimiento de extraccién,

obtenidos de la cachaza 1

Origen de las Sumade | Grados de Promedio F - F
A . delos Probabilidad
variaciones cuadrados libertad calculada tabulada
cuadrados
Tratamientos 356,27 2 178,14
Error 12,03 6 2.01 88,82 3.49E-05 5,14
Total 368,3 8

Fuente: elaboracion propia.
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Apéndice 2b.

obtenidos de la cachaza 2

Analisis de varianza del rendimiento de extraccion,

Origendelas | Sumade | Grados de Promedio F - F
A . de los Probabilidad
variaciones |cuadrados| libertad calculada tabulada
cuadrados
Tratamientos 382,33 2 191,17
Error 12,46 6 2,08 92,03 3,15E-05 5,14
Total 394,8 8

Apéndice 2c.

Fuente: elaboracion propia.

obtenidos de la cuticula

Analisis de varianza del rendimiento de extraccion,

Origen delas | Sumade | Grados de | Promedio de F Probabilidad F
variaciones |cuadrados libertad los cuadrados | calculada tabulada
Tratamiento 0,17 2 0,09

Error 0,13 6 0,02 4,06 0,08 5,14
Total 0,3 8
Fuente: elaboracion propia.
Apéndice 2d.  Anaélisis de varianza la densidad de extraccion, obtenidos

de lacachaza 1l

Origen de las Sumade | Grados de Promedio de F Probabilidad F
variaciones cuadrados libertad los cuadrados |calculada tabulada
Tratamientos 0,08 2 0,04
Error 0 6 0 2045,81 3,14E-09 5,14
Total 0,08 8

Fuente: elaboracion propia.
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Apéndice 2e.  Analisis de varianza la densidad de extraccion, obtenidos
de la cachaza 2

Origen de las Suma de Grados de Promedio de F Probabilidad F
variaciones cuadrados libertad los cuadrados |calculada tabulada
Tratamientos 0,09 2 0.04
Error 0 6 5,53E-05 772,53 5,79E-08 5,14
Total 0,09 8

Fuente: elaboracion propia.

Apéndice 2f. Andlisis de varianza la densidad de extraccién, obtenidos

de la cuticula

Origen de las Sumade | Grados de Promedio de F Probabilidad F
variaciones cuadrados libertad los cuadrados | calculada tabulada
Entre grupos 0,0845 2 0,042
Dentro de los 0,006 6 0,001 38,673,411 | 0,000373067 | 5,14

grupos
Total 0,0911 8

Fuente: elaboracion propia.

Apéndice 2g. Andlisis de varianza de indice de refraccion de extraccién,

obtenidos de la cachaza 1

Orlg_en_de las | Sumade Gr_ados de | Promedio de los F Probabilidad | F tabulada
variaciones |cuadrados| libertad cuadrados calculada
Entre grupos 0,0083 2 0,0041 962,7137 3,22E-18 3,59
Dentro delos | 7 35¢ o5 17 4,31E-06

grupos

Total 0,0084 19

Fuente: elaboracion propia.
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Apéndice 2h.

Anédlisis de varianza de indice de refraccién de

extraccion, obtenidos de la cachaza 2

Origen delas | Sumade | Grados de | Promedio de F Probabilidad F
variaciones [cuadrados| libertad los cuadrados | calculada tabulada
Entre grupos 0,0093 2 0,0047 6422,75 3,38E-25 3,59
Dentro de los | 4 5405 17 7,27E-07

grupos

Total 0,0093 19

Fuente: elaboracion propia.

Apéndice 2i. Analisis de varianza de indice de refraccion de extraccion,

obtenidos de la cuticula

Origendelas | Sumade | Grados de Promedio de F Probabilidad F
variaciones |cuadrados libertad los cuadrados |calculada tabulada
Entre grupos 0,0101 2 0,005 171387,3 3,04E-39 3,55
Dentro delos | 5 »gp o7 18 2,94E-08

grupos

Total 0,0101 20

Apéndice 2.

Fuente: elaboracion propia.

