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RESUMEN

Se estudié el proceso de separacion de fructosa de melaza de cafia de
azicar hidrolizada enzimaticamente, mediante el tratamiento con hi-
dréxido de calcio para formar un complejo de fructosa de menor
solubilidad que la glucosa. Para ello se utilizé un disefio factorial cen-
tral compuesto con tres variables independientes: X, (concentracion de
azicares de la solucién en °Brix), X, (relacién molar hidréxido de cal-
cio/fructosa) y X; (tiempo de reaccién). Los resultados mostraron que
la melaza hidrolizada de 72.5°Brix contenia 31.9% de sacarosa, 7.9%
de fructosa y 6.2% de glucosa y que la cantidad de fructosa separada
respondi6 a la ecuacién ¥ = - 91.076 + 0.497X,; + 50.797X, + 1.335X;
-0.002X° - 8.473X,% -0.214X,X; que se optima cuando el sistema
reaccionante opera durante 88.0 minutos, con una relacién molar hi-
dréxido de calciof fructosa de 2,73 y una concentracién de 19.49°Brix.
El 6ptimo se obtuvo de la construccién de graficas de contorno y de
superficie de respuesta para el andlisis del sistema a valores alternativos
de las variables consideradas.

Palabras clave: Fructosa, melaza de cafia de azicar,
acomplejamiento, hidréxido de calcio
Fructose, sugarcane molasses, complexing,
calcium hydroxide
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INTRODUCCION

| creciente desarrollo de la industria de los deri-

vados de la cafia de azicar ha hecho posible la
evolucion de los subproductos y residuos a materias
primas, dejando de ser, definitivamente, productos
desechables para convertirse, luego de su transforma-
cién, en productos de considerable valor econémico
(Agiiero-Torres v Bell-Garcia, 1988); tal es el caso de
las melazas, subproducto del procesamiento tradicio-
nal de la cafia de aziicar en la produccién de sacarosa,
las cuales son un material potencialmente valioso que
durante mucho tiempo han sido utilizadas principal-
mente en la alimentacién animal y para bebidas espiri-
tuosas. Sin embargo, existen otras muchas alternativas
de empleo de estos materiales, algunas bien conoci-
das. Una de tales posibilidades es la recuperacién de
fructosa de las melazas de la cafia de aziicar. Como es
sabido, la fructosa es un edulcorante que se ha conver-
tido en pocos afios, gracias a los jarabes de maiz altos
en fructosa y su amplia aplicacion en diversas ramas,
en uno de los edulcorantes naturales mds importantes
en la industria de los alimentos (Dwivedi y Raniwala,
1980; Coker y Venkatasubramanian, 1985).

Al ser las melazas un material residual de un con-
junto de tratamientos térmicos y quimicos del jugo de
un material vegetal, sean cafia de aztcar o frutas como
los citricos, la pifia, etc., tienen, por lo general, una
composicién compleja de constituyentes algunos pro-
pios del material original y otros aparecidos como pro-
ductoe de reaccian: diverene azricaree vrincinalimeanto
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puestos, organicos e inorgénicos: aminoécidos, vitami-
nas, dcidos orgdnicos, gomas y substancias croméforas
derivadas del furfural y de reacciones de encafecimiento
no enzimatico, caramelizacion, etc. La recuperacion de
fructosa puede pensarse desde diferentes vias, pero prin-
cipalmente visto desde una mezcla de azicares donde
la semejanza quimica de glucosa y fructosa representa
a menudo el obstédculo principal para su separacion por
métodos sencillos y econémicos.

