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Actividad 6ptica

Azlcares invertidos

Azucares reductores

Bagazo

Buffer

Cachaza

Centrifugacion

GLOSARIO

Propiedad de los cuerpos que permiten girar el plano

de polarizacion de la luz que los atraviesa.

Son los azucares que se producen por hidrdlisis de la
sacarosa en cantidades iguales, glucosa y fructosa,

con poder rotatorio invertido.

Azlcares que poseen un grupo carbonilo, la glucosa

y la fructosa son ejemplos de ellos.

Residuo de materia después de extraer el jugo a la

cafia de azucar.

Solucién amortiguadora que consiste en una mezcla
de un acido débil y su base conjugada, la cual tiene
la propiedad de mantener estable el pH frente a

cantidades pequefas de bases y acidos fuertes.

Torta de filtro obtenida tras la salida de los filtros el

cual es un residuo en la industria del azlUcar de cafa.

Método por el cual es posible la separacién de
sélidos de liquidos de diferente densidad por medio

de fuerza giratoria.



Clarificadores

Cristalizacion

Cromatografia liquida

Dextragiro

Elucién

Eluyente

Enantiémero

Fase estacionaria

Filtro tambor rotativo

Maquinas que se utilizan para separar soélidos de un
liquido por medio de gravedad y los movimientos del
agua haciendo que los sélidos floten o se hundan

dependiendo de la gravedad.

Método de purificacion por el cual se produce un

sélido cristalino a partir de un gas o liquido.

Técnica de separacion por medio de adsorcion entre

dos fases inmiscibles, una fija y otra movil.

Giro de una sustancia en sentido de las agujas del

reloj.

Proceso por el cual los solutos son arrastrados a
través de una fase estacionaria por el movimiento de

la fase movil.

Disolvente que se wusa para trasformar los
componentes de una mezcla a través de una fase

estacionaria.

Son imagenes especulares no superponibles, poseen
un &tomo unido a cuatro grupos distintos.
Particulas sélidas o liguidas empaquetadas en una

columna.

Maquinas utilizadas para la separacion sélido liquido,

en donde la pulpa es separada por una tela filtrante
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Fl6culos

Grados baume

Hexosa

Imbibicion

Inversion de sacarosa

Levagiro

Maceracion

girada con el vacié aplicado a la superficie interna
para acumular los solidos del otro lado de la tela.

Grumo de materia formada por coloides los cuales se

decantan y se filtran para limpiar las aguas.

Es la unidad de medida de la densidad de un liquido

para medir la azucaridad o salinidad de una solucion.

Monosacéaridos formados por una cadena de seis

atomos de carbono el cual produce energia.

Para mejorar la extraccion de sacarosa, se aplica
agua de imbibicion. Este proceso consiste en agregar
agua al bagazo antes de su paso por el molino final.
La imbibicion aumenta la extracciéon de sacarosa en

aproximadamente un 15%.

Descomposicion hidrolitica de la sacarosa en glucosa

y fructosa.

Giro de una sustancia en sentido contrario de las

agujas del reloj.
Este es un proceso que busca aumentar la

extraccion, mediante el remojo del bagazo con el

jugo diluido.
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Mazas

Meladura

Melaza

Poder rotatorio

POL

Polarimetria

Polarizacion

Pureza

Rotacion especifica

Son cilindros acanalados construidos de hierro
fundido y acero con un peso de aproximadamente 10

toneladas.

Jarabe preparado para elaborar el azlcar.

Residuos de la cristalizaciéon final, denominada miel

final.

Propiedad e ciertas sustancias para desviar la luz

polarizada.

Es la sacarosa contenida en una disolucion,

expresada en % en peso.

Es la medicién de la rotacibn de las sustancias

activas en un plano de luz polarizada.
Fendmeno que se define como el desplazamiento de
las particulas que oscilan, formando asi un plano de

vibracion.

Es la cantidad de sacarosa contenida en 100 partes
de sdlidos totales.

Numero de grados que el plano gira a medida que

pasa a través de una solucién con enantidbmeros.

Xl



Sacéarido

Tachos

Tandem

Tiempo de elusién

Torre de sulfatacion

Troseadoras

Biomolécula compuesta por carbono, hidrégeno y
oxigeno, se encuentra la glucosa, fructosa vy

sacarosa.

Equipos que se utilizan en la industria azucarera para
la coccién de la meladura y las mieles provenientes
de las centrifugas para obtener granos de azucar tras

la cristalizacion.

Molino donde existen mazas o rodillos que

comprimen el azlcar.
Tiempo que tarda cada sustancia en abandonar el
sistema  cromatografico, depende de cada

compuesto.

Equipo en donde se mezcla el jugo mixto proveniente

de los molinos con el dioxido de azufre (Sz20).

Maquinas utilizadas para romper y desfibrar los tallos

de cafa de azuUcar.
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RESUMEN

El proyecto de investigacion tuvo como objetivo comparar tres
metodologias instrumentales que permiten determinar la cantidad de sacarosa
presente en una solucion. Estas se utilizaron para determinar la cantidad de

azucar que se pierde en la miel final, mejor conocida como melaza.

