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Pensamiento

« 3 . . ., .
Para realizar una investigacion son necesarias dos cosas: una de
ellas es persistencia infatigable; y la otra, habilidad para desechar
algo en lo que se ha invertido mucho sudor y muchas ideas”

Albert Einstein
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Resumen

Resumen

La conversion enzimatica de glucosa a fructosa es un importante proceso industrial, en
especial para la produccién de jarabes de maiz de alto contenido de fructosa (HFCS).
Su principal uso es en la industria alimentaria por su alto poder edulcorante para
productos dietéticos y bebidas "light”. Por el alto costo del maiz, ademéas de ser una
materia prima de importacion y por los trabajos realizados en la facultad con la
Empresa GydeMa en la obtencion de almidén y jarabes glucosados a partir de sorgo,
se valora este cereal en la produccion de jarabes de diferentes calidades. Una etapa
muy importante en este proceso es la purificacién del jarabe de glucosa, para evitar el
envenenamiento de la enzima glucosa isomerasa, empleada en la conversion.

Se continu6 el estudio de elaboracion de jarabes de glucosa a partir de harina de
sorgo, su purificacion mediante tratamientos con carbon activado y resinas de
intercambio i6nico. Como resultados se obtuvieron jarabes de glucosa con calidad
similar a los de jarabe de maiz, empleando las menores cantidades de enzima y
tiempos de sacarificacion, la utilizacion de la resina Amberlite MB150 resulté ser eficaz
brindando un 94,14 % de remocién de sales disueltas, a partir del criterio de la
capacidad de adsorcion de la misma de 13780,88 mg absorbido/L de resina, se escald
la columna de intercambio iénico y se disefid un reactor para la produccion de jarabes
fructosados ambos a nivel de planta piloto con una capacidad de 100L/dia con un costo

adecuado para esta capacidad.

Palabras claves: sorgo, jarabes glucosados, purificacién, intercambio iénico, jarabes

fructosados.



Abstract

Abstract

The enzymatic conversion of glucose to fructose is an important industrial process,
especially for the production of high fructose corn syrups (HFCS). It’s main use is in the
food industry due to its high sweetening power for dietetic products and "light"
beverages. Due to the high cost of corn, as well as being an import raw material and for
the work done in the faculty with the GydeMa Company in the obtaining of starch and
glucosed syrups from sorghum, this cereal is valued in the production of syrups of
different qualities. A very important step in this process is the purification of glucose
syrup, to avoid the poisoning of the glucose isomerase enzyme, used in the conversion.
The study of the elaboration of glucose syrups from sorghum flour, it’s purification by
treatments with activated charcoal and ion exchange resins was continued. As results
were obtained glucose syrups with quality similar to those of corn syrup, using the
lowest amounts of enzyme and saccharification times, the use of Amberlite MB150
resin proved to be effective providing 94,14% removal of dissolved salts, based on the
criterion of it's adsorption capacity of 13780,88 mg absorbed/L of resin, the ion
exchange column was scaled and a reactor was designed for the production of fructose
syrups both at the pilot plant level with a capacity of 100L/day with an adequate cost for

this capacity.

Key words: sorghum, glucose syrup, purification, ion exchange, fructose syrups.
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Introduccion

Introduccion

En las Gltimas décadas se ha mostrado gran interés en la obtencion de productos de
alto valor agregado a partir de materias primas no convencionales, tanto para la
produccion de bebidas como para otros productos alimenticios.

En la produccién de glucosa y fructosa se ha empleado tradicionalmente maiz como
materia prima, pero por su empleo en la alimentacion directa de una gran parte de la
poblacién mundial, investigadores de diversos paises, se han dado a la tarea de
estudiar la obtencién de almidén y jarabes con alto o bajo contenido de azlcares, para
sustituir la sacarosa, empleando otras materias primas entre ellas tubérculos y otros
cereales como el sorgo.

El consumo de fructosa se ha incrementado en los Gltimos afios, llegando a reemplazar
a la sacarosa en diversas aplicaciones industriales. Usualmente, la fructosa se obtiene
por isomerizacion continua de la glucosa obtenida a partir del almidéon de maiz. Sin
embargo, debido al aumento del precio de este grano, es necesario identificar nuevas
fuentes de almidones que puedan ser utilizadas en la produccion de fructosa.

Debido a que el maiz es un producto de importacion en Cuba, en la planta productora
de almidon y jarabes de maiz del pais, se valora su sustitucion parcial por uno de
produccion nacional como el sorgo, tanto para sus producciones actuales, asi como
para ampliar sus surtidos; por su gran parecido en sus propiedades al maiz, no
contiene gluten que afecta a los enfermos celiacos, ademas de todas las ventajas que
presenta como cultivo, que contribuiria al desarrollo de la agricultura del pais.

La purificacion del jarabe de glucosa se lleva a cabo con el fin de que cumpla con los
pardmetros de pureza y sea apto como sustrato para la conversion a fructosa por la
enzima glucosa isomerasa inmovilizada. Se realizan varios tratamientos de purificacion
entre los que se destacan la decoloracién con carbén activado y las resinas de
intercambio i6nico para eliminar una serie de minerales que afectarian este proceso,
como por ejemplo el calcio que es un inhibidor de la enzima que se emplea.

La industria de los jarabes fructosados tomé gran fuerza debido a que la fructosa tiene
capacidad edulcorante 30 % mayor que la sacarosa, 2,5 veces mayor que la glucosa y
es 2 veces mas soluble que la glucosa; a su vez posee menos niveles caloricos, lo que

le permite tener muchas aplicaciones en tratamientos de enfermedades.




Introduccion

Problema cientifico

La Empresa Productora y Comercializadora de Almidon, Glucosas y Derivados del
Maiz (GydeMa), tiene como objetivo la produccion de almidones y jarabes glucosados,
teniendo en sus planes la elaboracién de jarabes fructosados como un renglén méas de
esta empresa, no se purifican sus productos utilizando resinas de intercambio iénico, ni

se emplean otras materias primas en sustitucion del maiz.

Hipotesis

Es posible la obtencion de jarabes glucosados a partir de harina de sorgo y su
purificacion mediante carbon activado y resinas de intercambio idnico, para su posterior

conversion a fructosados, si se dispone de las enzimas necesarias para este proceso y

se ajustan los niveles de las variables principales en cada etapa.
Objetivo general

Obtener jarabes de glucosa a nivel de laboratorio a partir de harina de sorgo por medio
de hidrdélisis enzimatica y su purificacion mediante carbdn activado y resinas de

intercambio ionico.

Objetivos especificos

Elaborar el marco teérico de la investigacion.

2. Obtener jarabes glucosados a partir de almidén de maiz y harina de sorgo UDG-
110 mediante hidrélisis enzimatica, ajustando los niveles de las variables.
Comparar la calidad de los jarabes obtenidos con los elaborados tradicionalmente.
Estudiar la decoloracién de jarabes glucosados empleando carbén activado, como
parte de su purificacion.

5. Estudiar mediante resinas de intercambio i6nico la purificacion de los jarabes
glucosados para su posterior isomerizacién a fructosados.

6. Escalar la columna de intercambio iénico y disefiar el reactor para la isomerizacion
ambos a escala de planta piloto.

7. Determinar el costo total de inversion de una planta piloto para la produccion de
100 L/dia de jarabes fructosados incluyendo la etapa de purificaciéon de jarabes

glucosados.
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Capitulo 1. Revisién Bibliografica

1.1 Cereales. Generalidades

Los cereales se encuentran entre los alimentos basicos mas importantes para la
humanidad. Son una fuente de minerales y oligoelementos que almacenan energia en
el grano en forma de almidon. Ademas de su valor nutritivo, el almidon es importante a
causa de su efecto sobre las propiedades fisicas de muchos alimentos (Girbés y
Jiménez 2009).

Por lo general, los cereales son sometidos a almacenamiento durante periodos de
tiempo relativamente largos. Se suelen cosechar con contenidos de humedad
relativamente bajos, y cuando se almacenan protegidos de las inclemencias
meteoroldgicas y evitando insectos y roedores, se pueden conservar facilmente
durante varios afios. Bajo condiciones ideales de almacenamiento (baja temperatura,
atmosfera inerte, etc.) el periodo de seguridad para la conservacion, se puede medir en
decenios (ONUAA 2007).

La composicién guimica de los cereales es bastante homogénea. El componente mas
abundante es el almidén (60-75 %), de ahi su alto valor alimenticio. En la tabla 1.1 se
muestra la composicion quimica de algunos de los cereales mas empleados en la

produccion de alimentos segun Rodriguez (2010) citado en Diaz (2014).

Tabla 1.1. Composicion en porciento de cereales utilizados en la produccion de

alimentos.

Contenidos Maiz | Arroz | Sorgo | Trigo | Cebada
Humedad 10,9 12,0 11,7 111 10,6
Almidon 68,6 67,0 68,0 69,3 66,0
Proteina 10,0 7,7 10,4 0,2 13,0

Grasa 19 4,3 3,7 3,4 2,1
Fibra 3.4 2,3 19 2,2 5,6
Cenizas 0,2 0,3 0,4 0,4 2,7
Celulosa 3,6 2,0 2,0 2,0 2,0
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1.2 Maiz. Generalidades

El maiz es una planta cultivada desde la antigiedad, hace mas de 7000 afios. Su
origen parece situarse en la zona de México, donde se han encontrado los vestigios
mas antiguos. Aunque hay varias plantas emparentadas con el maiz (Zea Mays), solo
una es capaz de cruzarse con él espontaneamente, se trata del Teosintle que se
encuentra en México y Guatemala. El maiz es una planta anual, de verano, de porte
robusto y con un rapido desarrollo (Ortas 2008). Es el cereal nutritivo basico en la
alimentacion humana, debido al aporte en calorias y proteinas. El grano de maiz esta
constituido: 77 % almidén, 2 % azlcares, 9 % proteinas, 5 % aceites, 5 % pentosanas
y 2 % ceniza (Tovar 2008).

En el mercado nacional, el maiz tiene mayor demanda en el sector doméstico y en la
micro y pequefa industria, para elaborar productos tradicionales, se consume y se
procesa en forma de: tortilla, pinol, guirila, rosquillas, cereales combinados (tostado y
pulverizado), en mazorca, ya sea asadas 0 cocidas; en masa cocida: nacatamal; en
grano germinado, envasado en salmuera al 3 % y/o vinagre; semillas empacadas por
variedad, como bebida indigena conocida como chicha, elaborada con maiz

fermentado y como licor artesanal como la cususa (INTA 2010).

1.2.1 Almidén presente en el maiz

El almidon mas importante desde el punto de vista industrial es el de maiz. Al afio se
utilizan unos 60 millones de toneladas de maiz para fabricar almidén, bien para su uso
como tal 0 como materia prima para la obtencion de glucosa y fructosa. El almidon se
presenta como polvo fino o como masas blancas, irregulares y angulares, constituidas
principalmente por granos poligonales, redondeados o esferoidales de 3 a 35 micrones
de didmetro, generalmente con un hilo central y circular o con varios surcos. Es inodoro
y tiene un sabor ligero caracteristico (Tovar 2008).

Los almidones del maiz contienen pequefias cantidades de grasas. Los lipidos
asociados al almidén son, generalmente, lipidos polares, que necesitan disolventes
polares tales como metanol-agua, para su extraccién. Generalmente el nivel de lipidos
en el almidon de maiz, estad entre 0.5y 1 % (INTA 2010). El maiz es rico en almidén,
con cierto tratamiento quimico se hace un jarabe del almidén del maiz. De parte de
este jarabe se puede obtener sacarosa, glucosa y fructosa. El almidén calentado y

pulverizado se convierte en dextrina. En esta forma se emplea para preparar pastas



http://www.ecured.cu/index.php?title=Grasas&action=edit&redlink=1
http://www.ecured.cu/index.php/Metanol
http://www.ecured.cu/index.php/Agua
http://www.ecured.cu/index.php/Almidón
http://www.ecured.cu/index.php/Azúcar
http://www.ecured.cu/index.php/Glucosa
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adherentes y mucilagos, como el de los sellos de correo y de las solapas de los sobres
(Agamay col. 2013).

1.3 Sorgo. Generalidades

El sorgo (Sorghum bicolor L. Moench) es uno de los cultivos mas antiguos y
actualmente uno de los cereales de mayor importancia en el mundo. Es muy eficiente
en ambientes calidos y con intensidad luminosa alta, como los prevalecientes en
regiones semiaridas (Rooney y Serna 2000). De acuerdo a Taylor y col. (2006), es el
mejor cereal en términos de resistencia a la sequia. Segun Hernandez y col. (2011)
estas podrian ser las "plantas del futuro" debido a la cada vez mas escasa agua
disponible para irrigacion y al mas alto el nivel de CO, presente en el ambiente.

Es el quinto cereal de mayor importancia en el mundo después del trigo, el arroz, el
maiz y la avena. Su buen comportamiento agronémico le concede favorables atributos:
no es exigente a los suelos fértiles y es alelopatico (Chaviano 2005). Posee alto
potencial de produccion de granos y buenas perspectivas de contribucion al desarrollo
de la agricultura (Pérez 2009). Sus granos son ricos en antioxidantes, tienen un
aceptable valor proteico (similar al arroz y a la harina de trigo) y son altamente
asimilables por el organismo humano al alcanzar hasta un 90 por ciento de
digestibilidad. Tolera el calor y la salinidad mejor que el maiz, y puede crecer en una
amplia variedad de suelos con un aporte limitado de nutrientes (Dendy 2001). Al
carecer de gluten y ser una fuente rica en vitaminas del complejo B, minerales y
carbohidratos, ofrece una solucion ante la creciente demanda de alimentos y bebidas
para personas con enfermedad celiaca, considerado como un importante problema de
salud en muchos paises (Malekzadeh 2005). En algunos paises desarrollados y otros
gue estan en este proceso, el sorgo es utlizado con fines de comercializacion,
destinandose en su mayor parte para la alimentacién de ganado, siendo subutilizado
en otros tipos de industria. Al igual que el maiz, el sorgo después de ser cosechado y
almacenado puede ser canalizado a tres grandes industrias molineras: molienda en
seco, molienda himeda y nixtamalizacion (Serna 2002). Comparandolo con el grano
de maiz, el de sorgo es generalmente un poco mas rico en proteinas, pero mas pobre
en materia grasa; como las de maiz, son de un valor bioldgico bastante débil; son

particularmente deficitarias en lisina.
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La composicion quimica proximal del sorgo es casi idéntica a la del maiz, por lo que
puede ser usado en su lugar para producir harinas, tortillas, almidon, jarabes y bebidas
alcohdlicas segun Rooney y Serna (2000) citado en Serna (2002). Esta constituido
por 2.8 % de materia seca, 82 % de carbohidratos, 9.5 % de proteinas, 2.9 % de
grasas, 3.8 % de fibras y 1.8 % de minerales. Como puede notarse los carbohidratos
son los mas abundantes segun lo que se reporta en esta fuente. La composicion del
grano de sorgo viene regida en su mayoria por el almidén, compuesto por el cual se
valora a este cereal para su posible uso en la industria de las bebidas, obteniéndose
azucares, al ser este degradado. Aunque también tiene algunas variedades de fenoles

y taninos, asi como su elevado contenido de fibras (Chaviano 2005).