Son conocidos varios métodos para la separacion
de glucosa y fructosa en mezclas de carbohidratos de
diversos grados de sofisticacion incluso utilizados a es-
calas comerciales (Odawara y col.,1979), entre otros:
los que emplean resinas orgdnicas (por ejemplo, resina
de intercambio catiénico de sulfonato de poliestireno)
o inorgdnicas para adsorber selectivamente la fructosa
y separar fracciones cromatogrdficas (Coker y
Venkatasubramanian, 1985) o como los reportados por
Fan (1988), donde la fructosa se separa cuando la mez-
cla se pone en contacto con el microorganismo
Pullularia pullulans que preferentemente utiliza glu-
cosa o el método descrito por Bringer y Sahm (1988),
que emplea un mutante de Zymomonas mobilis que tam-
bién metaboliza glucosa y no fructosa.

Bichsel y col. (1981), describen un proceso relati-
vamente simple para la obtencién de soluciones de
fructosa a partir de un material que contenga sacarosa
ylo fructofuranésidos. Este material puede ser de di-
versos origenes como las melazas citricas provenien-
tes de la elaboracién de jugos concentrados de frutas o
las melazas de cafia. En presencia de sacarosa, el mate-
rial requiere que ésta primero se hidrolice en sus co-
rrespondientes monosacéridos: fructosa y glucosa, para
después ser tratado con una base de calcio (hidr6xido
de calcio) y producir un complejo de fructosa-calcio,
insoluble en agua.

De acuerdo con Bischel y col. (1981), lo anterior es
posible dado que los grupos hidroxilo de los
carbohidratos son débilmente dcidos y posibilitan la
reaccion con un 6xido de metal bdsico o hidréxido,
formandose un complejo que cuando el metal es el cal-
cio puede ser CaCgH;¢Og 0 C¢HoOg-Ca(OH), cada uno
con un enlace Ca-O-CH- relativamente estable. Otra
posibilidad es la formacién de un complejo relativa-
mente débil, CgH;506-Ca(OH),,

En el caso de los monosacaridos glucosa y fructosa
el resultado es la obtencién de complejos fructosa-cal-
cio menos solubles en agua que los correspondientes
complejos glucosa-calcio, permitiendo con ello su se-
paracion mediante filtrado.

to de la mezcla compleja, es posible reconstituir la
fructosa mediante la restauracion de sus protones an-
tes substituidos, lo cual puede lograrse mediante la re-
accién del complejo con un écido, carbénico o fosfori-
co. Con este tltimo se restaura la solubilidad de la
fructosa en agua y se forma una sal de fosfato de calcio
insoluble, CaHPO,. Ca(PO,), o sus hidratos, que es
posible separar, nuevamente, por filtracion.

Esta investigacion tiene como objetivo evaluar el
proceso para la obtencion de soluciones de fructosa a
partir de las melazas de cafia hidrolizadas y, posterior-
mente, tratadas con hidréxido de calcio. Para ello se
realiza un andlisis de superficie de respuesta mediante
un disefio experimental factorial que considera el efec-
to de la concentracion de la mezcla de carbohidratos
en la melaza de cafia, la cantidad de hidréxido de cal-
cio agregado y el tiempo de reaccién sobre la cantidad
de fructosa separada de la mezcla. Este estudio es par-
te de uno mas amplio para la seleccion de un método
sencillo de separacién de los monosacaridos glucosa y
fructosa desde una mezcla multicomponente, como
pueden ser las melazas de diferentes origenes o el mis-
mo jugo de cafa, en el contexto de una investigacion
disefiada para estudiar la obtencién de jarabes de
fructosa a partir de la caila de azicar.

MATERIALES Y METODOS

Las muestras de melaza de caiia se obtuvieron del in-
genio “Mahuixtlan” ubicado en Mahuixtlan, Munici-
pio de Coatepec, Veracruz, México. Estas se recogie-
ron en garrafas y se almacenaron en un congelador hasta
su andlisis y procesamiento.

Metodologia general

La Figura 1 presenta, en un diagrama, la metodologia
general seguida en los experimentos.

Técnicas analiticas

Las técnicas de andlisis que se seleccionaron para de:
terminar las caracteristicas quimicas de las melazas
de los productos del proceso de separacion se descri
ben a continuacion.