Anélisis de varianza para densidad, en funcién de

comparacion de tipo de cachaza, solvente metanol

Origen de las Sumade | Grados de Promedio de F Probabilidad F
variaciones cuadrados libertad los cuadrados |calculada tabulada
Tratamientos 2,48E-05 1 2,48E-05 0,4599 | 0,534883491 7,7086
Error 0,00022 4 5,39E-05
Total 0,00024 5

Fuente: elaboracién propia.
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Apéndice 2k.

Anadlisis de varianza para densidad, en funcion de

comparacion de tipo de cachaza, solvente hexano

Origen delas | Sumade | Grados de | Promedio de los F Probabilidad F
variaciones |cuadrados | libertad cuadrados calculada tabulada
Tratamientos 1,67E-05 1 1,67E-05 0,281 0,6243 7,71
Error 0,00024 4 5,94E-05
Total 0,00025 5
Fuente: elaboracion propia.
Apéndice 2I.  Andlisis de varianza para densidad, en funcién de
comparacion de tipo de cachaza, solvente acetato de
etilo
Origen de las Sumade | Grados de Promedio de F Probabilidad F
variaciones cuadrados libertad los cuadrados |calculada tabulada
Tratamientos 1,67E-09 1 1,67E-09 0,2 0,677868829 | 7,708647
Error 3,33E-08 4 8,33E-09
Total 3,50E-08 5

Apéndice 2m.

Fuente: elaboracion propia.

Andlisis de varianza para rendimiento, en funciéon de

comparacion de tipo de cachaza, solvente acetato de

etilo

Orig_en_de las Sumade Gr_ados de Promedio de F Probabilidad F
variaciones cuadrados libertad los cuadrados |calculada tabulada
Tratamientos | 153,873689 2 76,9368444 82,33138 4,35E-05 |5,1432528
Error 5,60686667 6 0,93447778
Total 159,480556 8

Fuente: elaboracion propia.

199




Apéndice 2m.

Analisis de varianza para rendimiento, en funcion de

comparacion de tipo de cachaza, solvente hexano

Origendelas | Sumade | Grados de Promedio de F Probabilidad F
variaciones cuadrados libertad los cuadrados | calculada tabulada
Tratamientos |214,824422 2 107,412211 85,21097 3,93E-05 5,143253
Error 7,56326667 6 1,26054444
Total 222,387689 8

Apéndice 2n.

Fuente: elaboracion propia.

Analisis de varianza para rendimiento, en funcion de

comparacién de tipo de cachaza, solvente metanol

Origen de las Sumade | Grados de Promedio de F Probabilidad F
variaciones cuadrados libertad los cuadrados |calculada tabulada
Tratamientos 1037,01 2 518,5 271,59 1,30E-06 5,14
Error 11,45 6 191
Total 1048,46 8
Fuente: elaboracion propia.
Apéndice 2ii.  Analisis de varianza para indice de refraccion, en funcion

de comparacién de tipo de cachaza, solvente hexano

Origendelas | Sumade | Grados de | Promedio de F Probabilidad F
variaciones | cuadrados libertad los cuadrados | calculada tabulada
Tratamientos 1,81E-06 2 9,05E-07 4,65 0,023502402 3,55
Error 3,50E-06 18 1,94E-07
Total 5,31E-06 20

Fuente: elaboracion propia.
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Apéndice 20. Analisis de varianza para indice de refraccion, en funcién

de comparacion de tipo de cachaza, solvente acetato de

etilo
Origen de las Sumade | Grados de Promedio de F Probabilidad F
variaciones cuadrados libertad los cuadrados |calculada tabulada
Tratamientos 0,0086 2 0,0043 19417,16 8,28E-28 3,63
Error 3,55E-06 16 2,22E-07
Total 0,0086 18

Fuente: elaboracion propia.

Apéndice 2p. Analisis de varianza para indice de refraccion, en funcién

de comparacién de tipo de cachaza, solvente metanol

Origen de las Sumade | Grados de | Promedio de F Probabilidad F
variaciones cuadrados libertad los cuadrados | calculada tabulada
Tratamientos 0,0079 2 0,0039 894,97 9,61E-19 3,55
Error 7,91E-05 18 4,39E-06
Total 0,0079 20

Fuente: elaboracion propia.

201



Apéndice 3.

