UNIVERSIDAD NACIONAL AUTONOMA
DE MEXICO

FACULTAD DE QUIMICA

COMPARACION DE TRES AGENTES CLARIFICANTES:
SUBACETATO DE PLOMO, “OCTAPOL” Y ALCOHOL
ETILICO PARA LA CLARIFICACION DE JUGOS DE CANA
DE AZUCAR A NIVEL DE LABORATORIO

QUE PARA OBTENER EL TiTULO DE:

QUIMICA DE ALIMENTOS

PRESENTA

LAURA ROCIO ESPINOSA CERVANTES

MEXICO, D.F. 2008



e e

Universidad Nacional - J ~  Biblioteca Central
Auténoma de México -

Direccion General de Bibliotecas de la UNAM
Swmie 1 Bpg L IR

UNAM - Direccion General de Bibliotecas
Tesis Digitales
Restricciones de uso

DERECHOS RESERVADQOS ©
PROHIBIDA SU REPRODUCCION TOTAL O PARCIAL

Todo el material contenido en esta tesis esta protegido por la Ley Federal
del Derecho de Autor (LFDA) de los Estados Unidos Mexicanos (México).

El uso de imagenes, fragmentos de videos, y demas material que sea
objeto de proteccion de los derechos de autor, serd exclusivamente para
fines educativos e informativos y debera citar la fuente donde la obtuvo
mencionando el autor o autores. Cualquier uso distinto como el lucro,
reproduccion, edicion o modificacion, sera perseguido y sancionado por el
respectivo titular de los Derechos de Autor.



Reconocimientos

Ing. Manuel Enriquez Poy por permitir la estancialyapoyo brindado para llevar a
cabo el trabajo experimental en el ingenio Cenialtzorongo S.A de C.V Motzorongo
Veracruz.

Ing. Antonio Sarmiento por la atencién brindadapsciencia y conocimientos durante
la estancia en el ingenio.

Dra. en Ing. Maria del Carmen Durdn Dominguez delapor permitirme llevar a
cabo esta investigacion, por su paciencia, sus ciomentos y su persistente guia.

M en A.l. Landy Irene Ramirez Burgos su valiosalaysus aportaciones y siempre
sabios consejos.

Agradecimiento especial a Dra. Ernestina Cerverar€$ por su apoyo incondicional.

Al jurado revisor Profesores Luis Orlando Abrajailadsefior y Maria de Lourdes
Osnaya Suarez por sus aportaciones, conocimiestoatencion, su disposicion y
ayuda.

Al equipo de trabajo del Programa de Ingenieria @Qigg y Quimica Ambiental



Agradecimientos:

A mis padres, por su amor, su comprension, su ogripese a las adversidades su
ejemplo de perseverancia

A Dios por la fuerza

A mis hermanos por su compafiia, su apoyo, porilenaida de dicha y momentos de
mucha felicidad, y por ser mis mejores amigos

A mis tios que me ensefian a respetar ideas diEsgpbr ser mi ejemplo y apoyo

A mis abuelos por sus cuidados y amor

A mi tia Lety mi mejor amiga aunque no alcanzé piensiempre estas conmigo

Por haber encontrado el amor, compartir mi existareon el y descubrir que significa
libertad, confianza y amistad.

A mis amigas y amigos



Resumen

Capitulo 1.

Capitulo 2.

Capitulo 3.

INDICE

Problemética

1.1
1.2.
1.3.

Objetivos
Metas

Hipotesis

Antecedentes

2.1.

2.2.

2.3.

2.4.

La cafia de azucar y el azlucar

2.1.1. Posicion de la cafia de azucar en el reino
vegetal

2.1.2. Datos de produccion de azucar a partir de la
cafia de azucar en México

Composicion de la cafia de azucar

2.2.1. Oligosacaridos

2.2.2. Propiedades de la sacarosa

2.2.3. Azucar invertido

Resumen del proceso de la elaboracién del azucar

a partir de cafa de azucar

Estudio de caso

2.4.1. Cuantificacion del % de sacarosa

2.4.2. Método de clarificacion de jugo mezclado en
los ingenios azucareros a nivel de laboratorio

2.4.3. Contaminacion por metales

2.4.4. Métodos de cuantificacion de carbohidratos
2.4.4.1. Polarimetria
2.4.4.2. Cromatografia de liquidos de alta

resolucion

Metodologia

3.1.

Calibracion del cromatégrafo de liquidos de alta

resoluciéon

Pagina

© ©O© 00 N N b

10

11

15
16
17
18
19

27
27
27

31
33
33
35

39
39



Capitulo 4.

3.2.

3.3.
3.4.

3.5.

3.6.

3.7.
3.8.

Clarificacion de jugo de cafia con alcohol etilico a

diferentes concentraciones (70, 75, 80, 90 y 96%).

Mediciones turbidimétricas

Cuantificacion de azucares por polarimetria

3.4.1. Método de clarificacion con subacetato de
plomo (NMX-F-271-1991 Meétodo del peso
normal, DOF, 1991)

3.4.2. Método de clarificacion con octapol

3.4.3. Método de clarificacion con etanol

Cuantificacién de azlcares por cromatografia de

liguidos de alta resolucion

Analisis por espectrofotometria inducida con

plasma

Destilacion para recuperacion de etanol

Analisis estadisticos de los datos experimentales

Resultados y analisis de resultados

4.1.
4.2.

4.3.

4.4.

4.5.

4.6.

Mediciones espectrofotométricas o densidad Optica
Cuantificacion de azlcares en jugo de cafia sin
clarificar, clarificados con alcohol etilico a diferentes
concentraciones y con subacetato de plomo por
cromatografia de liquidos de alta resolucion (jugos
de cafa extraidos en el laboratorio de la UNAM)
Cuantificacion de sacarosa por polarimetria

4.3.1. Analisis de varianza

Cuantificacion de azucares en el jugo denominado
mezclado por cromatografia de liquidos de alta
resolucion

4.4.1. Analisis de varianza

Aspecto de la soluciones filtradas

Andlisis de varianza entre métodos. (polarimetria
vs. cromatografia de liquidos de alta resolucién)

para la clarificacion con subacetato de plomo

42

43
43
45

45
46
46

47

49
49
50
50
51

54
55
57

59
61

62



Capitulo 5.

4.7. Analisis de varianza entre métodos (polarimetria vs.
cromatografia de liquidos de alta resolucién) para la
clarificacion con alcohol etilico

4.8. Analisis de varianza entre métodos (polarimetria vs.
cromatografia de liquidos de alta resolucién) para la
clarificacion con octapol

4.9. Cuantificacion de azucares por cromatografia de
liquidos de alta resolucion presentes en el jugo
desmenuzado clarificado con los tres agentes en
estudio (subacetato de plomo, octapol y etanol)

4.10.Cuantificacion de azucares por cromatografia de
liquidos de alta resolucion presentes en el jugo
verde clarificado con dos de los agentes en estudio
(octapol y etanol).

4.11.Analisis de trazas de metales por
espectrofotometria inducida con plasma en
residuos de las clarificaciones de los jugos y
precipitados obtenidos

4.12. Tratamiento de residuos

4.13. Rendimiento

4.14. Discusion final

Conclusiones, recomendaciones y comentarios

5.1. Conclusiones

5.2. Recomendaciones y comentarios

Anexo 1. Datos experimentales y analisis estadistico

Anexo 2. Acervo fotografico

Bibliografia

63

65

66

69

70

71
72
73
75
75
75
78

96

101



indice de tablas y figuras

Tabla 1.1.

Tabla 2.1.
Tabla 2.2.

Tabla 2.3.

Tabla 3.1.

Tabla 3.2.
Tabla 3.3.

Tabla 4.1.

Tabla 4.2.

Tabla 4.3.

Tabla 4.4.
Tabla 4.5.
Tabla 4.6.

Otros agentes de clarificacion para soluciones
azucaradas

Produccion mundial en campos cafieros (CNPR, 2007)
Estados productores y niumero de ingenios que poseen
(CNPR, 2007)

Uso de los reactivos subacetato de plomo y octapol
durante el proceso de wuna =zafra (seis meses
aproximadamente)

Condiciones para la operacion del cromatografo de
liquidos de alta resolucion

Estandares de fructosa, glucosa y sacarosa

Datos de las curvas de calibracion de sacarosa, fructosa,
glucosa

Datos de la determinacion de la densidad o6ptica en
muestras de jugo de cafia sin clarificar, clarificadas con
alcohol etilico a diferentes concentraciones y con
subacetato de plomo

Resultados de las cantidades de azlcares presentes en
las muestras de jugos sin clarificar, clarificadas con
alcohol etilico a diferentes concentraciones y subacetato
de plomo analizadas por CLAR

Porciento de sacarosa aparente en jugo mezclado
clarificado con los tres diferentes agentes (subacetato de
plomo, octapol y etanol) analizado por polarimetria
Analisis estadistico de los datos experimentales

Analisis de varianza

Porciento de sacarosa aparente, de glucosa y de
fructosa en jugo mezclado clarificado con los tres
diferentes agentes (subacetato de plomo, octapol y
etanol) analizado por cromatografia de liquidos de alta

resolucion

11
12

30

40

40
41

50

52

54

54
56
57



Tabla 4.7.

Tabla 4.8.

Tabla 4.9.

Tabla 4.10.

Tabla 4.11.

Tabla 4.12.

Tabla 4.13.

Tabla 4.14.

Tabla 4.15.

Tabla 4.16.

Tabla 4.17.

Analisis estadistico de los datos experimentales de la
clarificacion del jugo mezclado clarificado con etanol
Andlisis estadistico de los datos experimentales de la
clarificacion del jugo mezclado clarificado con
subacetato de plomo

Andlisis estadistico de los datos experimentales de la
clarificacion del jugo desmenuzado clarificado con
octapol

Resultados obtenidos del analisis de varianza de los
datos experimentales (sacarosa cuantificada por CLAR)
Aspecto de las soluciones filtradas y los precipitados
obtenidos con los diferentes agentes de clarificacion
subacetato de plomo, octapol y etanol

Resultados del andlisis de varianza entre métodos de
cuantificacion de sacarosa (polarimetria vs. CLAR
usando como agente clarificante subacetato de plomo)
Resultados del analisis de varianza entre métodos de
cuantificacion de sacarosa (polarimetria vs. CLAR
usando como agente clarificante etanol)

Resultados del analisis de varianza entre métodos de
cuantificacion de sacarosa (polarimetria vs. CLAR
usando como agente clarificante octapol)

Porciento de sacarosa aparente, de glucosa y de
fructosa en jugo desmenuzado clarificado con etanol,
subacetato de plomo y octapol analizados con CLAR
Andlisis estadistico de los datos experimentales
(azucares cuantificados con CLAR) de la clarificacion del
jugo desmenuzado con etanol, subacetato de plomo y
octapol

Por ciento de sacarosa, de glucosa y de fructosa

cuantificadas por CLAR en la clarificacion del jugo verde

58

58

58

60

61

62

64

65

68

68

69



Tabla 4.18.

Tabla 4.19.

Tabla 4.20.
Tabla 4.21.
Tabla 4.22.

Tabla 4.23.

Tabla 4.24.

Figura 2.1.

Figura 2.2.
Figura 3.1.
Figura 3.2.
Figura 3.3.
Figura 4.1.

Figura 4.2

Analisis estadistico de los datos experimentales
(azucares cuantificados por CLAR) de la clarificacién del
jugo verde con etanol
Analisis estadistico de los datos experimentales
(azucares cuantificados por CLAR) de la clarificacion del
jugo verde con octapol.

Cantidades de plomo y aluminio (mg L™)

Volumen final de los residuos (3 semanas de estancia)
Volumen (mL) de etanol recuperado (3 semanas de
estancia)

Por ciento de sacarosa, de glucosa y de fructosa en
jugos desmenuzado y verde clarificados con etanol,
subacetato de plomo y octapol medidos con CLAR

Por ciento de sacarosa aparente en jugo mezclado
clarificado con los tres diferentes agentes (subacetato de

plomo, octapol y etanol) analizado por polarimetria

Por ciento de sacarosa en la cafia de azUcar durante la
zafra (Sarmiento, 2007)

Molécula de la sacarosa

Grafico de la curva de calibracién de sacarosa

Grafico de la curva de calibracion de fructosa

Grafico de la curva de calibracion de glucosa

Grafica de lecturas espectrofotométricas de las muestras
de jugo clarificadas con alcohol etilico a diferentes
concentraciones

Por ciento de sacarosa presente en muestras de jugo
sin clarificar, clarificadas con alcohol etilico a diferentes
concentraciones y subacetato de plomo

70

70

71
72
72

73

73

10

17
41
41
42
51

53



Figura 4.3.

Figura 4.4.

Figura 4.5.

Por ciento de sacarosa aparente en las muestras de jugo
mezclado clarificadas con los agentes clarificantes
subacetato de plomo, octapol y etanol cuantificada por
polarimetria

Porciento de sacarosa aparente en las muestras de jugo
mezclado clarificadas con los tres agentes clarificantes
subacetato de plomo, octapol y etanol cuantificada por
CLAR

Diagrama del proceso de produccion de azucar de cafa
en el ingenio cooperante (sefalando los puntos donde
se tomaron las muestras de los jugos de cafa

desmenuzado y jugo verde)

55

59

67



Resumen

Esta investigacion se realizd6 con la finalidad de encontrar alternativas de
solucion a un problema ambiental generado por uno de los sectores
agroindustriales mas importantes de México, la produccion de azucar de cafa.
Con objeto de verificar el contenido de sacarosa de los jugos de la cafia de
azucar, se llevan a cabo métodos de determinacion y cuantificacion quimicas.
Primero se clarifican los jugos para eliminar impurezas y después se determina
la cantidad de sacarosa por polarimetria. En esta investigacion se compararon
dos métodos de cuantificacion de carbohidratos, la polarimetria y la
cromatografia de liquidos de alta resolucién, que se aplicaron después de la
clarificacion de los jugos, utilizando tres agentes de clarificacion (subacetato de
plomo, etanol y octapol). En los laboratorios de control de calidad de los
ingenios azucareros se emplea subacetato de plomo para clarificar los jugos de
cafla siguiendo la metodologia de la Norma Mexicana NMX-F-271-1991.
Industria azucarera — determinacion de pol (sacarosa aparente) en muestras de
jugos de especies vegetales productoras de azucar — método del peso normal
del Diario Oficial de la Federacion de 1991. Como los residuos de esta técnica
se van a los drenajes se plante6 la busqueda de otros agentes clarificantes que
impactaran en menor grado el ambiente. Algunos ingenios se han dado a la
tarea de plantear la substitucion del subacetato de plomo con un reactivo
conocido comercialmente como “octapol”, que contiene sales de otros metales,
entre ellos aluminio. Sin embargo, el aluminio también ha sido reportado como
peligroso para la salud y, por ello, en esta investigacion se estudio un tercer
agente clarificante, el etanol, previamente probado con mieles para la
separacion de dextranas y la cuantificacion de sacarosa por cromatografia de
liquidos de alta resolucion. Los resultados de esta investigacion experimental
indican que al clarificar el jugo de cafa, denominado mezclado, con los tres
diferentes agentes de clarificacion en estudio (subacetato de plomo, octapol y
alcohol etilico) todos reaccionan con las substancias presentes en el jugo
mezclado generando precipitados y liquidos clarificados con diferentes
coloraciones. En un estudio posterior se realizardn andlisis para identificar
estos compuestos que imparten la coloracion a los productos con objeto de

elucidar el método de separacion mas idéneo. El uso continuo del subacetato



de plomo opaca el material de vidrio utilizado para realizar las determinaciones,
precisamente porque reacciona quimicamente con la silice del vidrio. En
algunas ocasiones, en las clarificaciones con subacetato de plomo, se
observaba el filtrado con una ligera coloracion blanca producida por un
precipitado lechoso (al que los técnicos azucareros le conocen como “mala
defecacién”). En un estudio posterior, se identificaran también estos
compuestos coloidales. Este tipo de problemas no se presentan en el caso del
uso del alcohol etilico y representaria un método rentable. Ademas, su uso
elimina en gran proporcion las dextranas y otros materiales de alto peso
molecular presentes en el jugo mezclado. Al clarificar las muestras de jugo
mezclado con alcohol etilico se presentd un porcentaje ligeramente mayor de
sacarosa en los dos métodos de cuantificacion de sacarosa (polarimetria y
CLAR). El agente comercial octapol es un buen clarificante ya que al realizar la
cuantificacion de sacarosa por polarimetria y cromatografia de liquidos de alta
resolucidbn no se observan pérdidas de sacarosa pero, a largo plazo, los
efluentes pueden perjudicar la calidad del agua de rios y otras fuentes de agua
a las que alcanzan estos residuos y, a su vez, a plantas y animales ya que
tiene concentraciones muy elevadas de aluminio. La cantidad de sacarosa
aparente cuantificada por polarimetria reportd un porcentaje menor con
respecto a la cantidad de sacarosa aparente cuantificada por cromatografia de
liquidos de alta resolucion. Esto puede deberse a la sensibilidad de este ultimo
método. El método de cuantificacion de sacarosa por polarimetria es mas
rapido y el método de cuantificacién de azlcares por CLAR es mas sensible. Al
realizar el andlisis de varianza se encontré que no existe diferencia significativa
entre los resultados del contenido de sacarosa aparente cuantificada por
polarimetria en las muestras clarificadas con los tres diferentes agentes:
subacetato de plomo, octapol y etanol. Esto significa que puede usarse el
etanol sin problemas. Por el contrario, al realizar el andlisis de varianza se
encontro que Si existe diferencia significativa entre los resultados del contenido
de sacarosa cuantificada por cromatografia de liquidos de alta resolucion en las
muestras clarificadas con los tres diferentes agentes (subacetato de plomo,
octapol y etanol), en el siguiente orden etanol>octapol>subacetato de plomo. El
etanol fue recuperado mediante destilacion, dejando un residuo que solamente

contiene las substancias originales del jugo mezclado. Ademas, los sélidos que



se separaron de esta clarificacion tampoco contienen metales pesados
potencialmente peligrosos y ese sélido también puede disponerse sin
problemas. El método de clarificacion con etanol no representa tantos riesgos
de contaminacion y toxicidad en los laboratorios analiticos de los ingenios
azucareros y evita que sustancias tan peligrosas como el plomo y el aluminio
entren en contacto con el medio ambiente. Al realizar el analisis de
espectrofotometria inducida con plasma tanto del octapol como de los residuos
de las clarificaciones, se encontraron metales pesados, principalmente aluminio
en el primero, como plomo y aluminio en los jugos clarificados con subacetato
de plomo y octapol y en los sélidos (precipitados) obtenidos de las

clarificaciones.