Determinacion de sélidos solubles (Brix)

Para la determinacién de solidos disueltos en las solu
ciones de melaza se utilizé un refractémetro con esca

e e T S, . %) ST R, e A SO, Pprer, P



18 Tecnol. Ciencia Ed. (IMIQ) vol. 18 num. 1, 2003

Melaza EnZ"IG Acido (Ajuste de pH)
l—* HIDROLISIS +— HO
FORMACION
CC](OH)2 —» DEL
COMPLEJO
M ——d FILTRACION
H3|:>o£t —3 Y LAVADO
J, Liquido
Solido ¥ By
A 4
SOLUBILIZACION Melazas diluidas
CON ACIDO )
FOSFORICO (Filtrado basico)
+—
Acido
Manufactura de
. alimento para
FILTRACION animales y/o
Y recuperacion
LAVADO adicional de
L T
Liquido ¢Sc‘>lido TEIs
SECADO
PURIFICACION
X
CONCENTRACION CaHPO,+2H,0

'

JARABES DE FRUCTOSA

Figura 1. Diagrama experimental para la recupe-
racion de fructosa por acomplejamiento
con Ca(OH), (Bichsel y col., 1981)

tra se homogeneiz6 previamente y se filtré ya que pre-
sentaba materiales en suspension.

Determinacion de pH

Se utilizé un notencicometro marca (Coandicfranies N

cion de melaza completamente homogeneizada e in-
troduciendo el electrodo de vidrio hasta quedar cubier-
to. Para este tipo de modelos de potenciémetro que no
cuentan con ajuste automatico de temperatura es nece-
sario tomar la temperatura de la muestra y hacer el ajuste
correspondiente.

Determinacién y cuantificacién de carbohidratos

La sacarosa, glucosa y fructosa fueron cuantificadas
mediante cromatografia liquida de alta resolucién
(CLAR o HPLC, por sus siglas en inglés), siguiendo la
metodologia descrita por Matissek y col. (1998). Se
utilizé un cromatégrafo de liquidos Varian Modelo 9012
con una columna APS y un detector de indice de re-
fraccién Varian Modelo 350. Se utilizé un sistema
acetonitrilo/agua 85:15, a 1 mL/min y bajo una presién
de 0 a 6 atm. El volumen de inyeccién fue de 10 mL.
Antes de cada inyeccion, las muestras con concentra-
ciones aproximadas de 10 mg/mL se filtraron en mem-
branas con poros maximos de 0.5 mm (Chaplin y
Kennedy, 1994; Nollet, 1992).

Acomplejamiento de la fructosa con hidréxido de
calcio

Las muestras de 100 g de melaza acondicionadas a
concentraciones definidas por el modelo experimen-
tal, se hicieron reaccionar con cantidades suficientes
de solucion de Ca(OH), determinadas por la relacién
molar establecida en la matriz de disefio, a tempera-
turas inferiores a 10°C durante el tiempo requerido
por el mismo disefio experimental, descrito lineas aba-
Jo, para la formacién de los complejos monosacérido-
calcio. La mezcla resultante se filtré a temperaturas
relativamente bajas (10°C) y bajo vacio. El complejo
fructosa-calcio se presenta en forma de pasta insolu-
ble la cual se lavé repetidamente con agua de cal fria
para obtener un complejo de fructosa relativamente
mds puro.

Reaccion del complejo fructosa-calcio con dcido
fosforico

El precipitado de fructosa-calcio obtenido se dispers6
en agua fria (aproximadamente 100 mL) y se agregd
suficiente 4cido fosférico concentrado hasta lograr un
pH ligeramente 4cido. La mezcla resultante se filtré
para la recuperacion de la solucién de fructosa. La

fructosa en la solucién se cuantificé mediante CLAR
THPT N xrdavmalainlZ Ta noards dad amvnomilo. s Lo oo
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Disefio experimental