Analisis de procesos

Apéndice 3a.  Anélisis de humedad de cachazas denominadas 1y 2, al
inicio del proceso de secado
Temperatura Peso de la | Tiemoo de % de % de
Tipo de balanza de P humedad | humedad
muestra secado L :
humedad en °C inicial final
Cachaza 1 105 2 gramos 58 min 86,32 5,50
Cachaza 2 105 2 gramos 61 min 87,14 7,86
Fuente: elaboracién propia.
Apéndice 3b.  Analisis de humedad de cachazas denominadas 1y 2, al
final del proceso de secado
. Temperatura | Tiempo de | Temperatura Peso de % de % de
Tipo de de secador secado de balanza
: la humedad | humedad
cachaza | de bandejas | (muestras |de humedad S .
o o muestra inicial final
en °C completas) en °C
Cachaza 1 50 110 horas 105 2 gramos 5,25 5,13
Cachaza 2 50 110 horas 105 2 gramos 7,31 7,12

Fuente: elaboracién propia.
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Apéndice 3c. Analisis de contenido de cenizas de las cachazas 1y 2y

de la cuticula de cafa

Peso de Peso inicial Peso final Tara de Peso % de

Muestra (muestra+ | (muestra + . muestra .
muestra - ; crisol . cenizas
crisol) crisol) calcinada

Cachaza 1 3,001 ¢ 29,089 26,802 26,088 0,714 23,79

Cachaza 2 3,000 g 29,088 26,789 26,088 0,701 23,36

Cuticula 3,001 ¢ 29,089 26,128 26,088 0,040 1,33
Fuente: elaboracion propia.

Apéndice 3d.  Andlisis de granulometria en las cachazas 1y 2

Tamiz No. Peso Total Porcentaje P,
gramos acumulado

16 40,837 0,3940844 39,408444 39,408444

20 9,528 0,0919469 9,1946924 48,603136

40 17,717 0,1709723 17,097226 65,700362

50 9,39 0,0906152 9,0615199 74,761882

60 3,83 0,0369602 3,6960193 78,457901

100 6,613 0,0638166 6,3816647 84,839566

140 4,65 0,0448733 4,4873341 89,3269

Fondo 11,06 0,106731 10,6731 100

103,625 1 100

Fuente: elaboracion propia.
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Apéndice 3e.  Numero de tamiz vs porcentaje acumulado de muestra

Granulometria
100

90 -
80 *

70
60
50 *
40 -
30
20
10

0 T T T T T T T
0 20 40 60 80 100 120 140 160

Porcentaje acumulado

NUmero de tamiz

Fuente: elaboracion propia, empleando Excel.

Apéndice 3f.  NUmero de tamiz vs porcentaje
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Fuente: elaboracion propia, empleando Excel.
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Apéndice 4. Propiedades de lipidos encontrados en las muestras de
cachaza en el perfil de 4cidos grasos

Apéndice 4a. Acido palmitico (n-hexadecanoic acid)

Acido palmitico
Nombre IUPAC Acido hexanoico
Otro nombre Acido palmitico
Formula semidesarrollada CHs-(CH2)14-COOH
Formula molecular C16H3202
Namero CAS 57-10-3%
Densidad 850 kg/m?3; 0,85 g/cm?
Masa molar 256,4 g/mol
Punto de fusion 336 °K (63 °C)
Punto de ebullicién 624 °K (351°C)

Fuente: elaboracion propia.

Apéndice 4b. Estructura molecular acido palmitico

O

/\/\NW\/\./"L

OH

Fuente: elaboracion propia.
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Apéndice 4c.  Acido linoleico (9, 12-octadecadienoic acid)

Acido linoleico

Nombre I[UPAC (92, 122) 9,12-octadecadienoic acid
Otro nombre Acido linoleico

Apariencia Aceite incoloro

Formula molecular CisH3202

Numero CAS 60-33-3

Densidad 0,9 g/cm?3

Masa molar 280,45 g/mol

Punto de fusion 23 °F (-5 °C)

Punto de ebullicién 446 °F (230 °C)

Solubilidad en agua 0,139 mg/L

Fuente: elaboracion propia.