Palabras clave: Clarificacion, jugo de cafa, sacaro sa, subacetato de
plomo, “octapol”, aluminio, alcohol etilico, polari metria, cromatografia de
liguidos de alta resolucion



CAPITULO 1. PROBLEMATICA

En los laboratorios de control de calidad de los ingenios azucareros, tanto para
el analisis de materia prima (cafia de azlcar) y de control de proceso, se utiliza
para la clarificacion de muestras de soluciones azucaradas y jugos el
subacetato de plomo que es un clarificador excelente para la industria

azucarera.

Sin embargo, debido al impacto que el plomo en forma organica y/o
biodisponible puede causar al ambiente, es catalogado como toxico y peligroso,

por lo cual constituye una fuente de contaminacion ambiental.

Se ha planteado en varios foros el uso de un reactivo conocido comercialmente
como “octapol”, que parece estar basado en sales de aluminio y copolimeros.
Las sales de aluminio, dependiendo de su forma quimica podrian ser también
un producto toxico y sus residuos potencialmente peligrosos (Panizza-de-Leon,
2006).

En la presente investigacion se pretende demostrar que el alcohol etilico,
aunque es una sustancia de caracter volatil e inflamable, posee la capacidad
de precipitar materiales con un peso molecular mayor a 10,000 daltones y sus
residuos son menos peligrosos que los que contienen plomo y aluminio. Esta
opcion podria evitar el uso de reactivos potencialmente contaminantes y téxicos

debido al impacto que pudieran causar al ambiente (Castillo-Guajardo, 1996).

Se compararan los tres métodos de clarificacion mencionados con objeto de
evaluar la bondad del alcohol etilico como sustituto de los otros dos agentes

clarificantes, subacetato de plomo y octapol.

En la industria azucarera mexicana, los responsables del control de calidad de
los ingenios azucareros toman muestras de los jugos para determinar el

contenido de sacarosa a los laboratorios de cada ingenio.



Esta operacion de muestreo y analisis se lleva a cabo por personal del ingenio

(quimicos) en presencia del o los representantes de los cafieros.

Esta etapa es un punto crucial para la relacion entre los caferos (personas que
cultivan y venden la materia prima) y los ingenios azucareros (fabricas que
procesan la materia prima para obtener diversos productos de ella), ya que
dependiendo del contenido de sacarosa por tonelada de cafa se efectlan los

pagos a los proveedores de la materia prima (caferos).

Las muestras deben seguir un procedimiento protocolizado en las normas
especificas aprobadas en forma bilateral por las partes. En ellas se plantea su
clarificacion en el laboratorio utilizando subacetato de plomo, de acuerdo con la
norma mexicana NMX-F-271-1991 Método del peso normal (DOF, 1991).

Dado que internacionalmente se ha insistido en la problematica generada por
los residuos de estos analisis, ya que se envian directamente a los drenajes de
los ingenios azucareros y de estos a los cuerpos receptores, han habido
propuestas de utilizacién de otros agentes precipitantes para clarificar el jugo
en los laboratorios.

Haciendo una busqueda de posibles agentes clarificantes, a continuacion se

presenta una tabla elaborada con esa busqueda bibliografica (Tabla 1).

Como se puede observar en la Tabla 1, los diferentes agentes de clarificacion
existentes son todos de naturaleza potencialmente toxica y contaminan los

efluentes de los laboratorios de control de calidad de los ingenios azucareros.



Tabla 1.1. Otros agentes de clarificacion para solu

ciones azucaradas

Agente clarificante Caracteristicas y modo de empleo Referencia
bibliografica
La crema de alimina | Se prepara mediante la adicion de un Kirk (1996)
ligero exceso de hidroxido de amonio a
una solucién saturada de alimina. Puede
usarse sin lavar, o bien lavado por
decantacion repetida
El acetato de plomo | Se recomienda agregar después de la crema Kirk (1996)
basico de alimina con el proposito de reducir la
tendencia a absorber los azlcares, el exceso
de plomo debe eliminarse mediante la
adicion de una solucion de sulfato de sodio
El acetato de plomo | Agente clarificante menos eficiente, pero Kirk (1996)
neutro parece no absorber los azlucares
Ferrocianuro de zinc Buen agente de clarificacion Kirk (1996)
El carbén animal Tiende a absorber los azlicares Kirk (1996)
Acido fosfotlingstico y | Buen agente clarificante Kirk (1996)

tungstato de sodio

Reactivo denominado

Buen agente clarificante

NMX-F-271-1991

Octapol Método del peso
normal (DOF,
1991)
Reactivo denominado | Buen agente clarificante Spencer y Meade
Separan AP-30 (1967)




1.1. OBJETIVOS

Los objetivos de esta investigacion son:

Comparar el subacetato de plomo vs. el octapol vs. el alcohol etilico
como agentes clarificantes utilizados para muestras de jugos obtenidos

de la cana de azucar.

Encontrar las condiciones adecuadas del uso del alcohol etilico como

agente clarificante para obtener mayor eficiencia del agente clarificante.

1.2. METAS

Las metas de esta investigacion son:

Llevar a cabo dos metodologias analiticas para cuantificar la cantidad de
sacarosa presente en el jugo mezclado previamente clarificado, la
polarimetria y la cromatografia de liquidos de alta resolucion. Se probd
la metodologia especifica de cromatografia de liquidos de alta resolucion
para medir los azucares: glucosa, fructosa y sacarosa presentes en los

jugos de cafia denominados desmenuzado y verde.

Comparar los resultados obtenidos de concentracion de sacarosa en el
jugo mezclado obtenidos por polarimetria y por cromatografia de liquidos

de alta resolucion.

Llevar a cabo un método de destilacién simple para la recuperacion del

etanol utilizado para la clarificacion del jugo mezclado

Identificar la presencia de plomo (Pb) y aluminio (Al) en los residuos

generados en las clarificaciones de jugo de cafa.



1.3. HIPOTESIS

El agente clarificante alcohol etilico (etanol) es tan efectivo como el subacetato
de plomo actualmente normado y no presenta riesgos de contaminacion y
toxicidad en los residuos generados por los laboratorios analiticos de los

ingenios azucareros.



CAPITULO 2. ANTECEDENTES

2.1. LA CANA DE AZUCAR Y EL AZUCAR

La cafia de azucar es uno de los cultivos mas viejos en el mundo. Se cree que
empezd hace unos 3000 afios como un tipo de césped en la isla de Nueva
Guinea y de alli se extendié a Borneo, Sumatra e India (Anénimo, 2006a).

El término de azlcar se escuchd primero en la India tan temprano como en el
afio 3000 A.C. Una leyenda local en las Islas de Salomén dice que los
antepasados de la raza humana se generaron de un tallo de la cafa. Una
corona hecha de cafia de azucar se describe en el Atharvveda, libro sagrado
de los hindues, escrito aproximadamente 800 A.C. El general griego Nearchus,
quien acompafié a Alejandro el Grande a la India en el siglo IV A.C., cuenta de
una cafia que produjo 'miel' sin la ayuda de las abejas (An6nimo, 2006a).

Cristébal Coldn introdujo la cafia en América en su segundo viaje (1493) a la
isla de La Espafola, cafias que no prosperaron. Tan sélo en 1501 fueron
introducidas plantas que si crecieron. El éxito de las plantaciones de azucar en
el Santo Domingo llevé a su cultivo a lo largo del Caribe y América del Sur
(Andnimo, 2006a).

La cafla de azlcar es una graminea gigante perenne del género Saccharum
que crece en los climas tropicales y subtropicales, con temperaturas promedio
de 20 a 30T (Carmona, 1997). Durante la temporada del afio en que
prevalecen temperaturas altas y es maxima la actividad pluvial, la cafia de
azucar alcanza un gran crecimiento. Bajo estas condiciones la fotosintesis se
desplaza hacia la produccion de carbohidratos de alto peso molecular como la
celulosa y otros compuestos que constituyen el follaje y el soporte fibroso del
tallo. El fruto agricola de la cafia de azucar es el tallo, en el que se acumula

sacarosa en el periodo de maduracion (GEPLACEA, 1988).

La cafa florece luego de estar completamente madura por lo que el corte para

su uso industrial se produce antes de la floracion.



En la Figura 2.1 se muestra el incremento de concentracibn de sacarosa

presente en la cafia de aztcar durante el periodo de la zafra®.

% sacarosa
=
(6]
|

Tiempo

Fig. 2.1. Porciento de sacarosa en la cafia de aziuca r durante la zafra
(Sarmiento, 2007)

2.1.1. Posicion de la cafia de azucar en el reino ve  getal (Pedrosa-Puertas,
1975)

De acuerdo con la bibliografia, la cafia de azucar pertenece a:

Tipo: Fanerbgamas Familia: Graminaceas Variedades:

Subtipo: Angioperma Tribu: Antropégeneas Naturales de Saccharum
officinarun: Cristalina
blanca, Cheribdn,
Batjam,

Clase: Monocotiledéneas Género: Saccharum L. Banjarmasin, Badlla,

1 (Del &r. hispséfra,y este del ar. clasafrah viaje, por el que hacian los temporeros en égeca

recoleccion).

1.f. Cosecha de la cafia dulce.

2.f. Fabricacion del azdcar de cafia, y, por ext.ddalemolacha.
3.f. Tiempo que dura esta fabricacion.
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Caledonis amarilla, Fidji,

Loethers
Orden: Grumales Especie: Saccharum Naturales de Saccharum
officinarun. L. (cultivada) sinense: Uba Kavangir y

Cayena

2.1.2. Datos de produccion de azucar a partir de la  cafia de azlcar en
México (CNPR, 2007)

En la Tabla 2.1 se presenta la eficiencia de produccién mundial de cafia en
varios paises del orbe.

Tabla 2.1. Produccion mundial en campos cafieros (CN PR, 2007)

Pais Toneladas por hectarea
Colombia 110-120
Australia 90-100
Guatemala 78-90

México 74-75

EEUU 68-75
Sudafrica 65-68

a) Produccion
De acuerdo con la Cadmara Nacional de las Industrias Azucarera y Alcoholera,
la produccion de cafia de azucar se registra en 15 estados del pais. En el pais,

se benefician 227 municipios de la cafia de azucar (CNIIAA, 2007):

En la Tabla 2.2 se presentan los estados productores de cafia de azUcar en

México y el nUmero de ingenios con los que cuentan.
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Tabla 2.2. Estados productores y numero de ingenios que poseen (CNPR,
2007)

Estados productores Numero de ingenios

Veracruz 22

Jalisco

San Luis Potosi

Oaxaca

Michoacan

Tabasco

Sinaloa

Chiapas

Nayarit

Puebla

Tamaulipas

Morelos

Quintana Roo

Colima

R R RN NN NN W W WA Ao

Campeche

La agroindustria de la cafia de azlcar tiene un efecto socioeconémico en 12

millones de personas.

Actualmente en México operan 58 ingenios azucareros.

La Unién Nacional de Cafieros participa con el 43% de la produccion total de

cafa.
El cultivo de la cafia se tiene en un superficie de 680 mil hectareas a nivel
nacional.

La superficie cosechada en el ciclo 2003/2004 fue de 610 mil hectéareas.

La participacion de produccion de cafia de azucar en el PIB nacional es de
0.5%.

12



México ocupa el 4° lugar en la relaciébn produccién de cafia de azlcar por

hectarea a nivel mundial.

b) Competitividad

Durante la zafra 2004/2005, el total de la cafia molida de azucar fue de 50.9

millones de toneladas.

El rendimiento promedio por hectarea en campo fue de 77.5 toneladas por ha.

La produccion de azucar fue de 5.8 millones de toneladas.

El aztcar producido por hectarea fue de 8.8 toneladas.

c) Empleos generados

La produccion de cafa de azucar en México genera: 440 mil empleos directos y

2.5 millones de empleos indirectos.

d) Consumo

En México el consumo de azucar por habitante oscila alrededor de 44

kilogramos, anualmente.

e) México en el mundo

México ocupa en el contexto mundial del azucar los siguientes lugares:
7° lugar en produccion de azucar

7° lugar en el consumo de azucar

4° lugar en la produccién de campo de cafia de azucar

Entre el 4°y 5° lugar en la produccion de azucar por hectérea.
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f) Mercado de azucar y edulcorantes de diferentes 0 rigenes

A nivel nacional, el consumo de azucar y edulcorantes es de 5.4 millones de
toneladas, de los cuales:
5.2 millones corresponden a azlcar

200 mil toneladas a jarabe de alta fructosa de maiz importada de los EEUU

Se estima que en el afio 2008, el consumo llegue a 6 millones de toneladas. Lo
anterior significa que el incremento de consumo de azucar y edulcorantes en

México es de 200 mil toneladas por afio.

g) Tipos de azucar

Las principales fuentes de este disacarido, como ya se menciond, son la cafia
de azucar y la remolacha azucarera y, frecuentemente, se encuentra en
vegetales (Belitz y Grosch, 1997). Existen cuatro calidades de azlcar
normalizadas (Andénimo, 2006b). Sus especificaciones son: Crudo, blanco,
blanco especial y refinado. A continuacion se da una breve descripcién de
ellas:

Azucar crudo

Definicién. El azlcar crudo es el producto cristalizado obtenido del cocimiento
del jugo de la cafia de azucar (Saccharum officinarum L) o de la remolacha
azucarera (Beta vulgaris L), constituido esencialmente por cristales sueltos de
sacarosa cubiertos por una pelicula de su miel madre original. No debe

presentar impurezas que indiquen una manipulacion inadecuada del producto.

Azucar blanco

Definicion. El azdcar blanco es el producto cristalizado obtenido del cocimiento
del jugo de la cafia de azucar (Saccharum officinarum L) o de la remolacha
azucarera (Beta vulgaris L), constituido esencialmente por cristales sueltos de
sacarosa obtenidos mediante procedimientos industriales apropiados y que no

han sido sometidos a proceso de refinacion.
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Azucar blanco especial

Definicién. El azucar blanco especial es el producto cristalizado obtenido del
cocimiento del jugo de la cafia de azucar (Saccharum officinarum L) o de la
remolacha azucarera (Beta vulgaris L), constituido esencialmente por cristales
sueltos de sacarosa obtenidos mediante procedimientos industriales

apropiados y que no han sido sometidos a proceso de refinacion.

Azucar refinado

Definicion. El azucar refinado es el producto cristalizado constituido
esencialmente por cristales sueltos de sacarosa obtenidos a partir de la
fundicion de azlUcares crudo o blanco y mediante los procedimientos
industriales apropiados. Debe tener color blanco, olor y sabor caracteristicos y
no debe presentar impurezas que indiquen una manipulacion inadecuada del

producto.

2.2. COMPOSICION DE LA CANA DE AZUCAR (GEPLACEA, 19 88)
La composicion de la cafia de azucar varia de acuerdo a las variedades y
condiciones especificos de crecimiento, maduraciéon y cosecha. Esti

constituida principalmente por:

Agua
Sacarosa
Fibra
Saolidos organicos
Cenizas

AzUcares reductores
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2.2.1 Oligosacéridos (Badui-Dergal, 1999)

A este grupo de sustancias se les considera como el producto de la
condensacion de 2 a 10 monosacéaridos mediante un enlace glucosidico,
cuando el niumero monomeros es mayor, la molécula resultante se llama

polisacarido.

En el area de los alimentos, los mas importantes son los disacéaridos y algunos

tri y tetrasacaridos.