Se utiliz6 un disefio experimental compuesto de Box y
Wilson que es ttil para realizar andlisis de superficie
de respuesta. Se consideraron tres variables indepen-
dientes: X, = concentracién de la solucion en °Brix:
X, = relacién molar hidréxido de calcio/ fructosa y X5
= tiempo de reaccion entre la base de calcio y la mela-
za hidrolizada y, como variable dependiente, la respues-
ta 'Y, esto, es la cantidad en gramos de fructosa recupe-
rada/100g de melaza. El disefio factorial 23 se inici6
con los niveles: 15 y 25 °Brix para la concentracion,
2.25:1 y 3.75:1 para relaciéon molar hidréxido de cal-
cio/fructosa y 60 y 120 minutos para el tiempo de
reaccién, obteniéndose 8 puntos de disefio. Este dise-
fio bésico de tres variables en dos niveles se ampli6 a
un disefio compuesto con la adicién de 6 puntos axiales
y 2 puntos centrales obteniéndose un total de 16 pun-
tos de disefio (Montgomery, 1991).

Calculo de o

Segin Cochran y Cox (1973), las distancias (o) del
valor central de cada variable a los puntos axiales, debe
estimarse para hacer que los coeficientes de regresion
sean ortogonales uno al otro, para minimizar €l sesgo
si la forma verdadera de la superficie de respuesta no
es cuadritica o para darle al disefio la propiedad de ser
relacionado. Los disefios rotacionales para cualquier
nimero K de variables X pueden construirse a partir
de tres componentes. Los valores de o deben ser 2K/
para que el disefio sea rotacional, asf, 2 K4 = 2% = 2075
= 1.6817. Para obtener los valores de las variables de
los puntos complementarios, se multiplicé la distancia
del punto central al siguiente punto por el valor de + o
y - oty se sumo al punto central (Cochran y Cox, 1973;
Montgomery, 1991). La Tabla 1 presenta los valores
para los tres niveles de cada factor que se analizan en
el presente trabajo, mismos que se estandarizaron en
niveles —1 (nivel bajo), 0 (nivel central) y 1 (nivel alto)
y los puntos axiales a + o y - o unidades del punto
central de cada variable. La Tabla 2 presenta la matriz
completa del disefio compuesto, donde se aplicaron los
valores de cada factor con sus correspondientes nive-
les.

Desarrollo de los experimentos

Se diluyeron cantidades fijas (aproximadamente 100g)

5 L S, BN S NSRS, (USSR SURRy Py (SR [ AR YU R AR UNC RGeS

Tabla 1.
Niveles de los factores del disefio compuesto-central

Factores (variables independientes)

Nivel 1 X; (°Brix) X, (gmol/gmol) X; (minutos)
-a 11.6 1.74 : 1 40
-1 15.0 2253 1 60
0 20.0 3.00:1 90
1 25.0 3755 1 120
1 140

a 28.4 4.26:

estas soluciones se les determinaron valores de pH,
sacarosa, glucosa y fructosa para, posteriormente, efec-
tuar una reaccién enzimatica de hidrolisis de la sacaro-
sa con la enzima invertasa, siguiendo la técnica descri-
ta por Gasca-Ledn y col. (2000).

Las soluciones de melaza hidrolizada se trataron con
soluciones de Ca(OH), en concentraciones estableci-
das por el disefio experimental, para la formacién de
complejos fructosa-calcio, mediante el procedimiento
descrito antes. Una vez separado y lavado el precipita-
do de fructosa-calcio, se hizo reaccionar con acido fos-
férico, para liberar y separar por filtracién la solucica
de fructosa del precipitado de fosfato de calcio resul-
tante. Las soluciones de glucosa obtenidas de la prime-
ra etapa de filtrado y las de fructosa resultante después
de la separacion se analizaron en sus contenidos de
sacarosa, glucosa y fructosa.