Apéndice 4d. Estructura molecular acido linoleico

[&)]
—_

HO™ 1 9 12

Fuente: elaboracion propia.
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Apéndice 4e. Campesterol

Campesterol

(3S,8S,9S,10R,13R,14S,17R)-17-[(2R,5R)-5,6-
dimethylheptan-2-yl]-10,13-dimethyl-
2,3,4,7,8,9,11,12,14,15,16,17-dodecahydro-1H-
cyclopenta[a]phenanthren-3-ol

Nombre IUPAC

Otro nombre (24R)-Ergost-5-en-3B-ol
Formula molecular C2H4O

Numero CAS 474-62-4

Masa molar 400,68 g/mol

Fuente: elaboracion propia.

Apéndice 4f. Estructura molecular campesterol

Fuente: elaboracion propia.
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Apéndice 4g. Estigmasterol

Estigmasterol

Nombre IUPAC

(3$S8S,9S,10R,13R,14S,17R)-17-[(E ,2
R ,5 S )-5-ethyl-6-methylhept-3-en-2-yl]-10,13-
dimethyl-2,3,4,7,8,9,11,12,14,15,16,17-

dodecahydro-1 H -cyclopenta[ a Jphenanthren-3-

ol

Otro nombre

Stigmasterin

Apariencia Sdlido blanco
Formula molecular C2Ha4 0O
Numero CAS 83-48-7
Masa molar 412,69 g/mol
Punto de fusion 160-164 °C
Solubilidad en agua Insoluble

Apéndice 4h.

Fuente: elaboracion propia.

Estructura molecular estigmasterol

Fuente: elaboracion propia.
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Apéndice 4i.  A-Sitosterol

A-Sitosterol

(242)-4a-Methyl-5a-stigmasta-7,24(28)-dien-

3B-ol;5a-Sitosterol;a1-Sitosterol;al-Sitosterol

Nombre IUPAC

Formula molecular C30Hs500
Numero CAS 474-40-8
Masa molar 426,7174 g/mol

Fuente: elaboracién propia.

Apéndice 4. Estructura molecular A-sitosterol

Fuente: elaboracion propia.
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Apéndice 4k. D-Limoneno.

D-Limoneno

Nombre [UPAC 1-Methyl-4-(1-methylethenyl)-
cyclohexene

Otro nombre DL-limoneno; Dipenteno

Formula molecular CioH16

Ndmero CAS 138-86-31

Densidad 0.8411 kg/m?3; 0,0008411 g/cm?

Masa molar 136,23 g/mol

Punto de fusion -74,35 K (-348 °C)

Punto de ebullicion 176 K (-97 °C)

Fuente: elaboracion propia.

Apéndice 4. Estructura molecular D-limoneno

Fuente: elaboracion propia.
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Apéndice 4m.

1-Heptacosanol

1-Heptacosanol
Nombre I[UPAC Heptacosan-1-ol
Foérmula molecular C27Hs O
Numero CAS 2004-39-9
Masa molar 396,73 g/mol
Fuente: elaboracion propia.
Apéndice 4n. Estructura molecular 1-heptacosanol

Fuente: elaboracion propia.

211

OH




Apéndice 4i.  4h-pyran-4-one,2,3-dihydro-3,5-dihydroxy-6-methyl-

4h-pyran-4-one,2,3-dihydro-3,5-dihydroxy-6-methyl-

Nombre IUPAC 4h-pyran-4-one,2,3-dihydro-3,5-dihydroxy-6-
methyl-

indice de refraccion 1.578

Formula molecular CsHsOa4

Numero CAS 28564-83-2

Densidad 01,5 g/cm?

Masa promedio 144.125 Da

Presion de vapor 0.0+1,3 mm de Hg at 25 °C

Punto de ebullicion 281.1+40.0 °C at 760 mm de Hg

Entalpia de vaporizacion 60.3+6.0 kJ/mol

Tension superficial 67,1+3,0 dyne/cm

Volumen molar 97,2+3,0 cm?3

Fuente: elaboracion propia.