Para esto se tomaron muestras de los ultimos 40 dias de la zafra 2016-
2017 del Ingenio Magdalena y estas se analizaron mediante las metodologias,
Clerget, Polarizaciéon y HPLC con el fin de obtener la concentracion de la
solucion y calcular asi la cantidad de azucar que se pierde en dicho

subproducto.

Con estos datos se buscoé realizar un andlisis de varianzas el cual se
utilizé para comparar las metodologias y decidir cuél de estas ofrece una mayor
precision. Ademas, fue necesario inquirir si el proceso de agotamiento de
sacarosa se perpetuo de forma adecuada, esto por medio de una comparacion
con la pureza objetivo o tedrica. Al mismo tiempo se buscé comparar estas
metodologias por medio de diagramas de proceso y observar como la

concentracion de la sacarosa fluctuo a lo largo de los 40 dias.
Por ultimo, se realiz6 un andlisis de costos/beneficios para determinar si

la metodologia Clerget proporciond una precision similar a la que se obtiene con

HPLC, pero con cualidades de mayor rapidez y menor costo.
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OBJETIVOS

General

Comparar los datos obtenidos en el monitoreo de la concentraciéon de
sacarosa en la miel final-melaza- obtenidos mediante tres metodologias

analiticas instrumentales diferentes.

Especificos

1. Calcular la pureza aparente, real y Clerget a partir de los resultados de
la concentracion de sacarosa en la miel final generados por cada
metodologia instrumental.

2. Calcular la pureza objetivo de Smith a partir de los resultados de
cenizas condumeétricas y el contenido de glucosa y fructosa en la miel

final.

3. Clasificar los datos de pureza aparente, real y Clerget en un diagrama

de control para el método de Polarizacion, Clerget y HPLC.

4. Comparar la pureza generada por el método de HPLC con la obtenida

con la pureza objetivo de Smith.

5. Realizar un analisis estadistico de varianzas simples, anova, con los

datos de pureza obtenidos para cada método instrumental.
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Determinar por medio de un andlisis de beneficios y costos si la
metodologia Clerget es superior respecto a costos y rapidez en

comparacion con la metodologia por HPLC.
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HIPOTESIS

Clerget es una metodologia analitica que se utiliza para la cuantificacion
de la concentracion de sacarosa presente en la miel final -melaza- la cual brinda
una precision similar a la que se obtiene con HPLC, pero con mayor rapidez y a

un menor costo.

Hipdtesis estadistica

Clerget-HPLC

Hipdtesis nula

No existe variacion significativa en la respuesta obtenida de los
tratamientos por el método Clerget y HPLC respecto a la concentracion de
sacarosa presente en la miel final -melaza-.
Hipotesis alternativa

Existe variacion significativa en la respuesta obtenida de los

tratamientos por el método Clerget y HPLC respecto a la concentracién de

sacarosa presente en la miel final -melaza-.
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Clerget-polarizacion

Hipotesis nula

No existe variacién significativa en la respuesta obtenida de los
tratamientos por el método Clerget y polarizacidén respecto a la concentracion
de sacarosa presente en la miel final -melaza-.
Hipotesis alternativa

Existe variacion significativa en la respuesta obtenida de los
tratamientos por el método Clerget y polarizacidén respecto a la concentracion

de sacarosa presente en la miel final -melaza-.

HPLC-polarizaciéon

Hipotesis nula

No existe variacién significativa en la respuesta obtenida de los
tratamientos por el método HPLC y polarizacién respecto a la concentracion de
sacarosa presente en la miel final -melaza-.
Hipdtesis alternativa

Existe variacion significativa en la respuesta obtenida de los

tratamientos por el método Clerget y polarizacion respecto a la concentracion

de sacarosa presente en la miel final -melaza-.
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INTRODUCCION

Los ingenios azucareros buscan transformar la cafia de azlUcar en azucar en
forma de pequenios cristales; para llevar a cabo este proceso de transformacion
se realizan una serie de procesos los cuales permiten obtener el resultado final
gque hoy conocemos. En el proceso de fabricacibn se tienen ciertos
subproductos los cuales presentan perdidas, donde la mayoria de estas no son
recuperables por medios industriales. Uno de los subproductos que se produce
en volumen alto y presenta la mayor pérdida de azlcar es la miel final o mejor
conocida como melaza. Este liquido viscoso es un subproducto obtenido tras el

proceso de cristalizacion y centrifugacion.