Tabla 2.
Matriz de disefio

Variables independientes

Puntos del Constante X, X5 Xz
disefio PBo
1 1 15 225:1 60
2 1 25 225:1 60
3 1 15 375:1 60
4 1 25 375:1 60
5 1 15 22511 120
6 1 25 2251 120
7 1 15 37511 120
8 1 25 3,75: 1 120
9 1 20 3.00:1 40
10 1 20 3.00: 1 140
11 1 20 174 : 1 90
12 1 20 426:1 90
13 1 11.6 3.00: 1 90
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Analisis de regresion y de superficie de respuesta

Para la realizacion del andlisis de los resultados se
empled el paquete estadistico Statistica (Statsoft, 1998),
el cual ajusté los datos al modelo de segundo orden:

Y =Bo+ BiXy + BoXo + BaX + BuXyz + PsXon + BeXay +
BXiXs + BeXi X5 + BoXoXs ()

Para el andlisis de superficie de respuesta se elabo-
raron graficas de superficie de respuesta para las dife-
rentes combinaciones de variables independientes.

Tipificacion de la superficie e identificacién de
optimos globales

Se utilizo la metodologia descrita por Cochran y Cox
(1973) para la realizacién de un andlisis y la transfor-
macion del modelo de regresién al modelo canénico:

¥= Y(} + 2«|W12 + )\QWQZ e ?LKXKE (2)

donde las W, son las variables independientes y las A;
son constantes. La naturaleza de la superficie de res-
puesta puede determinarse a partir del punto estacio-
nario ¥, y la magnitud y signo de A;: si las A; son posi-
tivas ¥ es un punto de respuesta minimo; si las A, son
negativas ¥, es un punto maximo y si las A; son de
signo distinto ¥ es un punto de silla.

RESULTADOS Y DISCUSION

La Tabla 3 muestra algunas caracteristicas de la mela-
za de cafia utilizada en este estudio y de la melaza tra-
tada con la enzima invertasa. Después de la reaccién
hidrolitica, la melaza sujeta a la reaccién con hidréxi-
do de calcio tuvo 0.448 g de sacarosa, 23.69g de
fructosa y 21.93g de glucosa por cada 100 gramos de
melaza invertida. Las Figuras 2 y 3 presentan los
cromatogramas obtenidos mediante CLAR (HPLC), los
tiempos de retencién de estos tres carbohidratos fue-
ron 5.96, 6.59 y 9.97 minutos para fructosa, glucosa y
sacarosa, respectivamente.

La Tabla 4 presenta la composicién de las solucio-
nes fructosadas separadas mediante el procedimiento
estudiado, los resultados estdn referidos a las cantida-
des de fructosa y glucosa separadas de cada 100 gra-
mos de melaza de cafia de 72.5°Brix, para cada uno de
los experimentos disefiados del modelo central com-
puesto. En estos resultados se hace evidente que salvo
los experimentos 4 v 12 1ace ecolcionee frmetneadac +11.

Tabla 3.
Caracteristicas fisicoguimicas de la melaza de caia

Melazas Melazas hidrolizadas
Concentracién, °Brix 725 72.5
Valor de pH 6.6 6.6
Sacarosa* 31.906 0.486
Fructosa* 7.977 23.690
Glucosa* 6.218 21.930
*g/100g de melazas '
8 g
8 b
8
8
© |
S |
g |
o !
' i
& 35 &
1 2z & cE 3
8}. B L ——
(= £ =—a1)
0O 1 2 3 4 5 & 7 8 9 10 11 12 13 14 15

Figura 2. Cromatograma para fructosa, glucosa y
sacarosa en la melaza de caiia

¥y que las condiciones representadas por los experimen-
tos 13 al 16 lograron las cantidades mds altas de sepa-
racion de fructosa de la melaza.