Apéndice 40. Estructura molecular 4h-pyran-4-one,2,3-dihydro-3,5-
dihydroxy-6-methyl-

OH

NP

O
HO

Fuente: elaboracion propia.
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Apéndice 4p.  10-Chloro-1-decanol

10-Chloro-1-decanol
Nombre IUPAC 10-Chlorodecan-1-ol
Estado fisico Liquido
Formula molecular C10H21CIO
Numero CAS 51309-10-5
Densidad 0,95 g/mLa25°C
Masa promedio 192,128093 g/mol
Sinénimo 10-Chlorodecan-1-ol
Punto de ebullicién 126-128 C (lit)

Fuente: elaboracion propia.

Apéndice 4q. Estructura molecular 10-Chloro-1-decanol

EE

Fuente: elaboracion propia.
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Apéndice 4r.  Z,Z-3,13-Octadecadien-1-ol acetate

Z,7-3,13-Octadecadien-1-ol acetate
Nombre IUPAC Z,7-3,13-Octadecadien-1-ol acetate
Masa monoisotépica 308.271515 Da
Formula molecular C20H360
ChemSpider ID 4515628

Fuente: elaboracion propia.

Apéndice 4s.  Estructura molecular Z,Z-3,13-Octadecadien-1-ol acetate

CHy

Fuente: elaboracion propia.
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Apéndice 5. Resultados tamizaje LIPRONAT

Laboratorio de Investigacion de
Productos Naturales (LIPRONAT)
TRICENTENARIA

S Gmnmame= pnalisis: Tamizaje Fitoquimico de extracto de cachaza de cafia

Solicitante: Luis Alberto Trabanino Lopez
Fecha: 20 de junio de 2014 No. L-20140501

Técnica:
Cromatografia en capa fina para la identificacion de cada uno de los diferentes
metabolitos secundarios.

Resultados:
2.1. Cromatografia en capa fina para la determinacion de saponinas en muestras de
extracto de cachaza

Fase Movil: cloroformo — acido acético - agua
Revelador: Vainillina-acido sulfurico
Muestra Banda Color Rf
Metanol-01 MNo hay
Metanol-02 No hay
Hexano-01 1 Morado 0.94
Hexano-02 1 Morado 0.94
Acetato de etilo-01 1 Morado 0.93
Acetato de etilo-02 1 Morado 0.93
Estandar de saponinas 1 Morado 0.94

Fuente: Datos Experimentales

Las muestras de metanol no muestran saponinas, a diferencia de las muestras de hexano y
acetato de etilo, las cuales coinciden con el estandar de saponinas; lo que indica que
dichas muestras presentan saponinas.

2.2 Cromatografia en capa fina para la determinacion de flavonoides en muestras de
extracto de cachaza

Fase Movil: Acetato de Etilo — acido farmico — acido acético —agua (100:11:11:27)
Revelador: NF/PEG
Muestra Banda Color Rf
1 Naranja 0.73
Metanol-01 2 Naranja 0.79
3 Azul 0.91
Metanol-02 No hay e -
Hexano-01 1 Azul 0.90
Hexano-02 1 Azul 0.87
Acetato de etilo-01 1 Azul 0.84
Acetato de etilo-02 1 Azul 0.84
Estandar de Rutina 1 MNaranja 0.61
Quercetina 1 MNaranja 0.79
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Continuacién de apéndice 5.

[ Estandar de Acido cafeico | 1 | Verde | 0.93 |

Fuente: Oatos Experimentales

Las muestras presentaron bandas caracteristicas de flavonoides, la muestra de metanol-01
muestra |la banda 2 coincide con el estandar de guercetina empleado, asi como la banda
de las dos muestras de acetato de etilo coinciden también con el estandar de quercetina;
de las demas muestras, ninguna de las marcas coincide con los estandares empleados, lo
que indica que los flavencides presentes en las muestras son distintos. La identificacion de
flavonoides coincide con lo reportado, ya que dicha especie es rica en flavonoides de
diferente tipo (Cartaya & Reynaldo, 2011).