Un disacarido se sintetiza por la unién de dos monosacaridos, con la
consecuente pérdida de una molécula de agua, pero también se pueden

obtener por hidrolisis de los polisacaridos.
Ejemplo, la sintesis de la sacarosa:

CeH120s + CgH1206 —G4oH»01; + H0
Monosacarido glucosa + monosacéarido fructosa—  disacéarido sacarosa
+ agua
Durante la formacion, uno de los azucares elimina su OH anomérico para poder
establecer el enlace glucosidico. Al monomero que lo cede se le agrega el

sufijo “sil”, que va inmediatamente después de su nombre.
Por ejemplo, la sacarosa es 3-D-fructofuranosil --a—D—glucopirandsido.
La hidrolisis quimica de los enlaces glucosidicos de los oligosacaridos depende

de factores como el pH, la temperatura, la configuracibn anomérica, ya que, las

de configuracion B resisten mas que las de configuracion a (Figura 2.2).
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5 CHaOH
H Y '\H "'___,-r H
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i S~ H
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H OH OH H
Sacarosa

a-D-glucopiranosil (1 — 2) p-D-fructofurandsido
p-Dfructofuranosil (2 — 1) glucopirandsido

Fig. 2.2. Molécula de la sacarosa

2.2.2. Propiedades de la sacarosa (Badui-Dergal, 19 99)

1. Formula condensada Ci2 Hyy Oq1

2. La sacarosa es un (B-D-fructofuranosil --a—D--glucopirandsido)

3. Punto de fusion es de 160C

4. Su rotacion especifica [a]*% + 66.53 (capacidad de hacer girar el plano de la
polarizacion), hace girar el plano de polarizacion en el sentido de las

manecillas del reloj, y por eso se le denomina dextrorotatorio o dextrégiro

5. Es un oligosacarido heterogéneo es decir, esta integrado por una molécula
de glucosa cuyo carbono aldehidico se une al grupo cetonico de la fructosa,
estableciendo un enlace glucosidico B (1,2) que impide que este disacarido
sea reductor por carecer de grupos aldehidos o cetonas libre. Esto parece
ser una propiedad importante de este sacéarido desde el punto de vista

metabdlico (Duran-de-Bazua, 2008)

6. La fructosa que contiene la sacarosa estd como furanosa tensionada, lo que
hace que el enlace glucosidico sea muy labil al calor, a los acidos y a las
bases por lo tanto se puede hidrolizar facilmente produciendo una mezcla

altamente reductora de los correspondientes monosacaridos (glucosa y
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fructosa), de hecho, entre todos los disacaridos, esta unioén es de las mas

sensibles

7. Tiene un grado de solubilidad muy alto

8. Gran capacidad de hidratacion (6.6+0.7 moles de H,O/ mol azlcar)

9. Menos higroscopica que la fructosa

10. Abunda en forma natural en la mayoria de las frutas, las raices y los granos,
en concentraciones que varian de manera considerable segun el grado de

madurez de estos productos.

Todas las propiedades anteriores hacen que se emplee en la elaboracion de
diversos alimentos. Comercialmente se obtiene de la cafia de azlcar y de la

remolacha azucarera.

2.2.3. Azlcar invertido

Se conoce con este nombre a la mezcla de azucares producida cuando la
sacarosa se hidroliza, quimica o enziméaticamente. El nombre de inversion se
refiere al cambio del poder rotatorio que se observa durante dicha hidrdlisis, la
sacarosa es dextrorrotatoria (+669, pero al transf ormarse en glucosa (+529 y
en fructosa (-929, la mezcla resultante desarrolla un poder levorrotatorio (-209

por la fuerte influencia de la fructosa.(Badui-Dergal, 1999).
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2.3. RESUMEN DEL PROCESO DE LA ELABORACION DEL AZUC AR A
PARTIR DE CANA DE AZUCAR

El azlcar se obtiene industrialmente a partir de la cafia de azicar mediante un
proceso que se ha ido modificando a lo largo de los afios pero que sigue
algunas operaciones unitarias estandarizadas. En el Anexo A-2 se presentan
una serie de fotografias del ingenio cooperante que las ejemplifican. El proceso

€es como sigue:

a. Batey% Nombre dado en México al patio del ingenio, el cual se acondiciona

para el manejo de la cafia que proviene del campo:

1. Recepcion
2. Descarga

3. Almacenamiento para asegurar la alimentacion continua del molino.

Los equipos del cual consta son:

1. Basculas: Se usan para pesar la materia prima para conocer el tonelaje de
la cafia a procesar, que es la base para el calculo diario del balance de materia.
2. Gruas: Existen gruas que descargan la cafia directo a la mesa alimentadora
o al patio para hacer estibas y moler durante la noche.

3. Volteadores: Equipo mecéanico usado para voltear la cafia directamente del
camion 6 gondola a los conductores de cafa.

4. Conductores de cafia: Son conductores tipo rodillo que conducen la cafa
hacia el interior del ingenio.

5. Cuchillas: Son unas especies de machetes tipo diente de sierra, las cuales
tienen por funcion trocear la cafia para prepararlas, dejando abierto un 50% de
células abiertas.

6. Desfibradora: Con este equipo se termina de preparar la cafia para la

molienda, el porcentaje de células abiertas que se obtienen de este equipo es

% (De origen caribe).
1. m. En los ingenios y demas fincas de campo dé&mdiflas, lugar ocupado por las casas de vivienda,
calderas, trapiche, barracones, almacenes, etc.
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del 80%. Hasta este equipo la cafia ha sido preparada, pero no se le ha

extraido todavia el jugo.

b. Molinos: Corresponden a la parte del ingenio donde se realiza la extraccion
del jugo. En esta etapa del proceso se emplean para la extraccion del jugo al
menos 6 molinos de 4 mazas cada uno. La cafia desfibrada, con un contenido
alrededor de 11.8% de sacarosa y 14% de fibra, pasa a través de todo el
tandem?® de molinos y, en las unidades intermedias, se le agrega un 25% de
agua, conocida como de imbibiciébn, para ayudar a obtener una mayor
extraccion de azlcar. A la salida del tindem® se obtiene el bagazo que es el
residuo fibroso que contiene un 3% de “pol” (palabra usada en la jerga
azucarera para designar la sacarosa aparente medida con un polarimetro) y
fibra de 45%. El jugo obtenido se conoce como jugo mezclado por la adicion
del agua de imbibicién, es turbio y cargado de impurezas y con una
concentracion en grados Brix de 11 a 15° Esto sign ifica que 100 t de cafia con
13.5% de fibra produciran unas 28 t de bagazo (GEPLACEA, 1988). El jugo
extraido (jugo mezclado) tiene alrededor de 15Brix con una pureza fluctuante
entre 80 y 87%. Por tanto, 100 t de jugo contendran 15 t de sélidos totales y
entre 12 y 13% de pol. La cantidad de (impurezas), entre ellas las dextranas,
en 100 t de jugo pueden entonces variar entre 2 y 3 toneladas (GEPLACEA,
1988).

c. Clarificacion: _ Esta parte del proceso se subdivide en 4 areas y el objetivo

es entregar un jugo limpio, libre de turbiedad y materia en suspension que
repercute en la buena calidad del azlUcar. Estas areas se describen a

continuacion y son aplicables en México a la llamada azUcar estandar:

1. Sulfitacion: El jugo extraido del molino, después de ser pesado pasa a un

proceso de sulfitacion, el cual se verifica haciendo pasar una corriente de gas

3 (Del lat.tandem a lo largo de, dicho del tiempo y festivamenteedpacio).

4. m. Conjunto de dos elementos que se complementan.
en tAndem.
1.loc. adv Dicho de montar ciertos aparatos: De manera quednen simultanea o sucesivamente.
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sulfuroso a traves del jugo mezclado contracorriente, el equipo empleado para
este fin, es una torre de madera, donde el gas sulfuroso entra en la parte
inferior y el jugo por la parte superior, este proceso baja el pH del jugo original

hasta un valor de 3 a 4.

2. Alcalizacion: El jugo obtenido en la etapa de molienda y sulfitacion es de
caracter acido (pH aproximado: 5.2). El producto empleado para este fin es la
cal (CaO), la cual se prepara en forma de lechada y se dosifica al jugo, hasta
alcanzar un valor normal de pH entre 7.2 — 7.6, con el objetivo de minimizar las
posibles pérdidas de sacarosa. La cal también ayuda a precipitar impurezas
organicas o inorganicas que vienen en el jugo. La cal al neutralizar el jugo
forma un floculo, compuesto de proteinas, gomas, sales y compuestos
insolubles de combinacién basica de calcio. La adicion de cal al jugo elimina los
acidos organicos del jugo porque las sales de calcio son insolubles (acido
oxalico, tartarico, etc.) y las materias albuminosas se coagulan. Una parte de
los materiales pécticos y de los materiales colorantes se destruyen o se
insolubilizan. Sin embargo, esta eliminacion es relativamente insignificante
porque la pureza del jugo defecado (desde el punto de vista quimico) es,
aproximadamente, la misma que la del jugo antes del tratamiento. EI
incremento de pureza es, generalmente, de 1 a 2 puntos de pol y, algunas
veces, no se obtiene ningun incremento. La purificacion es, sobre todo, fisica
ya que se forma un precipitado facil de observar, debido sobre todo a los
materiales coagulados. Este precipitado se conoce como cachaza® y arrastra
las impurezas fisicas al envolverlas. Para aumentar o acelerar el poder
coagulante de la cal, se eleva la temperatura del jugo “encalado” mediante un
sistema de intercambiadores de calor de tubos. En la clarificacion del jugo, que
se realiza por sedimentacion; los sélidos o cachaza, precipitan por su densidad
diferente a la del jugo y separan muchas de las impurezas indeseables, como

las dextranas.

4 1.1. Aguardiente de melaza de cafia.
2. f. Espumas e impurezas que sobrenadan en el jugp adid de azlcar al someterlo a la accion del
fuego.
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3. Calentamiento: Con el fin de acelerar la reaccion de eliminar todos los
cuerpos insolubles del jugo en forma de lodo, se calienta el jugo alcalizado
hasta una temperatura de ebullicion de 100—105<C, con lo que se asegura una
buena reaccion de la lechada de cal y la mejor via para facilitar la separacion
de los lodos y demas materia insoluble. El equipo empleado son los
calentadores de jugo, los cuales funcionan en dos etapas, el primer
calentamiento eleva la temperatura de 30-60C y el segundo calentamiento
eleva la temperatura de 60-105C. Estos calentadores se denominan de
superficie, ya que el jugo circula por el interior de los tubos y el vapor por el

exterior de los mismos.

4. Clarificacion: El jugo una vez calentado, se envia a un equipo denominado
clarificador. Este es un equipo cerrado provisto de 4 divisiones parciales
conicas iguales, en las cuales es mas rapido el asentamiento de los lodos, por
ser 4 charolas por equipo, cada compartimiento tiene sus rastras y su fondo de
lodos. El jugo entra en la parte superior, se distribuye por todo el equipo y
pierde turbulencia el fluido, la separacion se lleva a cabo por asentamiento,
debido a la diferencia de densidad del jugo y los lodos. Los sélidos insolubles y
las sales formadas van al fondo formando un precipitado y el jugo claro sale por
la parte superior. De este modo, el jugo se torna neutro, transparente y limpio
(clarificado), pero so6lo se separan entre 15y 20% del total de las dextranas. El
producto residual de este proceso de clarificacion, como ya se dijo, es la
cachaza (75% de humedad), que representa aproximadamente 3 o 4% del
peso de la cafia y contiene 1 y 2% de pol (GEPLACEA, 1988). El jugo claro
queda en la parte superior del tanque. Este jugo sobrenadante se envia a las
siguientes etapas del proceso La cachaza, antes de ser desechada al campo
para que ayude al mejoramiento de los suelos pobres en materia organica,

pasa por unos filtros al vacio donde se les recupera el jugo que lleva ocluido.

Dado que esta investigacion se dirige a esta etapa del proceso, a continuacion

se describen las reacciones que ocurren durante la clarificacion.
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La naturaleza del precipitado que se forma en el guarapo de cafia®, bajo la
accion combinada de la cal y el calor, es primordialmente fosfato tricalcico que,
debido a su naturaleza floculenta engloba y absorbe a las dextranas que son
precipitadas por el cambio de la reaccion. La introduccion de agentes
clarificantes sintéticos, coagulantes y floculantes, se basa en la adicion de los
clarificantes en solucion diluida o sin solucién diluida al jugo caliente
alcalinizado. Todavia no se comprende muy bien la accién fisico-quimica de

estos compuestos sintéticos (Spencer y Meade, 1967).

d. Evaporacion: _ El objetivo de este proceso, es evaporar la mayor cantidad

posible de agua (del jugo) con un minimo de consumo de energia (vapor). Se
realiza empleando evaporadores de mudltiple efecto, que consiste en equipos
operando en serie. En una camara de evaporacion, el jugo pasa por el interior
de unos tubos de cobre, el vapor lo hace por la parte exterior provocando una
ebullicién del jugo auxiliandose con vacio en el ultimo efecto. El jugo entra con
un Brix de 12 a 14° saliendo con un Brix de 60° S e elimina por evaporacion el
78% del agua que trae el jugo, denominandose el material que sale como

meladura, miel fina o melado.

e. Cristalizacién: _La meladura es alimentada a los tachos®, nombre que se da

en los ingenios azucareros a evaporadores de simple efecto, mas robustos,
donde se concentra hasta un alto grado de sobresaturacion la miel o meladura.
De este modo la sacarosa se cristaliza y queda aislada de las impurezas que
permanecen disueltas, haciendo posible su separacion por centrifugado. La
meladura entra al tacho a 60Brix. Debido a que sie mpre es necesario dejar sin
evaporar una pequefia parte del agua, a fin de que las impurezas se
mantengan disueltas formando la miel, es imposible cristalizar de una sola vez
toda la sacarosa que contiene la meladura. En esta miel queda también

disuelta una importante cantidad de sacarosa y con ella se hace la segunda

® (Voz quechua).

1.m. Am.Jugo de la cafia dulce exprimida, que por vapadaguroduce el azicar.

2. m. Am.Bebida fermentada hecha con este jugo.

®3.m. Am.Paila grande en que se acaba de cocer el melselteyda el punto de azucar.
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masa cocida. Esta primera coccion recibe el nombre de masa cocida de A

(pureza, 85%). Cada descarga del tacho se conoce como Templa’.

e-1. Centrifugacion_de azucar “A”: Consiste en separar los cristales de

azucar y las mieles de las masas cocidas, mediante la accién de la fuerza
centrifuga de una maquina que gira a 1200 r.p.m. la maquina consta de un
cilindro (canasta) de acero con paredes reforzadas, en cuyo interior se fija un
tamiz metalico con aberturas pequefias, para que se puedan retener los granos

de azulcar. La operacion de purga se divide en 5 ciclos.

Ciclo 1. Cargado de la maquina. La masa entra en la parte superior en marcha
lenta de la maquina, se cierra la compuerta a determinada carga
(aproximadamente a 450 kilogramos).

Ciclo 2: Purgado de la carga. Es desalojada la miel de los cristales de azucar
por la fuerza centrifuga, la miel desalojada recibe el nombre de miel A y es
retornada al proceso.

Ciclo 3: Lavado de los cristales. Los cristales que quedan dentro de las
canastas, tienen una pelicula de miel que la cubren, esta miel se tiene que
eliminar para ello, por medio de la aspersion de agua muy fria (no hay
traduccion para las piezas mecéanicas responsables de la aspersion, por lo que

en los ingenios azucareros a los “hisopos™®

se les conoce como espreas), las
qgue pulverizan las gotas de agua que lavan los cristales dejandolos mas
blancos, libre de miel.

Ciclo 4: Deshidratacion. Los cristales humedos libres de miel reducen su
contenido de humedad hasta un 0.8 a 1.0%. El liquido desalojado se denomina
lavado de A y es retornado al proceso ya que contiene azUcar disuelta.

Ciclo 5. Desalojo de la carga. La maquina disminuye la velocidad de 1200 a
2000 r.p.m. Se abre la compuerta en la parte inferior y una especie de arado o
rastra desaloja el azUcar de la canasta dejando ésta lista para reiniciar el ciclo.

El azGcar desalojado se conoce como azucar A.

"1.f. Canarias Cuba Hondurasy Puerto RicoPorcién de meladura contenida en un tacho.