1.3.1 Aimidén presente en el sorgo

Desde los afios 50 el sorgo se ha visto como una alternativa para sustituir al maiz en la
produccion de almidén. Sin embargo, el grano de sorgo presenta varias desventajas,
como son la presencia de endospermo periférico que actia como una barrera contra la
penetracion de la solucién de remojo, una matriz proteica mas dura y entrecruzada que
rodea los granulos de almidén y la contaminacion del almidén con pigmentos fendlicos
presentes en el pericarpio, testa y tejido de la aleurona (Gonzalez 2015). Varios
investigadores han encontrado que el sorgo rinde aproximadamente 10% menos
almidon que el maiz suave dentado y han demostrado que con el uso de enzimas
proteoliticas y degradadoras de fibra se puede bajar significativamente el requerimiento
de remojo en SO2 (dioxido de azufre) sin sacrificar rendimientos de almidén. Una vez
refinado el almidon de sorgo se puede usar intercambiablemente con el de maiz
porque ambos tienen propiedades viscoamilograficas casi idénticas. Los almidones de
genotipos cerosos (95% o mas de amilopectina) tienen usos industriales muy
especiales debido primordialmente a su baja tasa de retrogradacion (Serna 1997). Con
unos valores que van del 56 al 73 por ciento, el contenido medio de almidones del
sorgo es del 69,5 por ciento. Alrededor del 70-80 por ciento del almidén del sorgo es
amilopectina mientras que el restante 20-30 por ciento es amilosa. Factores tanto
genéticos como ambientales influyen en el contenido de amilosa del sorgo. El sorgo
ceroso o glutinoso es muy pobre en amilosa y su almidén consiste practicamente en un
100 por ciento de amilopectina (Lareo 2012). Ahora bien, en el sorgo azucarado el
contenido de amilosa del almidon es de un 5 a un 15 por ciento superior al del sorgo

normal. El contenido total en carbohidratos del sorgo azucarado es normal pues
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contiene unos niveles extraordinariamente elevados de polisacaridos hidrosolubles
(29,1%). La textura del endospermo del grano, el tamafio de las particulas de la harina
y la digestibilidad del almidén guardan una fuerte correlacion entre si. En comparacion
con el grano cérneo, el almidén en el sorgo harinoso resulta mas digerible. En el sorgo
harinoso molido, el tamafio de las particulas es menor que en el tipo de sorgo cérneo
también molido. El tamafio menor de las particulas y la menor superficie favorecen la

accion enzimética, mejorando asi la digestibilidad del almidén (Gonzalez 2003).

1.4 Generalidades sobre el almiddén

El almidén es un carbohidrato de reserva, sintetizado y almacenado como fuente de
energia en plantas superiores; después de la celulosa es el segundo hidrato de carbono
mas abundante en la biosfera. Aunque el contenido de almidén varia segun la fuente de
obtencion, la mas importante son los cereales (maiz, arroz, trigo) con un contenido
aproximado de 30-80%, en leguminosas (frijol, chicharo, haba) un 25-50% y en
tubérculos (papa, tapioca, yuca), representa un 60-90% de la materia seca (Bernal y
Martinez 2006).

Es sintetizado por las plantas al tomar didxido de carbono del aire, el agua y la luz solar
como fuente de energia produciendo glucosa (Ce¢H1,06) como intermediario (Ruiz 2009).
Es importante como constituyente de los alimentos en los que esta presente, tanto
desde el punto de vista nutricional como tecnolégico. Es un polimero de cadena lineal o
recta (Gerena, 2013). Como caracteristicas del almidon se encuentra que es un polvo
fino de color blanco, amorfo, de densidad 1,5 g/cm3; es insoluble en agua, alcohol y
éter. Al microscopio presenta formas y caracteristicas definidas, con aproximadamente
un 13% de humedad como maximo y un pH cercano a 6. Cuando se hidrata y se
dispersa en H,O caliente se forma un compuesto de color claro que tiene un sabor
suave; cuando se enfria puede formar un gel débil, si se calienta por tiempo prolongado
y en condiciones &cidas, el almidon pierde su habilidad de espesante (Morales y
Sanchez 2004).

1.4.1 Estructura del almidén

El almidén es parte de los carbohidratos o polisacaridos que, junto con los lipidos, las
proteinas y los acidos nucleicos, constituyen las cuatro clases principales de moléculas
biolégicamente activas. Dicha macromolécula estd compuesta de dos polimeros de

unidades de glucosa: amilosa, de caracter esencialmente lineal, y la amilopectina,
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altamente ramificada y de mayor peso molecular (Singh y col. 2005) citado en
(Hernandez 2013).

1.4.1.1 Amilosa

La amilosa es un polimero lineal que forma largas cadenas, formadas por unidades
anhidras de glucosa, unidas mediante enlaces a-(1-4) (el carbono-1 de unidad de D-
glucosa enlazado al carbono-4) como se muestra en la figura 1.1 (a). La mayoria de los
almidones contiene entre un 20-30% de amilosa unida por atomos de hidrégeno por lo
gue es lipofilica, mientras que los grupos hidroxilos estan situados en el exterior de la
hélice haciéndolo hidrofilico. En los extremos, esta molécula polimérica de unidades de
glucosa anhidra posee un hidroxilo primario y dos secundarios, asi como un grupo
aldehidico reductor en la forma de hemiacetal, el cual es llamado extremo reductor de la
molécula. El opuesto no reductor contiene un hidroxilo primario y tres hidroxilos
secundarios y es, esta abundancia de grupos hidroxilicos, la que le imparte la propiedad
hidrofilica a este polimero, sin embargo a causa de su linealidad y movilidad y los
grupos hidroxilos, tiende a orientarse de forma paralela muy cercana entre si
permitiendo la formacién de puentes de hidrégeno con los hidroxilos del polimero
adyacente resultando en la reducciéon de la afinidad del polimero por el agua y la

opacidad de la solucién (Corradini, 2005).

1.4.1.2 Amilopectina

La amilipectina constituye el 70-80% del almidén y es un polimero ramificado
compuesto de unidades de glucosa, unidas mediante enlaces a-1-4 (en su mayoria) y
a-1-6 (para las ramificaciones) como se muestra en la figura 1.1 (b) donde hay un
punto de ramificacibn por cada 20-30 unidades de glucosa. El gran tamafio y la
naturaleza de las uniones de amilopectina reducen la movilidad de los polimeros e
interfiere con la tendencia de poder llegar a orientarse muy cercanamente entre ellas y
permitir la formacién de enlaces hidrogenos significativos. Por lo anterior, en la
gelificacién las soluciones acuosas de amilopectina son caracterizadas por estabilidad
y claridad, y las soluciones de amilopectina no forman peliculas tan fuertes y flexibles

como la amilosa (Coopeland y col. 2009).
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Figura 1.1. Estructura quimica de amilosa (a) y amilopectina (b)

A diferencia de la amilosa, la amilopectina no forma complejos con acidos grasos o con
alcoholes organicos y produce disoluciones helicoidales o micelares que dan una

coloracion rojo violacea con el yodo, debido a su poca afinidad (Lehninger, 1995).

1.4.2 Gelatinizacién de las particulas de almidén

Este fenbmeno genera cambios importantes en las propiedades del almidén, causando
un aumento de volumen en el granulo y una progresiva pérdida de su estructura
organizativa (detectada como pérdida de birrefringencia y cristalinidad) incrementando
la permeabilidad al agua y a sustancias disueltas en ella (incluyendo colorantes),
también la lixiviacion de los componentes del almidén, la viscosidad de la suspension
del mismo en una solucion acuosa y su susceptibilidad a la digestion enzimatica (Ruiz
2009). Cuando estas pastas o engrudos se dejan enfriar o son almacenados se
produce un fenémeno conocido como retrogradacién el cual es la formacién de un
precipitado (cristalizacién) segun sea el origen o la concentracién de almidén debido a
la asociacion lenta de las moléculas de amilosa (Sanchez 2002).

El grado de gelatinizaciébn es un parametro importante que se ve afectado por la
temperatura, la presién, la concentracion de almidén y el tiempo de tratamiento. Aparte
de la temperatura, la gelatinizacion también se inicia por altas presiones hidrostaticas,
aunque la degradacion de los granulos sucede de diferente manera, por lo que la
viscosidad suele ser menor que después del tratamiento con calor, debido que los
granulos de almidén se mantienen intactos en su mayoria y la amilosa solubiliza

pobremente (Knorr y col. 2006).
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1.4.3 Hidrdélisis del almidén

El almidon consiste de cadenas de unidades de glucosa, lineales para la amilosa y
ramificadas para la amilopectina. La hidrélisis de una union en la cadena involucra la
ruptura de los enlaces glucosidicos de los polimeros que constituyen al almidon.
Sacaridos de distintos pesos moleculares son liberados y dependiendo de la extension
y el tipo de hidrdlisis se obtendran una diversidad de productos (Bettin 2010). En la
actualidad la hidrélisis del almidon generalmente es llevada a cabo en su totalidad por
un proceso netamente enzimatico. La destruccion controlada de las cadenas
poliméricas o hidrdlisis del almidon, a través de soluciones &cidas o catalizadas por
enzimas, dan lugar a la formacién progresiva de moléculas de maltosa, glucosa,
dextrinas y otros azUcares.

La reaccion de hidrélisis del almidén es endotérmica y de primer orden. Se debe
controlar la temperatura para evitar la formacion de sustancias indeseables por
reacciones colaterales (Orduz y Vergel 1987). La temperatura no es la Unica variable
de gran peso en este proceso, sino que existen otras como el pH, la concentracién de
la enzima, la concentracion del sustrato, el tiempo de reaccion y la concentracién de
iones metélicos segun lo reportado por Fernandez (2002).

Los productos hidrolizados se identifican por el tipo de hidrélisis usado en su
fabricacién; industrialmente se utilizan tres tipos: hidrélisis acida, hidrélisis enzimatica e

hidrélisis acida-enzimatica.

1.4.3.1 Hidrolisis acida

La destrucciéon controlada de las cadenas poliméricas o hidrélisis del almidén, a través
de soluciones acidas o catalizadas por enzimas, dan lugar a la formacién progresiva de
moléculas de maltosa, glucosa, dextrinas y otros azlcares (Morales y Sanchez 2004).
Comercialmente los hidrolizados de almidén son clasificados con base en la Dextrosa
Equivalente (DE), el cual es un indicativo del contenido de azlcares reductores
calculados como D-glucosa en base seca. Los productos hidrolizados se identifican por
el tipo de hidrdlisis usado en su fabricacion; industrialmente se utilizan tres tipos:
hidrolisis acida, hidrolisis acido-enzimatica e hidrdlisis enzimatica (Torres 2012). Entre
los métodos de modificaciébn quimica de almidones, mencionados anteriormente, la
técnica de la hidrdlisis acida es una de las mas utilizadas en la industria de obtencion de

almidones modificados, destinados a la industria de alimentos, papelera y textil.
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Este sistema es aplicable cuando se desea conseguir productos en un rango de DE de
20-58. Aqui la hidrélisis puede efectuarse de forma continua o discontinua, se utilizan
convertidores continuos porque son mas eficientes, permiten mejor control de DE,
minimizan la formacion de color en los productos de conversion y se reduce

enormemente el tiempo de operaciéon (Morales y Sdnchez 2004).

1.4.3.2 Hidrdlisis enziméatica

Este proceso consiste en la utilizacion de enzimas como catalizadores para romper las
moléculas de almiddn, obteniéndose productos semejantes a la de la hidrélisis acida.
El tipo de enzimas mas utilizada en el proceso son las amilasas, siendo las mas
conocidas las a-amilasa y las B-amilasa, las primeras desdoblan el almidén en glucosa
y maltosa; se caracteriza por la facilidad de fragmentacién de los almidones en
dextrinas reductoras, que no dan color en el yodo, y las segundas, convierte la
totalidad del almidén en glucosa. Este proceso se utiliza para obtener hidrolizados con
DE de 73 o mas, debido a que se garantiza menor concentracion de impurezas tales
como acido organico, cenizas y productos coloreados. El producto asi obtenido es la
materia prima para la fabricacion de jarabes con alto contenido de fructuosa y en la
dextrosa cristalina. Para una eficiente hidrélisis enzimatica del almidon por las
amilasas conviene que esté gelatinizado, por lo que se realiza un cocimiento del
almidon antes de la adicion de dichas enzimas. Existen dos fases dentro del proceso
de hidrélisis enzimatica. Primero, la licuefaccion y segundo, la sacarificacion. La
licuefaccion se lleva a cabo en presencia de alfa-amilasa o beta-amilasa, mientras que
la sacarificacion, que es la conversién de almidén a glucosa, en presencia de

glucoamilasa o pululanasa (Morejon 2016).

1.5 Enzimas degradadoras de almidén

Las enzimas son proteinas (polipéptidos) que contiene cientos de residuos
aminoacidicos que actian como catalizadores efectivos en procesos tanto
biolégicos como industriales, pero son pocos los que estdn directamente
relacionados en la interaccion con el sustrato o con la catalisis de la reaccién (Meray
col. 2003). Algunas de las generalidades de las enzimas son:

Estabilidad: La desnaturalizaciéon o alteracion por algun factor se traduce en una
pérdida total o parcial de su actividad la cual puede llegar a ser irreversible

dependiendo del tipo de estructura que sea desnaturalizada. Un aumento de la
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temperatura en la enzima se traduce en un aumento de la energia vibracional que
puede provocar la ruptura de los puentes de hidrogeno y la destruccion de las
interacciones apolares. El pH afecta fuertemente la estabilidad debido a que la carga
de los residuos aminoacidicos de la proteina depende de la concentracién de protones
en el medio, valores de pH que provoquen acumulacion de las cargas (negativas o
positivas por encima o por debajo del punto isoeléctrico) pueden provocar
desestabilizacion de la estructura de la enzima debido a las fuerzas de repulsion.
Actividad: La capacidad catalitica o actividad es la propiedad esencial de una
enzima. Desde el punto de vista termodindmico, la enzima como todo catalizador
actua disminuyendo la magnitud de la energia de activacion que requiere una reaccion
de transformacion de sustrato a producto. La capacidad catalitica reside en el centro
activo el cual es una estructura compleja cuya configuracion permite ubicar la molécula
de sustrato en la posicion correcta para que los grupos funcionales de la enzima
efectden su transformaciéon quimica resultando asi clara la relacion entre funcionalidad
biolégica y estructura tridimensional.

Especificidad: Una de las propiedades mas sobresalientes de las enzimas
como catalizadores es su alta especificidad respecto al sustrato, razén por la cual
esta debe poseer los enlaces quimicos que pueden ser atacados por los grupos
funcionales del centro activo de la enzima permitiendo su correcta ubicacion en él para

gue la reaccioén tenga lugar.

1.5.1 Amilasas

Desdoblan los enlaces a -(1-4) del almidén en varios azucares dentro de los que se
encuentran la glucosa y la maltosa; se caracterizan por la facilidad de
fragmentacion de los almidones en dextrinas reductoras que no dan color con el
yodo (Ochoa y Herazo 2008). Existen tres tipos de amilasas que se utlizan en
el proceso de licuefaccibn: la de Bacillus amyloliquefaciens, la de
Bacillus liguenifromis (bacterianas) y la Aspergillus oryzae. Estas se diferencian por su
termoresistencia, siendo la B. liqueniformis la mas estable con una temperatura 6ptima
de 90°C (dando como productos: maltosa, maltotriosa, maltopentosa) contra 70°C de la
B. amyloquifaciens (dando como producto: maltohexosas), esta Ultima enzima se utiliza
cuando el propésito es producir jarabes de maltosa siendo el disacarido de mayor

produccion (Serna 2011).
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15.1.1BialfaT

Es una enzima amilolitica liquida 1,4-a-D-glucan-4-glucanohidrolasa de calidad
alimentaria, producida por fermentacion sumergida del Bacillus licheniformis. Hidroliza
al azar los enlaces glucosidicos alfa-d-1,4 del almidén produciendo dextrinas solubles y
oligosacaridos. Es extremadamente termoestable, su actividad aumenta con la
temperatura y alcanza un maximo en el rango de 95-105°C y actua bien a niveles bajo
de pH que estén en el rango de 5 y 7. También se conoce que esta enzima contiene
calcio fuertemente ligado, por lo que pequefias cantidades adicionales de calcio

estabilizan aun mejor la enzima a temperaturas por encima de 60°C (Lehninger 1995).

1.5.2 Glucoamilasa

Dentro de estas se encuentran las de Aspergillus Niger y las de Rhizopussp, siendo
mas frecuente el uso de la primera. La amiloglucosidasa a-(1-4) glucan- glucohidrolasa
actla como un exocatalizador de la hidrélisis de enlaces a-(1-4) glucosidicos y debido
a su bajo grado de especificidad en enlaces a-(1-3) y a-(1-6) glucosidicos, su accionar

es mas lento en la produccién de moléculas de glucosa (Morales y col. 2008).

1.5.2.1 Glucozyme 2X

Glucozyme 2X es una enzima amiloglucosidasa, producida por la fermentacién de una
cepa seleccionada de Aspergillus niger. Es del grupo de las exo-1,4-alfa-glucosidasa
(1,4D-Glucan glucanohidrolasa) que cataliza la liberacién de sucesivas unidades de
glucosa a partir del final de las cadenas de almidén licuado. Puede hidrolizar tanto las
ramificaciones alfa-d-1,6 como los enlaces poliméricos alfa-d-1,4 del almidén. En
cuanto a la temperatura, en ensayos efectuados a pH=4,3 y a diferentes temperaturas
se encontrd que la actividad optima radica entre 65 y 70°C, sin embargo, para periodos
prolongados se recomienda 60°C. Por otra parte, en ensayos llevados a cabo a 60°C y
a diferentes pH, esta enzima tiene un 6ptimo de actividad a pH de 4,7 y un margen de
trabajo de 3,5-6,0.