Los ingenios azucareros presentan el problema de como saber qué cantidad de
sacarosa se pierde en dichos subproductos, por esta razon se ha incursionado
en técnicas instrumentales para determinar cuanta de esta se pierde.
Actualmente, para medir la cantidad de sacarosa en la miel final se utiliza la
técnica de polarizacion, dicha técnica hace uso de la actividad éptica de la
sacarosa para realizar esta medicion. Una segunda opcion es la determinacién
por medio de cromatografia liquida de alta precisién, conocida como HPLC, en
donde es posible hallar los componentes de una solucién por la diferencia en su
tiempo de elusion. Por ultimo, se tiene una tercera opcion, la cual no es muy
utilizada en los ingenios guatemaltecos, denomina Clerget. La técnica Clerget
consiste en una doble polarizacibn en donde el principio de esta es
complementar la polarizacion directa con una segunda polarizacion después de

la completa inversion de la sacarosa.
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Debido a que los ingenios buscan aplicar uno de estos métodos para conocer si
su proceso de cristalizacion es el mas eficiente, es necesario conocer cual de
los tres ofrece una mayor precisiéon en el menor tiempo posible, bajo el criterio

de la mejor economia posible.

Por dicha razén el presente trabajo de investigacion tiene como objetivo
conocer cual de las tres metodologias mencionadas, polarizacion, HPLC o
Clerget, presenta una mejor precision mediante un andlisis de varianzas

simples a partir del calculo de pureza de los datos proporcionados.
Por dltimo, se busca realizar un andlisis de costos para conocer que

metodologia es mas rapida y econémicamente factible entre Clerget y HPLC

para aplicar en el ingenio en lugar de la metodologia actualmente utilizado.
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1. ANTECEDENTES

El articulo presentado por Love y Muzzell “explica los grandes
problemas del azlUcar perdido que afecta al agotamiento de las fabricas en los
ingenios azucareros. En dicho articulo consideran que cuantas mas impurezas
existan en los jugos, mayor sera la pérdida de sacarosa, y lo que las industrias
deben hacer es revisar sus parametros de operacion para acercarse asi a un

valor guia de la cantidad de sacarosa que deberia tener la miel final”. *

Actualmente en los ingenios se utilizan distintas metodologias para
determinar la cantidad de azucar perdida, pero no se sabe cudl ofrece mejores
resultados respecto a precision, tiempo y economia. Segun el trabajo
presentado por Herrera, acerca de la comparacion de métodos utiles en la
determinacion de sacarosa y azlcares reductores en miel de cafia en el ingenio
Pichichi Colombia, “busca evaluar la precision de la determinacion del
contenido de sacarosa en la miel virgen por medio del método polarimétrico y
cromatografia liquida de alta resolucion. Dicho estudio muestra la comparacion
de ambos métodos, obteniéndose asi una mejor precision con el método

polarimétrico comparado con el de HPLC”.?

El trabajo de Estrada sobre la comparacion de métodos analiticos para

la calidad de la cafia de azucar “busca evaluar la precision de las lecturas

! LOVE, D.J. Minimizing sucrose loss in final molasses: the three laws of molasses loss. p.319-
330

2 HERRERA, Ana Cecilia. Estudio comparativo de métodos para la determinacion de sacarosay
azucares reductores en miel virgen de cafia utilizados en el ingenio Pichichi S.A. p.19-66



polarimétricas a través de la exactitud, precisiéon y linealidad de las mediciones
de concentracion de sacarosa. Su estudio mostrdé que a un nivel de confianza
del 95% las lecturas obtenidas por el polarimetro son exactas y precisas y la

linealidad del mismo es muy cercana a 1”.3

Por ultimo, el trabajo presentado por Lopez B. acerca del andlisis de
mieles finales de ingenios de Guatemala para la zafra 2013-2014 “realiza una
comparacion de los distintos procedimientos para obtener el contenido de
azucar por medio de polarimetria, Clerget y HPLC. Concluyendo que la
metodologia Clerget es mucho mas factible técnica y econdémicamente que las

otras dos mencionadas”.*

Luego de realizar investigaciones de los tesarios y documentos virtuales
no se encontraron trabajos realizados respecto a la comparacion de métodos
instrumentales utilizados para el monitoreo de la sacarosa presente en la miel

final.

La finalidad de la investigacion presente es realizar una comparacion
entre las metodologias instrumentales (polarizacién, HPLC y Clerget) ya que se
desea conocer cual de estas es mas precisa y econ0micamente factible.

3 ESTRADA, Marvin. Comparacion de cinco métodos analiticos para determinar la calidad de la
cafia de azlcar. p. 31-26

4 LOPEZ, Byron. Andlisis de mieles finales de ingenios de Guatemala para la zafra 2013-2014 y
su comparacion con la pureza objetivo por la ecuacién de SMITH-VERSION  2015. p. 14-20
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2. MARCO TEORICO

2.1. Proceso de obtencién de la miel final -melaza-

Esto se da a partir del proceso de fabricaciéon del azucar, en el cual se
aplican varias operaciones para convertir el jugo de cafia en pequefios cristales,
para esto se cosechan cultivos de cafia, tras su maduracion esta se corta y se
recoge mecanicamente para luego llevarla a los patios de los ingenios y poder

iniciar la transformacion. El proceso consta de los siguientes procesos:

2.1.1. Recepcion y preparacion

La cafia que esta plantada en el campo es transportada por los
camiones hasta el ingenio; una vez dentro se pesa en basculas y luego se
descarga en mesas de alimentacién por medio de viradores, en dichas mesas
se aplica agua caliente entre 110-120 °F para que asi se eliminen impurezas,
sales, solidos y materiales extrafios, ademas permite que el proceso se realice

de forma limpia.