8 2. m. Utensilio usado en las iglesias para dar o eBpagua bendita, consistente en un mango de
madera 0 metal, con frecuencia de plata, que B#vau extremo un manojo de cerdas o una bola
metdlica hueca y agujereada, en cuyo interior lggyna materia que retiene el agua.
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e-2. Cristalizacion azucar B: Toda la sacarosa que contiene la meladura, no

puede cristalizarse de una sola vez. Esto obedece a que cuando la cantidad de
cristales formados equivale al 55-60% en peso de la masa cocida, el
funcionamiento se hace muy lento y termina por detenerse. Por esta razon se
elaboran tres tipos de masas cocidas A, B y C. La miel A desalojada de las
centrifugas y el lavado de A por ser materiales de alto contenido de azlcar se
reprocesan elaborando una masa cocida de B. El cristal formado es mas
pequefio que el de la masa A y con una pureza de 78%. Se conoce también

como masa cocida intermedia.

e-3. Centrifugacién _de azucar B:  Para separar los cristales de azucar

formados de la miel, se procede a la separacion por medio de centrifugado. Las
centrifugas usadas pueden ser iguales a las de A. En algunos ingenios se
tienen centrifugas continuas: La masa entra en la parte inferior de una canasta
conica y, conforme se van purgando los cristales, van ascendiendo hasta salir
del cono por rebotamiento centrifugo. La miel al pasar por las telas centrifugas

también va siendo expulsada a otro compartimiento.

e-4. Cristalizacidon de azucar C: Para elaborar esta templa, se procede a un

ensemillamiento primario, de ahi se comienza alimentar con miel B de baja
pureza hasta terminar la templa. Se conoce como masa cocida final 0 masa de
agotamiento. Como es la ultima templa del proceso (97 Brix), la masa tiene una
pureza de 58-60. Una vez desarrollada la templa y descargada se procede a
pasarla por medio continuo a un sistema de agotamiento para aprovechar al

maximo la sacarosa contenida en las mieles.

e-5. Centrifugado de masa C: La masa cocida final, una vez enfriada, se

envia a la separacion de los cristales y de la miel por medio de centrifugas
continuas. El azlicar separado se usa para semilla de las masas B. Tiene una
pureza de 82% y un tamafo de cristal de 100 micrometros. La miel obtenida se
denomina miel final o miel incristalizable y se manda a los tanques
exteriores, para su almacenamiento y venta. Tiene una pureza de 36% y no es

reprocesable por que no es rentable.
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f. Secado vy envase: EIl azlicar obtenido en las centrifugas de A, con un

contenido de humedad de 0.8%, se manda a un secador rotatorio para azucar.
Este es un equipo cilindrico horizontal que, por medio de un radiador calentado
por vapor introduce una corriente de aire caliente, que pasa a través del azucar
en movimiento por el giro del tambor en movimiento, secandola. El azGcar sale
de este equipo con 0.04% de humedad. Una vez seca esta azlicar se manda a
las tolvas que alimentan a las basculas automaticas que pesan lotes de 50 kg
de azlcar neto por descarga. Cada descarga es recibida en un saco abierto en
el extremo superior pasandola después por una maquina que lo cose
cerrandolo. Los sacos de azlcar envasados se envian para su almacenaje a

bodegas, para su distribucion o venta.

Existen otras areas del proceso que son fundamentales en la elaboracion del

azucar y éstas son:

1. Calderas: En este departamento se genera el vapor que mueve toda la

fabrica.

2. Planta eléctrica: Aqui se genera toda la energia eléctrica que mueve los

motores de la fabrica.

3. Laboratorio quimico: Este departamento se encarga de analizar la materia
prima, los materiales resultantes del proceso y producto terminado, asi como
los subproductos, generando informacion diaria y semanal de los balances de
materia, aprovechamiento de la fabrica y pérdidas de azucar durante el proceso

de molienda y elaboracion.

El azlcar (sacarosa) se obtiene como producto cristalizado para su
comercializacion y como componente de la miel final, que constituye
normalmente del 32 al 38% de su peso. A la sacarosa se suman en la miel los
azucares reductores (glucosa y fructosa) procedentes de la hidrdlisis de la
sacarosa en el jugo, para constituir en conjunto, entre el 50 y 60% de azlcares
totales (GEPLACEA, 1988).
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2.4. ESTUDIO DE CASO

En los laboratorios de control de calidad en los ingenios azucareros se extrae
informacion tomando muestras representativas de cada unos de los materiales
que entran en el proceso de elaboracién: como subproductos, materiales

resultantes del proceso y producto terminado (azucar).

2.4.1. Cuantificacion del % de sacarosa

Con objeto de verificar el contenido de sacarosa del jugo cafia de azlcar, en el
laboratorio quimico, se lleva a cabo la clarificacibn de muestras tomadas al
azar de los jugos de cafia obtenidos de la molienda para que sean analizados

por métodos quimicos como la polarimetria.

2.4.2. Método de clarificacion de jugo mezclado en los ingenios

azucareros a nivel de laboratorio

Para el método de cuantificacion de sacarosa aparente (pol) se requiere
clarificar muestras de jugo mezclado y para ello se emplea subacetato de
plomo siguiendo la metodologia de la Norma Mexicana NMX-F-271-1991.
Industria Azucarera — determinacién de pol (sacarosa aparente) en muestras
de jugos de especies vegetales productoras de azucar — método del peso
normal (DOF, 1991), ya que este jugo obtenido en la etapa de “molienda” es de
caracter acido (pH aproximado: 5.2), turbio y cargado de impurezas. Este jugo
se conoce como jugo mezclado (mezcla de jugo y agua de imbibicion). En las
tuberias de salida, los quimicos encargados del Laboratorio Quimico de los
ingenios azucareros, toman muestras para determinar su contenido de
sacarosa, en una seccion del laboratorio de control de calidad a la que se
denomina en la “jerga” azucarera KARBE (kilogramo de azucar recuperable

base estandar).

En el laboratorio de control de calidad del ingenio azucarero, el quimico,
acompafnado de un representante del sector cafiero se dirigen al muestrador

automatico (que se encuentra bajo llave) donde se encuentra un recipiente que
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se va llenando de la muestra durante un lapso de 60 minutos y cada hora se
recoge el recipiente para realizar la clarificacion y verificar el contenido de
sacarosa en el laboratorio. Con estas mediciones del contenido de sacarosa se
lleva un registro de la calidad del jugo y con esta informacioén se determina la
calidad del tonelaje de la cafia de azucar que ingresa al proceso para asi
efectuar los pagos a los proveedores de la materia prima (caferos). Dada la
premura de estar realizando estas mediciones cada hora y de no medir de
manera precisa los reactivos analiticos, significa que se estan generando mas
residuos de los estrictamente necesarios para estos analisis, los que al ser
vertidos por el drenaje de la planta y llevar el subacetato de plomo disuelto que
no reacciond y los sélidos precipitados con él, pueden causar problemas

ambientales.

Otros métodos en estudio

Como los residuos de esta técnica se van a los drenajes y el compuesto
quimico de plomo es probablemente biodisponible, se ha planteado a nivel
mundial substituirlo con un reactivo conocido comercialmente como “octapol”
gue contiene sales de otros metales, entre ellos aluminio. Este ultimo, sin
embargo, recientemente también se ha reportado como potencialmente
peligroso para la salud cuando se encuentra en forma biodisponible (Panizza-
de-Ledn, 2006).

La clarificacion con etanol, con base en estudios previos con mieles y
soluciones azucaradas de su uso como agente clarificante o coagulante a nivel
laboratorio, posee la capacidad de precipitar materiales con pesos moleculares
mayores a 10,000 daltones que son los que estan generalmente presentes en
los jugos de cafia. Aunque es una sustancia de caracter volatil e inflamable,
definitivamente sus residuos son menos peligrosos que los del plomo y el
aluminio del octapol (Castillo-Guajardo, 1996; Severiano, 1997), ya que como
se vio en la Tabla 1.1, la naturaleza de la mayor parte de los agentes

clarificantes es potencialmente téxica.
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Tomando en cuenta que, actualmente, existen laborando 58 ingenios
azucareros en el pais durante 6 meses al afio (procesando 50 millones de
toneladas de cafia en ese lapso) y que, aun cuando tienen sistemas de
tratamiento de sus efluentes, el plomo saldria de ellos sin tratamiento o
estabilizacion, ya que en el tratamiento de aguas por microorganismos estos no
lo metabolizan, se tendra un problema potencial para los cuerpos de agua que
reciban estas aguas tratadas. A continuacién, se presenta en la Tabla 2.3 la
cantidad que se generaria potencialmente de estos residuos considerando el
namero de muestras que se clarifican por dia empleando los reactivos

subacetato de plomo y/u octapol.
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Tabla 2.3. Uso de los reactivos subacetato de plomo
proceso de una zafra (seis meses aproximadamente)

y octapol durante el

Reactivo En que se usa Numero de Volumen de aguas
muestras residuales con
plomo/aluminio
(mL)
% de pol en bagazo 24 muestras al 2400
dia
Subacetato | % de pol en jugo |24 muestras al 2400
de plomo mezclado dia
% de pol en jugo |24 muestras al 2400
residual dia
En el laboratorio de | 100 muestras al 10000
cafas dia
% de pol en jugo | 6 muestras al dia 600
desmenuzado
% de pol en jugo | 6 muestras al dia 600
claro
% de pol en meladura | 18 muestras al 1800
dia
% de pol en cachaza |36 muestras al 3600
dia
% de pol en azUcar 3 muestras al dia 300
Octapol % de pol en miel A 24 muestras al 2400
dia
% de pol en miel B 24 muestras al 2400
dia
% de pol en semilla A | 24 muestras al 2400
dia
% de polen semillaB |24 muestras al 2400
dia
% de pol en semillaC | 24 muestras al 2400
dia
% de pol en miel final | 24 muestras al 2400
dia
Templa A 28-30 muestras al 2800 / 3000
dia
Templa B 13-15 muestras al 1300 / 1500
dia
Templa C 8-10 muestras al 800 /1000

dia

Total de aguas residuales generadas considerando que
todos los 58 ingenios produjeran aproximadamente los

mismos voliumenes de aguas

residuales ya que,

independientemente de su produccion, deben tomar
muestras cada hora

9328 L 6 9.328 m°/ 6
meses

541024 L 6 541 m®/
58 ingenios
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2.4.3. Contaminacion por metales

Metales téxicos

Definicion: Un metal toxico es aquel que pertenece al grupo de elementos que
no son necesarios o benéficos, capaces de causar efectos indeseables en el

metabolismo, aln a concentraciones bajas.

Los metales que se encuentran en los alimentos deben su presencia a
diferentes causas, que van desde su obtencibn o cultivo, hasta su

industrializaciéon o distribucion.

Algunos metales, como el plomo o el mercurio, pueden considerarse como
toxicos sistémicos, es decir, que pueden afectar a mas de un érgano, si son
ingeridos (sistema gastrointestinal) y distribuidos a diferentes 6rganos por la
sangre (Valle-Vega, 2005).

Plomo (Ph):

NUmero atbmico 82

Peso 0 masa molecular 207.19 g/mol
El plomo estd considerado como veneno acumulativo si esta presente en
pequefias concentraciones constantemente en el agua potable, pudiendo

conducir a enfermedades graves o a la muerte (Turk y col., 1973).

Mecanismo de accion:

Sus principales efectos téxicos fueron caracterizados desde hace unos 2000
afios en la cultura grecorromana, llamandosele saturnismo 6 plumbismo a la
enfermedad causada por la ingestion de este metal, en la cual se presenta:
pigmentacién de los glébulos rojos, un retraso en la maduracién de globulos
rojos de la médula 6sea e inhibicion de la sintesis de hemoglobina debido a la
insuficiencia del acido & aminolevulinico y de cuproporfirina Il (los cuales son

eliminados en orina). Las enzimas d-aminolevulinicodehidratasa y la sintetasa
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del grupo hemo son responsables de la formacion del porfobilinbgeno, asi
como las de la incorporacion de hierro en la protoporfirina 1X, siendo las
enzimas mas afectadas y, por lo tanto, la determinacién de su actividad sirve
como indice de la intoxicacion por plomo, antes de que sintomas mas graves
aparecen. Estas enzimas son inhibidas a niveles de 0.2 a 0.4 mg/kg de plomo
en sangre. Los sintomas de intoxicacion comprenden ademas de los efectos
mencionados, problemas gastrointestinales extendiéndose al sistema nervioso,

rinon y corazon (Valle-Vega, 2005).

Aluminio (Al):

NUmero atdbmico: 13

Peso 0 masa molecular: 27 g/mol

En la actualidad se duda de la inocuidad del aluminio proveniente de
recipientes para cocinar o de empaques Yy, aparentemente, puede ser una de
las causas que provoca la enfermedad de Alzheimer y osteodistrofia (Panizza-
de-Leon, 2006; Valle-Vega 2005).

El aluminio crea una condicion que, en la enfermedad de Alzheimer, provoca
que los iones de aluminio reemplacen a iones de hierro, acumulandose en las
células y, por lo tanto, posiblemente contribuyen a aumentar los sintomas de la

enfermedad ya existente.
Las fuentes mas comunes de contaminacion con aluminio son:
1 Utensilios de cocina 4. Agua liviana

2 Alimentos procesados 5. Cigarros

3 Envolturas de aluminio
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2.4.4. Métodos de cuantificacion de carbohidratos

El método de eleccion dependera de varios factores, por ejemplo, el tipo de
informacion requerida, el tiempo, los aparatos disponibles y la calidad del
personal disponible. Sin embargo, la tecnologia moderna y los cambios en la
legislacibn a menudo requieren analisis mas especificos, sensibles y lo mas
importante, tecnologias mas limpias. Estos pueden ser proporcionados por la
cromatografia de gases, los métodos enzimaticos y la cromatografia de liquidos
de alta resolucion (Kirk, 1996).

Los métodos disponibles para la determinacion cuantitativa de los

carbohidratos de los alimentos se basan principalmente en:

La refractometria

La polarimetria

Los métodos reductores

La cromatografia de intercambio idnico

La cromatografia de liquidos de alta resolucién
La cromatografia de gases

La espectrofotometria basada en reacciones enziméaticas y de color (Kirk, 1996)

A continuacién se describen los métodos de polarimetria y cromatografia de

liquidos de alta resolucién, que son los que se usaron en esta investigacion.

2.4.4.1. Polarimetria

Definicion: Luz polarizada:

La luz ordinaria (sol) o la de una lampara incandescente es una onda
electromagnética, cuyo vector eléctrico oscila en todas las direcciones en
angulo recto a la direccién de propagacion. Por lo tanto un rayo de luz ordinaria
esta compuesto de vibraciones que se propagan en un numero infinito de
planos. Por medio de varios dispositivos 6pticos es posible lograr que un rayo

de luz vibre en un solo plano, por lo tanto se dice que esta luz esta polarizada.
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Principio de la polarimetria

Cuando un rayo de luz polarizada pasa a través de una solucion azucarada, la
rotacion de la luz varia con: La concentracion de la solucion, la longitud de la

celda, la longitud de onda de la luz y la temperatura.

Si se tiene una longitud constante de la celda y la longitud de onda de la luz, la
temperatura, el peso y el volumen y la fuente de la luz son estandar, la rotacion
se vuelve funcion de la concentracion del azucar presente en la muestra. Por lo
tanto al medir la rotacion en estas condiciones constantes se determina la

concentracion del azlucar presente (Spencer y Meade, 1991).

Polarimetro fotoeléctrico

El principio usado por todos los polarimetros fotoeléctricos implica un elemento
adicional entre el polarizador y el analizador que oscila periodicamente a través
del plano de polarizaciéon. La intensidad de la luz en el analizador se mide con
una celda fotoeléctrica y presenta dos picos de intensidad a medida que el
plano oscila a cada plano. Un elemento frecuentemente usado en los
polarimetros automaticos es la celda de Faraday, que utiliza la propiedad del
vidrio de volverse Opticamente activos en un campo magnético. Mediante un
detector fotoeléctrico, la medicidon Optica del contenido de azlcar puede
operarse automaticamente sin necesidad de hacer coincidir un campo dividido
por medio de los ojos (Meade-Chen, 1991).
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2.4.4.2. Cromatografia de liquidos de alta resoluci  6n (CLAR)

Es un método que permite separar y cuantificar los componentes de una
mezcla. Es ampliamente utilizado por su sensibilidad, su facil adaptacion a las
determinaciones cuantitativas exactas, por la separacion de compuestos no
volatiles o termolabiles. Su aplicacion mayor es para sustancias que son de
primordial interés como aminoacidos, carbohidratos, etc., tanto en la industria

como en muchos campos de la ciencia.

La muestra se desplaza con una fase mévil (en este caso un liquido). Esta fase
movil se hace pasar por una fase estacionaria con la que es inmiscible que se
fija a una columna. Las dos fases se eligen de tal forma, que los componentes
de la muestra se distribuyen de modo distinto entre la fase moévil y la fase
estacionaria. Aquellos componentes que son fuertemente retenidos por la fase
estacionaria se mueven lentamente con el flujo de la fase movil, por el
contrario, los componentes que se unen débilmente a la fase estacionaria, se
mueven con rapidez. Como consecuencia de la distinta movilidad, los
componentes de la muestra se separan en bandas que pueden analizarse

cuantitativamente y cualitativamente (Skoog y col., 2001).

Componentes e instrumentos para un cromatografo de liquidos de alta

resolucion

Recipientes de vidrio donde se colocan los disolventes.

Equipo de filtracion:  El objetivo es la filtracion del polvo y particulas sélidas en
suspension de los disolventes para evitar que dichas particulas dafien la
bomba o el sistema de inyeccion y la columna.