1.5.3 Enzima Glucosa Isomerasa

La glucosa isomerasa también se conoce como xilosa isomerasa, debido a su
capacidad de convertir glucosa en fructosa. Es de gran importancia en la industria
alimenticia para la producciéon de jarabe de fructosa; también es de interés en la

produccion de etanol a partir de xilano. Esta enzima se puede obtener de una gran

14

——
| —



Capitulo 1. Revision bibliogrifica

variedad de especies microbianas. Estos incluyen Streptomyces olivochromogenes, S.
marinus, S. rubiginosus, Bacillus coagulans, Actinoplanes missouriensis y
Microbacterium arborescens (Jiménez 2014). Las propiedades de la enzima varian
dependiendo de la fuente, pero todas son similares en términos de operacion de pH en
un rango de 7,5-8,5 y temperatura cercana a 60 °C (Rubio y col. 2004). Esta enzima
es apta para utilizarse en forma inmovilizada puesto que es intracelular, es estable a
temperaturas elevadas, suficientes para frenar la contaminacion microbiana, y porque
todos los reactantes son moléculas pequefias de forma que plantean pocos problemas
de difusion. La actividad de la glucosa isomerasa producida por algunos
microorganismos se ha utilizado en forma inmovilizada a soportes sélidos en la

conversion continua de glucosa a fructuosa (Rivero 2017).

1.6 Jarabes glucosados

Los jarabes de D-glucosa son una mezcla entre una solucion acuosa de D-glucosa,
maltosa y otros oligosacéaridos llamados dextrinas. Cabe sefialar que en la industria y
en gran parte de la literatura especializada, se llaman jarabes glucosados a
hidrolizados a partir de una DE de 20 (aunque estos tengan muy bajos contenidos de
glucosa) (Rodriguez 2016). A menudo se incurre en el error de pensar que dicho
jarabe contiene 20 % de glucosa, pero de acuerdo con la definicion, debe entenderse
como un jarabe que presenta un poder reductor similar al de una solucién con 20% de
glucosa (Garcia y col. 1993). Las caracteristicas de los jarabes se obtienen segun las
condiciones de hidrélisis y el medio utilizado para dicha hidrdlisis (Sanchez 2002). No
todos los jarabes de glucosa son iguales y existen algunos parametros que se
deben tener en cuenta a la hora de seleccionar jarabes de glucosa para una aplicacion

especifica, como son: el contenido de sélidos Brix y la dextrosa equivalente DE.

1.6.1 Grados Brix

Se define como la concentracién de sélidos solubles y es una medida de la densidad,

asi 1°Brix, es la densidad a 20°C, de una solucién de sacarosa al 1 % (Blanco 2002).

1.6.2 Dextrosa Equivalente (DE)

Indicativo del contenido de azucares reductores de un edulcorante y calculado como
dextrosa. La DE representa el porcentaje de hidrélisis de los enlaces glucosidicos

presentes. La glucosa pura tiene una DE de 100, y el almidén tiene una DE igual
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a cero. Durante la hidrolisis del almidén, la DE indica qué tanto el almidén ha
sido desdoblado. Otra definicion utilizada generalmente, es el porcentaje en peso
de glucésidos reductores expresados como D-glucosa presentes en el jarabe con
respecto al peso de los sélidos totales de oligosacaridos en base seca. El nivel de
dulzor del jarabe de glucosa aumenta a medida que aumenta el DE como lo muestra la
tabla 1.2.

Tabla 1.2. Propiedades funcionales de los derivados de almid6n en relacién con sus

valores de DE.

Valor de DE

Propiedades
Bajo Alto

Dulzor

v

Higroscopicidad

v

Depresion del punto de congelaciéon

v

v

Elevacion del punto de ebullicion

Presidon osmoética

v

Reaccion de pardeamiento

v

Fermentabilidad

v

v

Potenciacion del sabor

Viscosidad

A

Inhibicién de la cristalizacion

A

Agente de cuerpo

A

A

Estabilizador de espuma

Fuente: (Nieblas 2015)

La viscosidad del jarabe de glucosa depende del grado de hidrélisis, materia sélida, y
temperatura. La viscosidad aumenta a medida que aumenta el DE, asi como también
existe una disminucién del punto de congelacion, debido al porcentaje de azlcares
reductores (Sanchez 2002). La maltodextrinas es un almidon parcialmente hidrolizado
gue no es dulce y que tiene un valor DE menor de 20, mientras que el jarabe
proveniente del almidon de maiz y tiene un valor DE de 20 a 91. La dextrosa comercial
tiene valores DE de 92 a 99 (Lancho 2015).
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1.6.3 Propiedades funcionales del jarabe de glucosa

Poder edulcorante: Por ser la glucosa ligeramente dulce regula el poder edulcorante
en productos alimenticios. Normalmente un jarabe con 40 % de Equivalente de
Dextrosa tiene un poder edulcorante de 40-45 % en relacion con la sacarosa.

Control de cristalizacion: Evita el reordenamiento de los cristales de sacarosa en la
produccion de confiteria, bebidas y jarabes, ampliando el tiempo de vida util de los
productos elaborados.

Poder reductor: Previene la oxidacion, manteniendo de esta forma la estabilidad de
color y brillo en productos envasados como jugos, licores y conservas en general.
Poder Conservante: Funciona como conservante en alimentos, ya que aumentan la
presion osmotica del sistema de tal manera que los microorganismos no pueden
crecer. En el caso de las mermeladas y productos similares, los jarabes ayudan al
proceso de gelificacion de las pectinas, y ademas causan una deshidratacion al
absorber agua que trae como consecuencia la inhibicién de microorganismos.

Aporte de viscosidad: Aporta viscosidad contribuyendo a mejorar la textura en
productos como licores, rellenos de confiteria, rellenos de panaderia; en lacteos como
helados y yogurt.

Poder energético: Forma parte de la formulacibn de alimentos infantiles,
contribuyendo en el balance energético. Aporta alrededor de cuatro calorias por gramo
(Morales y Sanchez 2004).

1.6.4 Aplicaciones de los jarabes glucosados

El jarabe de glucosa es un sustituto viable del azlcar. Puede ser usado junto con
una variedad de sustancias soélidas secas, sin que afecte otros parametros importantes
tales como el poder edulcorante, contenido de cenizas y acidez. Esta ventaja permite
su uso en un amplio rango de industrias.

Confiteria: En ésta industria se utiliza como agente que evita la cristalizacion y
ayuda a homogenizar productos como gomas de mascar y chocolates. Suministra una
textura lisa, goza de cualidades de buen preservante para una larga vida en estanteria
y tiene varias propiedades organolépticas deseadas.

Mermeladas, gelatinas y frutas enlatadas: En este tipo de alimentos procesados,
el jarabe de glucosa es usado para prevenir la cristalizacion del azlcar. Actla como

un buen preservativo y previene la descomposicion del producto sin
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incrementar excesivamente su dulzura. Es muy efectivo en disimular el excesivo
dulce mientras realza el sabor de la preparacion.

Productos de panaderia: El jarabe de glucosa afiade cuerpo, volumen y una éptima
edulcoracion a los productos de panaderia. Por esta razén es usado en rellenos de
cremas y pasteles. También previenen la cristalizacion, aumenta el tiempo que el
producto tarda en estanterias y sus propiedades organolépticas mantienen el producto
fresco por mas tiempo.

Heladeria: Da una textura suave y cremosa, asegura que los helados no se derritan
pronto y permite edulcoracion homogénea.

Farmacéuticas: Destaca su uso en jarabes y pastillas para la toz, tonicos basados
en vitaminas y como agente granular para recubrimientos de tabletas. Provee
cuerpo, consistencia, un buen sabor en la boca y edulcoracion balanceada cuando
son usados otros carbohidratos edulcorantes tales como el sorbitol.

Otras aplicaciones: El jarabe de glucosa también encuentra uso como preservantes,
ademas ayuda en las industrias de fermentacion y de fabricacion de cerveza. También
es usado en las industrias tradicionales de extraccion de aceites por sus
propiedades como adhesivos en gomas. Es usado para mejorar la estabilidad en
adhesivos, como retardante fijo en concreto, como humectante en refrescadores de
aire y para el control de la evaporaciéon en colonias y perfumes. El jarabe de glucosa

afiade sabor al tabaco y presta una textura suave.

1.6.5 Descripcién del proceso de produccion de jarabes glucosados por via
enzimatica

Se parte de preparar una suspension de agua y almidén. El porcentaje de sélidos en
esta suspension se encuentra entre el 30 y 40 % en peso. Estudios realizados por
Nieblas (2015) arrojan que se obtienen buenos resultados usando 35 % en peso para
una suspension de agua y almidén de sorgo, mientras que Medina (2015) sefiala un
valor de 30 % p/p como 6ptimo para este mismo sustrato, otros estudios como el de
Rega (2016) sefala un valor de 30 % en peso de esta variable para una suspensién de
agua y harina de sorgo. A continuacion, se ajusta el pH de la suspensién hasta un valor
entre 5y 6,5, que es en el que actla la enzima alfa-amilasa para la licuefaccién, pues
mas adelante resulta mas dificultoso este paso. Posteriormente, con el objeto de
gelatinizar el almidén, la solucién es calentada hasta una temperatura entre 95y 110 °C,

se le afiade la enzima alfa-amilasa y comienza la licuefaccion.
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El objetivo del proceso de licuefaccion es convertir los granulos de almidén de la
suspension concentrada, a dextrinas solubles de baja viscosidad. Generalmente es
calentada a una temperatura superior a 94 °C y por ser la enzima resistente al calor
puede ser usada a mayores temperaturas por cortos periodos. La enzima comunmente
utilizada es la alfa-amilasa. Las bacterias alfa-amilasa especificamente catalizan la
hidrélisis de a-1,4 enlaces glucosidicos y actian de una manera aleatoria pero
reproducible para reducir el peso molecular de los polisacéridos. Practicamente todas
las alfa-amilasas requieren calcio para una adecuada estabilidad. La cantidad de calcio
necesaria es de 5 a 200 ppm. La hidrdlisis dura de 1 a 2 horas hasta obtener una DE
de 10-15 %, suficiente para evitar el fendbmeno de retrodegradacion del almidén. La
enzima es inactivada por un segundo tratamiento de calor hasta temperatura ambiente.
La licuefaccion enzimatica requiere un cuidadoso control de los parametros de la
reaccion tales como porcentaje de sélidos, temperatura, tiempo, pH, y niveles de calcio
para garantizar una hidrolisis eficiente y minimizar costos de enzimas (Pardo y Ribera
2001). Esta etapa de hidrdlisis ha sido estudiada por Nieblas (2015) empleando la
enzima Termamyl 120L con concentracién Optima de 0,16 % p/p frente al sustrato
almidon de sorgo obteniéndose buenos resultados con una DE maxima de 33, 97 % y
un Brix de 29,56. Otros estudios muestran resultados también favorables, llevados a
cabo por Rega (2016), autora que empled la enzima Bialfa T con concentracion éptima
de 2 % p/p frente al sustrato harina de sorgo lograndose una DE maxima de 44,3 % y
un Brix de 19,5.

Como segundo proceso de hidrdlisis se lleva a cabo la sacarificacion, con el objetivo de
convertir la solucién licuada de la etapa anterior a D-glucosa en rendimientos tan altos
como sea posible. Usando la glucoamilasa, procedente fundamentalmente de cepas de
Aspergillus Niger, es posible una conversion practicamente total del almidén a D-
glucosa. La cinética de la sacarificacidon del almidon licuado por glucoamilasa es
complicada, porque en un tiempo dado en la hidrélisis una amplia serie de dextrinas
lineales y ramificadas estan presentes causando diversas reacciones simultaneas,
cada una con una velocidad diferente. La cantidad de glucosa puede ser incrementada
por tratamiento del almidén con enzimas desramificadoras tales como la isoamilasa y
pululanasa que ayudan a reducir los enlaces a-(1-6) glucosidicos que impiden la rapida
hidrélisis del almidén por glucoamilasa. El hidrolizado de almidén con alfa-amilasa es

ajustado a un pH de 4,1-4,5, después de haber desactivado la primera enzima. La
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reaccion se efectlia a 60-62°C, la dosis de enzima depende de la actividad, pero oscila
entre 0,65 y 0,8 L/ton de almidén, aunque esta dosis también varia de acuerdo a la DE
y al tiempo de residencia deseado. De esta forma es posible alcanzar equivalentes en
dextrosa del orden de 96 y 98, lo que implica entre 92 y 96 % de glucosa. La reaccion
tiene una duracion entre 40 y 72 horas, después de las cuales en necesario desactivar
la enzima con un tratamiento de calor a 80°C durante 20 minutos (Serna 2011). Esta
etapa, al igual que la anterior, cuenta con estudios realizados por la autora Nieblas
(2015) quien obtuvo valores maximos de DE de 84,4 % y Brix de 52,1 actuando la
enzima AMG con concentracion oOptima de 0,375 % p/p frente al dextrinizado de
almidén de sorgo, aunque el andlisis estadistico demostré que esta concentracion no
es significativa en el proceso ya que no influye directamente en los resultados de DE y
Brix alcanzados; por otra parte el tiempo de sacarificacion si resultod ser influyente de
manera positiva para los Brix pero no para la DE, comportdndose la velocidad de
reaccion con tendencia a disminuir a partir de las 24 horas de reaccion. Empleando la
enzima Glucozyme 2X frente al dextrinizado de harina de sorgo realizé sus estudios la
autora Rega (2016) con valor fijo de 0,75 %p/p de concentracién para toda su
experimentacion consiguiendo valores maximos de DE de 87,25 % y Brix de 22,9.

Al término de la hidrolisis y una vez inactivada la enzima, el jarabe es purificado
mediante tratamiento con carbon activado, filtracidn y resinas de intercambio iénico. El
filtrado con carbdn activado se lleva a cabo para remover impurezas, material proteico
y pigmentos. La resina aniénica se utiliza principalmente para remover fendlicos y
cloruros, y la resina catidnica para remover calcio que es un inhibidor de la enzima
glucosa isomerasa que se emplea posteriormente en la etapa de conversion a jarabe
fructosado (Aguilasocho 2004). Luego de estos procesos se evapora la solucién hasta

un valor de Brix de 65.

1.7 Purificacion del jarabe de glucosa empleando columnas de intercambio
iénico

El intercambio idnico es una operacién basica de separacién con una interfase sélido-
liguido, se produce al poner en contacto un soélido iénico (intercambiador) y una
disolucién conteniendo iones (electrolito). La eficacia del proceso depende del
equilibrio solido-fluido y de la velocidad de transferencia de masa (Rashmi 2012). Las
resinas de intercambio i6nico son materiales sintéticos, solidos e insolubles en agua,

gue se presentan en forma de esferas o perlas de 0.3 a 1.2 mm de tamafio efectivo,
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aunque también las hay en forma de polvo. Estdn compuestas de una alta
concentracion de grupos polares, acidos o bésicos, y actian tomando iones de las
soluciones y cediendo cantidades equivalentes de otros iones. Hay dos tipos basicos
de resinas segun Ortega (2015):

> Resinas del intercambio de cationes: emiten iones hidrogeno (H") u otros iones
como intercambio por cationes impuros presentes en determinada solucion.

» Resinas de intercambio de aniones: despedira iones de hidroxido (OH") u otros
iones de cargas negativas en el intercambio por los iones impuros que estan
presentes en determinada solucién.

La principal ventaja de las resinas de intercambio i6nico es que pueden recuperar su
capacidad de intercambio original, mediante el tratamiento con una solucion
regenerante que puede ser acido, base o sal (segun la resina y el uso) que desplace
los iones retenidos por la resina y los remplace por iones deseados. Este
procedimiento se llama regeneracién y se realiza cuando la resina agota su capacidad,

permitiendo de esta manera utilizar la resina una y otra vez (Avila 2014).
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Figura 1.2. Estructura de una resina de intercambio.
La mayoria de las resinas de intercambio i6nico se usan en columnas. El proceso de
intercambio es una operacion discontinua: una etapa de agotamiento, y una etapa de
regeneracion de las resinas agotadas. Se emplean fundamentalmente en la

descalcificacién, la desnitratacion, la desionizaciéon, la desmineralizacién y el
ablandamiento de agua (Frederic y col. 2010).