La cafia que ha sido cosechada es transportada al ingenio o antes de
iniciar el proceso de fabricacion es pesada en basculas para luego ser descarda
por medio de viradores en mesas alimentadores. En las mesas alimentadores
se limpia la cafa, para retirar la mayor cantidad de material extrafio y permitir

gue se inicie el proceso de la forma mas limpia posible.

Una vez limpia la cafia se desfibran los tallos por medio de troceadoras
0 picadoras para facilitar el proceso de extraccion de jugo.



2.1.2. Molienda o extraccion de jugo

Este proceso de realiza moliendo la cafia previamente preparada a
través de pesados rodillos 0 mazas. El molino consta de unidades multiples
gue utilizan combinaciones generalmente de tres rodillos, a través de los cuales
pasan sucesivamente la cafia exprimida o bagazo. Para ayudar a la extraccién
del jugo se aplican aspersiones de agua o jugo diluido sobre la capa de bagazo
segun sale de casa unidad de molienda; lo anterior contribuye a extraer por
lixiviacion el azucar. El proceso, conocido como imbibicion (o, con menor
frecuencia, saturacion o maceracién), puede presentar muchas modificaciones.
En las practicas de molienda, mas eficientes, mas del 95% del azlUcar contenido
en la cafia pasa al jugo, este porcentaje se conoce como la extraccién o mas

sencillamente la extraccion.

El bagazo final que sale del ultimo molino contiene el azucar no
extraido, fibra lefiosa y de 45 a 55 % de agua. Este material pasa por lo

general a las calderas como combustible.

2.1.3. Clarificacion

El jugo obtenido pasa por calentadores en donde se aumenta la
temperatura de 140-155 °F para pasar a la torre de sulfatacion, en donde se
buscar disminuir el pH mediante la adicién de azufre, agente decolorante, y cal
de 6-10 baume para producir aztcar blanco. Luego, el jugo se calienta en tres
etapas: la primera mediante vapor vegetal de 5 psi logrando temperaturas entre
175-185 °F, la segunda con vapor a 5 psi logrando temperaturas entre
205-215 °F y la dltima con vapor a 10 psi para la rectificacion del jugo

automaticamente. Esto se realiza con el fin de lograr una pequefia evaporacion



en un tanque flash logrando que los floculos presenten burbujas evitando que
se decante con lentitud.

El jugo obtenido se introduce a los clarificadores con baja velocidad
para que se concentren los lodos y se retiren por gravedad y coladores
viratorios. Los lodos atrapados se filtran en tambores rotativos al vacio
mientras que el jugo filtrado regresa al proceso y la torta de prensa,
subproducto obtenido, es desechado como cachaza el cual es utili como

fertilizante.

El jugo procedente de los molinos es &cido y turbio. El proceso de
clarificacion (o defecacion), disefiado para remover las impurezas tanto solubles
como insolubles, emplea en forma universal cal y calor como agentes
clarificantes. Para la fabricacion de azucar blanco directo y en el caso de azucar
crudo de bajo color, es utilizado el biéxido de azufre. La lechada de cal, con
una concentracion de 6 a 10° Baumé, neutraliza la acidez del jugo, formando
sales insolubles de calcio, en su mayor parte fosfato de calcio. El calentamiento
del jugo alcalizado hasta el punto de ebullicion o ligeramente arriba coagula la
albumina y algunas grasas, ceras y gomas; el precipitado asi formado atrapa

los sélidos en suspension al igual que las particulas mas finas.

Los lodos se separan del jugo clarificado por sedimentacion para luego
ser filtrados, ya sea en filtros rotativos a vacio, filtros banda u otra tecnologia de
filtracion de cachaza (en algunas plantas se utilizan decantadores centrifugos).
Se ha desarrollado una amplia variedad de modificaciones del tratamiento del

jugo con calor, sulfito y cal, las cuales tiene diferentes ventajas y desventajas.



2.1.4. Evaporacion

El jugo clarificado, que tiene mas o menos la misma composicion que el
jugo crudo extraido excepto las impurezas precipitadas por la clarificacion,
contiene aproximadamente 85% de agua. Dos terceras partes de esta agua se
evaporan en evaporadores de multiple efecto, los cuales consisten en una
sucesion, generalmente 5 efectos, de celdas de ebulliciébn al vacio o cuerpos
dispuestos en serie de manera que cada cuerpo subsiguiente tiene un grado
mas alto de vacio y, por consiguiente, hierve a una temperatura mas baja. Los
vapores de un cuerpo hacen hervir, de esta manera, el jugo contenido en el
siguiente cuerpo, mediante este sistema, el vapor introducido en el primer
cuerpo efectlia una evaporacion de multiple efecto. El vapor del cuerpo final
pasa a un condensador. Eljugo concentrado, conocido como meladura, sale en

forma del dltimo cuerpo con una concentracion media de 65 °Brix.