Desgasificador o bafo ultrasénico: El objetivo es quitar as burbujas de aire

que interfieren en los ensanchamientos de las bandas y a menudo interfieren

en el funcionamiento del detector
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Bomba: Los requisitos para un sistema de bombeo en CLAR constituyen: 1) La
generacion de presiones por encima de 41200 kPa (6000 psig), 2) Un flujo libre
de pulsaciones, 3) Un intervalo de caudales de 0.1 a 10 mL/min, 4) El control y
la reproducibilidad del caudal mejor del 0.5 por 100 relativo, 5) Componentes

resistentes a la corrosion. (acero inoxidable o teflon)

Sistema de inyeccion: Implica la inyeccidn con una jeringa para la
introduccion de la muestra. La jeringa entra a través de unos dispositivos
llamados bucles, que estan integrados a las valvulas del equipo cromatografico.
Hay bucles intercambiables que permiten la elecciéon de tamafios de muestra
desde 5 a 500 pyL. Con bucles de este tipo se puede introducir la muestra a
presiones de hasta 48051 kPa (7000 psig). También existen valvulas de

inyeccion de micromuestras con bucles con volumenes de 0.5 a 5 pL.

Columna: La elucién implica el transporte de una especie a través de una
columna por la adicion continua de una fase movil, una porcion de la muestra
se introduce en la parte superior de la columna (tp) después los componentes
de la muestra se distribuyen entre las dos fases (t;). Las sucesivas adiciones
de la fase movil hacen avanzar las moléculas de soluto por la columna a cierta

velocidad.

Fase movil: Disolventes 6 mezcla de disolventes con distintas propiedades
como, viscosidad, indice de refraccion, punto de ebullicion, indice de polaridad

y fuerza del eluyente.

Fase estacionaria : Columnas de tubo de acero inoxidable de didmetro interno
uniforme, aunque en algunas ocasiones pueden ser tubos de vidrio de paredes
resistentes, aunque estas ultimas soélo se utilizan a presiones menores de unos
600 psig o0 4211 kPa pueden ser columnas analiticas, precolumnas, columnas
“termostatizadas” y columnas con rellenos de fases unidas quimicamente, se
preparan con silice rigida 6 composiciones constituidas principalmente con

silice y unidos a grupos como OH, amino, etc.
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Detector: Los detectores en cromatografia de liquidos son de dos tipos

basicos:

1. Los detectores que se basan en la medida de una propiedad de la
disolucidon que responden a una propiedad del efluente tal como el indice
de refraccion, la constante dieléctrica 6 la densidad, que se modifica por
la presencia de los analitos.

2. Los detectores basados en una propiedad del soluto, que responden a
algunas de las propiedades del soluto, como la absorbancia en el UV
con filtros 6 con monocromadores, en el infrarrojo, fluorescencia 6
corriente limite, luz dispersada tras evaporacion, que no son inherentes

a la fase movil.

También hay detectores de espectrometria de masas y detectores

electroquimicos.

indice de refraccién: Este detector se basa en la medida de una propiedad de
la disolucién, y responde a una propiedad del efluente ya que se modifica por la
presencia de los analitos. El disolvente en su camino hacia la columna pasa a
través de una mitad de la cubeta y el eluyente de la columna pasa por la otra
mitad. Los dos compartimentos estan separados por una placa de vidrio
montada a un angulo tal que si las dos disoluciones difieren en el indice de
refraccion, se produce una desviacion del haz incidente. El desplazamiento
resultante del haz con respecto a la superficie fotosensible del detector provoca
una variacion de la sefal de salida, la cual una vez amplificada y registrada
proporciona el cromatograma. Tienen la ventaja de que responden a casi todos

los solutos, es decir son universales.
Tiempo de retencion: El tiempo que transcurre después de la inyeccion de la

muestra hasta que el pico de concentracion del analito alcanza el detector se

llama tiempo de retencién.
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Cromatograma: La posicion de los picos sobre el eje del tiempo sirven para
identificar los componentes de la muestra. Las areas y las alturas de los picos
proporcionan una medida cuantitativa de la cantidad de cada componente
(Skoog y col., 2001).
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CAPITULO 3. METODOLOGIA

3.1 CALIBRACION DEL CROMATOGRAFO DE LIQUIDOS DE ALT A
RESOLUCION

En esta investigacion, como primer paso se hizo una calibracion del
cromatografo de liquidos de alta resolucion, ubicado en el Laboratorio 302 del
Conjunto E de la Facultad de Quimica de la UNAM La calibracion se llevo a
cabo mediante la preparacion de una curva de calibracion con estandares de
glucosa, fructosa y sacarosa (grado reactivo analitico),. con el objetivo de
determinar los tiempos de retencion de cada uno de los azlcares presentes en
los jugos clarificados y con las alturas de las bandas se puedan determinar las
concentraciones de dichos azucares presentes en las muestras a analizar (jugo
de cafa clarificado). Las muestras de jugo sin clarificar se filtraron pasandolas
por acrodiscos de 0.45 micrOmetros, antes de inyectar en el cromatografo de

liquidos, para evitar el dafio de la columna.

Materiales, equipo y reactivos

Equipo:

Cromatografo de liquidos de alta resolucion Perkin EImer modelo 200 con
bomba binaria modelo 200 Perkin Elmer, interfase serie 900 Perkin Elmer
modelo 900 con un detector de indice de refraccion.

Bafio ultrasonico modelo Branson 1210

Balanza analitica

Reactivos:

Estandar de glucosa grado reactivo analitico Merck, Alemania.
Estandar de sacarosa grado reactivo analitico Merck, Alemania.
Estandar de fructosa grado reactivo analitico Merck, Alemania.
Acetonitrilo grado CLAR (HPLC por sus siglas en inglés)

Agua desionizada
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Material
Acrodiscos de 0.45 micrémetros
Espatula

Jeringa

Procedimiento
Los andlisis por cromatografia de liquidos se hicieron segun la metodologia
montada por Castillo-Guajardo (1996). Las condiciones de operacion en el

cromatografo se listan en la Tabla 3.1.

Tabla 3.1. Condiciones para la operacion del cromat  6grafo de liquidos de

alta resolucion

Columna Termo “Hypersil” 250 x 4.6 mm. Silice Amino-Ligada
Fase movil Acetonitrilo : Agua 70:30

Flujo fase movil 1.2 mL/ min

Detector indice de refraccion

Volumen inyeccién 20 puL

Se inyectdé un volumen de 20 puL de cada uno de las soluciones de los
estandares por triplicado para obtener las curvas de calibracion de sacarosa,
fructosa y glucosa. Una vez obteniendo las alturas de los cromatogramas se
obtienen los promedios y se realiza la curva de calibracion graficando altura vs.
concentracion (Tabla 3.2). En las Figuras 3.1 a 3.3 se muestran los coeficientes
de correlacion de estos datos.

Tabla 3.2. Los estandares de fructosa, glucosay sa  carosa fueron

preparados en las siguientes concentraciones

Azucar Concentracion %

Fructosa 0.025 0.075 0.1 - -
Glucosa 0.025 0.05 0.075 0.1 -
Sacarosa 5 10 15 20 25
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Tabla 3.3. Datos de las curvas de calibracion de sa

carosa, fructosa y

glucosa
Sacarosa Fructosa Glucosa
Concentracion Promedio Concentraciéon Promedio | Concentracion Promedio
(%) alturas (%) alturas (%) alturas
5 48308.333 0.025 3021.3 0.025 2169
10 100491.333 0.075 9318 0.05 5008.3
15 155757.666 0.1 12557.7 0.075 6313
20 201348.333 - - 0.1 9041.7
25 263794.666 - - - -
300000
250000
200000
g y = 10637x - 5608.8
= 150000 R? = 0.9983
< 100000
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3.2. CLARIFICACION DE JUGO DE CANA CON ALCOHOL ETIL ICO A
DIFERENTES CONCENTRACIONES (70, 75, 80, 90 Y 96%)

Procedimiento

Se prepararon diferentes soluciones de alcohol etilico a las siguientes
concentraciones (70, 75, 80, 90 y 96%) y con ellas se clarificaron muestras de
jugo de cafia con estas soluciones, obtenidas directamente en el Laboratorio
302 del Conjunto E de la Facultad de Quimica de la UNAM, extrayendo el jugo

de cafla mediante un extractor de jugos comercial.

Material, equipos y reactivos

Matraces aforados

Pipetas

Espatula

El equipo utilizado fue:

Extractor de jugo Marca Turmix serie 2051001.
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3.3. MEDICIONES TURBIDIMETRICAS (LECTURAS
ESPECTROFOTOMETRICAS)

Para las pruebas de turbidimetria se siguié la metodologia establecida por
Rubio-Huacuz (2003).

Procedimiento

Estas pruebas se llevaron a cabo para determinar la densidad Optica de las
muestras de jugos clarificados con alcohol etilico a diferentes concentraciones
y con subacetato de plomo usando una muestra de jugo obtenida directamente
de la extraccion sin clarificar como control. Las mediciones se realizaron en un
espectrofotometro de laboratorio ubicado en el Laboratorio 302 del Conjunto E
de la Facultad de Quimica de la UNAM. Usando como blanco alcohol etilico-

agua destilada (50:50) y agua destilada.

Materiales, equipo y reactivos

El equipo utilizado fue:

Espectrofotometro Cintra 5 GBC Scientific Equipment UV/Visible Spectrometer
No. de Serie C1101

Tubo para espectrofotometro

Jugo de cafia sin clarificar

Jugo de cania clarificado con alcohol etilico

Jugo de cafa clarificado con subacetato de plomo

3.4. CUANTIFICACION DE AZUCARES POR POLARIMETRIA

Esta parte de la investigacion se llevo a cabo en el laboratorio quimico de
control de calidad de un ingenio azucarero cooperante, en la Zafra 2006-2007
durante los dias de zafra 92 al 108. Se realizaron 15 determinaciones de % de
sacarosa por polarimetria en muestras por triplicado. A continuacién se
describen los tres métodos de clarificacion aplicados. Con objeto de que las
condiciones de clarificacion fueran similares, se usaron bafios de hielo para
gue las muestras de jugo y los reactivos se mezclaran en condiciones

isotérmicas (20C). Estos andlisis por polarimetria se hicieron siguiendo la
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metodologia de la Norma Mexicana: Determinacion de pol (cuantificacion de
sacarosa aparente) conocido como método del peso normal NMX-F-271-1991
(DOF, 1991).

Materiales, equipo y reactivos

Los materiales usados fueron:

3 matraces Kohlrausch de 100 mL

3 tapones de plastico

3 embudos de plastico sin vastago

3 vidrios de reloj

1 espatula

Tubo polarimétrico de 200 mm

Papel filtro para analisis de azucar de 19 cm de diametro

Termémetro

El equipo utilizado fue:
Polarimetro Autopol 880 Automatic Saccharimeter
Balanza analitica Modelo HM-200 Marca A&D

Los reactivos usados fueron:

Subacetato de plomo seco de Horne

Octapol comercial proveido por el ingenio cooperante
Alcohol anhidro

Alcohol al 96%
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3.4.1. Método de clarificacion con subacetato de pl omo NMX-F-271-1991
Método del peso normal (DOF, 1991)

Procedimiento

Obtencién de la muestra de jugo mezclado

Pesar 26 g de jugo previamente agitado en una capsula de niquel. Aforar a 100
mL con agua destilada en un matraz Kohlrausch y mantener una temperatura
de 20C. Agregar subacetato de plomo (0.5 g). Filtrar. Enjuagar el tubo
polarimétrico de 200 mm con la solucion filtrada. Llenar el tubo polarimétrico
con la solucién filtrada. Efectuar la lectura polarimétrica a 20C. Almacenar en
vial a 4C una muestra de jugo clarificado.

3.4.2. Método de clarificacion con octapol (  CNIIAA, 2006)

Procedimiento

Obtencién de la muestra de jugo mezclado

Pesar 26 g de jugo previamente agitado en una capsula de niquel. Aforar a 100
mL con agua destilada en un matraz Kohlrausch y mantener una temperatura
de 20<C. Agregar ctapol (0.5 g). Filtrar. Enjuagar el tubo polarimétrico de 200
mm con la solucidn filtrada. Llenar el tubo polarimétrico con la solucion filtrada.
Efectuar la lectura polarimétrica a 20C. Almacenar en vial a 4C una muestra

de jugo clarificado.
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3.4.3. Método de clarificacion con etanol  (Castillo-Guajardo, 1996)

Procedimiento

Obtencién de la muestra de jugo mezclado

Pesar 26 g de jugo previamente agitado en una capsula de niquel. Aforar a 100
mL con alcohol etilico en un matraz Kohlrausch y mantener una temperatura de
20<C. Filtrar. Leer un blanco de alcohol etilico en el tubo polarimétrico y
registrar si hay lectura. Enjuagar el tubo polarimétrico de 200 mm con la
solucion filtrada. Llenar el tubo polarimétrico con la solucién filtrada. Efectuar la
lectura polarimétrica a 20C. Almacenar en vial a 4 C una muestra de jugo
clarificado.

3.5. CUANTIFICACION DE AZUCARES POR CROMATOGRAFIA DE
LIQUIDOS DE ALTA RESOLUCION

Con el objeto de cuantificar los azucares presentes (sacarosa, glucosa y
fructosa) en el jugo mezclado, jugo verde y jugo desmenuzado previamente
clarificados empleando la cromatografia de liquidos de alta resolucion se
preparé el equipo ubicado en el Laboratorio 302 del Conjunto E de la Facultad
de Quimica de la UNAM. Se tomo6 una muestra de los jugos clarificados con los
tres agentes de clarificacion (subacetato de plomo seco de Horne, etanol y
octapol), que fueron previamente almacenados en viales a 4C. Estos analisis
por cromatografia de liquidos se hicieron, como ya se menciond, siguiendo la
metodologia montada por Castillo-Guajardo (1996). Se realizaron 11

determinaciones de % de sacarosa, fructosa y glucosa por triplicado.
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3.6. ANALISIS POR ESPECTROFOTOMETRIA INDUCIDA CON P LASMA

Con el objeto de cuantificar los metales pesados en los precipitados obtenidos
de las clarificaciones del jugo mezclado, los jugos ya clarificados y el reactivo
octapol que se utilizo para las clarificaciones, esta parte de la investigacion se
realizé en el laboratorio de via himeda del Edificio D de la Facultad de Quimica
de la UNAM.

Materiales, equipo y reactivos
Equipo:

Perkin EImer Optima 4300 DV Optical Emisién Spectrometer
Balanza analitica

Parrilla de calentamiento
Reactivos:

Precipitado

Jugo

Agua desionizada

Acido nitrico concentrado

Acido clorhidrico concentrado
Material

1 espatula

15 frascos de plastico con tap6n
15 matraces aforados de 25 mL
4 pipetas

15 vidrios de reloj

15 embudos

papel filtro

15 vasos de precipitados
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Procedimiento

Para realizar el andlisis de espectrofotometria inducida con plasma se requiere

de un pretratamiento de las muestras, conocido como digestion.

Digestion de las muestras por via humeda:  La digestion de las muestras se
llevd a cabo con agentes oxidantes (acido nitrico y acido clorhidrico) para

descomponer la materia organica presente.

Procedimiento:

Pesar 0.5 gramos de precipitado obtenido de la clarificacion con subacetato de
plomo y colocarlo en un vaso de precipitados por triplicado. Pesar 0.5 gramos
de precipitado obtenido de la clarificacién con octapol y colocarlos en un vaso
de precipitados por triplicado. Pesar 0.5 gramos de reactivo comercial octapol y
colocarlo en un vaso de precipitados por triplicado. Tomar 5 mL de jugo
clarificado con subacetato de plomo y colocarlos en un vaso de precipitados
por triplicado. Tomar 5 mL de jugo clarificado con octapol y colocarlos en un
vaso de precipitados por triplicado. Agregar en una relacion 1:1 acido nitrico:
acido clorhidrico concentrado. Colocar en una parrilla de calentamiento
(trabajando en la campana) y someter a calentamiento durante 5 horas a una
temperatura de 125C. Aforar a 25 mL con agua desio nizada. Almacenar en
frascos de plastico con tapon. Analizar por espectrofotometria inducida con
plasma de acuerdo con la metodologia estandarizada por el personal

responsable.
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3.7. DESTILACION PARA RECUPERACION DE ETANOL

Con el objeto de recuperar el alcohol etilico utilizado en la clarificacion de los
jugos, el volumen residual de la metodologia de clarificacion se destilé en el

laboratorio quimico de control de calidad del ingenio cooperante.

Materiales, equipo y reactivos

Los materiales usados fueron:
Equipo de destilacién

Piedras de ebullicién
Termdmetro

Canastilla de calentamiento
Los reactivos usados fueron:

Jugo clarificado con alcohol etilico

3.8. ANALISIS ESTADISTICOS DE LOS DATOS EXPERIMENTA LES

Se siguieron las metodologias propuestas en la literatura para analizar

estadisticamente las diferencias entre ellos (Spiegel y Stephens, 2001).
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CAPITULO 4. RESULTADOS Y ANALISIS DE RESULTADOS

4.1. MEDICIONES ESPECTROFOTOMETRICAS O DE DENSIDAD OPTICA

Los datos experimentales de esta investigacion se encuentran en el Anexo A-1.
La Tabla 4.1 presenta los resultados obtenidos de las determinaciones de
densidad 6ptica de las muestras de jugo de cafa sin clarificar y clarificadas con

las diferentes concentraciones de etanol y subacetato de plomo.