Al inicio de la operacién de intercambio i6nico la mayor parte de la transferencia de
masa tiene lugar cerca de la entrada del lecho donde el fluido se pone en contacto con
el intercambiador. A medida que transcurre el tiempo el sélido préximo a la entrada se

encuentra practicamente saturado y la mayor parte de la transferencia tiene lugar lejos
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de la entrada (Leakovic y col. 2000). Debido a la resistencia que opone el sistema a la
transferencia de iones desde el seno del liquido a los centros de intercambio se
establece un gradiente de concentracion en el lecho. La region donde ocurre la mayor
parte del cambio de concentracion es la llamada zona de transferencia de masa, esta
zona separa la zona virgen de la resina y la de saturacion. A medida que progresa el
intercambio ionico la zona de transferencia de masa se traslada en el lecho hasta
alcanzar su extremo inferior como lo representa la figura 1.3, instante a partir del cual
la disolucién de salida contendra cantidades crecientes de los iones que se desea
intercambiar. El tiempo transcurrido desde el comienzo de la operacion en el lecho
hasta que los iones de la disolucion aparecen en la corriente de salida o mas
concretamente cuando se alcanza la maxima concentracion permisible en el efluente,
se denomina tiempo de ruptura. La curva que representa la evolucion de la
concentracion del efluente que abandona el lecho recibe el nombre de curva de ruptura

u onda de adsorcion y se representa en la figura 1.3 (Agamez 2014).
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Figura 1.3. Curva de ruptura u onda de adsorcion.
(Fuente: Treybal 1985)

La purificacion del jarabe de glucosa se lleva a cabo con el fin de que cumpla con los
pardmetros de pureza y sea apto como sustrato para la conversion a fructosa por la
accioén de la enzima glucosa isomerasa inmovilizada. Se realiza un tratamiento con las

resinas de intercambio i6nico con el fin de eliminar una serie de minerales que
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afectarian este proceso. Luego de esta etapa el jarabe de glucosa debe tener una
conductividad menor a 50 pS/cm, una concentracién de calcio inferior a 1 ppm y una
absorbancia a 480 nm menor a 0.3 (Quesada y Hernandez 2012).

1.7.1 Escalado de equipos. Criterios de escalado.

Escalado es el proceso mediante el cual se logra la exitosa puesta en marcha y la
operacion econdémica de una unidad a escala comercial basandose, al menos en parte,
en resultados de investigaciones realizadas a una escala mas pequefia. Para que el
concepto de escalado sea aplicado, es imprescindible que el disefio se realice sobre la
base de investigaciones que se tengan que realizar con ese fin especifico, a una
escala inferior a la industrial. Para la definicién de los limites entre una escala y otra
existe una gran diversidad de criterios y en muchos casos se ha utilizado el volumen de
los equipos como el criterio fundamental, particularmente en lo relacionado con la
industria Biotecnol6gica. También se han utilizado como criterios las relaciones entre
las dimensiones lineales de los equipos (factores de escala geométricos), a partir de
consideraciones de criterios de semejanza, se toma como valor aproximado que los
factores de escala geométricos (lineales) deben estar en el rango de 5 a 15 (Gonzalez
2000).

Segun el Principio de Semejanza se establecen los cuatro tipos de semejanza mas
importantes en las aplicaciones de Ingenieria Quimica y Bioquimica (Perry y Green
1989):

1. Semejanza geométrica: La condicidon de dos cuerpos o espacios en los cuales

para cada punto de uno existe un punto correspondiente en el otro.
2. Semejanza mecanica: Término genérico que engloba las semejanzas estatica,
cinematica y dinamica.

e Semejanza estatica: La condicion de cuerpos 0 estructuras semejantes
geométricamente, cuando sometidas a tension constante sufren deformaciones
relativas tales que permanecen geométricamente semejantes y por
consiguiente las relaciones de los desplazamientos correspondientes son
iguales a la relacién de escala.

e Semejanza cinematica: Condicién de sistemas semejantes geométricamente
en los cuales las particulas correspondientes describen trayectorias semejantes

geométricamente en intervalos de tiempos correspondientes.
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e Semejanza dinamica: Condicién de sistemas en movimiento, semejantes
geométricamente, en los cuales son iguales las relaciones entre las fuerzas
correspondientes.

3. Semejanza térmica: La condicién de sistemas semejantes geométricamente en los
cuales la relacion de diferencias de temperaturas correspondientes es constante y si
estan en movimiento, son cinematicamente semejantes.

4. Semejanza quimica: La condicion de sistemas semejantes geométricamente,
cineméaticamente y térmicamente, en los cuales las diferencias de concentracion
correspondientes mantienen una relacién constante unas con otras, 0 como caso

especial de la definicién general, son iguales entre si.

1.8 Jarabes fructosados

Los jarabes de maiz de alta fructosa, JMAF (HFCS, por sus siglas en inglés, high
fructose corn syrup) son soluciones concentradas que contienen basicamente fructosa
y glucosa (dextrosa) con cantidades menores de sacaridos de alta masa molecular.
Los productos comerciales pueden llegar a contener 42, 55 o 90 % de fructosa en base
seca (Atiyeh y col. 2002). La fructosa (también llamada levulosa o azucar de frutas) se
encuentra naturalmente en muchas frutas y vegetales. La miel contiene hasta un 50%
en masa de fructosa en base seca. Cada unidad de sacarosa se compone de una
molécula de fructosa y una molécula de dextrosa que en conjunto forman al disacéarido
ya mencionado. Se considera el azucar natural mas dulce, esto beneficia a los
productos que la contienen, debido a que los hace menos caléricos, porque se requiere

menor cantidad para obtener una dulzura similar a la de la sacarosa (Wikipedia 2018).

1.8.1 Propiedades funcionales de los jarabes de fructosa

Los jarabes de maiz de alta fructosa son mas dulces que los jarabes de maiz
convencionales debido a la presencia de fructosa, aunque la intensidad de dulzura
depende de muchos factores tales como la temperatura, el pH y la concentracion. En
general, el jarabe de maiz de alta fructosa con 42 % (p/p) presenta la misma dulzura
gue la sacarosa, el de 55 % (p/p) es un poco mas dulce que la sacarosa y, finalmente,
el de 90 % (p/p) es de un 20 a un 60 % mas dulce que la sacarosa. Otras propiedades
del jarabe con alto contenido de fructosa es que presenta una alta solubilidad,
reduciendo asi la posibilidad de la cristalizacion; sus propiedades humectantes

permiten que se alargue la vida de anaquel en productos de panaderia; la fécil
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descomposicion de la fructosa durante el cocimiento da como resultado una mejora en
el sabor y en color y su alta presion osmética inhibe el crecimiento microbiano (Rubio y
col. 2004).

1.8.2 Aplicaciones de los jarabes de fructosa

Su principal uso es como edulcorante en bebidas gaseosas reemplazando a la
remolacha o a la cafia de azlcar. Su principal ventaja es que para el mismo nivel
endulzante es entre un 10-20 % mas barato que la sacarosa, ademas de ser menos
caldrica. Otra de sus ventajas es la mejor solubilidad de la glucosa y fructosa frente a la
sacarosa, lo cual implica una menor tendencia a cristalizar en una amplia gama de
productos. Por estos motivos se utiliza en productos de confiteria como mermeladas y
cremas, helados, conservas, etc. Aumenta el sabor a fruta y también a chocolate, y
enmascara el gusto amargo de las sustancias sustitutas del azlcar. La fructosa reduce
el punto de congelacion en los helados y asi los hace mas blandos, mas cremosos y
agradablemente “sabrosos”. De acuerdo con las pruebas clinicas, los diabéticos
pueden controlar su nivel de glucosa mucho mejor con alimentos que contienen

fructosa que con los que contienen sacarosa o almidéon (Lancho 2015).

1.8.3 Descripcion del proceso de conversién de glucosa a fructosa

Si se convierte glucosa en fructosa, el producto aumenta su dulzura y en consecuencia
su valor. Una forma de llevar a cabo esto es la isomerizacion alcalina, aunque esta
técnica produce un color excesivo y demasiados subproductos. La glucosa isomerasa
€s una enzima que isomeriza la glucosa a concentraciones elevadas, dando lugar a
jarabes de maiz ricos en fructosa, este procedimiento es el que mas enzima
inmovilizada consume mundialmente y su produccién de jarabes alcanza varios

millones de toneladas por afio segun Girelli (2005) citado en Krajewska (2009).
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Figura 1.4. Estructura de glucosa y fructosa.
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En este proceso es necesario mantener una temperatura relativamente alta para
obtener una conversion de glucosa en fructosa aceptable. La temperatura seleccionada
es habitualmente de 55-60°C ya que asi también se minimiza el riesgo de
contaminacién microbiana. El pH de la reaccién debe ser 7 o mayor para asegurar su
correcta actividad y garantizar su estabilidad. Para limitar la formacion de subproductos
el tiempo de reaccion debe ser minimizado, lo cual puede realizarse manteniendo altas
concentraciones de enzima inmovilizada (Hernandez y col. 2008). La isomerizacién de
glucosa a jarabe de alta fructosa a nivel industrial se realiza fundamentalmente en
reactores continuos, en los cuales la glucosa obtenida de la sacarificacion del almidén
se pasa a través del reactor que contiene la glucosa isomerasa (Mateo y col. 2007).
Las impurezas insolubles de la alimentacién son eliminadas por filtracién mientras que
las solubles son eliminadas poniéndolas en contacto con carb6n activo seguido de un

intercambio i6nico.

1.9 Conclusiones Parciales

e Entre los cereales analizados el sorgo presenta grandes condiciones para ser
utilizado en la industria alimenticia y en particular en los procesos de obtencion de
almidon y de jarabes glucosados, sustituyendo al maiz que es la materia prima mas
utilizada y con un alto costo de importacion para el pais.

e Las vias empleadas en la hidrdlisis de los almidones para la obtencion de jarabes:
acida y enziméatica, depende del empleo que se vaya a dar a los mismos y donde la
hidrdlisis enzimatica es la mas utilizada actualmente.

e Los jarabes glucosados y fructosados presentan propiedades muy beneficiosas
dentro de los diversos tipos de jarabes que se producen a partir de almidon, ademas
de su diversidad de usos en la produccién de alimentos,

e Los grados Brix y los Equivalentes de Dextrosa (ED) son los parametros principales
gue miden la calidad de los distintos tipos de jarabes que se producen a partir de
almidones.

e La purificacién de jarabes glucosados se realiza empleando resinas de intercambio
iGnico para que sea apta su utilizacibn como sustrato en la produccién de jarabes

fructosados.
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La obtencion del jarabe de fructosa consta de cuatro etapas: obtencion del jarabe de
glucosa, purificacién del mismo por intercambio iénico, isomerizacion con la enzima
glucosa isomerasa y separacion del jarabe de fructosa del de glucosa por cromatografia.
Los diagramas de bloques representativos de los procesos de obtencion de jarabes
glucosados y de jarabe fructosados se muestran en la figura 2.1. El presente desarrollo
experimental estudia la obtenciéon de jarabes de glucosa, su purificacion con carbén
activado y con resinas de intercambio iénico.

Granos de Sorgo UDG-110 larabes Glucosados

¥

+ Harina de sorgo

Agua *
Hcl *
Enzima Bialfa-T »

Ca[OH),—*

Nﬂ:(‘03 >

Suspension harina-agua
v Enzima Glucosa — >

l Solucién licuada

Hcl >
EnzimaGlucozyme2X Mezcla de Jarabes de Fructosa y de Glucosa

i, larabes Glucosados

Corbin actvaco | Declareien |

v Jarabes Glucosados decolorados

| it Tons

‘Jarabes Glucosados filtrados

¥

—— Jarabes
Glucosados

I‘

v
Jarabes
Fructosados

Jarabes Glucosados

Figura 2.1. Diagrama de bloques de los procesos de obtencién de jarabes de glucosa y

de fructosa.

2.1 Materiales y métodos para la obtencion de jarabes glucosados a partir de
harina de sorgo mediante hidrélisis enzimatica

Las materias primas fundamentales a emplear fueron el sorgo blanco (UDG-110)
molido, proveniente de la Estacion Experimental, ademas de las enzimas Bialfa T,
producido por fermentacion sumergida del Bacillus Licheniformis que hidroliza al azar
los enlaces glucosidicos alfa-d-1,4 del almidon produciendo dextrinas solubles y
oligosacaridos; y la Glucozyme 2X, producida por la fermentacibn de una cepa

seleccionada de Aspergillus Niger, la cual puede hidrolizar tanto las ramificaciones alfa-

28

——
| —



Capitulo 2. Desarrollo experimental

d-1,6 como los enlaces poliméricos alfa-d-1,4 del almidén, ambas proveidas por la
Empresa GydeMa de la provincia de Cienfuegos.

Con el sorgo molido previamente, se prepard una suspension de harina de sorgo-agua a
la concentracion de trabajo 30 % p/p. En la etapa de licuefaccién o dextrinizacion se
utilizé6 ademas hidroxido de calcio (Ca(OH),) al 0,1 %, a fin de aumentar la estabilidad
de la enzima (Torres 2012).

2.1.1 Disefio experimental para el proceso de obtencién de jarabes glucosados

Valorando la influencia de las variables y niveles estudiados por (Rega 2016) en su
trabajo, se ampliaron los niveles de dos de las variables estudiadas para la nueva
experimentacion, la concentracion de la enzima alfa-amilasa Bialfa T en la obtencién de
jarabes dextrinizados y el tiempo de accién de la segunda enzima Glucozyme 2X en la
etapa de sacarificacion, fijando la relaciéon sélido-liquido de la suspension a tratar a un
valor de 30 % p/p que es el mejor valor reportado por Rega (2016) y Serna (2011) y la
concentracion de la Glucozyme 2X a 0,75 % p/p empleada por Rega (2016). Se aplico
un disefio experimental factorial multinivel 2 donde k representa el nimero de variables
independientes, en este caso fueron dos: concentracion de Bialfa T y tiempo de
sacarificacion. El total de experimentos realizados resulté ser de seis, los cuatro
correspondientes al disefio, mas una réplica a dos de ellos al azar. En la tabla 2.1 se
muestran las variables y niveles para la obtencion de los jarabes glucosados y en la
tabla 2.2 la matriz experimental del disefio. Para la seleccién de la relacion sélido/liquido
se tuvo en cuenta ademas el mejor resultado logrado por Medina (2015) en su estudio
para jarabes dextrinizados, donde la variable mas influyente fue la relacion sélido-liquido
en su menor nivel que fue 30 % p/p. El tiempo de sacarificacién utilizado con la
Glucozyme 2X fue de 48-72 horas, se tomd segun lo reportado por Serna (2011) y a
partir de los resultados obtenidos por Rega (2016) quien alcanz6 los mejores resultados

con el nivel mas alto de tiempo de sacarificaciéon (48h) considerado en su estudio.

Tabla 2.1. Variables y niveles en la hidrélisis y sacarificacion para jarabes glucosados.

Variables independientes Niveles
Concentracién de Bialfa T (X1) 1,5-2,5 % p/p
Tiempo de sacarificacion (X,) 48-72 h
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Tabla 2.2. Matriz del disefio experimental.

Experimentos | X; (% p/p) | Xz (h)
1 1,5 48
2 1,5 72
3 2,5 48
4 2,5 72
5 2,5 72
6 2,5 48

2.1.2 Descripcion del proceso de obtencion de jarabes desarrollado en el
laboratorio

Para esta parte del trabajo se tomaron como base los resultados alcanzados por Rega
(2016) quien estudi6 la obtencion de jarabes glucosados trabajando directamente con
harina de sorgo blanco y siguiendo la metodologia de Nieblas (2015), que obtuvo
jarabes de sorgo, pero a partir de almidén de sorgo rojo obtenido en la Empresa de
GydeMa de Cienfuegos.

Preparacion de la suspension harina de sorgo-agua: Con el sorgo molido
previamente, se prepar6é una suspension de harina de sorgo-agua a la concentracién de
trabajo, 30 % p/p.