La Tabla 5, presenta el destino de las cantidades de
glucosa y fructosa originalmente presentes en la mela-
za hidrolizada. Asf, para el experimento 1, en el que la
melaza hidrolizada se trat6 con 1.9 moles de hidréxido
de calcio por cada mol de fructosa existente en la me-
laza, previamente diluida a 15°Brix, durante un tiempo
de reaccion de 60 minutos, la cantidad total de fructosa
de la melaza hidrolizada se distribuy6 como sigue:

1.5

1.0

6675

0.5
-"’_‘_‘_ = 6.005

19.410

0.0

]
)
)
3
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Tabla 4.

Valores de respuesta para el disefio central compuesto (donde M es la relacién de las moles de hidroxido de
calcio por cada mol de fructosa existente en la melaza)

Experimento Tiempo Relacion M Concentracién Composicién de la solucion®
Fructosa Glucosa
1 60 1.9 15 3.6907 0.8284
2 60 1.9 25 4.6600 0.7138
3 60 32 15 9.0935 1.5665
4 60 3.2 25 8.5356 5.4170
5 120 1.9 15 2.5862 0.3344
6 120 1.9 25 4.8038 0.7966
7 120 32 15 8.9990 1.6802
8 120 3.2 25 7.1582 1.6692
9 40 255 20 6.9489 1.2444
10 140 2.55 20 5.8569 0.0000
11 90 1.46 20 0.7452 0.3276
12 90 3.6 20 6.3658 1.3156
13 90 2.55 11.6 11.816 2.3052
14 20 2:55 28.4 12.152 1.6270
15 90 2.55 20 13.022 1.0864
16 90 2.55 20 12.850 1.2812

*En g de monosacirido/100g de melaza pura

Tabla 5.
Balance de fructosa y glucosa durante su separacion por la formacion del complejo insoluble, su filtracion 'y
su lavado
Melazas hidrolizadas* Complejo fructosa-calcio Filtrado Agua de lavado
Exp. Fructosa Glucosa Fructosa Glucosa Fructosa Glucosa Fructosa Glucosa
1 100 100 15.50 3.76 50.86 63.50 33.64 32.74
2 100 100 20.26 3.24 54.90 83.27 24.83 13.48
3 100 100 37.89 7 27.35 48.24 34.76 44.64
4 100 100 35.97 24.62 7.93 18.86 56.50 56.52
5 100 100 10.78 1.52 67.42 60.89 21.80 37.59
6 100 100 20.02 3.62 71.70 90.58 8.28 5.80
7 100 100 37.50 7.64 14.97 34.75 43.53 57.61
8 100 100 29.83 7.59 6.38 14.20 63.79 78.21
9 100 100 28.95 5.66 15.72 11.20 55.33 83.14
10 100 100 24.41 0.00 22.13 20.77 53.46 79.23
11 100 100 3.11 1.49 83.58 92.61 13.31 5.90
12 100 100 2.53 5.98 9.74 18.45 63.73 75.57
13 100 100 50.85 10.48 20.46 32.73 28.69 36.79
14 100 100 50.95 7.39 13.72 26.12 35.33 66.49
15 100 100 53.82 5.01 11.90 28.64 34.28 66.35
16 100 100 58.61 5.82 13.99 25.02 27.40 69.16

*En g. de monosacdrido/100g de melaza pura

15.5% en el complejo fructosa calcio, 50.86 en el
filtrado y 33.64 se removié durante la operacién de
lavado del precipitado con agua de cal. Dado que el
objetivo es separar la mayor cantidad de fructosa pre-
sente en la melaza, es evidente que las condiciones

No obstante, no pudieron obtenerse soluciones ¢

fructosa mds puras.