Tabla 4.1. Datos de la determinacion de la densidad  Optica en muestras de
jugo de cafia sin clarificar, clarificadas con alcoh ol etilico a diferentes

concentraciones y con subacetato de plomo

Muestras de jugo de cafia Absorbancia
Jugo de cafa sin clarificar 0.0530
Jugo de cafa clarificado con alcohol etilico a 70% 0.0094
Jugo de cafa clarificado con alcohol etilico a 75% 0.0073
Jugo de cafa clarificado con alcohol etilico a 80% 0.0050
Jugo de cafa clarificado con alcohol etilico a 90% 0.0030
Jugo de cafa clarificado con alcohol etilico a 96% 0.0022
Jugo de cafa clarificado con subacetato de plomo 0.0032

La Figura 4.1 presenta los resultados de las mediciones turbidimétricas en

funcion de la concentracion de etanol adicionada.

Se observa gque las muestras de jugo de cafa clarificadas con alcohol etilico
mas concentrado presentan valores de absorbancia que van decreciendo, es
decir, los jugos de cafa clarificados presentan menos compuestos de alto peso

molecular que le proporcionan a los jugos turbidez.

Las diferencias son importantes a partir de concentraciones arriba de 80%.
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Fig. 4.1. Grafica de lecturas espectrofotométricas de las muestras de jugo

clarificadas con alcohol etilico a diferentes conce ntraciones

4.2. CUANTIFICACION DE AZUCARES EN JUGO DE CANA SIN
CLARIFICAR, CLARIFICADOS CON ALCOHOL ETILICO A DIFE RENTES
CONCENTRACIONES Y CON SUBACETATO DE PLOMO POR
CROMATOGRAFIA DE LIQUIDOS DE ALTA RESOLUCION (JUGOS DE
CANA EXTRAIDOS EN EL LABORATORIO DE LA UNAM)

En la Tabla 4.2 se presentan los datos de los azlcares presentes en los jugos

extraidos en el laboratorio de la UNAM usando como agente clarificante el

subacetato de plomo, alcohol etilico y muestras de jugo sin clarificar.
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Tabla 4.2. Resultados de las cantidades de azUcares

jugo sin clarificar, clarificadas con alcohol etili

en las muestras de

co a diferentes

concentraciones y subacetato de plomo analizadas po r CLAR

Sacarosa % | Fructosa % | Glucosa %
Sin clarificar 0% etanol 29.19 1.3x10™" 6.47x10°
Clarificado con etanol al 70% 16.28 1.66x10™" 1.73x10™"
Clarificado con etanol al 75 % 18.39 3.0x10™ 2.66x107
Clarificado con etanol al 80% 18.91 3.12x10" | 2.67x10"
Clarificado con etanol al 90% 33.4 9.40x10° 6.14x10°
Clarificado con etanol al 96% 34.74 9.1x107 3.69x107
Clarificado con subacetato de 27.07 8.5x10” 5.8x10
plomo

Conforme aumenta la concentracion de alcohol etilico las soluciones filtradas

van siendo menos turbias y presentan concentraciones de sacarosa mas altas

ya que al disminuir las interferencias se mide mejor la sacarosa por

cromatografia de liquidos. Las condiciones adecuadas para la obtener la mejor

clarificacion de los jugos obtenidos a partir de la cafia se pueden realizar a

partir de una concentracion de alcohol etilico-agua 90:10 (90% alcohol etilico)

hasta la relacion alcohol etilico-agua 96:4 (96% alcohol etilico), ya que se

pueden cuantificar los contenidos de sacarosa.
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4.3. CUANTIFICACION DE SACAROSA POR POLARIMETRIA

Se cuantifico el contenido de sacarosa aparente (pol) por polarimetria de las
muestras de jugo mezclado clarificadas con los tres diferentes métodos
obteniendo los resultados que se presentan en la Tabla 4.3. Los resultados
indican que, en la cuantificacion por polarimetria, el % de sacarosa obtenido
con la clarificaciébn con etanol es mayor con respecto a los % de sacarosa

obtenidos con las clarificaciones con subacetato de plomo y octapol.

Tabla 4.3. Porciento de sacarosa aparente en jugo m  ezclado clarificado
con los tres diferentes agentes (subacetato de plom o, octapol y etanol)

analizado por polarimetria

Agente clarificante % de sacarosa aparente
Subacetato de plomo 14.304
Octapol 14.289
Etanol 14.446

Con objeto de obtener los promedios, la desviacidon estandar y el coeficiente de
variacion se realizd un andlisis estadistico. En la Tabla 4.4 se observa que el
coeficiente de variacion entre los datos es menor al 10% vy, por lo tanto, los

datos son estadisticamente confiables.

Tabla 4.4. Andlisis estadistico de los datos experi  mentales

Agente clarificante Promedio (% Desviacion Coeficiente de
sacarosa) estandar variacion, %
Subacetato de plomo 14.304 0.3227 2.33
Octapol 14.289 0.3640 2.63
Etanol 14.446 0.3606 2.58
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En la Figura 4.3. Se representa el % de sacarosa aparente y cada barra

representa el promedio de todas las muestras analizadas por polarimetria.
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Agentes clarificantes

Fig. 4.3. Porciento de sacarosa aparente en las mue stras de jugo
mezclado clarificadas con los agentes clarificantes subacetato de plomo,

octapol y etanol cuantificada por polarimetria

4.3.1. Analisis de varianza

Con objeto de verificar si hay diferencia significativa entre los datos obtenidos
con los tres distintos métodos estudiados, se hizo un analisis de varianza
llamado también ANDEVA, que permitié probar la diferencia significativa entre
mas de dos medias muestrales. A continuacion se presenta la formulacion de la

hipétesis que se usara en este analisis (Spiegel y Stephens, 2001).
Formulacion de hipaétesis:
Ho =Existe diferencia significativa entre los resultados obtenidos por los

métodos disponibles para la clarificacion de jugos de cafia para la

cuantificacion de sacarosa
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H1 =No existe diferencia significativa entre los resultados obtenidos por los
métodos disponibles para la clarificacion de jugos de cafia para la
cuantificacion de sacarosa

En la Tabla 4.5 se presentan los resultados del analisis de varianza.

Tabla 4.5. Andlisis de varianza

Regla de
decision
Fuentes de Suma de Grados de Media de Estadistico de
varianza cuadrados libertad cuadrados prueba
Entre grupos, 0.2246 2 0.11255
SCE
Dentro de los 5.5014 42 0.13098 f=0.8574
grupos, SCD
Total, SCT 5.7260 44

SCE, suma de cuadrados entre grupos

SCD, suma de cuadrados dentro de los grupos

SCT, suma de cuadrados totales

Considerando que el estadistico sigue una distribucién F de Snedecor donde:

Sif > Fa nk k1 S€ rechaza la hipotesis nula
Si f < F, nk k-1 NO Se rechaza la hipétesis nula

Teniendo un nivel significativo a = 0.05

F=3.23
f > Fa nk k1 S€ rechaza la hipétesis nula

f =0.8574 es menor que 3.23 por lo tanto no se rechaza la hipétesis nula
Ho =No existe diferencia significativa entre los resultados obtenidos por los

métodos disponibles para la clarificacion de jugos de cafia para la

cuantificacion de sacarosa.
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Por lo tanto, NO existe diferencia significativa entre los resultados del contenido
de sacarosa aparente en las muestras clarificadas con los tres diferentes
agentes (subacetato de plomo, octapol y etanol).

Esto significa que la clarificacién con etanol presenta un contenido de sacarosa
aparente mayor con respecto a los otros dos métodos de clarificacién pero la

diferencia no es significativa.

4.4. CUANTIFICACION DE AZUCARES EN EL JUGO DENOMINA DO
MEZCLADO POR CROMATOGRAFIA DE LIQUIDOS DE ALTA
RESOLUCION

Se midi6 la sacarosa por cromatografia de liquidos de alta resolucion
obteniendo los resultados que se presentan en la Tabla 4.6 para los tres
diferentes métodos de clarificacion estudiados. Los resultados indican que en la
cuantificacion de sacarosa por cromatografia de liquidos de alta resolucion el %
de sacarosa obtenido con la clarificacion con etanol es mayor con respecto a
los % de sacarosa obtenidos con las clarificaciones con subacetato de plomo y
octapol.

Tabla 4.6. Porciento de sacarosa, de glucosaydef ructosa en jugo
mezclado clarificado con los tres diferentes agente S (subacetato de
plomo, octapol y etanol) analizado por cromatografi ~ a de liquidos de alta

resolucion
Agente clarificante % sacarosa % glucosa % fructosa
Subacetato de plomo 20.91 0.04355 0.0695
Octapol 20.86 0.0559 0.0662
Etanol 24.86 0.0530 0.0534

Con objeto de obtener los promedios, la desviacidon estandar y el coeficiente de
variacion se realizo un analisis estadistico. En las Tablas 4.7 a 4.9. se observa
que el coeficiente de variacion entre los promedios de % sacarosa es menor al

10%, por lo tanto, los datos son estadisticamente confiables.
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Tabla 4.7. Analisis estadistico de los datos experi

mentales de la

clarificacion del jugo mezclado clarificado con eta nol

Azlcar Promedio Desviacion Coeficiente de
estandar variacion, %
Fructosa 0.0534 0.0105 19.69
Glucosa 0.0530 0.0610 30.41
Sacarosa 24.86 1.0411 4.18

Tabla 4.8. Andlisis estadistico de los datos experi

clarificacion del jugo mezclado clarificado con sub

mentales de la

acetato de plomo

Azlcar Promedio Desviacion Coeficiente de
estandar variacion, %
Fructosa 0.0695 0.0956 134.91
Glucosa 0.0435 0.0103 22.83
Sacarosa 20.91 0.6623 3.16

Tabla 4.9. Analisis estadistico de los datos experi

mentales de la

clarificacion del jugo mezclado clarificado con oct apol

Azucar Promedio Desviacion Coeficiente de
estandar variacion, %
Fructosa 0.0662 0.0391 59.18
Glucosa 0.0559 0.0195 34.90
Sacarosa 20.86 1.5740 7.54

En la Figura 4.4 se muestran los valores de por ciento de sacarosa. Cada barra

representa el promedio de todas las muestras analizadas por cromatografia de

liquidos de alta resolucion
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Figura 4.4. Por ciento de sacarosa en las muestras  de jugo mezclado
clarificadas con los tres agentes clarificantes sub acetato de plomo,

octapol y etanol cuantificada por CLAR

4.4.1. Analisis de varianza

A continuacién se presenta la formulacién de la hip6tesis que se usara en este

analisis (Spiegel y Stephens, 2001).

Formulacién de hipétesis:

Ho =Existe diferencia significativa entre los resultados obtenidos por los
meétodos disponibles para la clarificacion de jugos de cafia para la
cuantificacion de sacarosa por cromatografia de liquidos de alta resolucion

H1 =No existe diferencia significativa entre los resultados obtenidos por los
métodos disponibles para la clarificacion de jugos de cafia para la
cuantificacion de sacarosa por cromatografia de liquidos de alta resolucién. En

la Tabla 4.10 se presentan los resultados del analisis de varianza.

59



Tabla 4.10. Resultados obtenidos del analisis de va  rianza de los datos

experimentales (sacarosa cuantificada por CLAR)

Regla de
decision
Fuentes de Suma de Grados de Media de Estadistico de
varianza cuadrados libertad cuadrados prueba
Entre grupos 115.885 2 57.9425
SCE
Dentro de los 40.002 30 1.3334 F =43.4547
grupos SCD
Total SCT 115.887 32

SCE, suma de cuadrados entre grupos
SCD, suma de cuadrados dentro de los grupos
SCT, suma de cuadrados totales

Considerando que el estadistico sigue una distribucion F de Snedecor donde:

Sif > F, nk k1 Se rechaza la hipotesis nula

Sif < F4 nk k-1 NO se rechaza la hipétesis nula

Teniendo un nivel significativo a = 0.05
F=3.32

f > Fa nk k1 S€ rechaza la hipétesis nula
f = 43.4547 es mayor que 3.32 por lo tanto se rechaza la siguiente hipotesis

nula

Ho= No existe diferencia significativa entre los resultados obtenidos por los
métodos disponibles para la clarificacion de jugos de cafia para cuantificacion
de sacarosa por cromatografia de liquidos de alta resolucion. Por lo tanto, a
diferencia de la metodologia de polarimetria, existe diferencia significativa entre
los resultados del contenido de sacarosa cuantificada por cromatografia de
liguidos de alta resolucion en las muestras clarificadas con los tres diferentes
agentes (subacetato de plomo, octapol y etanol). Esto significa que al realizar el

analisis cromatografico se observa en los resultados que la cantidad de
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sacarosa presente en el jugo clarificado con etanol da valores mayores con
respecto al % de sacarosa presente en los jugos clarificados con subacetato de
plomo y octapol.

4.5. ASPECTO DE LAS SOLUCIONES FILTRADAS

Una vez clarificados los jugos de cafia se observé que el aspecto de las
muestras clarificadas con los tres métodos en estudio presentaron diferentes
coloraciones. Las soluciones filtradas presentan un aspecto casi transparente,
coloracion amarilla y una coloracion amarilla tenue usando subacetato de
plomo, octapol y alcohol etilico, respectivamente. Los precipitados obtenidos

tenian coloraciones verde, negro y café, respectivamente.

Es claro que los tres agentes clarificantes reaccionan con las substancias
presentes en el jugo mezclado vy, por ello, tanto el precipitado como el liquido

clarificado presentan diferentes coloraciones como se observa en la Tabla 4.11.
En el Anexo A-2 se presenta una serie de fotografias.
Tabla 4.11. Aspecto de las soluciones filtradas y|  os precipitados

obtenidos con los diferentes agentes de clarificaci on subacetato de

plomo, octapol y etanol

Agente clarificante Color del Color en el filtrado
precipitado
Subacetato de plomo Verde Sin coloracién
Octapol Café Coloracion ligeramente
amarilla
Etanol Negro Coloracion amarilla
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4.6. ANALISIS DE VARIANZA ENTRE METODOS (POLARIMETR iA VS.
CROMATOGRAFIA DE LIQUIDOS DE ALTA RESOLUCION) PARA LA
CLARIFICACION SUBACETATO DE PLOMO

En la Tabla 4.12 se presentan los resultados del andlisis de varianza entre los
métodos de cuantificacién de sacarosa (polarimetria vs. CLAR) usando como

agente clarificante al subacetato de plomo

Tabla 4.12. Resultados del andlisis de varianza entre métodosd e
cuantificacion de sacarosa (polarimetria vs. CLAR) usando como agente
clarificante al subacetato de plomo

Regla de
decision
Fuentes de Suma de Grados de Media de Estadistico de
varianza cuadrados libertad cuadrados prueba
Entre grupos 226.7754 1 226.7754
SCE
Dentro de los 44.7967 24 1.8665 F=121.4957
grupos SCD
Total SCT 271.5721 25

SCE, suma de cuadrados entre grupos
SCD, suma de cuadrados dentro de los grupos
SCT, suma de cuadrados totales

Considerando que el estadistico sigue una distribucion F de Snedecor donde:

Sif>F, nk k1 Se rechaza la hipotesis nula

Sif < F, nk k-1 NO Se rechaza la hipétesis nula

Teniendo un nivel significativo a = 0.05

F=4.25
f > Fa nk k1 S€ rechaza la hipétesis nula
f = 121.4957 es mayor que 4.25 por lo tanto se rechaza la siguiente hipotesis

nula
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Ho= No existe diferencia significativa entre los resultados obtenidos por los
métodos disponibles para la clarificacion de jugos de cafia para cuantificacion

de sacarosa por cromatografia de liquidos de alta resolucion

Por lo tanto, existe diferencia significativa entre los resultados del contenido de
sacarosa cuantificada por cromatografia de liquidos de alta resolucion y por
polarimetria en las muestras clarificadas con subacetato de plomo. Esto
significa que al realizar la cuantificacion de sacarosa por polarimetria y por
cromatografia al jugo mezclado clarificado con subacetato de plomo los datos
de contenido de sacarosa presente en el jugo mezclado analizado por
cromatografia de liquidos de alta resolucién son mas altos que por polarimetria

y la diferencia es significativa.

4.7. ANALISIS DE VARIANZA ENTRE METODOS (POLARIMETR IA VS.
CROMATOGRAFIA DE LIQUIDOS DE ALTA RESOLUCION PARA L A
CLARIFICACION CON ALCOHOL ETILICO

En la Tabla 4.13 se presentan los resultados del analisis de varianza entre los
dos métodos de cuantificacion de sacarosa (polarimetria vs. CLAR) usando
como agente clarificante al etanol.