2.1.5. Cristalizacion

Operacion en donde busca producir un sdlido, a partir de una fase
homogénea. Esto se realiza en tachos al vacio de simple efecto donde se
afaden semillas a fin de que sirvan como nucleos para la formacion de cristales
de azlcar y se afiade el jarabe proveniente tras la evaporacion, los cristales y el
jarabe forman una masa cocida llamada fillmass y estas se descargan en un

cristalizador para que la masa se cosa y se sature de azlcar.
2.1.6. Centrifugacion
La masa cocida proveniente del cristalizador se lleva a maquinas

giratorias denominadas centrifugas en donde el licor madre pasa por una pared

perforada debido a la fuerza centrifuga y los cristales son retenidos dentro del



revestimiento. Este sistema consta de tres etapas, la primera es una ebullicién
del jarabe crudo en donde se produce azlucar cruda y miel A, las cuales
regresan al tacho al vacio para que vuelvan a hervir y se forma una masa
cocida B la que a la vez produce una segunda carga de cristales. El azicar Ay
B se mezclan y la miel B vuelve a hervir para formar una masa cocida C. El
azucar C obtenido se mezcla con el jarabe y se utiliza como semilla para las

masas cocida Ay B.

Las mieles o melazas finales, un material denso y viscoso que posee
una tercera parte de sacarosa, una quinta parte de azlcares reductores y el

resto ceniza, compuestos organicos no azlcares y agua.

2.2. Miel final -melaza-

La miel final, denominada “blackstrap” o “melaza” es un liquido denso y
VisCcoso que se separa de la masa cocida final de la cual no es posible cristalizar
mas azucar por métodos fisicos. Esta posee sélidos disueltos de 68-75 % y un
pH de 5,0-6,1. El proceso para obtenerla es repetido tres veces hasta el punto
donde los azucares invertidos y las altas viscosidades no permitan mas

crecimiento de sacarosa.

Esta mezcla posee sacarosa, azUcares invertidos, sales, compuestos
no fermentables reductores y otros compuestos solubles en alcali; estos
compuestos no fermentables son generalmente caramelos sin nitrdgeno

producidos por el calentamiento del proceso.

Segun Chrochet existen diversas clasificaciones de mieles finales
segun la cantidad de °Brix que contengan, estos son:



o Miel final: producto de la fabricacion o refinacion de la cafa de azucar,

Brix, diluido con un peso igual de agua, 42,5 (85 °Brix).

o Miel de cafia para alimentos: miel final reducida con agua hasta una
proporcion no menor de 39,75 °Brix por el método de doble dilucién.

o Miel de alta pureza o siropes invertidos: producto que se obtiene
concentrando jugo clarificado hasta aproximadamente 85 Brix, invertido

ya sea con acido o invertasa con 80 °Brix.

2.2.1. Azlcares presentes en la miel final

Los principales azucares presentes son la sacarosa, glucosa y fructosa,

las ultimas dos constituyen la porcion principal de los azucares reductores.

2.2.1.1. Sacarosa

Disacéarido que se encuentra en la naturaleza, se obtiene de la cafa de
azucar y la remolacha. Consta de un enlace de una glucosa ciclada, con el
carbono anomérico en posicion a y una fructosa ciclada con el carbono
anomérico en posiciéon 3. Asi podemos decir que la sacarosa es una a-D-
glucopiranosa (1—2) B-D-fructofurandsido la cual no posee poder reductor
debido a que no tiene carbono anomérico libre. Su férmula empirica es
C12H22011 (peso molecular 342,30 g/mol). Disuelta en agua esta tiene un poder
rotatorio de +66,53 grados a 20 °C, es solo ligeramente soluble en metanol e
insoluble en éter o cloroformo. Cuando se hidroliza, la sacarosa produce
cantidades equimolares de glucosa y fructosa, y la mezcla se conoce como

azUcar invertida.



Figura 1. Estructura quimica de la sacarosa
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Fuente: BADUI, Salvador. Quimica de los Alimentos. http://www.hablemosclaro.org.

Consulta: marzo 2016.

2.2.1.2. Glucosa

La glucosa es una aldohexosa, monosacéarido de seis atomos de
carbono con un grupo funcional aldehido de gran importancia ya que es
precursora de otros carbohidratos y moléculas. También es conocida como
dextrosa. Su formula molecular es CeH1206 (peso molecular 180,16 g/mol),
recibe el nombre de D-glucopiranosa. Es menos soluble en agua que la
sacarosa y es soluble en metanol e insoluble en éter. Disuelta en agua, tiene
poder rotatorio de +52,7 grados a 20 °C. Es importante tener en cuenta que
estas presentan un fendmeno denominado mutarrotacion, es decir, la rotacion
especifica cambia cuando la solucion queda en reposo por algun tiempo, la

mayoria de las soluciones de las hexosas y pentosa presenta esta condicion.


http://www.hablemosclaro.org/

Figura 2. Estructura quimica de la glucosa

Fuente: MENDEZ, Angeles. Hidratos de carbono. http:/quimica.laguia2000.com.