La Tabla 6 resume el andlisis de regresién de los datc
experimentales al modelo de regresién de segundo ord
considerado. De acuerdo con éste, la ecuacion que perm
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Y =-91.076 + 0.497X, + 50.797X, + 1.335X; -0.002X 2 -
8.473X,? -0.019X,? -0.0033X, X, -0.000028X X
0 .214%,X, 3)

Como se puede observar en la Tabla 6, el nivel de
probabilidad de los factores X, X,, X2, X,2y X,5X5es
cercano a cero y la prueba F tiene valores altos, 1o cual
indica que el modelo propuesto de segundo grado po-
dria ser resuelto tomando el efecto de estos factores y
explicar la respuesta Y. Esta ecuacién puede entonces
simplificarse en:

Y =-91.076 + 0.497X, + 50.797X, + 1.335X; -0.002X,2 -
8.473X,2 - 0.214X,X, )

Tabla 6.
Andlisis de regresion para las soluciones de melaza

Coeficientes  Estimados DE Relacion T Probabilidad

Intercepcion - 91.0763 1041517  -8.7446 0.000124
X, 0.4979  0.07587  6.5628 0.000600

X2 <0.0028  0.00030 -9.3332 0.000086

X, 507978 3.96426 12.8140 0.000014

X2 -84737  0.64639 -13.1094 0.000012

X, 13352 0.50958  2.6201 0.039579

X,2 -0.0191  0.01056 -1.8113 0.120053

o d -0.0033  0.01463 -0.2240 0.830220
¥ % 2.8x105  0.00190  -0.0152 0.988397
X0 02148 0.08779  -2.4471 0.049988

De acuerdo con la Tabla 7, el modelo de regresion
se ajusta convenientemente a los datos experimenta-
les. La Tabla 8 presenta los resultados del anlisis de
los efectos principales. De acuerdo con ésta, los facto-
res mas relevantes en la formacién del complejo
fructosa-calcio son el tiempo de reaccién y la relacién
molar Ca(OH),/fructosa, lo que corrobora la signifi-
cancia de estos términos en la ecuacién (4).

Tipificacién de la superficie de respuesta

Como se muestra en la Tabla 9 la forma canénica del
modelo ajustado para la separacién de fructosa de me-
laza de cana es:

Y = 13.0708 -0.00277 W,2 -0.01775 W, -8.475 W,2 (5)

Las coordenadas de 88.0 minutos, 2.73 de relacién
molar hidréxido de calcio/fructosa y 19.49°Brix de
concentracion, obtenidas con un punto estacionario de
13.269 g de fructosa/100g de melaza, de acuerdo con

| ey, . SO K

Tabla 7.
Andlisis de varianza de la regresion
Efecto Suma de  Grados  Medias F Nivel de
cuadrados de cuddraticas probabilidad
libertad
X, 1.3341 1 1.3341 90.824 0.066557
X2 56.7217 1 56.7217 3861.517  0.010244
X5 50.6308 1 50.6308  3446.856 0.010842
X,? 111.9114 1 111.9114  7618.733 0.007293
X3 0.1341 1 0.1341 9.147  0.203287
X2 2.1367 1 2.1367 145.458 0.052665
X« X, 0.0327 1 0.0327 2.224 0.376055
X« X5 0.0001 1 0.0001 0.010 0.935961
Xow Xy 3.8999 1 3.8999 265.496 0.039022
Ajuste 3.8922 5 0.7784 52.995 0.103900
Error puro 0.0147 1 0.0147
Total 209.2499 15
Tabla 8.
LEfectos principales
Factor Efecto DE
Promedio 12.94 0.56
Tiempo (L) -0.62 0.43
Tiempo (Q) 4.96 0.53
Relacién Molar (L) 3.88 0.44
Relacién Molar (Q) -7.12 0.54
Concentracién (L) 0.19 0.43
Concentracién (Q) -0.92 0.52
T@L) xRM (L) -0.12 0.57
T@ x CL) -0.008 0.57
RM (L) x C (L) -1.39 0.57

L=Efecto lineal, Q=Efecto cuddratico, T= Tiempo, RM= Relacién molar

Tabla 9.
Valores criticos (valores y vectores propios,
“Eigenvalues” y “Eigenvectors”)

Variables Valores Eigenvalues y
Eigenvectors
Min Critico Mdx / 2 3
Tiempo 40.00 88.00 140.00 1.0000 0.00043 -0.00019

Relacién molar 1.46 273  3.60 -0.00019 0.01270 -0.9999
Concentracién 11.60 19.49 2840 0.00043 -0.9999 -0.0127
A -0.00277 -0.01775 -8.475
Yo 13.269

zado y en el intervalo de las condiciones experimenta-
les especificadas para cada variable, los valores criti-
cos encontrados determinan un 6ptimo en la respuesta
Y.