Considerando que el estadistico sigue una distribucion F de Snedecor donde:

Sif>F, nk k1 Se rechaza la hipotesis nula

Sif < F, nk k-1 NO Se rechaza la hipétesis nula
Teniendo un nivel significativo a = 0.05
F=4.25

f > Fa nk k1 S€ rechaza la hipétesis nula

f = 1292.7049 es mayor que 4.25 por lo tanto se rechaza la siguiente hipotesis

nula
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Ho = No Existe diferencia significativa entre los resultados obtenidos por los
métodos disponibles para la clarificacion de jugos de cafia para cuantificacion
de sacarosa por cromatografia de liquidos de alta resoluciéon

Tabla 4.13. Resultados del analisis de varianza ent  re métodos de

cuantificacion de sacarosa (polarimetria vs. CLAR) usando como

clarificante etanol

Regla de
decision
Fuentes de Suma de Grados de | Mediade | Estadistico de
varianza cuadrados libertad cuadrados prueba
Entre grupos SCE 688.9704 1 688.9704
Dentro de los 12.7912 24 0.5329 F=1292.7049
grupos SCD
Total SCT 701.7616 25

SCE, suma de cuadrados entre grupos
SCD, suma de cuadrados dentro de los grupos
SCT, suma de cuadrados totales

Por lo tanto, existe diferencia significativa entre los resultados del contenido de

sacarosa aparente cuantificada por cromatografia de liquidos de alta resolucién

y por polarimetria en las muestras clarificadas con etanol.

Esto significa que al realizar la cuantificacién de sacarosa por polarimetria y por

cromatografia al jugo mezclado clarificado con etanol la cantidad de sacarosa

medida en el jugo mezclado analizado por cromatografia de liquidos de alta

resolucién es mayor que por polarimetria y la diferencia es significativa.
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4.8. ANALISIS DE VARIANZA ENTRE METODOS (POLARIMETR iA VS.
CROMATOGRAFIA DE LIQUIDOS DE ALTA RESOLUCION) PARA LA
CLARIFICACION CON OCTAPOL

En la Tabla 4.14 se presentan los resultados del andlisis de varianza entre los
métodos de cuantificacién de sacarosa (polarimetria vs. CLAR) usando como
agente clarificante el producto comercial conocido como octapol.

Tabla 4.14. Resultados del analisis de varianza ent  re métodos de
cuantificacion de sacarosa (polarimetria vs. CLAR) usando como agente
clarificante octapol

Regla de
decision
Fuentes de Suma de Grados de Media de Estadistico de
varianza cuadrados libertad cuadrados prueba
Entre grupos 274.1383 1 274.1383
SCE
Dentro de los 26.7626 24 1.1151 F=245.8395
grupos SCD
Total SCT 300.901 25

SCE, suma de cuadrados entre grupos
SCD, suma de cuadrados dentro de los grupos
SCT, suma de cuadrados totales

Considerando que el estadistico sigue una distribucion F de Snedecor donde:
Sif>F, nk k1 Se rechaza la hipotesis nula

Sif < F4 nk k-1 NO se rechaza la hipétesis nula

Teniendo un nivel significativo a = 0.05

F=4.12

f > Fa nk k1 S€ rechaza la hipétesis nula

f = 245.8395 es mayor que 4.12 por lo tanto se rechaza la siguiente hipotesis

nula
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Ho= No Existe diferencia significativa entre los resultados obtenidos por los
métodos disponibles para la clarificacion de jugos de cafia para cuantificacion
de sacarosa por cromatografia de liquidos de alta resoluciéon

Por lo tanto, existe diferencia significativa entre los resultados del contenido de
sacarosa aparente cuantificada por cromatografia de liquidos de alta resolucién
y por polarimetria en las muestras clarificadas con octapol.

Esto significa que al realizar la cuantificacion de sacarosa por polarimetria y por
cromatografia al jugo mezclado clarificado con octapol, la cantidad de sacarosa
cuantificada en el jugo mezclado analizado por cromatografia de liquidos de
alta resolucion es mayor que la medida por polarimetria y la diferencia es

significativa.

4.9. CUANTIFICACION DE AZUCARES POR CROMATOGRAFIA DE
LIQUIDOS DE ALTA RESOLUCION PRESENTES EN EL JUGO
DESMENUZADO CLARIFICADO CON LOS TRES AGENTES EN EST UDIO
(SUBACETATO DE PLOMO, OCTAPOL Y ETANOL)

Como un estudio adicional, para validar la metodologia, se cuantificaron
azucares por cromatografia de liquidos de alta resolucion a jugo desmenuzado
y jugo verde. Las muestras fueron tomadas de las siguientes partes del
proceso sefialadas en la Figura 4.5.

Las muestras de jugo desmenuzado clarificadas con los tres diferentes
métodos de clarificacion se sometieron a la cuantificacion de sacarosa por
cromatografia de liquidos de alta resolucion obteniendo los resultados que se

presentan en la Tabla 4.15.
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Fig. 4.5. Diagrama del proceso de produccion de azu  car de cafia en el
ingenio cooperante (sefalado los puntos donde se to maron las muestras

de los jugos de cafia desmenuzado y jugo verde)

Jugo verde*Es jugo de las muestras de cafia que llevan al ingenio para control de madurez.
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Los resultados que se muestran en la Tabla 4.15. Indican que, para la
cuantificacion de sacarosa por cromatografia de liquidos de alta resolucién,
empleando la clarificaciébn con octapol, el % de sacarosa es mayor con
respecto a la clarificacion con etanol y subacetato de plomo. Con objeto de
obtener los promedios, la desviacion estandar y el coeficiente de variacion se
realizé un analisis estadistico que se muestran los resultados en la Tabla 4.16.
Tabla 4.15.Porciento de sacarosa, glucosa y fructos  a en jugo
desmenuzado clarificado con etanol, subacetato de p  lomo y octapol

analizados con CLAR

Agente clarificante % sacarosa % glucosa % fructosa
Subacetato de plomo 21.07 0.0961 0.0877
Octapol 28.4 0.1060 0.1203
Etanol 23.48 0.1086 0.1026

Tabla 4.16. Analisis estadistico de los datos exper imentales (azlcares

cuantificados con CLAR) de la clarificacion del jug 0 desmenuzado con

etanol, subacetato de plomo y octapol

Azucares
Etanol Fructosa Glucosa Sacarosa
Promedio 0.1026 0.1086 23.48
Desviacion estandar 0.0402 0.0528 3.1916

Coeficiente de variacion, % 39.15 48.66 13.59

Subacetato de plomo

Promedio 0.0877 0.0961 21.07
Desviacion estandar 0.0401 0.0531 3.4549
Coeficiente de variacion, % 45.71 55.26 16.39
Octapol

Promedio 0.1203 0.1060 28.4
Desviacion estandar 0.0596 0.0740 9.1563
Coeficiente de variacion, % 49.57 69.81 32.24
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4.10. CUANTIFICACION DE AZUCARES POR CROMATOGRAFIA DE
LIQUIDOS DE ALTA RESOLUCION PRESENTES EN EL JUGO VE RDE
CLARIFICADO CON DOS DE LOS AGENTES EN ESTUDIO (OCTA POL Y
ETANOL)

Es importante mencionar que, al intentar usar los tres agentes clarificantes con
este jugo verde, las muestras adicionadas con subacetato de plomo, dieron un

precipitado coloidal lechoso que no precipita.

De hecho, en el ingenio cooperante no usan subacetato de plomo sino
solamente octapol para las muestras que llegan al laboratorio quimico de

cafnas, que es diferente al laboratorio quimico de control de calidad.

Las muestras de jugo verde clarificadas con los otros dos métodos de
clarificacion fueron preparadas para medir sacarosa, glucosa y fructosa por
cromatografia de liquidos de alta resolucion. Los resultados se muestran en las
Tabla 4.17.

Tabla 4.17. Por ciento de sacarosa, de glucosay de fructosa cuantificadas

por CLAR en la clarificaciéon del jugo verde

Agente clarificante % sacarosa % glucosa % fructosa
Octapol 33.01 0.3178 0.0822
Etanol 28.37 0.1041 0.1220

Los resultados indican que la cuantificaciéon de sacarosa por cromatografia de
liquidos de alta resolucién da valores mas altos para la clarificacion con octapol

que para la clarificacién con etanol.
Con objeto de obtener los promedios, la desviacidon estandar y el coeficiente de

variacion se realiz6 un analisis estadistico y los resultados se muestran en las
Tablas 4.18 y 4.19.
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Tabla 4.18. Analisis estadistico de los datos exper imentales (azlcares

cuantificados por CLAR)de la clarificacién del jugo verde con etanol

Azlcar Promedio Desviacion Coeficiente de
estandar variacion, %
Fructosa 0.1220 0.0057 4.74
Glucosa 0.1041 0.0078 7.57
Sacarosa 28.37 1.2842 4.52

Tabla 4.19. Analisis estadistico de los datos exper imentales (azlcares

cuantificados por CLAR)de la clarificacion del jugo verde con octapol
Azlcar Promedio Desviacion Coeficiente de
estandar variacion, %
Fructosa 0.0822 0.0596 72.52
Glucosa 0.3178 0.3834 120.67
Sacarosa 33.01 1.9842 6.01

4.11. ANALISIS DE TRAZAS DE METALES POR ESPECTROFOT OMETRIA
INDUCIDA CON PLASMA EN RESIDUOS DE LAS CLARIFICACIO NES DE
LOS JUGOS Y PRECIPITADOS OBTENIDOS

Al analizar los residuos de las clarificaciones del jugo desmenuzado con
octapol y subacetato de plomo, asi como los precipitados obtenidos de dichas
clarificaciones, se pudieron cuantificar los contenidos de los dos metales
considerados mas relevantes por su toxicidad, el aluminio y plomo. Se observé
que el reactivo comercial denominado octapol no tenia plomo. En la Tabla 4.20

se presentan las concentraciones encontradas en las muestras analizadas.

Si estos datos se comparan con la Norma Oficial Mexicana para agua potable,
NOM-127-SSA1-1994 (DOF, 1994), que es la que se puede contaminar cuando
llegan a los cuerpos receptores, ya que aun después de pasar por una planta
de tratamiento de aguas residuales, estos metales no son eliminados por los
procesos convencionales (Duran-de-Bazua, 1994), se pueden considerar como

residuos peligrosos ya que todas las muestras rebasan los limites.
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Tabla 4.20. Cantidades de plomo y aluminio encontra  das (mg L ™)

Muestra Aluminio Plomo
Jugo clarificado con subacetato de plomo 2.511 0.8233
Precipitado obtenido de la clarificacion 1.025 0.9773
con subacetato de plomo
Jugo clarificado con octapol 5.328 1.7623
Precipitado obtenido de la clarificacion 383.63 1.54
con octapol
Reactivo comercial octapol 1646.3 0
Limite méximo permisible* 0.20 0.025

*Norma para agua potable NOM-127-SSA1-1994 (DOF, 1994)

Es importante mencionar que el aluminio es una sustancia peligrosa,
especialmente cuando esti en formas biodisponibles, por lo que en el futuro
cercano deberan estudiarse sus efectos y normarse al respecto (Panizza-de-
Ledn, 2006). Finalmente, en caso de que se continde el uso del subacetato de
plomo en los laboratorios analiticos de los ingenios azucareros, los residuos
deberan se segregados en contenedores y, al término de la zafra, deberan ser
estabilizados, separando el plomo y enviandolo a los proveedores del

subacetato de plomo para que lo reutilicen en la elaboracion de nuevo reactivo.
4.12. TRATAMIENTO DE RESIDUOS
En la Tabla 4.21 se presenta el volumen de los residuos generados en esta

investigacion de todas las muestras clarificadas, los cuales se analizaran

posteriormente en busca de trazas de metales.
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Tabla 4.21. Volumen final de los residuos (3 semana s de estancia)

Agente clarificante Volumen generado, L

Subacetato de plomo 5

Octapol 5

Alcohol etilico No hay residuo peligroso porque el disolvente se

destilé para recuperarse y el jugo se desecho al

drenaje industrial

En la Tabla 4.22 se presenta el volumen recuperado de etanol impuro por

destilacion simple. Ver Anexo A-2.

Tabla 4.22. Volumen (mL) de etanol impuro recuperad o0 (3 semanas de
estancia)

Volumen de jugo mezclado con Volumen de alcohol etilico impuro

alcohol etilico (mL) recuperado (mL)

2520 2030

4.13. RENDIMIENTO

El rendimiento obtenido de la operacién unitaria de destilacion fue de:
(2030 / 2520) 100% = 80.55%

El etanol empleado como agente clarificante fue recuperado mediante
destilacién, obteniendo etanol impuro y dejando un residuo que solamente
contiene las substancias originales del jugo mezclado, que no es un residuo
peligroso. Ademas, los solidos que se separaron de esta clarificacion, al no
contener metales pesados potencialmente peligrosos, también pueden
disponerse sin problemas.
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4.14. DISCUSION FINAL

En las Tablas 4.23 y 4.24 se resumen los resultados de esta investigacion.

Tabla 4.23. Por ciento de sacarosa, de glucosa y de

desmenuzado y verde clarificados con etanol, subace

octapol medidos con CLAR

fructosa en jugos

tato de plomo y

Jugo desmenuzado

Agente clarificante % sacarosa % glucosa % fructosa
Subacetato de 21.07* 0.0961 0.0877
plomo

Octapol 28.40* 0.1060 0.1203
Etanol 23.48* 0.1086 0.1026

Jugo verde

Agente clarificante % sacarosa % glucosa % fructosa
Octapol 33.01* 0.3178 0.0822
Etanol 28.37* 0.1041 0.1220

Jugo mezclado

Agente clarificante % sacarosa % glucosa % fructosa
Subacetato de 20.91* 0.04355 0.0695
plomo

Octapol 20.86* 0.0559 0.0662
Etanol 24.86* 0.0530 0.0534

*Hay diferencia significativa (p>0.05)
**No hay diferencia significativa (p>0.05)

Tabla 4.24. Por ciento de sacarosa aparente en jugo  mezclado clarificado

con los tres diferentes agentes (subacetato de plom o, octapol y etanol)

analizado por polarimetria

Agente clarificante % de sacarosa aparente
Subacetato de plomo 14.304*
Octapol 14.289*
Etanol 14.446*

*Hay diferencia significativa (p>0.05)
**No hay diferencia significativa (p>0.05)




Al clarificar las muestras de jugo mezclado con alcohol etilico el por ciento de
sacarosa fue mayor con respecto a la cantidad de sacarosa en los jugos
clarificados con octapol y con subacetato de plomo.

La cantidad de sacarosa aparente cuantificada por polarimetria presentd un
porcentaje menor con respecto a la cantidad de sacarosa cuantificada por
cromatografia de liquidos de alta resolucion. Esto se debe probablemente a la

mayor sensibilidad de este ultimo método.

Al medir con la CLAR la cantidad de azUcares presentes: glucosa, fructosa y
sacarosa, la cantidad de sacarosa presente cuantificada en las muestras de
jugo verde y jugo desmenuzado se encontraron valores mayores de sacarosa
en las muestras de jugo verde clarificadas con alcohol etilico que en las
muestras clarificadas con el agente clarificante octapol. Las muestras de jugo
verde no pudieron ser clarificadas con subacetato de plomo debido,
probablemente, a que algunos de los componentes del jugo verde producen
compuestos con el subacetato de plomo que impiden la clarificacion. Y, en el
jugo desmenuzado, la cantidad de sacarosa presente en las muestras de jugo
clarificadas con el agente comercial octapol fue ligeramente mayor que con el

alcohol etilico.
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CAPITULO 5. CONCLUSIONES Y RECOMENDACIONES

5.1. CONCLUSIONES

De acuerdo con los objetivos planteados en esta investigacion de comparar el

subacetato de plomo vs. el octapol vs. el alcohol etilico como agentes

clarificantes utilizados para muestras de jugos de la cafia de azucar verde,

desmenuzado y mezclado, asi como jugo obtenido artesanalmente en los

laboratorios de la UNAM y de encontrar las condiciones adecuadas del uso del

alcohol etilico como agente clarificante para obtener mayor eficiencia se

tuvieron las siguientes conclusiones:

Los tres agentes clarificantes estudiados resultaron ser buenos, ya que
eliminaron los compuestos de alto peso molecular, las dextranas y las
impurezas permitiendo la cuantificacion del contenido de sacarosa en las
muestras de jugos de cafla por los métodos de polarimetria y

cromatografia de liquidos de alta resolucion.

Se encontré que la condicién éptima para el alcohol etilico como agente
clarificante fue a partir de una concentracioén alcohol etilico-agua 90:10
(90% alcohol etilico) hasta la relacion etanol-agua 96:4 (96% alcohol

etilico)

5.2. RECOMENDACIONES Y COMENTARIOS

Realizar un estudio costo- beneficio del alcohol etilico como agente

clarificante.

Evaluar el gasto del tratamiento de los residuos de las clarificaciones
con subacetato de plomo u octapol versus el costo del alcohol etilico
como agente clarificante, tomando en cuenta que este ultimo puede

destilarse y recuperarse.
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En un estudio posterior podrian identificarse los compuestos que
imparten la coloracion de los precipitados y de las soluciones filtradas
para elucidar el principio de separacion que garantice la clarificacion del

jugo con la minima cantidad de agente quimico.