2.3 Cromatografia en capa fina para la determinacion de aceites esenciales en muestras de

extracto de cachaza
Fase Movil: Tolueno — acetato de etilo (93:7)
Revelador: Anisaldehido — acido sulfarico
Muestra Banda Color Rf
1 Azul 0.57
Metanol-01 2 Maorado 0.74
3 Fusia 0.87
1 Azul 0.57
Metanol-02 2 Morado 0.71
3 Fusia 0.86
1 Maorado 0.38
2 Morado 0.51
3 Morado 0.62
Hexano-01 4 Azul 0.74
5 Maorado 0.83
6 Fusia 0.88
Hexano-02 1 Morado 0.38
1 Morado 0.38
Acetato de etilo-01 2 Azul 0.77
3 Maorado 0.83
Acetato de etilo-02 1 Morado 0.39
Estandar de mentol 1 Morado 0.58
Estandar de Cineol 1 Fusia 0.84
Estandar de anetol 1 Maorado 0.75

Fuente: Datos Experimentales

Todas las muestras presentan aceites esenciales. La muestra de Metanol-01 en la banda 2
coincide con el estandar de anetol, la muestra de Metanol-02 en la banda 3 y la banda 2
de la muestra de Hexano-01 coinciden con el estandar de cineol; sin embargo al presentar
todas las muestras bandas indica la presencia de aceites diferentes a los estandares
utilizados.
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Cromatografia en Capa Fina de Identificacion de Saponinas
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Cromatografia en Capa Fina de Identificacion de Flavonoides

Cromatografia de Capa Fina de Identificacion de Aceites Esenciales

Fuente: elaboracion propia, con datos de Laboratorio de Investigaciones de Productos
Naturales (LIPRONAT, Universidad de San Carlos de Guatemala.
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Apéndice 6. Tabla de requisitos académicos

e CE=l) =l o=l ol w0 e |

Problema a

Carrera Area Tema genérico Tema especifico Especificacién Hipétesis
resolver
Espectro de masas [~
Anlisis Espectroscopia y
Instrumental métodos
instrumentales )
N i Cromatografia [~
{mi 4ni Nomenclatura
Quimica Organica
8 IUPAC \ G
terpenoides | |
<
o
‘S Desarrollo de un El porcentaje de
e _ imi dimiento, la
o (| Unitarias [ B por lixiviacion densidad, el indice
& . ot Transferencia de Condensacién, parala obtencién de refraccion y la
5] 10-3 Calor Evaporacion | ) de la fraccion cconcentracion de
2 (1Q-3) lipidica la fraccion lipidica
& extractable de la que se obtuvo de la
%D — > cachaza, a nivel ——>| cachaza, extraido
= [ Fisicoquimi laboratorio por la técnica
g Transferencia de Principios de utilizando soxhlet puede ser
© — masa ia de Difusivi = solventes con afectada
g5 (1Q-4) iasa distintas significativamente
% constantes por el tipo de
i3] dieléctricas. solvente que se
=1 utilice.
19}
9 Trans.ferincla d:. Ctes
— | Ciencias bisicas y | _N\—»| masa en clapas de interfacial Lixiviacion [~/
complementarias 105) Liquido-Sélido
Operaciones
Comlpi;::::[sma; Manejo de Slidos @ fa [
(1Q-6)
2 Experimentos Andlisisde |
factoriales varianza

Fuente: elaboracion propia, con datos obtenidos de la Escuela de Ingenieria Quimica, Facultad
de Ingenieria, Universidad de San Carlos de Guatemala.
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Apéndice 7. Diagrama de Ishikawa

3 g e Relacion
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Ebullicion Tamafio y o Lavado Lixiviacion
. Forma ultip .
Presion Vedicion de Porosidad e T wetodode
Extraccion
250 Supercritica Densidad No poroso Por etap: \ \ \ X !
Tiempo 6
Fusion Esférica  residencia estatica .
Vegetal Cachaza ‘Acetato de etilo Solvente  Polar constante dieléctrica alta

Temperatura Organjeo . Regular Continu No polar cte. dielécitica baja
De extraccion Cafia Medio

M "
edio i Catiente Quimico  Metanol

Biologico ubica Fisico Hexano
/

Ci
Ebullicién Geometria

Supercritica Irregular Extrusion
" Animal Medio de

Condiciones del | | Naturaleza del Caraciorisiicas de 5 L d Extraccion
Entorno Material ) (0@ el
particula Extraccion

Fuente: elaboracion propia, empleando formas de Microsoft Word.
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