Etapa de licuefaccion o dextrinizacion: Una vez preparada la suspensién a la
concentracion de 30 % p/p, se le afiade el hidréxido de calcio (Ca(OH),) al 0,1 % con el
fin de aumentar la actividad de la enzima Bialfa T (Torres 2012). Luego se ajusta el pH
utilizando HCI 1N con un pH-metro (MARCA HANNA 213) a un valor entre 5y 6 lo mas
cercano a 5,5 por considerarse el mejor valor para trabajar con temperaturas altas en
cortos periodos de tiempo. Se coloca el beaker que contiene la suspension en una
hornilla (MARCA STUART SB 162-3) alcanzandose una temperatura entre 90 y 95°C y
se introduce en el liquido el agitador mecanico (MARCA IKA RW-16) con una velocidad
de agitacion de 555 rpm, con el objetivo de lograr un mezclado perfecto y
homogenizacién de la suspensién. Cuando la suspension alcanza una temperatura
alrededor de los 70 °C comienza la gelatinizacion del almidon y se le ahade la enzima
Bialfa T, se sigue aumentando la temperatura hasta los valores mencionados
anteriormente y se continla el proceso por dos horas. Finalmente, el almidén licuado o

dextrinizado se lleva a temperatura ambiente para inactivar la enzima y se le ajusta el
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pH a un valor entre 4 y 4,5 lo mas préximo posible a 4,3 que es donde mejor actla la
enzima Glucozyme 2X para comenzar la sacarificacion.

Etapa de sacarificacion: La sacarificacion se realiza con la enzima Glucozyme 2X,
donde se usd una concentracion de la misma de 0,75 % p/p. Esta etapa se realiza en
una zaranda (MARCA CERTO MAT IS) y se mantiene la temperatura entre 58-60°C por
un tiempo de 48 horas. Cuando concluye esta etapa se retira el erlenmeyer que es el
recipiente utilizado, y se calienta la mezcla sacarificada hasta alcanzar los 85°C,
manteniéndose por un espacio de 15 minutos con el objetivo de inactivar la enzima
Glucozyme 2X.

Refinacién: El jarabe fue filtrado a vacio con tierra de infusorio empleando papeles de
filtro, embudos de vidrio y erlenmeyers de 500 ml de capacidad donde se recuperaba el
liquido filtrado.

2.1.3 Determinacion de las variables respuesta

Tanto las muestras tomadas en cada etapa del proceso como los licores finales fueron
centrifugados en una centrifuga (MARCA EPPENDORF 5702R) durante 10 minutos,
antes de la determinacién del °Brix y los ART.

2.1.3.1 Grados Brix

Este método se utiliza fundamentalmente para la determinacion de los solidos disueltos
contenidos en el sirope de glucosa, utilizando un refractometro con escala Brix. Para los
objetivos de este método en el caso de sirope de glucosa se utiliza el Brix como una
medida del contenido de materia seca. En el estudio se usa un refractometro (MARCA
ATAGO).

2.1.3.2 AzGcares Reductores Totales (ART)

Los Azucares Reductores Totales fueron determinados en varias muestras tomadas
durante el proceso, utilizando el Acido 3,5-Dinitrosalicilico (Anexo 1).
2.1.3.3 Equivalente de Dextrosa (ED)

El equivalente de dextrosa se determina en funcién de los azlcares reductores a partir

de ecuacion 2.1.

Donde: S es el contenido de sustancia seca en porciento de la muestra inicial.
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2.1.4 Determinacion de otros parametros de calidad del jarabe de glucosa
2.1.4.1 Acidez

La acidez de la muestra previamente diluida se determina mediante valoracion con
hidréxido de sodio 0,1N usando fenolftaleina al 1% como indicador (Anexo 2).
2.1.4.2 Conductividad

La conductividad se determina utilizando el conductimetro (MARCA HANNA EC 215).
2.1.4.3 pH

El pH se determina a partir del método potenciométrico, utilizando para ello el pHmetro
(MARCA HANNA 213), consultar el Anexo 3.

2.1.5 Resultados del proceso de obtencion de jarabes glucosados

En la tabla 2.3 se muestran los resultados de la etapa de licuefaccion o dextrinizacion y
en la tabla 2.4 los resultados de la etapa de sacarificacion. En las figuras 2.2 y 2.3 se
exponen los resultados obtenidos, donde se valora la influencia de las enzimas Bialfa T

y el tiempo de sacarificacion en el Brix y el ED.

Tabla 2.3. Resultados de la etapa de licuefaccion.

Experimentos | X (%) Xz (h) °Brix ART (g/L) | ED (%)
1 15 48 20,4 88,835 9,645
2 15 72 15 40,393 4,3855
3 2,5 48 22,5 91,526 9,0371
4 2,5 72 21 130,549 14,174
5 2,5 72 19,5 158,807 17,242
6 2,5 48 19,4 56,540 6,1387

Tabla 2.4. Resultados de la etapa de sacarificacion.

Experimentos | X (%) Xz (h) °Brix ART (g/L) ED (%)
1 15 48 21,5 566,53 61,51
2 15 72 20,1 818,16 88,83
3 2,5 48 23,1 511,36 55,52
4 2,5 72 24,5 909,08 92,79
5 2,5 72 24,4 910,43 92,93
6 2,5 48 22,2 448,11 48,65
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Figura 2.2. Comportamiento del Brix y el ED en funcion del tiempo para la

sacarificacion.
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Figura 2.3. Influencia de la concentracién de Bialfa T y tiempo de sacarificacion con

Glucozyme 2X en el Brix y el ED.

En las Figuras 2.2 y 2.3, se observa que no se obtienen grandes resultados en cuanto al
Brix como los logrados por Nieblas (2015), sin embargo, hay que sefialar que en este
trabajo el estudio se realiza con otra enzima distinta; Termamyl la que report6 muy
buenos resultados y se trabajé partiendo de almidon y no de harina; se lograron valores
mayores de esta variable si se comparan con los resultados de Rega (2016) debido a
gue se usaron valores de concentraciones de enzima Bialfa T mas elevadas. Para la
etapa de licuefaccion los experimentos 3 y 4 (con sus respectivas réplicas) presentan
los valores de Brix y ED mayores, destacandose el ultimo mencionado porque alcanza
los mejores resultados, una de las causas es que en ellos se usa la mayor
concentracion de enzima Bialfa T. Comparando los experimentos 1 y 3, puede notarse

gue para el caso del 3 se obtienen mejores resultados en cuanto a grados Brix ya que
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se us6 una concentracion de enzima mayor. En la etapa de sacarificacion, vale destacar
gue los experimentos 3 y 4 presentan una variacion en los grados Brix pequefia,
mientras que la diferencia en el ED se hace notable, lo anterior corrobora la poca
influencia del tiempo de sacarificacion en los grados Brix y el marcado aumento del ED.
Ademas, para la etapa de sacarificacion se tiene que a partir de las 48 horas la
velocidad de conversion tiende a disminuir y tampoco se logran valores elevados de Brix
como se obtuvieron por Nieblas (2015) con la Termamyl 120. El ED en la etapa de
licuefaccion mantiene un comportamiento diferente al del Brix; aqui el experimento que
sigue destacandose con mejores resultados es el 4, sin embargo, junto con el 3 son los
dos de mayores resultados logrados, coincidiendo con que todos trabajan a la mayor
concentracion de enzima. En la sacarificacion si hay un cambio apreciable en los
resultados. A partir de las 24 horas puede notarse que para los experimentos los valores
gue se alcanzan son altos, por lo que el tiempo influye positivamente en esta variable
(ED), corroborandose los resultados obtenidos por Rega (2016). En general, se aprecia
gue se alcanzan altos valores para los grados Brix en la etapa de licuefaccion, lo cual es
I6gico ya que se obtiene la solubilidad de los almidones en esta etapa por la accién de la
enzima Bialfa T, mas la transformacién de parte de ellos en azlcares; variando este
muy poco en la etapa de sacarificacion. Sin embargo, para el ED el comportamiento es
mayor en la segunda etapa de hidrélisis, que es en donde es mayor la conversion a
azlcares y el tiempo de accion de la enzima Glucozyme 2X tiene mayor influencia. Se
tomaron los datos obtenidos del experimento 5 (réplica del 4), para seguir la cinética de
la conversién enzimatica, en la figura 2.4 se refleja el comportamiento del equivalente de

dextrosa (ED) al transcurrir el tiempo.

100
80
S 60
Q40 ’
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Figura 2.4. Comportamiento de ED en el tiempo para el experimento 5 (réplica del 4).
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Como se aprecia en la figura 2.4 el ED del que parte la etapa de sacarificacion, que es
el obtenido al concluir la licuefaccion, se encuentra en el rango establecido (10-20 %) lo
gue demuestra que la enzima Bialfa T es una enzima desramificante o licuificante y no
sacarificante y solo rompe los enlaces a-d-1,4. En la etapa de sacarificacion, la
velocidad de accion de la Glucozyme 2X, la que se mantuvo constante su concentracion
para cada experimento, es mucho mayor en las primeras 48 horas, disminuyendo en las
otras 24 horas siguientes, tendiendo a ser asintdtica ya a las 72 horas. En estudios
realizados por varios investigadores (Fujill et al., 1981) y (Kusunoki and Kawakami
1982), quienes trabajan el efecto combinado de alfa amilasas y glucoamilasas en
diferentes tipos de almidones, sefialan que el efecto de la alfa amilasa responde a un
modelo cinético de Michaelis-Menten, sin embargo para las glucoamilasas, existe una
inhibicién competitiva de producto y se hace mas complejo el proceso, ya que puede
haber condensacion de la glucosa en maltosa e isomaltosa, por tanto llegan a la
conclusiéon que el efecto de esta enzima depende de la naturaleza cambiante del
sustrato, que no es la muestra original de que se parte. Puede considerarse que las dos
horas para la licuefaccién y las 48 horas para la sacarificaciébn son adecuadas, pero a
partir del estudio realizado por Rega (2016) se decidid6 extender el tiempo de la
sacarificacién hasta 72 horas para analizar este efecto, como resultado se obtuvieron
valores de ambas variables (Brix y ED) superiores a los obtenidos por esta autora, lo
que indica que el tiempo de sacarificacion también es significativo. En la figura 2.4
puede observarse también que en el modelo ajustado alcanza un maximo de ED a las

60 horas de sacarificacion por lo que debe valorarse este resultado.

2.1.6 Analisis estadistico del disefio experimental

Los resultados obtenidos y mostrados en la tabla 2.4 fueron sometidos a un tratamiento
estadistico utilizando el Software Statgraphics Plus 4.1 para estudiar la influencia de

cada una de las variables independientes sobre las variables respuestas: °Brix y ART.

2.1.6.1 Andlisis del Brix

En el analisis realizado para esta variable se obtuvo tanto la ecuacién que se ajusta al
modelo como la figura 2.5 que muestra el diagrama de Pareto y efectos principales. La

ecuacion 2.2 es la del modelo y se ajusta para un valor de R?=88%.
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Figura 2.5. Relacion entre el Brix y las variables: concentracion de Bialfa T y tiempo de
sacarificacion.
En la figura 2.5 el primer grafico constituye el Diagrama de Pareto en el que se muestra
la existencia de dos parametros significativos influyendo de forma positiva, los cuales
son el tiempo de sacarificacién y la concentracion de Bialfa T. En este también se
aprecia que ninguna de las variables analizadas y la interaccion entre ellas influyen de
forma negativa. Esto significa que cualquier aumento que se produzca en ellas
favorecera la variable respuesta que se analiza. En el Diagrama de Efectos Principales
también se refleja lo expuesto anteriormente, donde se aprecia que interaccion entre la

concentracion de Bialfa T y el tiempo de sacarificacion no tiene efecto en esta variable.

2.1.6.2 Andlisis de los ART

En el analisis realizado para esta variable se obtuvo tanto la ecuacién que se ajusta al
modelo como la figura 2.6 que muestra el diagrama de Pareto y la gréfica de Efectos

Principales. La ecuacién 2.3 es la del modelo con un R?=92,37 %.
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Figura 2.6. Relacion entre los ART y las variables: concentracion de Bialfa T y tiempo

de sacarificacion.
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En la figura 2.6 el Diagrama de Pareto muestra la existencia de una variable significativa
y que ademas influye de forma positiva en el proceso, esta es el tiempo de
sacarificacion. Este resultado indica que cualquier aumento favorece la variable
respuesta que se esta analizando; esto se pudo corroborar al comparar estos resultados
con los obtenidos por Rega (2016), quien tomdé niveles mas bajos de tiempo de
sacarificacion (24-48 horas) y alcanzé valores inferiores de ART a los obtenidos en este
estudio. La grafica de Efectos Principales también representa que aumentando la
concentracion de enzima y el tiempo de sacarificacion se logran mejores resultados en

los azUcares reductores totales (ART).

2.1.7 Caracteristicas fisico-quimicas de los jarabes obtenidos a partir de la harina

de sorgo

En la tabla 2.5 se muestran las caracteristicas fisico-quimica de los jarabes obtenidos a
partir de la harina de sorgo, en donde hay que destacar la acidez que presentaron los
jarabes, parametro que estuvo un poco elevado y se debié a que la filtracién se
demoraba bastante tiempo y el lugar en el que se realizaba no se mantenia una
temperatura suficientemente fria como para evitar que estos se pusieran acidos. Por lo
gue constituye un problema detectado durantre el proceso que debe tenerse en cuenta

si se realiza a escalas mayores.

Tabla 2.5. Caracterizacion fisico-quimica de los jarabes obtenidos a partir de la harina

de sorgo.
Exp. | Xi(%) | Xo(h) | Densidad (g/ml) | pH | Acidez (%) | Conductividad (uS/cm)
1 15 | 48 1,06 4,18 0,134 2620
2 15 | 72 1,03 4,85 0,108 2610
3 25 | 48 1,04 4,45 0,153 3150
4 25 | 72 1,02 4,25 0,147 3140
5 25 | 72 1,05 5,04 0,131 2817
6 25 | 48 1,05 4,90 0,102 2950

2.2 Estudio de la influencia de las variables empleando como sustratos almidén de

maiz y harina de sorgo

Se realiz6 una nueva experimentacion con la finalidad de estudiar la influencia del tipo

de sustrato y de la concentracion de la enzima Bialfa T en las variables ED y Brix. En el
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caso del tipo de sustrato se evalué el almidén de maiz y la harina de sorgo, ya que en
estudios realizados anteriormente se evidencia que los valores de ED se ven
favorecidos con el empleo de harina de sorgo segun Rega (2016), no siendo igual para
el Brix que se favorece con el empleo de almidéon de maiz como sustrato segun
Morejon (2016). En cuanto a la concentracién de Bialfa T se determind aumentar el
nivel de su concentracion para estudiar que efecto traeria consigo este cambio basado
en que en estudios anteriores esta variable fue de gran influencia para el proceso. Se
decidi6 establecer como valores fijos la relacion sélido-liquido en un 30 % p/p, la
concentracion de la enzima Glucozyme 2X en 0,75 % p/p y el tiempo de sacarificacién
en 48 horas. Se efectu6 un disefio experimental factorial multinivel del tipo 2* donde k
representa el nimero de variables independientes que en este caso fueron dos: tipo de
sustrato y concentracion de Bialfa T; el total de experimentos resulté ser ocho, los cuatro
correspondientes al disefio mas una réplica a cada uno. En la tabla 2.6 se muestran los

valores de las variables independientes y en la tabla 2.7 la matriz correspondiente.

Tabla 2.6. Variables y niveles en la hidrélisis y sacarificacion para jarabes glucosados.

Variables independientes Niveles

_ e Almidén de maiz (+1)
Tipo de sustrato (X;) )
e Harina de sorgo (-1)

Concentracién de Bialfa T (X») 2,5-5,0 % p/p

Tabla 2.7. Matriz del disefio experimental.

Experimento X1 X2 (% p/p)
1 Almidén de maiz 5,0
2 Harina de sorgo 5,0
3 Almidén de maiz 2,5
4 Harina de sorgo 2,5
5 Almidén de maiz 5,0
6 Harina de sorgo 5,0
7 Almidén de maiz 2,5
8 Harina de sorgo 2,5
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Para el desarrollo experimental en el laboratorio se siguié la misma metodologia que se
plantea en el epigrafe 2.1.2, pero teniendo en cuenta las especificidades de esta nueva
experimentacion, pues se filtraron las muestras después de la etapa de licuefaccion, por
tanto, se trabaja solo con las dextrinas, sin influencia de sélidos que no son almidén. Los
jarabes de glucosa obtenidos fueron sometidos a procesos de purificacion con carbon
activado y resinas de intercambio i6nico y se concentraron en un rotoevaporador hasta

un valor de 40 °Brix.

2.2.1 Determinacion de variables respuesta y otros parametros de calidad

Como variables respuesta fueron determinados el Brix y el ED, segun las metodologias
planteadas en el epigrafe 2.1.3. Como otros parametros de calidad se determinaron la

conductividad y el pH segun lo planteado en el 2.1.4.