El uso continuo del subacetato de plomo opaca el material de vidrio
utilizado para realizar las determinaciones, precisamente porque
reacciona quimicamente con la silice del vidrio. Este tipo de problema no
se presenta en el caso del uso del alcohol etilico. Este podria ser otro
punto a favor del uso de este agente clarificante, ademas de su
disponibilidad en los ingenios azucareros-alcoholeros. Ademas, evitaria
gue sustancias tan peligrosas como el plomo y el aluminio entren en
contacto con el medio ambiente, ya que por destilacion se recupero el
alcohol etilico utilizado vy, por lo tanto, se puede desechar por el drenaje

solamente el jugo de cafa y sus subproductos.

En algunas ocasiones, en las clarificaciones con subacetato de plomo el
filtrado se observaba con una ligera coloracion blanca producida por un
precipitado lechoso (al que los técnicos azucareros le conocen como
“mala defecacion”). En un estudio posterior serd importante identificar
estos compuestos que imparten la coloracion para conocer la causa y
eliminar este problema que aumenta la generacion de residuos y el

consumo de reactivos.

Es importante medir de manera precisa los reactivos analiticos
(subacetato de plomo, octapol). De no ser asi, esto significaria que se
estdn generando mas residuos potencialmente toxicos que los
estrictamente necesarios. Sera importante sensibilizar al personal sobre
los dafios potenciales de verter estos residuos a los drenajes de la
planta (sin tomar en cuenta el costo en si de los propios reactivos), con
objeto de que sigan las metodologias oficialmente aprobadas de manera

responsable.
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A largo plazo, si son desechados los efluentes de los laboratorios
quimicos de control de calidad de los ingenios sin ser tratados,
perjudican la calidad del agua de rios y otras fuentes de agua a las que
alcanzan estos residuos y, a su vez, a plantas y animales, si no se tratan

los desechos de las clarificaciones con subacetato de plomo y octapol.
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ANEXOS

ANEXO 1. DATOS EXPERIMENTALES Y ANALISIS ESTADISTIC OS

Tabla A-1. Datos experimentales de absorbancia de | os jugos clarificados

Muestras de jugos Lecturas Promedio de

Absorbancias

Sin clarificar 0% etanol 0.053 0.053
0.051
0.054

Clarificado con etanol al 70% 0.0104 0.0094
0.0088
0.0090

Clarificado con etanol al 75% 0.0075 0.0073
0.0072
0.0071

Clarificado con etanol al 80% 0.0051 0.0050
0.0047
0.0052

Clarificado con etanol al 90% 0.0031 0.0030
0.0030
0.0028

Clarificado con etanol al 96% 0.0023 0.0022
0.0021
0.0023

Clarificado con subacetato de 0.0032 0.0032
plomo 0.0033
0.0030
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Tabla A.2. Resultados de las alturas de las curvas

azucares glucosa, sacarosa y fructosa

de calibracién de los

Azucar Altura 1 Altura 2 Altura 3 Promedio
Altura
Fructosa
0.025% 3102 3005 2957 3021.333
0.075% 9339 9193 9422 9318
0.1% 12652 12476 12545 12557.666
Glucosa
0.025% 2036 2082 2389 2169
0.05% 4349 5318 5358 5008.333
0.075% 6402 6536 6001 6313
0.1% 8901 9041 9183 9041.666
Sacarosa
5% 49837 48327 46761 48308.333
10% 103491 103446 94537 100491.333
15% 156782 154881 155610 155757.666
20% 197556 203673 202816 201348.333
25% 264215 268739 258430 263794.666

Tabla A 3. Resultados del analisis cromatogréfico d

e las muestras de jugo

sin clarificar
Sacarosa Fructosa Glucosa
Altural JS/C* 299877 29876 5784
Altura2 JS/C* 329861 11049 5834
Altura3 JS/C* 282699 11939 5876
Promedio 304145.666 17621.333 5831.333
alturas

*JS/C = Jugo sin clarificar




Tabla A. 4. Resultados del analisis cromatografico

de los jugos de cafna

clarificados con alcohol etilico a diferentes conce ntraciones
Altura Altura Altura
sacarosa | fructosa | glucosa
Alturas muestra de jugo clarificado con alcohol 190586 24450 17384
etilico al 70 % 198955 26416 18720
113241 13078 9165
Promedio alturas 167594 | 21314.66663089.66667
Alturas muestra de jugo clarificado con alcohol 190938 38426 23348
etilico al 75 % 189665 39447 23602
189864 39212 | 23618
Promedio alturas 190155.66639028.33333522.66667
Alturas Muestra de jugo clarificado con alcohol 197413 38891 23025
etilico al 80 % 195154 41009 24219
194359 39661 23637
Promedio alturas 195642 39853.66/6673627
Altura muestra de jugo clarificado con alcohol 338371 12458 5350
etilico al 90 % 343794 11623 4889
367123 12246 5974
Promedio alturas 349762.6667 12109|5404.333333
Alturas muestra de jugo clarificado con alcohol 348719 11263 70
etilico al 96 % 383194 12537 5470
360148 11415 4646
Promedio alturas 364020.33331738.3383395.333333
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Tabla A.5. Resultados del analisis cromatogréfico d

clarificadas con subacetato de plomo

e las muestras de jugo

Sacarosa Fructosa Glucosa
Alturas muestra clarificada con | 282897 10718 5683
subacetato de plomo 281621 9949 5115
282699 10530 4924
Promedio alturas 282405.666 10399 5240.666

Tabla A. 6. Resultados de los analisis polarimétric
jugo mezclado clarificadas con tres agentes clarifi

plomo, octapol y alcohol etilico

os de las muestras de
cantes subacetato de

% Sacarosa
Dia de zafra Subacetato de plomo Octapol Alcohol etilico

92 13.97 13.93 14.20
93 14.07 13.74 14.32
94 13.83 13.84 141
95 13.92 13.88 13.79
96 14.07 14.05 14.12
97 Paro el molino

98 14.5 14.54 14.6
99 14.53 14.58 14.75
100 14.53 14.54 14.71
101 14.6 14.62 14.74
102 14.53 14.51 14.71
103 14.68 14.69 14.84
104 Paro el molino

105 14.74 14.76 14.93
106 14.35 14.36 14.5
107 14.50 14.56 14.61
108 13.74 13.74 13.77
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Tabla A.7. Ecuaciones para el analisis de varianza  polarimetria

Regla de decisién
Fuentes de | Suma de | Grados de | Media de | Estadistico de
varianza cuadrados libertad cuadrados prueba
Entre grupos |SCE=) jnj(Xj|K-1 SCE/ (K-1)
SCE —x)?
Dentro de los |SCD =) Xij|[N-k SCD/ (n-Kk) f=SCE/ (K-1)
grupos SCD | — xj)? SCD/ (n-k)
Total SCT SCT=}> Xij—|N-1 |-

xpt

Formulas:

K: nimero de métodos

n: determinaciones totales

X: media global

X j: promedio por métodos

n j: determinaciones por método
SCD=(nj-1)

S?; donde S?j: es la varianza de cada método
SCT =SCE + SCD

Tabla A.8. Resultados del andlisis de varianza por  polarimetria

N X Xj X =X (X = xj)* n (X — xj)*
15 14.304 14.346 -0.042 0.0017 0.0264
15 14.289 14.346 -0.057 0.0032 0.0487
15 14.446 14.346 0.1 0.01 0.15
Y =0.2251

Tabla A.9. Analisis de varianza por cromatografia.

N X Xj X — Xj (X = xj)* n (X — xj)*
11 24.86 22.21 2.65 7.0225 77.2475
11 20.91 22.21 -1.3 1.69 18.59
11 20.86 22.21 -1.35 1.8225 20.0475
Y =115.885
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Tabla A.10. Datos experimentales promedios de las a lturas de los

cromatogramas obtenidos al inyectar las muestras de

clarificado con alcohol etilico en el cromatografo

jugo mezclado
de liquidos de alta

resolucion.
Muestra Alturas
Fructosa Glucosa Sacarosa
1 8888 6262 269588
2 6177 3102 256153
3 7117 3724 266812
4 6920 5163 277702
5 5290 2848 259452
6 6758 5272 261354
7 4422 3399 265212
8 6220 5110 239532
9 7056 6202 257499
10 5448 4559 246980
11 8580 7155 247950
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Tabla A.11. Resultados de los analisis cromatografi

de las muestras de jugo mezclado clarificadas con e

alcohol etilico

cOos, concentraciones

| agente clarificante

Muestra Concentracion
%
Fructosa Glucosa Sacarosa
1 0.0713 0.0696 25.87
2 0.0499 0.0336 24.60
3 0.0573 0.0407 25.61
4 0.0558 0.0571 26.63
5 0.0429 0.0307 24.91
6 0.0545 0.0583 25.09
7 0.0361 0.0370 25.46
8 0.0502 0.0565 23.04
9 0.0568 0.0689 24.74
10 0.0442 0.0502 23.74
11 0.0688 0.0798 23.83
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Tabla A.12. Datos experimentales promedios de las a

inyectar las muestras de jugo mezclado clarificado

lturas obtenidos al

con subacetato de

plomo en el cromatégrafo de liquidos de alta resolu cion.

Alturas
Muestra Fructosa Glucosa Sacarosa
1 5855 4345 219685
2 4202 3395 146886
3 4574 3221 224651
4 5393 4288 205561
5 4126 2571 209895
6 4749 3951 214270
7 4112 3043 219419
8 5278 4325 225291
9 5416 5394 225305
10 4489 4026 208968
11 6053 5190 211659
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Tabla A.13. Resultados de los analisis cromatografi

de los azUcares presentes en las muestras de jugo m

COS concentraciones

ezclado clarificado

con el agente clarificante subacetato de plomo.

Muestra Concentracion
%
Fructosa Glucosa Sacarosa
1 0.0474 0.0478 21.18
2 0.0509 0.0563 21.24
3 0.0373 0.0350 21.64
4 0.0437 0.0471 19.85
5 0.0338 0.0275 20.25
6 0.0387 0.0433 20.67
7 0.0336 0.0329 21.15
8 0.0428 0.0475 21.70
9 0.0439 0.0597 21.70
10 0.3587 0.0441 20.17
11 0.0489 0.05745 20.46
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Tabla A.14. Datos experimentales obtenidos al inyec

jugo mezclado clarificado con octapol en el cromato

alta resolucion

tar las muestras de

grafo de liquidos de

Alturas
Muestra Fructosa Glucosa Sacarosa
1 8179 6084 218840
2 6097 3580 198670
3 21961 6688 245495
4 6908 4778 229381
5 10294 4877 188385
6 8235 9177 209128
7 4473 3402 227977
8 5382 4512 210015
9 4455 3995 242750
10 5072 3191 202468
11 9697 9015 236732
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Tabla A.15. Resultados de los analisis cromatografi

de jugo mezclado clarificadas con el agente clarifi

cos de las muestras

cante octapol.

Muestra Concentracion
%
Fructosa Glucosa Sacarosa
1 0.0657 0.0676 21.10
2 0.0493 0.0391 19.20
3 0.1742 0.0745 20.78
4 0.0557 0.0571 22.09
5 0.0823 0.0538 18.23
6 0.0661 0.0573 20.18
7 0.0365 0.0370 21.95
8 0.0436 0.0492 20.27
9 0.0363 0.0438 23.34
10 0.0412 0.0346 19.56
11 0.0775 0.1010 22.78
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Tabla A.16. Datos experimentales obtenidos al inyec

jugo desmenuzado clarificado con alcohol etilico en

liguidos de alta resolucion

tar las muestras de

el cromatografo de

Alturas
Muestra Fructosa Glucosa Sacarosa
1 15008 10776 266707
2 5205 1498 258642
3 15828 11901 271894
4 17956 12822 189154
5 10392 11426 234656

Tabla A.17. Resultados de los analisis cromatografi

de jugo desmenuzado clarificadas con el agente clar

etilico

cos de las muestras

ificante alcohol

Concentracion %

Muestra Fructosa Glucosa Sacarosa
1 0.1195 0.1211 25.60
2 0.0422 0.0153 24.84
3 0.1259 0.1339 26.08
4 0.1427 0.1444 18.30
5 0.0831 0.1285 22.58
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Tabla A.18. Datos experimentales obtenidos al inyec

tar las muestras de

jugo desmenuzado clarificado con subacetato de plom oen el
cromatografo de liquidos de alta resolucién
Alturas
Muestra Fructosa Glucosa Sacarosa
1 12465 9680 233638
2 1924 317 153636
3 13285 11087 235629
4 13973 10834 243115
5 13292 11007 226995

Tabla A.19. Resultados de los analisis cromatografi

de jugo desmenuzado clarificadas con el agente clar

cos de las muestras

ificante subacetato

de plomo
Concentracion %
Muestra Fructosa Glucosa Sacarosa
1 0.0994 0.1086 22.49
2 0.0164 0.0018 14.97
3 0.1059 0.1247 22.67
4 0.1113 0.1218 23.38
5 0.1059 0.1237 21.86
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Tabla A.20. Datos experimentales obtenidos al inye

jugo desmenuzado clarificado con octapol en el crom

de alta resolucién

ctar las muestras de

atografo de liquidos

Alturas
Muestra Fructosa Glucosa Sacarosa
1 16072 7388 393209
2 5545 1293 245701
3 9919 7331 154213
4 19378 12716 321348
5 24704 18548 368183

Tabla A.21. Resultados de los analisis cromatografi

de jugo desmenuzado clarificadas con el agente clar

cos de las muestras

ificante octapol

Concentracion %

Muestra Fructosa Glucosa Sacarosa
1 0.1278 0.0825 37.49
2 0.0449 0.0130 23.62
3 0.0794 0.0818 15.02
4 0.1539 0.1432 30.73
5 0.1958 0.2097 35.14
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Tabla A.22. Datos experimentales obtenidos al inyec

jugo verde clarificado con alcohol etilico en el cr

de alta resolucion

tar las muestras de

omatografo de liquidos

Alturas
Muestra Fructosa Glucosa Sacarosa
1 15775 9330 309325
2 16365 10348 311846
3 14461 8476 287306
4 15034 8937 292218
5 15074 9382 280852

Tabla A.23. Resultados de los analisis cromatografi
de jugo verde clarificadas con el agente clarifican

cos de las muestras

te alcohol etilico.

Concentracion %

Muestra Fructosa Glucosa Sacarosa
1 0.1254 0.1046 29.60
2 0.1301 0.1162 29.84
3 0.1151 0.0949 27.53
4 0.1197 0.1000 27.99
5 0.1200 0.1052 26.93
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Tabla A.24. Datos experimentales obtenidos al inyec

jugo verde clarificado con octapol en el cromatégra

tar las muestras de

fo de liquidos de alta

resolucion
Alturas
Muestra Fructosa Glucosa Sacarosa
1 19282 12243 354275
2 11998 6389 321939
3 15668 8819 355415
4 4042 14301 325439
5 1127 2431 371002

Tabla A.25. Resultados de los analisis cromatografi

cos de las muestras

de jugo verde clarificadas con el agente clarifican  te octapol
Concentracion %
Muestra Fructosa Glucosa Sacarosa

1 0.153 0.99 33.83

2 0.095 0.071 30.79

3 0.120 0.098 33.94
4 0.033 0.16 31.12

5 0.010 0.27 35.40




Tabla A.26. Resultados del analisis por espectrofot ~ ometria inducida con

plasma analisis de trazas de metales en residuos d e las clarificaciones en

jugos y precipitados. La cantidad de aluminio y plo mo en el precipitado

obtenido de la clarificacién con octapol

Precipitado obtenido de la clarificacion (mg/L)
con octapol
Pb 0.829
Pb 4.666
Pb 0.068
Al 174.5
Al 848.6
Al 127.8

Tabla A.27. Cantidad de aluminio y plomo en el prec ipitado obtenido de la

clarificacion con subacetato de plomo

Precipitado obtenido de la clarificacion (mg/L)
con subacetato de plomo
Pb 0.815
Pb 1.013
Pb 1.104
Al 0.858
Al 1.197
Al 1.020
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Tabla A.28. Cantidad de aluminio y plomo en el jugo clarificado con

subacetato de plomo

Jugo clarificado con subacetato de (mg/L)
plomo
Pb 1.090
Pb 0.947
Pb 0.433
Al 4.952
Al 1.977
Al 0.606

Tabla A.29. Cantidad de aluminio y plomo en el jugo clarificado con

octapol

Jugo clarificado con octapol (mg/L)
Pb 1.841
Pb 1.705
Pb 1.741
Al 2.17
Al 7.119
Al 6.595

Tabla A.30. Cantidad de aluminio y plomo en el reac  tivo octapol

Reactivo octapol (mg/L)
Pb -0.136
Pb -0.207
Pb -0.039
Al 1863
Al 1842
Al 1234




ANEXO 2. ACERVO FOTOGRAFICO

PROCESO DE ELABORACION DE AZUCAR

Canaveral Transporte de la cafa al Ingenio

Volteador
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Conductores de cafa Molinos

Molinos 2 Toma de muestra automatica

Clarificador Alcalizacion
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CLARIFICACION A NIVEL LABORATORIO

Precipitado alcohol etilico

¥

Precipitado subacetato de plomo Destilacion de alco hol etilico
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