Consulta: marzo 2016.

2.2.1.3. Fructosa

La fructosa es una cetohexosa, monosacarido de seis atomos de
carbono con un grupo funcional cetona. Es muy abundante en la naturaleza; se
forma durante la degradacion de la glucosa. También se denomina azucar de
frutas y de las tres es la menos abundante en la cafia. Sus moléculas se
polimerizan para formar levan e insulina un producto de almacenamiento de
ciertas plantas. También es conocido levulosa. Su férmula empirica es CsH1206
(peso molecular 180,16g/mol) y es conocida como-D- fructopiranosa y la 8 -D-
fructopiranosa. Es muy soluble en agua y ligeramente soluble en etanol. Igual
gue la glucosa, la fructosa es un azucar reductor. Disuelta en agua tiene un
poder rotatorio de -132,2 grados, disminuye a -92,4 grados, siendo este ultimo

el valor que se usa en la polarimetria de azucares.
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Figura 3. Estructura quimica de la fructosa

Fuente: MANZANO, Tatiana. Protocolo alimentario: La dieta eficiente.

http://protocoloalimentario.blogspot.com. Consulta: marzo 2016.

2.3. Azucares reductores y no reductores

Un azucar reductor es un término quimico para un azlcar que puede
donar electrones a otra molécula. Es un tipo de carbohidrato que contiene un
grupo aldehido o cetona libre. Estos son todos los monosacaridos, azucares
simples, como la glucosa y fructosa. Su estructura simple les permite
descomponerse al doble de velocidad que los disacéaridos, mientras que los

disacéaridos deben descomponerse en partes mas pequefas primero.

Mientras que los no reductores, los disacaridos y polisacaridos son
azucares con multiples anillos quimicos, tienen estructuras cerradas y utilizan
atomos libres para unir entre si los anillos multiples, tardan mucho mas tiempo

en descomponerse.
2.4. Descomposicion de azucares reductores
En el proceso de fabricacidbn de azlcar se tiene una alcalizacion del

jugo elevada debido al exceso de cal. Esta facilita la destruccion de azucares

reductores, ya que de esta forma se descompone la sacarosa presente en el
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jugo, formando &cidos organicos que provocan un desdoblamiento de esta para

alcanzar un nuevo equilibrio con la fructosa y glucosa.

Cuando se afiade cal en exceso se produce un oscurecimiento mayor
en los jugos, lo que causa un aumento en las cenizas y azlcares reductores.
También aumentan las incrustaciones dentro de los evaporadores y la
viscosidad de la meladura provocando un aumento en las pérdidas totales de la

misma.

Por ultimo, las altas temperaturas son otro factor que aumenta la

destruccion de azucares reductores.

2.5. Inversién de la sacarosa

La inversion de la sacarosa consiste en la hidrélisis de su molécula ya
sea por via enzimatica o por procedimientos fisicoquimicos. Se llama inversién
porque se observa un cambio en la rotacion, cuando esta se invierte se tiene un
giro de 20 grados. Este fendmeno produce un sabor dulce y un aumento en la
solubilidad debido a que la fructosa que queda libre es mas soluble que la
sacarosa lo cual permite el incremento de la concentracion de azlUcares en una
solucion. Este azucar sufre descomposiciones a largo del proceso de
fabricacion por la accion de los alcalis y del calor lo que provoca una aparicion

de compuestos que acenttan el color oscuro de las disoluciones.

Este fenomeno ocurre también cuando la cachaza no es eliminada en
forma continua y eficiente, ya que se fermenta por accién de bacterias y genera
pérdidas de sacarosa. Como consecuencia se tiene una acidificacion del jugo

gue contribuye a la reaccion de inversion.
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2.6. Cenizas condumétricas

También se llaman cenizas gravimétricas o cenizas sulfatadas. Son una
medida mas real de la cantidad de minerales volatiles que se pueden presentar

en la melaza.

2.7. Recuperacion de sacarosa en las mieles finales

Por definicibn no es recuperable por medios corrientes, pero en la
actualidad han surgido varios procedimientos para la deteccion del azlcar
presente en las soluciones finales. Estos métodos se basan en la medicion de
la actividad Optica utilizando el principio de la polarizacion del azucar para

conocer la concentracion de la misma.
2.8. Métodos analiticos
2.8.1. Polarimetria
Es una técnica que se basa en la medicion de la rotacidon Optica de la
luz polarizada al pasar por una sustancia Opticamente activa la cual se
fundamenta en la simetria de las moléculas. Estd compuesto por un polarizador,

prisma que utiliza radiacion, un detector y una fuente, radiacion monocromatica.