2.2.2 Resultados del proceso de obtencién de jarabes glucosados.

En la tabla 2.8 se muestran los resultados de la etapa de licuefaccién o dextrinizacién y
la de la sacarificacion. En la figura 2.3 se expone los resultados obtenidos en el proceso
de produccién del jarabe glucosado, donde se valora la influencia del tipo de sustrato y

de la enzima Bialfa T en el Brix y el ED.

Tabla 2.8. Resultados de la licuefaccion y de la sacarificacion.

Experimento Variables independientes Licuefaccidn Sacarificacion
X1 X>(% p/p) | °Bx | ED (%) | °Bx | ED (%)

1 Almidén de maiz 5 215 22,30 29,5 63,76

2 Harina de sorgo 5 20,8 55,52 22,8 90,10

3 Almidén de maiz 2,5 15 25,20 21 86,20

4 Harina de sorgo 2,5 10 9,94 14 55,52

5 Almidon de maiz 5 22 23,34 29,3 65,30

6 Harina de sorgo 5 20 55,03 23,2 87,20

7 Almidon de maiz 2,5 15,5 26,10 21,8 88,10

8 Harina de sorgo 2,5 9,8 9,34 15,8 58,50
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Valores de °Brix alcanzados en cada etapa Valores de ED alcanzados en cada etapa
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Figura 2.7. Influencia del tipo de sustrato y de la concentracion de Bialfa T en el Brix y el
ED.
En la figura 2.7 se aprecia que el Brix es superior para las muestras donde se emplea
como sustrato almidén de maiz que con la harina de sorgo, lo cual es l6gico porque es
el sustrato tradicional para este tipo de producto, ademas de que es 100 % almidon y la
harina de sorgo contiene un 68 % de almidén. Un aumento de la concentraciéon de Bialfa
T influye positivamente en el Brix, destacandose los experimentos 1y 2 que emplean el
nivel mas alto de esta variable, obteniéndose valores relativamente bajos de Brix para
los experimentos 3 y 4 que trabajaron con la menor concentracion de Bialfa T e incluso
inferiores a los obtenidos por Morejon (2016) y por Rega (2016) a pesar de que se
empled una concentracién mayor, lo que corrobora que la enzima ha perdido parte de
su actividad debido a su almacenamiento por dos afios. En el caso del ED no se
arribaron a los mismos resultados que para el Brix pues se alcanzaron valores
ligeramente superiores para el experimento 2 en el que se trabajoé con harina de sorgo
como sustrato y a la mayor concentracién de Bialfa T. En los experimentos 1 y 3 se
emplea para ambos como sustrato almidén de maiz y puede apreciarse que el ED
mayor se logra con la menor concentracion de enzima, esto confirma que la
concentracion de Bialfa T no tiene una marcada influencia en esta variable pues es una

enzima desramificante o licuificante y no sacarificante y solo rompe los enlaces a-d-1,4.

2.2.3 Analisis estadistico del disefio experimental

Los resultados obtenidos de la sacarificacion mostrados en la tabla 2.10 fueron
sometidos a un tratamiento estadistico utilizando el Software Statgraphics Centurion XV
para estudiar la influencia de cada una de las variables independientes sobre las

variables respuestas: °Brix y ED.
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2.2.3.1 Andlisis del Brix

En el analisis realizado para esta variable se obtuvo tanto la ecuacién que se ajusta al
modelo como la figura 2.8 que muestra el diagrama de Pareto y la gréfica de efectos
principales. La ecuacion 2.4 es la del modelo y se ajusta para un valor de R?=99,65 %.

Diagrame de Pareto Estandanzada para Bric Grafica de Efectos Principales para Brix

......................... .
= + [
B:conc amiasa B - |
24 |
x |
Asustrate 5 2
20 |
AB |
18|

T Era— e Tw T 10 10 10 10

sustrato conc amilasa
Efecto estandarizado

Figura 2.8. Relacion entre el Brix y las variables: tipo de sustrato y concentracion de
Bialfa T.

Como se muestra en el diagrama de Pareto de la figura 2.8 las variables concentracién
de Bialfa T, asi como el tipo de sustrato resultaron ser significativas, influyendo ambas
positivamente en el Brix, esto se debe a que la enzima Bialfa T actta en la licuefaccion
logrando la solubilidad de los almidones, lo que trae consigo un aumento de los sélidos
totales representados por el Brix, demostrando que esta enzima es licuificante y no
sacarificante. En el caso del tipo de sustrato se logran mejores resultados en cuanto al
Brix cuando se trabaja con almidon de maiz que cuando se emplea harina de sorgo,
esta influencia también se demuestra al comparar los resultados alcanzados por los
autores Morejon (2016) y Rega (2016). La gréafica de Efectos Principales respalda los
resultados obtenidos, mostrando que un aumento de las variables estudiadas favorece

el Brix.

2.2.3.2 Andlisis del ED.

En el analisis realizado para esta variable se obtuvo tanto la ecuacién que se ajusta al
modelo como la figura 2.9 que muestra el diagrama de Pareto y la grafica de efectos
principales. La ecuacion 2.5 es la del modelo con un R?=99,69 %.

(2.5)
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Diagrama de Pareto Estandarizada pars ED Grafica de Efectos Principales para ED
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Figura 2.9. Relacion entre ED y las variables: tipo de sustrato y concentracion de Bialfa
T.

En el diagrama de Pareto, asi como en la gréafica de Efectos Principales mostrados en la
figura 2.9 se ve que la variable mas significativa es la interaccién entre el tipo de
sustrato y concentracién de amilasa, influyendo de forma negativa, lo que significa que
en este caso no tiene una marcada influencia la concentracion de Bialfa T por lo que
realizando una comparacion con el disefio experimental anterior puede emplearse
valores mas bajos de esta variable obteniéndose buenos resultados en el ED, ademas
se concluye también que para una misma concentracion de Bialfa T el tipo de sustrato
gue se emplea no tiene una influencia tan marcada, lograndose valores similares en el

ED cuando se emplea almidén de maiz y harina de sorgo.

2.2.4 Caracteristicas de los jarabes obtenidos a partir de almidon de maiz y de

harina de sorgo.

En la tabla 2.9 se presentan las principales especificaciones de los jarabes glucosados
obtenidos por via enzimatica a partir del almidén de maiz y de harina de sorgo. En la

tabla 2.10 se muestra una comparcion de las propiedades organolépticas de los jarabes.

Tabla 2.9. Especificaciones de jarabes glucosados obtenidos por via enzimatica.

Especificaciones fisico- Jarabes de Jarabes de harina de
quimicas almidén de maiz sorgo blanco
ED 86 méax 90 méax
Brix (antes de evaporar) 29 max 23 max
Conductividad (us/cm) 2020 min 2610 min
pH 4,4-4,6 4,18-5,04
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Los resultados indican que los jarabes obtenidos mediante la harina de sorgo presentan
caracteristicas bastantes buenas con respecto a los que se elaboraron a partir de
almidén de maiz. Con respecto al Brix hay que especificar que fue mayor para los que
parten de almidén de maiz, debido a que este sustrato tiene un 100 % de almidén por lo
gue se logra en la licuefaccion una mayor proporcién de sélidos totales. En cuanto a la
conductividad se aprecian valores superiores para jarabes de harina de sorgo, esto se
debe a que el contenido de cenizas en el sorgo es mucho mayor que en el maiz y
presentan una mayor cantidad de material lignocelulésico no convertido.

Las propiedades organolépticas obtenidas (tabla 2.10) se corresponden a la de los
jarabes obtenidos con almidén de maiz, la diferencia que resalta radica en el color final
gue se adquiere y es debido a que, como ya se habia planteado anteriormente, las

materias primas usadas son distintas.

Tabla 2.10. Propiedades organolépticas de los jarabes comparados anteriormente.

Propiedades | Jarabes a partir de almidon de | Jarabes a partir de harina de
maiz sorgo blanco
Liquido medianamente viscoso, . . .
Aspecto . . Sin turbidez y un poco viscoso
sin turbidez
Caracteristico, casi Caracteristico, casi
Olor imperceptible, libre de olores imperceptible, libre de olores
extrafios extrafios
Sabor Caracteristico, dulce excesivo Caracteristico, dulce excesivo
Color Amarillo muy claro Amarillo

2.3 Etapa de evaporacioén de los jarabes de glucosa

La evaporacion primeramente se realizé en un beaker colocado sobre una hornilla para
gue el jarabe llegara a su punto de ebullicién y de esta manera se concentrara, pero al
alcanzarse una temperatura superior a los 100 °C ocurri6 un fenémeno llamado
caramelizacion debido al calentamiento de los carbohidratos, tomando el jarabe un color
marrén, aunque se logré un Brix de 40 que era el deseado, se produjo la formacion de
un color excesivo no esperado. A partir de este resultado de determind que era una
mejor opcidn desarrollar esta etapa en un rotoevaporador (MARCA IKA RV 10) a una
temperatura de 70 °C y una velocidad de agitacion del balén que contiene el jarabe de

glucosa de 180 rpm; se sometié a este proceso 200 mL de cada jarabe obtenido,
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alcanzandose un Brix final de 40 y muy poco cambio en el color. Por lo que, no se
recomiendan altas temperaturas para la concentracion de jarabes para evitar cambios
no deseados en el color y la formacion de otros compuestos producto de la

caramelizacion de la glucosa.

2.4 Purificacion de los jarabes de glucosa

Los jarabes de glucosa primeramente se pusieron en contacto con carbdn activado con
la finalidad de decolorarlos y para facilitar el posterior filtrado a vacio, luego se
sometieron a un tratamiento con resinas de intercambio i6nico para disminuir su

conductividad y eliminar iones presentes y no deseados como el calcio y los fendlicos.

2.4.1 Etapa de purificacion empleado carbon activado

Como primera etapa de purificacion se realizé un tratamiento con carbon activado en
polvo, poniendo este adsorbente en contacto con el jarabe por un tiempo de 30 minutos
a 60 °C, luego se elimina el carbén residual filtrdndolos a vacio. Se estudié el cambio en
el color como consecuencia de la variacion en la concentracion del carbén activado en
0,5% p/v, 1% p/ivy 2 % plv.

El color de los jarabes se determind de acuerdo al método espectrofotométrico descrito
por Herndndez y col. (2008), el mismo se reporta en unidades de densidad Optica
(UDO), estos valores se relacionaron con una escala de color (Guzman 1992) que se
muestra en la tabla 2.11. Las UDO se calculan usando la ecuaciéon 2.6, donde T es la
transmitancia.

Tabla 2.11. Clasificacion subjetiva del color de acuerdo a las UDO.

ubO Color Visual
0,025 Agua
0,035 Paja muy ligero
0,05 Paja ligero
0,06 Paja
0,075 Paja amarillo muy ligero
0,1 Amarillo medio ligero
0,125 Amarillo ligero
0,15 Amarillo
0,2 Amatrillo fuerte
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Se le realiz6 el mismo tratamiento con carbdn activado al jarabe obtenido a partir de
almidon de maiz y al obtenido a partir de harina de sorgo. En la tabla 2.12 y en la figura
2.10 se muestran los resultados obtenidos; como se aprecia se lograron valores
inferiores de color para los jarabes tratados en comparacion con el crudo, lo que indica
gue el tratamiento cumplié con su objetivo. En cuanto a la clasificacion subjetiva de color
establecida en la tabla 2.11 los jarabes de maiz mostraron después de tratados un color
amarillo medio ligero, mientras que los de sorgo presentaron un color amarillo ligero
diferente al color de los jarabes de maiz, esto es debido a que los jarabes de sorgo
presentan un mayor contenido de cenizas en su composicion que le confiere cierta
turbidez.

Tabla 2.12. UDO para diferentes concentraciones de carbén activado para jarabes de

maiz y de sorgo.

Jarabe De maiz De sorgo
T (600nm) | T (450nm) | UDO | T (600nm) | T (450nm) | UDO
Crudo 333,333 40 0,921 200 17,857 1,049
Carbo6n activado
20,5 % piv 111,111 83,333 [0,125| 90,909 66,666 0,135
Carbon activado | 5 g5 | 177111 |0,109| 100 76,923 0,114
al% plv
Carbo6n activado
a2 % plv 125 100 0,097| 142,857 111,111 {0,109
1.1
1
0.9
0.8
0.7
8 0.6
> 05 —e—Jarabe de maiz
0.4 —e—Jarabe de sorgo
0.3
0.2
0.1 —0
0
0 0.5 1 1.5 2 2.5

Carbdn Activado (% p/v)

Figura 2.10. Influencia de la concentracion de carb6n activado para jarabe de maiz

y de sorgo.
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Vale destacar que el color se hace mas claro a medida que aumenta la concentracion
de carbdn activado, aunque la diferencia no es muy significativa por lo que la
concentracion de 0,5 % p/v es la adecuada para este tratamiento para ambos sustratos,
siendo por tanto mejor el efecto econémico a la hora de seleccionarla, por el alto costo
del carbon.

2.4.2 Etapa de purificacion usando resinas de intercambio i6nico

Para todos los experimentos realizados con las diferentes resinas de intercambio i6nico
se utilizé una columna de 1,5 cm de diametro y a un flujo constante de alimentacion del
jarabe de 5 ml/min Primeramente, se prepararon 3 L de jarabe de sorgo segun los
resultados del epigrafe 2.1.5 y para su purificacién se empleé una resina de intercambio
catidnica variando la altura de la cama en 30 y 40 cm, como resultado se obtuvo que ni
la resina de intercambio ni la altura de la cama tuvieron un efecto significativo en la
purificacién, al dar porcentajes de remocion de color bajos del orden de 129y 12,4 %
para ambas alturas de cama; para la clarificacion se obtuvo 13,75 y 23,75 % de
remocion de soélidos para 30 y 40 cm de resina respectivamente, comportandose como
un adsorbente y no como intercambiador de iones, pues no se observd ningun efecto en
la conductividad eléctrica; por lo que se considera que esta resina ha perdido sus
propiedades; se le realiz6 un proceso de regeneracion a la misma sin apreciarse
cambios en la conductividad eléctrica del jarabe.

Se procedié a la purificacion del jarabe de maiz obtenido como resultado del disefio
experimental del epigrafe 2.2.2 empleando una resina de intercambio mixto (Marca
Merck) con la que se obtuvieron resultados mas favorables en comparacién con la
anterior pero todavia insuficientes para cumplir con el parametro de conductividad
menor de 50 uS/cm (Quesada y Hernandez 2012) requerido para el jarabe de glucosa
como sustrato para su conversion a fructosa.

Posteriormente se utiliz6 una resina de intercambio mixto (Marca Amberlite MB150,
ficha técnica en Anexo 4) con la que se lograron resultados de conductividad bastantes
favorables, estos son mostrados en la tabla 2.13. Los valores de conductividad en
puS/cm fueron convertidos a ppm TDS equivalente (mg/L) empleando el conversor de
unidades Lenntech (2017).

1 yS/cm = 0,64 ppm TDS = 0,64 mg/L
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Tabla 2.13. Resultados de cambio de conductividad empleando la resina Amberlite

MB150.
Vol. Efluente (mL) | Conductividad (uS/ecm) | Conductividad (mg/L) | C/Co
0 2020 1292,80 1
55 11 0,70 0,0005
105 2,3 1,47 0,0011
160 3,2 2,05 0,0016
215 29,3 18,75 0,0145
269 27,6 17,66 0,0137
319 26,1 16,70 0,0129
370 63,3 40,51 0,0313
425 118,4 75,78 0,0586
475 614 392,96 0,3040
526 973 622,72 0,4817
576 1423 910,76 0,7045
627 1850 1184,23 0,9160

En la figura 2.11 se puede observar la onda de adsorciéon correspondiente, donde se ve
gue el punto de ruptura se encuentra en el valor de 118,4 uS/cm= de conductividad
para un volumen de efluente de 425 mL, cuando se llega a este valor se recomienda
regenerar la resina o sustituirla por una nueva, ademas se aprecia que la resina

empleada no llega a agotarse completamente ya que no se alcanza el valor inicial de

conductividad, que se hubiera logrado si el volumen de jarabe tratado fuera mayor.
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Figura 2.11. Onda de adsorcion (Amberlite MB150).
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Se determiné la absorbancia de las muestras a 480 nm, como resultado se obtuvieron
valores bastantes menores a 0,3 que es el reportado por Quesada y Hernandez (2012)
gue deben tener los jarabes glucosados para ser aptos como sustrato en la conversion a
jarabes fructosados, este resultado también se debe a que una gran parte del color y la
turbiedad fueron removidos en el tratamiento con carbon activado.