Las Figuras 4 a la 6 presentan los mapas de contor-
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Figura 7. Separacion de fructosa de melaza de cana:
Efecto del tiempo y de la relacion
Ca(OH), /fructosa

separada por formacion de complejos con hidroxido
de calcio en funcién de dos de las variables y mante-
niendo la tercera a un valor intermedio del intervalo
experimental ensayado. La Figura 7 contiene, ademas
del mapa de contormno, la superficie de respuesta corres-
pondiente cuando las variables independientes son el
tiempo de reacci6n y la relacién molar fructosa/calcio.

CONCLUSIONES

La melaza es un subproducto importante de la elabora-
ci6n de aziicar de cafa, que sigue ampliando sus posi-
bilidades como materia prima para la obtencién de una
gran variedad de productos, entre ellos algunos resul-
tantes de la separacion de sus mayores constituyentes,
como puede ser la fructosa. De acuerdo con su compo-
sicion, los carbohidratos sacarosa, glucosa y fructosa
son los constituyentes presentes en mayor proporcion
en la melaza de cafia. En términos de los resultados
obtenidos en el presente trabajo, la melaza de 72.5°Brix
tuvo 31.9% de sacarosa, 7.9% de fructosa y 6.2% de
glucosa. Después del tratamiento con la enzima
invertasa para la hidrélisis de la sacarosa, cambid a
0.48% de sacarosa, 23.690% de fructosa y 21.93% de
glucosa.

La separacion de la fructosa desde la mezcla
multicomponente, que es la melaza de cafia, se efectud
mediante la precipitacién con hidréxido de calcio, se-
ouida por una separacion del solido y de una
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fructosa—calcio. De acuerdo con los resultados obteni-
dos, dicha separacion dependié del tiempo de reaccién
(X3), de la relacién molar Ca(OH),/fructosa (X5) yen
menor grado de la concentracién de sélidos solubles
(X;) en la melaza, ajustdndose el proceso a la ecua-
cién:

Y =-9L076 + 0.497X, + 50.797X, + 1.335X; -0 .002X,? -
8.473X,% -0 .214X,X; “4)

El anilisis candnico y de superficie de respuesta
mostré que la separacion se optima cuando las varia-
bles tienen valores de 88.0 minutos, 2.73 de relacién
molar hidréxido de calcio/ fructosa y 19.49°Brix de
concentracion.

En funcién de lo anterior se puede decir que la se-
paracion de fructosa de la melaza de cafa puede efec-
tuarse mediante la formacién de un complejo con
Ca(OH), y procesos de separacién posteriores, quedan-
do para otros estudios los andlisis a mas detalle de las
etapas de filtracién y re-solubilizacién del complejo de
fructosa y los consecuentes andlisis econémicos.
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NOMENCLATURA

DE Desviacion estdndar

F Prueba estadistica

K Cualquier mimero de variables

L Efecto lineal

M=RM Relacién molar de hidréxido de calcio por
mol de fructosa

Q Efecto cuadratico

T Tiempo

W, Variables independientes transformadas
del modelo canénico

X, Concentracién de la solucién en °Brix

X, Relacién molar hidréxido de calcio/fructosa
X3 Tiempo de reaccion entre la base de cal
cio y la melaza hidrolizada

X Cantidad en gramos de fructosa recupe

rada/100g de melaza

Letras griegas

o 2K para que el disefio sea rotacional

Bo...o Coeficientes del modelo de regresion

A Constantes del modelo canénico
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