Este método brinda resultados correctos cuando no estan presentes

sustancias 6pticamente activas con excepcidn a la sacarosa.
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2.8.1.1. Principios de sacarimetria

La rotacién es una medida precisa de la concentracién de sacarosa y
cuando un rayo de luz pasa a través de una solucién de azucar, la rotacion
cambia con la concentracion de la solucién, la longitud de celda, la longitud de
onda de la luz y la temperatura. Ahora si se tiene longitud de celda constante y
la longitud de onda de la luz, la temperatura, el peso y el volumen son estandar

la rotacion se vuelve en funcion de la concentracion.
2.8.1.2. Luz polarizada
La luz es una onda electromagnética cuyo vector eléctrico oscila en
diferentes direcciones en angulo recto respecto a la direccion de propagacion.
Estos rayos de luz poseen vibraciones que se propagan en numero infinito de
planos. Cuando un dispositivo Optico permite que un rayo de luz vibre solo en

un plano se dice que la luz esta polarizada.

Figura 4. Luz polarizada por polarimetro

Varias direcciones

Ak
tﬁ\\/\ o
g j ._

/
Polarizador .:

Fuente: ORTEGA, Mario. Luz polarizada. http://www.paralelo36andalucia.com/.

Una dnica direccién

Consulta: mayo 2016.

14


http://www.paralelo36andalucia.com/.%20%20%20%20%20%20%20%20%20%20%20Consulta
http://www.paralelo36andalucia.com/.%20%20%20%20%20%20%20%20%20%20%20Consulta

2.8.1.3. Actividad 6ptica

La actividad O6ptica rotativa de una sustancia se fundamenta en la
asimetria que tienen las moléculas, generalmente son los atomos de carbono, a
esto se le llama quiralidad. Se denomina quiralidad al fendbmeno de una
molécula la cual es una imagen espejo y no puede superponerse con ella

misma.

2.8.1.4. Capacidad rotatoria especifica

Numero que expresa la capacidad de hacer girar el plano de

polarizacion y esta se calcula:

100a 100«
CL  °BDL

[a]t;L =

Donde:

a= rotacién medida (grados)

C= concentracion del azucar (g/100 ml de solucion)

°B= Brix de la solucion (g de azucar/ g de solucion)

D= densidad de la solucién (g de solucién/ml de solucion)
L= longitud de la celda (decimetros)

T=temperatura

A= longitud de onda

La rotacion especifica depende de la longitud de onda de luz que se

utilice y de la temperatura a la cual se mida. Usualmente se utiliza la luz

brillante amarilla denominada linea D a temperatura de 20 °C.
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2.8.1.5. Polarimetro

El polarimetro es un instrumento utilizado para determinar la rotacion de
la luz polarizada causada por isémeros. Este proporciona el valor de la
desviacion de la luz polarizada ya que los rayos de luz atraviesan un filtro
polarizador para obtener una luz con angulo recto. Esta luz atraviesa un
portamuestras el cual contiene la solucién a analizar. Si existe un isébmero en
disolucion la luz se desvia, es decir, ira girando a medida que pasa a través del
tubo. La luz girara en direccion de las manecillas del reloj, es decir, en direccion
positiva, 0 en direccion contraria, direccion negativa. Una sustancia que gira la
luz polarizada en direccién de las manecillas del reloj se llama dextrorrotatorio

(R) y la que gira en direccion contraria es levorrotatoria (S).

Generalmente, el aparato consta de una lampara de vapor de sodio en
donde se selecciona la linea “D” (589 nm.), una vez la luz esta polarizada la
radiacion producida penetra un tubo portamuestras donde se encuentra la
solucion por analizar. Este tubo posee una longitud conocida y se le denomina
‘camino o6ptico especifico”. Al final hay un segundo filtro polarizador
denominado “analizador” el cual se puede rotar. El operador puede controlar
dicho angulo a aplicando su ocular, buscando la maxima luminosidad. Los filtros

polarizador y analizador se llaman primas de Nicol.
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Figura 5. Instrumento polarimétrico

'

Fuente: SCHMIDT HAENSH. Actividad 6ptica de los monosacaridos.
https://schmidt-haensch.com/products/laboratory-instruments/polarimeter/.

Consulta: mayo 2016.

2.8.2. HPLC

“High Performance Liquid Chromatography”, cromatografia liquida de
alta precision es un método instrumental utilizado para separar los
componentes de una mezcla. Este método presenta una fase movil constituida
por un liquido que fluye a través de una columna y se introduce a alta presion
para forzar el paso del disolvente a través de una fase fija. De esta manera se

logran separaciones de gran resolucion.