Para los experimentos de intercambio i6nico en continuo a escala de laboratorio, como
se habia explicado anteriormente, se utilizé6 una columna con un diametro interior (D)
0,015 m y una altura (H) 0,40 m, la altura de la cama de resina Amberlite MB150 (h)
0,22 m, didmetro de particulas (dp) de 0,3 mm.

(Treybal 1985), reporta que en columnas modelo, se deben cumplir dos condiciones de
disefio: que la relacion diametro interior de la columna/diametro de particula, sea igual o
mayor a 25 (evita efectos de canalizaciones y reduce el mezclado axial) y que la
relacion altura/diametro interior de la columna sea superior a 4. Lo anterior se cumple en

las columnas usadas para desarrollar los experimentos a escala de laboratorio, ya que
— y — 1417.

Conociendo los valores de didmetro y altura de la cama puede determinarse empleando

la ecuacién 2.7 el volumen de resina en litros (Vr) para esta columna.
—_ (2.7)

Con los datos de densidad aparente, porosidad y esfericidad, se calculé la caida de
presién en la columna de laboratorio, aplicando la ecuacion 2.8 de Ergun (Treybal
1985).

(2.8)
Donde, ¢: porosidad (adimensional); u: viscosidad (0,74 Pa*s); v,: velocidad superficial
(0,0004 m*s™); d,: diametro de particula (m); h: altura de la cama (m).

Como resultado del calculo se obtiene que AP aporatorio = 74,4 Pa.
2.4.2.1 Caracteristicas de la resina de intercambio i6énico Amberlite MB150

- Determinacion de la densidad aparente (Prueba en probeta):
Pesar una probeta seca y limpia, adicionar una masa de bagazo hasta un determinado

volumen, luego se pesa la probeta con todo su contenido y por diferencia se obtiene la
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masa del solido que se desplaza en la probeta. La densidad aparente en g/mL se
obtiene seguln la ecuacioén 2.9:

(2.9)

- Célculo de la porosidad:

La porosidad (g) se calcula a partir de la ecuacion 2.10:

(2.10)

Donde: prea €S la densidad real tomada como un promedio entre la densidad real de una
resina catidnica fuerte y una anionica fuerte (proporcionadas en ficha técnica por el
fabricante) debido a que la usada es una mixta (1,135 g/mL); pa, es la densidad
aparente calculada anteriormente.

(Rosabal y Valle 2006) refieren que la densidad aparente siempre es menor que la
densidad real de las particulas, debido a los espacios vacios existentes entre dichas
particulas que forman el conglomerado. La porosidad y la densidad aparente de un
material dependen generalmente del grado de compactacion del conglomerado, es
decir, de la presidn externa que se ejerza sobre el mismo. Los valores obtenidos estan

en correspondencia a lo planteado por esta fuente.

2.4.2.2 Calculo de los parametros que definen el comportamiento de procesos de

adsorcion e intercambio idbnico en semicontinuo.

(a) Céalculo del tiempo al que se alcanza el punto de ruptura (t,)

El punto de ruptura fue determinado experimentalmente a partir de la onda de
adsorcion, este fue 75,78 mg/L para un tiempo de contacto de 90 minutos. (Mc Cabe y
Smith 1990), refieren que para calcular el tiempo al que se alcanza el punto de ruptura

se utiliza la ecuacién 2.11, que se muestra a continuacion:

— dt (2.11)

Siendo, C: concentracion de disolucién al tiempo de saturacion de resina (mg.L™)
(considerado al punto de ruptura); C,: concentracion inicial de la disolucion (mg.L™).
Como resultado del calculo se obtiene que el punto de ruptura se alcanza a los 80

minutos, valor muy cercano al obtenido de forma experimental que fue de 85 minutos.
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(b) Célculo de la longitud de lecho no utilizada (LUB).

El célculo de la longitud de lecho no utilizada constituye un método para evaluar la
capacidad de adsorcion de adsorbentes en columnas de flujo continuo. En todos los
casos la onda de adsorcion permite establecer el punto de ruptura representado en la
figura 2.11, tiempo al cual es necesario detener la operacion de la columna 'y proceder al
cambio del adsorbente. Para calcular la longitud de lecho no utilizada se emplea la
ecuacion 2.12, sugerida por Ruthven (1984) citado en Aloma (2011).

(2.12)

Donde, h: altura del lecho (m); ts, : tiempo al que se alcanza la saturacién de la resina y
el punto de ruptura (minutos).

Como resultado de aplicar esta ecuacion se obtiene que la longitud de lecho no utilizada

es 0,068 m, que representa un 32 % del lecho.

(c) Célculo de la capacidad de adsorcion del lecho (q)

La capacidad de adsorcién del lecho puede determinarse empleando la ecuacion 2.13.
SE— (2.13)

Donde: V: volumen de efluente hasta el punto de ruptura, en m* Co: concentracion
inicial, en mg/L; C: concentracién en el punto de ruptura, en mg/L; Vr: volumen de
resina, en m?, g: capacidad de adsorcion del lecho, en mg absorbido/vol. de resina.

Como resultado de este célculo se obtiene que el lecho tiene una capacidad de

adsorcion de 13780,88 mg absorbido/L de resina.

(d) Porcentaje total de remocidén de iones durante la operaciéon de la columna.
El porcentaje total de metal retenido durante la operacién de la columna cuando se

alcanza el punto de ruptura se obtiene por la ecuacion 2.14:

(2.14)
Al aplicar la ecuacién anterior se obtiene como resultado que se logra un cambio en la
conductividad de 94,14 %, por lo que puede afirmarse que esta resina, cuyo mayor uso

es para tratamiento de aguas, puede ser usada también en la purificacion de jarabes.
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2.5 Conclusiones parciales

¢ En el proceso de obtencién de jarabes glucosados la concentracion de Bialfa T tiene
mayor influencia en el Brix que en el ED como variables respuesta, seguido del tiempo
de sacarificacion, aunque este a partir de las 48 horas no ejerce una influencia tan
marcada sobre el ED.

e Los resultados alcanzados con la harina de sorgo no estan muy alejados de los
obtenidos con almidén de maiz, siendo mejores cuando se trabaja con almidon de
maiz y la menor concentracion de enzima Bialfa T y con harina de sorgo para la mayor
concentracion de esta enzima.

e La evaporacion del jarabe a vacio en rotoevaporador garantiza la no caramelizacién
del mismo, evitando el excesivo color y logrando un ahorro de tiempo en el proceso.

¢ En el tratamiento con carbdn activado se sugiere trabajar con la menor concentracion
(0,5 % p/v) al no apreciarse cambios significativos en el color para los otros valores
tomados.

¢ En el tratamiento para la purificacion del jarabe con diferentes resinas de intercambio
i6nico, la Amberlite MB150 (empleada en la purificacion de agua) ofrecié los mejores
resultados al brindar un 94,14 % de remocion de sales disueltas y una capacidad de
intercambio de 13 780,88 mg absorbido/L de resina (al punto de ruptura), evitando una
excesiva conductividad eléctrica en el jarabe que afecta al proceso de isomerizacion

para fructosado.
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Capitulo 3: Propuesta tecnoldgica. Andlisis econdémico

A solicitud de la Empresa GydeMa de Cienfuegos y con el fin de estudiar el proceso de
obtencion de jarabes fructosados, para posteriormente incluirlos en el surtido de
productos, es necesario realizar el escalado de la columna de intercambio i6nico, asi
como el disefio preliminar del reactor para la isomerizacibn ambos a escala de planta
piloto, definiendo previamente las caracteristicas del proceso de purificacion del jarabe
de glucosa a escala de laboratorio y de acuerdo con sus particularidades.

3.1 Escalado de la columna de intercambio iénico a nivel de planta piloto

Se desea escalar la columna de intercambio i6nico de laboratorio hasta el nivel de
planta piloto, para ello se emplea la metodologia propuesta por Curbelo (1997), la cual
toma en consideracion los parametros de operacion del modelo en funcién de las
mejores condiciones. En esta metodologia se plantea que para el modelo y el prototipo
se deben cumplir los siguientes principios:

e Similitud geométrica.

e Similitud térmica. El rango de temperatura de trabajo no varia.

e Similitud cinemética. Las propiedades fisicas del fluido se mantienen constantes de
una escala a otra, para garantizar el régimen de transferencia de masa.

e Similitud dindmica. Dado que el Reynolds es laminar.

e Similitud quimica. La capacidad adsortiva de la cama se mantiene de una escala a
otra. Este fue el criterio fundamental seleccionado para el escalado de la columna de
intercambio ionico.

El volumen a tratar sera de 120 L de jarabes de glucosa por dia de trabajo de la planta
para producir jarabes fructosados. El modelo es la columna a escala de laboratorio y el

prototipo es la de planta piloto.
_ _ (3.1)

El valor de la capacidad de adsorcion del lecho (q) se calculé en el capitulo 2 epigrafe
2.4.2.2 siendo de 13780,88 mg absorbido/L de resina, a partir de este resultado y
aplicando la ecuacion 3.1 se obtuvo que el volumen de resina necesario para la
columna a escala piloto es de 0,011 m? para una concentracién en el punto de ruptura

de 32 mg/L. Conociendo este valor se puede calcular el diametro interior de la columna
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(D) y la altura de la cama (h), considerando una relacion — segun lo recomienda

Sanchez (2015), los resultados del escalado se muestran en la tabla 3.1, estos valores
fueron estandarizados a 0,20 m de didmetro, 0,40 m de altura de la cama y 0,60 m de
altura total de la columna para la planta piloto.

Tabla 3.1. Dimensiones de la columna modelo y la prototipo.

Dimensiones Modelo Prototipo
D (m) 0,015 0,21
h (m) 0,22 0,32
H (m) 0,4 0,57
V.resina (m®) | 3,75*10° 1,1*10°

3.2 Seleccidon preliminar del equipamiento para llevar a cabo el proceso de

obtencién de jarabes fructosados

Teniendo en cuenta las condiciones de operacion en la etapa de isomerizacion y cada
una de las variables que influyen en el mismo, queda definido que para desarrollar el
proceso se requiere de un recipiente con agitacion empleando como medio de
calentamiento vapor. Primeramente, se lleva el jarabe glucosado a una concentracion
de iones magnesio Mg®* de 100 ppm con el objetivo de activar la enzima glucosa
isomerasa; los iones magnesio sufren la competencia de los iones calcio, por lo que su
concentracion debe ser 20 veces mayor que la del calcio (Aguilasocho 2004). Luego
se regula el pH del jarabe de glucosa en un rango de 7,5-8,5. El catalizador empleado
es la enzima glucosa isomerasa inmovilizada. Este proceso se mantiene a una
temperatura de 60 °C, temperaturas mayores causarian baja actividad enzimatica. En

el proceso explicado anteriormente es el reactor el equipo mas importante.

3.2.1 Seleccidn del tipo de reactor

(Mc Cabe y Smith 1990) plantean que cuando se trabaja en procesos a pequefias
escalas de forma discontinua, se utilizan reactores de tipo tanque agitado. Por
consiguiente, tomando en consideracion la forma en que se desarrolla el proceso de
obtencion de jarabes fructosados, se infiere la seleccién de un reactor de este tipo. En

la tabla 3.2 se muestra una comparacion entre el reactor tanque agitado y el tubular.
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Tabla 3.2. Base de datos para la seleccién del tipo de reactor a utilizar en el proceso
de obtencion de jarabes fructosados.

Aspectos a

) Reactor tanque agitado Reactor tubular
considerar

1) Necesita de un agitador
2) Es perfectamente agitado
3) Trabaja a condiciones finales,
la composicion es la misma en
cada punto del reactor
Técnicos y 4) Menor transferencia de calor
tecnolégicos | 5) Necesita mayor tiempo para la
uniformidad de la temperatura
6) Trabaja a presiones
moderadas
7) Puede tener operacion
continua o discontinua

1) El flujo de fluido es ordenado
2) Puede haber mezclado radial
del fluido, pero no longitudinal
3) Tiempo de residencia igual
para todos los elementos del
fluido
4) Mayor uniformidad en el
calentamiento
5) Trabaja a altas presiones
6) Mayor transferencia de calor
7) Operacion continua

Espaciales Su construccién es mas facil Son mas dificiles de construir

Cuando trabaja en operacion
discontinua el costo de
Econdmicos operacion es mas elevado que
cuando trabaja en operacion
continua.

Mayor costo de construccion y
mantenimiento.

3.2.2 Seleccion del medio de suministro de calor

Se selecciona la chaqueta como medio de calentamiento para llevar a cabo la etapa de
isomerizacion, garantizando asi que se produzca esta reaccion a la temperatura
requerida de 60 °C; pues a pesar de tener un costo de fabricacién mayor y ser de dificil
mantenimiento, los tanques enchaquetados son los mas efectivos en cuanto al area de
transferencia de calor, sin importar el alto costo de las chaquetas frente a su gran
eficiencia; ademas de ser mas apropiados cuando se trata de un proceso en el que se

manejen productos alimenticios (Ulrich 1985).

3.2.3 Seleccién del tipo de agitador

Para la etapa de isomerizacion se selecciona un agitador de hélice, teniendo en cuenta
las propiedades de la mezcla que se va a agitar: su viscosidad y densidad y los
requerimientos del proceso. Estos agitadores utilizan un flujo axial y provocan gran
turbulencia, es decir, producen un movimiento de la mezcla en todo el recipiente
actuando como una bomba que succiona el liquido a lo largo de su eje antes de la
reenviarlo al fondo. El liquido entonces es elevado a lo largo de las paredes y una vez

en la parte superior del recipiente es succionado hacia el centro antes de descender.
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Giran a altas velocidades, entre 300 y 1000 rpm, lo que provoca una agitacion vigorosa
en los tanques. Ademas, se usan cuando se trabaja con sélidos hasta 50% masa y
para viscosidades menores de 4000 cP o cuando se agitan volimenes grandes de
liquidos. Consumen poca energia y son de bajo costo (Kern 1979).

3.3 Balances de energia en la chaqueta para desarrollar la reaccion isomerizaciéon

La etapa de isomerizacion requiere calentar los jarabes glucosados hasta una
temperatura de 60°C, y luego mantener esa temperatura para que se produzca la
reaccion isomerizacion. Este calentamiento se pretende llevar a cabo utilizando vapor
de baja presién a 1,4 atm.
Datos:
Masa de la mezcla almidén-agua, M;c= 71,19 kg
Capacidad Calorifica de los jarabes glucosados, Cp;s= 3,54 kJ/kg°C
Diferencia de temperaturas, AT=30°C
Temperatura que entra la mezcla, T, = 30°C
Temperatura hasta donde se lleva la mezcla, T, = 60°C
Temperatura del medio calefactor, t; = 121°C
Calor latente del vapor, A, = 2534,1 KJ/Kg (Keenan 1983)
Coeficiente total de transferencia de calor, Up =321,18 kJ/sm? °C (Calculado segun la
metodologia que plantea Kern (1979), la cual se explicara detalladamente en el disefio
de la chaqueta del reactor).
Area fisica de transferencia de calor, Af =1,15 m? (Calculado segun la metodologia que
plantea Kern (1979), la cual se explicari detalladamente en el disefio de la chaqueta
del reactor).
El calor que hay que transferirle a esa masa para que alcance la temperatura de 60°C
es de:

(3.2)
Entonces para calcular el tiempo en que se realiza este proceso nos auxiliaremos de

las ecuaciones de la seccién 10.38 del Perry y Chilton (1973) para procesos a batch:

(3.3)

Luego el tiempo que se demora en calentar la masa hasta la temperatura deseada a

esas condiciones se calcula por la ecuacion 3.4:
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(3.4)
0 =0,27 seg
Entonces la cantidad de calor (Qg) en ese tiempo se convierte en el flujo cal6rico:

(3.5)
Balance de energia entre el medio calefactor y la mezcla:

(3.6)

Para llevar de 30°C a 60°C se requiere de una masa de vapor, mv; = 10,913651 Kg/s.

Se requiere ademas de la determinacion del calor requerido para mantener la
temperatura durante cuatro horas. Una vez que el sistema alcanza esta temperatura no
habria que suministrar mas calor si no fuera por las pérdidas del sistema, las cuales se
han estimado sean un 10 % del calor que se aliment6 para llevarlo a dicho estado.

(3.7)
Qp = 756,06 kJ en 14400 seg.
Q’, = 0,053 kJ/s
mv, = 2,0719*10° kg/s

La masa de vapor necesaria para esta etapa sera la suma de estos balances y con un
monto de 10,913672 kg de vapor/s.

3.4 Dimensionamiento de los equipos fundamentales del proceso

El dimensionamiento de los equipos es uno de los pasos mas importantes cuando se
estd diseflando una planta. A continuacion se tienen en cuenta las metodologias
planteadas por Kern (1979), Rosabal y Valle (2006) y Levenspiel (1985), entre otros,
para dimensionar el reactor con agitacion enchaquetado, que es el equipo fundamental
del proceso.

El disefio del reactor para la isomerizacibn se realiz0 segun lo planteado por
Levenspiel (1985), considerando un volumen de 100 L equivalentes a 0,1 m®y una

relacion altura-diametro de 1:1,25. Los resultados se muestran en la tabla 3.3.
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Tabla 3.3. Disefio del reactor para la isomerizacion.

Parametro Valor
Volumen, V (m®) 0,1
Conversion, X (%) 70
Tiempo de reaccion, t (horas) 4
Diametro, D (m) 0,45
Altura, H (m) 0,675

Los valores de diametro y altura del reactor para la isomerizacion obtenidos en la tabla

3.3 se estandarizaron hasta 0,45 m y 0,70 m respectivamente.

El disefio del agitador de hélice se realiz6 segun la metodologia propuesta por

Rosabal y Valle (2006). En la tabla 3.4 se muestran los resultados de este disefio.

Tabla 3.4. Disefio del agitador de hélice para el reactor para la isomerizacion.

Nomenclatura Datos Ecuacion Resultados Referencia
D=0,45m : . _ Rosabal y
Largo, d (m) d=(0,2-0,5)D d=0,25*D d=0,1125m Valle (2006)
Distancia del
agitador al d=0,1125m P _ Rosabal y
fondo del h=(0,5-1)d h=0,7"d h=0,0787m |\ lle 2006)
reactor, h (m)
Ii:\LIJE:;a::LI D=0,45m Ho=0,8*D Ho0=0,36 m Rosabal y
reactor, Ho (m) Ho=(0,8-1,2)D Valle (2006)
Mc=0,74 Pa*s
Reynolds de P36=1177,8 kg/m® _ Rosabal y
mezclado, Rem N=555 rpm Rem=11179,89 Valle (2006)
d=0,1125 m
. Kn=0,25 (p.276)
Potencia 3
) P1c=1177,8 kg/m _ Rosabal y
consg(r\;l\;;ia, P N=555 rpm P=907,095 kW Valle (2006)
d=0,1125 m

Para el disefio de la chaqueta, se tiene en cuenta la mayor area de transferencia de

calor correspondiente. En la tabla 3.5 se muestran los resultados. Como puede

observarse, el area fisica (Af=1,15 m?) es mayor que el area de transferencia de calor

(A= 0,31 m?), lo que justifica la colocacién de la chaqueta, la cual estad a una altura
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igual a la del liquido en el reactor, o sea, a 0,36 m, ademas tendra un espesor de 1

pulgada.
Tabla 3.5. Disefio de la chaqueta del reactor para la isomerizacion.
Nomenclatura Datos Ecuacion Resultado Referencia
Diametro de la D=0,45m Kern (1979)
camisa (Dc) d =0,1125 m
Area fisica de D=0,45m Kern (1979)
Transferencia H=0,70 m -
de Calor (Af)
Calor mys = 71,19 kg
transferido Cpsc =3,54 kd/kg °C Kern (1979)
(Qg) AT=30°C
Reynolds d=0,1125m Kern (1979)
modificado N= 555 rpm Rej=11179,8984
(Rej) Pie = 1177,8 kg/m®
Wi = 0,74 Pa*s
jH= 260 (p816)
Coeficiente (W/w)*™ =1(Se calienta)
individual de D=0,45m S
TC (hi) kis= 0,297 W/m°C Kern (1979)
Mic= 0,74 Pa*s
Cpie= 3,54 kJ/kg°C
Coeficiente hoi=8505
total de TC hi=354,55 Kern (1979)
limpio (Uc)
ho Rp=0,001 (h/pie*°F)/BTU .
Kern (1979)
Coeficiente o
total de TC de Kern (1979)
disefio (Up)
AT verdadera At;=91°C
At,=61 °C Kern (1979)

Area de
Transferencia
de Calor (A)

Kern (1979)

——
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3.5 Andlisis economico de la planta piloto para la obtencion de jarabes
fructosados.

El andlisis econémico que se realiza tiene como objetivo determinar el costo total de la
inversion de una planta piloto para estudiar el proceso de obtencién de jarabes
fructosados incluyendo la etapa de purificacion de jarabes glucosados. Esta planta
piloto incluye como equipos fundamentales una columna de intercambio i6nico y un
reactor enchaquetado de tipo tanque agitado. Este andlisis se realizé para una
capacidad de planta de 100 L/dia de jarabes fructosados siguiendo la metodologia
planteada por Peters y Timmerhaus (1991).

3.5.1 Costo de adquisicion del equipamiento

Para el calculo de la cantidad de PVC requerido para la columna de intercambio i6nico
y de acero inoxidable para la confeccion del reactor para la isomerizacion y dos
tanques de almacenamiento, todos ellos de forma cilindrica segun la ecuacion 3.8. Los

resultados se muestran en la tabla 3.6.

(3.8)
Donde: D es el diametro (m), H es la altura (m), x es el espesor de la plancha (0,02 m),
Vcilindro es la cantidad de acero o de PVC requerido para la construccién del equipo

(m°).

Una vez calculada Vcilindro se determina por la ecuacion 3.9 el costo de acero o PVC
para cada equipo mostrados en la tabla 3.6, conociendo que: el costo de la plancha de
PVC es 10,99 $*kg™, el costo de la plancha de acero inoxidable es 1620,16 $*ton™, la
densidad del PVC es 1,05 kg/m® y la densidad del acero es 7,85 t/m°.

Costo ($) =Vcilindro*Precio*Densidad (3.9)

Al costo de la columna de intercambio i6nico se le adiciona el costo de la resina
Amberlite MB150, el que es $ 47,15 y al del reactor se agrega la chaqueta ($ 100) y el
agitador de hélice ($ 40).
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Tabla 3.6. Costo total de los equipos.

Costo |Densidad del | Costo total
Equipo Cantidad [D (m) [H(m) | x (m) | V(M®) | dela material de | del equipo
plancha |construcciéon (%)
Columna de
intercambio 1 0,21 | 5,3 | 0,002 | 0,007 | 10,99 1,05 47,20
i6nico
Reactor_par_a} la 1 0,45 | 0,7 | 0,02 | 0,019 |1620,16 7,85 1651,16
isomerizacion
Tanques_de 2 0,82 | 1,22 | 0,02 | 0,020 |1620,16 7,85 508,73
almacenamiento
Costo Total ($) 2207,47

Como puede apreciarse en la tabla 3.6 el costo mas alto es para el reactor para la
isomerizacion ya que incluye una chaqueta y un agitador, seguido de los dos tanques
de almacenamiento y de la columna de intercambio iénico, en correspondencia estos
valores con los volimenes de cada equipo. En el caso de la columna influye

grandemente el costo de la resina de intercambio iénico.

3.5.2 Célculo del Costo Total de Inversion

La estimacién del costo total de inversion en funcion del costo de adquisicion, cada uno
de los restantes componentes de los costos directos, costos indirectos, capital fijo de
inversion y el costo total de inversion, se realizé utilizando los factores de proporcién y
las ecuaciones correspondientes a la tabla 17 del Peters y Timmerhaus (1991),
adaptandola a las caracteristicas de la inversion, los resultados son mostrados en la
tabla 3.7.

Se puede determinar el Costo Total de Inversion (CTI), segun la ecuacién 3.10:
CTI=CFI+0,15*CFI (3.10)

El Capital Fijo de Inversion, se calcula, segun la expresion 3.11:
CFI=CD+CI (3.11)

Los componentes de los Costos Totales Directos e Indirectos son mostrados en la

tabla 3.7, asi como un resumen del calculo del costo total de inversion.
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Tabla 3.7. Costo total de inversion.

COSTOS DIRECTOS
COMPONENTE % COSTO (%)
Costo del equipamiento (E) E 2207,47
Instalacion 39% E 860,91
Instrumentacion 13% E 286,97
Electricidad 10% E 220,75
Tuberias 30% E 662,24
Facilidades de Servicio 55% E 121411
CD 3 244,98
COSTOS INDIRECTOS
COMPONENTE % COSTO ()
Ingenieria y supervision 35% E 772,61
Cl 772,61
CD + ClI 4 017,60
OTROS COMPONENTES % COSTO (%)
Derecho de Contrato 5% (CD + CI) 200,88
Contingencia 10% (CD + ClI) 401,76
Inversién de trabajo (IT) 0,15*CTI
Costo Fijo de Inversion (CFI) 4 620,23
Costo Total de Inversiéon (CTI = IT+ CFI) 5 435,57

3.6 Conclusiones Parciales

e En el escalado de la columna de intercambio idnico a nivel de planta piloto se tomé
como criterio fundamental la similitud quimica ya que la resina mantiene su capacidad
adsortiva de una escala a otra. Los resultados fueron estandarizados a 0,20 m de
didmetro, 0,40 m de altura de la cama y 0,60 m de altura total de la columna para la
planta piloto.

¢ El balance de energia en la chaqueta arrojé que son necesarios aproximadamente 11
kg/s de vapor para desarrollar la etapa de isomerizacion.

¢ En el disefio del reactor y sus componentes fundamentales se calculé que el agitador
consume una potencia de 907,095 kW, la chaqueta tiene un area de tranferencia de
calor de 0,31 m? y las dimensiones del reactor son: didmetro 0,45 m y altura 0,70 m.

e E| costo total de la inversion para la instalacion de una planta piloto para la obtencién
de jarabes de fructosa es de $ 5 435,57.
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Conclusiones
1. Del estudio de las variables que intervienen en la elaboracion de jarabes

glucosados a partir de harina de sorgo se obtiene que se puede trabajar con el
nivel intermedio de concentracién de Bialfa T (2,5 % p/p) y el menor de tiempo
de sacarificacion (48 horas), al no apreciarse diferencias significativas en los
resultados de las variables respuesta entre los dos disefios experimentales.

La calidad de los jarabes de glucosa de harina de sorgo es similar a la de los
jarabes de maiz, diferenciandose en los valores de la conductividad que en los
de sorgo son mayores.

Para lograr una mejor calidad en la purificacion de los jarabes se sugiere
trabajar con una concentracion de carbén activado de 0,5 % pl/v, luego con la
resina de intercambio iénico Amberlite MB150 lograndose un 94,14 % de
remocion de sales disueltas y por Gltimo evaporando a vacio para alcanzar la
concentracion de solidos deseada evitando la formacién de color.

La obtencion de la onda de adsorcion para la resina Amberlite MB150 permitié
determinar la capacidad de adsorcion de la misma de 13 780,88 mg
absorbido/L de resina para el tratamiento de jarabes, parametro empleado para
el escalado de la columna de intercambio i6nico a nivel de planta piloto.

En el disefio del reactor se calcularon sus dimensiones, dando como resultados
0,45 m de diametro y 0,70 de altura, asi como las de sus componentes
principales: el agitador y la chaqueta.

El costo total de la inversién para la instalacion de una planta piloto para la
obtencién de jarabes de fructosa es de $ 5 435,57, resultado adecuado para

esta escala.
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Recomendaciones

1. Continuar el estudio de obtencion de jarabes glucosados de sorgo mejorando
las condiciones de preparacion de la materia prima vy filtrando los dextrinizados
antes de la etapa de sacarificacion, ya que la conductividad eléctrica fue muy
elevada en los jarabes de harina de sorgo.

2. Realizar un estudio para corroborar los valores de azlcares reductores totales
(ART) en funcion del Brix por el método del DNS y el de Eynon-Lane para
almidon como sustrato.

3. Aplicar a los jarabes otros tratamientos como: floculaciéon, coagulacion,
sedimentacioén, entre otros, con el objetivo de bajar la conductividad antes del

tratamiento de intercambio i6nico para disminuir los costos de este proceso.
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Anexos

Anexos

Anexo 1: Determinacién de azucares reductores totales (ART).

Fundamento del método:

Este se basa en la relacion lineal que existe entre la absorbancia y la concentracion
segun la ley de Lamber-Beer, siendo la absorbancia medida proporcional a la
concentracion de azucares reductores presentes en la muestra.

Procedimiento:

1. Se afade a un tubo de ensayo 1 mL del sobrenadante centrifugado y 2 mL de la
solucioén de reactivo 3,5 — Dinitrosalicilico mezclando bien.

2. Se colocan los tubos de ensayo en bafio de agua hirviendo durante 5 minutos,
extrayéndose posteriormente y dejandose enfriar hasta temperatura ambiente.

3. Se enrasan todos los tubos de ensayo hasta 10 mL con agua destilada y se lee en el
espectrofotémetro a 540 nm contra un blanco preparado con 1 mL de agua destilada el

cual debe sufrir la misma técnica operatoria (Nieblas 2015).

Para la confeccién de la curva de calibracion se prepararon 10 soluciones a diferentes
concentraciones de glucosa, midiéndose la absorbancia de las mismas, luego puede

saberse la cantidad de glucosa y se obtiene el siguiente grafico.

Graéfico del Modelo Ajustado
A =-0.0179333 + 0.743152*c

0.8 T T T T T /|
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Anexo 2: Determinacién de la acidez.

Fundamento del método:

La acidez de la muestra previamente diluida mediante valoracion con solucién de
hidréxido de sodio usando fenolftaleina al 1 % como indicador se expresa como &cido
clorhidrico.

Reactivos:

Solucién de hidréxido de sodio 0.1 N, de concentracion exacta.

Indicador de fenolftaleina al 1%.

Aparatos, utensilios y medios de medicion:

Balanza técnica con limite méx. de 610 g y valor de division de 0,1 g.

Frasco conico de 500 ml.

Probeta graduada de 250 ml.

Bureta de 25 ml graduada en 0,1 ml.

Procedimiento:

Se pesan (50 0.5 g ) de sirope de glucosa en un frasco conico de 500 ml y se diluyen
con 200 ml de agua aproximadamente, se afiade 1 ml de indicador de fenolftaleina al 1
% Yy se valora con soluciones de hidréxido de sodio 0,1 N hasta la aparicion del primer
color rosado permanente.

Expresién de los resultados:

Método para los calculos.

Donde:
a: volumen en ml de solucion de hidroxido sodio 0,1 N consumidos en la valoracion.

m: masa de la muestra, en gramos.

Anexo 3. Determinacion de pH.

Este método se utiliza para la determinacion del pH mediante el método
potenciométrico en todos los tipos de sirope de glucosa.

Fundamentacion del método:

Segun la norma NC- 90-13-13:80. Aseguramiento Metrol6gico. Medidores de pH,
reglas generales para efectuar mediciones de pH.

Reactivos:
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Segun NC- 90-13-13:80. Aseguramiento Metroldgico. Medidores de pH.
Reglas generales para efectuar mediciones de pHy NC-90-13-08:79.
Aseguramiento Metrolégico Medidores de pH. Soluciones reguladoras de pH
Soluciones reguladoras de pH. Requisitos para la elaboracién.
Aparatos utensilios y medios de medicion:
e Balanza técnica con limite méximo de 610 g y valor de division de 0,1 g.
e Metro de pH exacto y confiable, equipado con electrodo de cristal y calomer, o
combinado, capaz de medir pH en un intervalo de 1 a 10, con precision de 0,1
pH.

Anexo 4: Ficha técnicade laresina de intercambio Amberlite MB150.

AMBERLITE MB150 es una resina de lecho mixto equilibrada i6bnicamente. Lista para
usar, tal como se suministra, es una mezcla de una resina cationica fuertemente acida
y una resina de intercambio de aniones tipo 1 fuertemente basica. Se utiliza para la
produccion de agua de alta pureza y otras aplicaciones que requieren agua totalmente
desmineralizada.

Modelo: Amberlite MB150

Composicion volumétrica: 40% Cation/60% Anidn

Forma iénica: Hidrégeno/Hidroxido

Relacién equivalente catién/anion: 1/1

Capacidad: 0,55 eg/L

Forma fisica: esféricas, hUumedas y completamente hidratadas.

Intervalo de pH: 0-14

Flujo: 5-10 m¥h

Temperatura maxima: 60 °C

Estabilidad quimica: Insoluble en agua, soluciones diluidas de &cidos o bases y

disolventes comunes.