Se inyectan pequefios volimenes de analito a la corriente de fase
movil, fase polar, la cual es bombeada hasta una columna de fase estacionaria,
fase apolar; el analito introducido se retarda por las diferentes interacciones
quimicas. Este retardo se denomina tiempo de retencion el cual es distinto para
cada analito de la muestra. Dependiendo de la afinidad, por cada una de las
fases se tendran velocidades y tiempos de retencion diferentes logrando asi la

separacion.
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Con esta técnica se introduce la fase movil, que arrastra la muestra que
se inyecta. Siguiendo este flujo se llega a la columna, fase estacionaria, la cual
es un sélido o un liquido fijado en un sélido. Luego de que los componentes
hayan atravesado la fase estacionaria son separados y estos pasan a un
detector de sefal que identifican el momento de aparicion de los distintos
componentes que constituyen a la muestra. El principio de esta técnica se
fundamenta en las interacciones hidrofébicas que resultan de la repulsion entre

el disolvente polar y el componente apolar.

La Unica condicion de los HPLC es que la muestra que se inyecta sea
soluble en la fase movil. Los azUcares son muy solubles en agua y se logra una
separacion efectiva. Esta es muy utilizada para determinar las pérdidas que se
tienen en los subproductos de los ingenios ya que una de las cualidades mas

importante de los HPLC es su alta sensibilidad y facil adaptacion.

Para analizar la glucosa, fructosa y sacarosa se utiliza la metodologia
expuesta por ICUMSA (20) la cual combina los métodos cromatograficos de

exclusion por tamafio e intercambio idnico.

Figura 6. High Performance Liquid Chromatography

HPLC System

Solvent =
-

e
Data

HPLC Column

yInjector
4

- j; ! @_T

Detector  yyaste E==

Fuente: THYROCARE. High Performance Liquid Chromatography. http://www.thyrocare.com.
Consulta: mayo 2016.
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2.8.2.1. Cromatografia de intercambio i6nico

Esta técnica permite la separacion de moléculas por medio de la
diferencia de sus propiedades de carga eléctrica. Se compone de dos fases, la
fase estacionaria, intercambiador i6nico y la fase movil. La fase estacionaria
contiene en su superficie cargas electrostéticas fijas que retienen contraiones

moviles que se pueden intercambiar por iones de la fase movil.

2.8.2.2. Fundamento

El principio bésico se fundamenta en que las moléculas cargadas se
adhieren a los intercambiadores de modo que las moléculas pueden ser
disociadas cambiando el ambiente i0nico. La separacion se lleva a cabo en dos
fases: en la primera, las sustancias por separar se unen al intercambiador
utilizando condiciones que originan una union fuerte, la segunda consiste en la
elucién de la columna con buffers de diferentes pH o diferente fuerza ibnica,
compitiendo por los componentes del buffer con el material por los sitios de

union.

Figura7. Reaccion intercambio iénico

Fuente: FRANCOIS, Jean. El intercambio i6nico principios basicos. http://dardel.info.
Consulta: marzo 2016.
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El intercambiador i6nico es una matriz porosa a la cual se le unen
moléculas pequefias que entran en los poros y son retenidos por la fase
estacionaria. La columna utilizada para analizar los azlUcares se denomina
Sugar-PAK, esta posee una resina catidnica, es decir, que el intercambiador
esta cargado negativamente. Estos contraiones pueden ser intercambiados en
forma reversible con otros iones de la misma carga sin alterar la estructura de la

matriz.

2.8.2.3. Cromatografia de exclusion molecular

Esta técnica permite la entrada de ciertas moléculas en la fase
estacionaria, a menudo un gel o material poroso dejando fuera otras de mayor
tamano. Esta cromatografia se realiza en columnas cilindricas rellenas de geles
y es la fase estacionaria. La fase movil arrastra la mezcla y, dependiendo de la
afinidad de ambas fases, se dard la separacion. Las moléculas de mayor
tamafo que los poros no pueden entrar y siguen su camino. Las moléculas que
penetran el gel se ven retrasadas en su descenso quedan atrapadas por su

menor tamafo en la fase estacionaria.

El tiempo de elucién es proporcional al peso molecular de los mismos,
por lo que no es muy usada en compuestos de alto peso molecular. Este tipo de
interaccion difiere de las demas técnicas ya que no existen interacciones fisicas

0 quimicas entre el analito y la fase estacionaria.

En resumen, los factores que determinan la separacion de las

moléculas son el tamafio del poro, el tamafio de la particula y el flujo de elucion.
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2.8.3. Clerget

El método Clerget completa la polarizacion directa con una segunda
polarizacion después de la completa inversion de la sacarosa. La rotacion de
los azucares diferentes a la sacarosa permanece constante y el cambio de la
lectura en el polariscopio antes y después de la inversion se debe a la inversiéon

de la sacarosa.

Para calcular la sacarosa se divide el cambio de la lectura del
polariscopio entre la constante de Clerget. La constante expresa la diferencia en
las lecturas polarimetrias de la sacarosa pura. Es necesario realizar una

correccion en la temperatura a la cual se ha tomado la lectura.

Este método se puede realizar por medio de la invertasa y el acido
clorhidrico. El método con invertasa es mucho mas exacto pero la preparacion

de los reactivos es costosa.

Este método ofrece poca exactitud cuando se tienen soluciones dificiles
de polarizar, por ejemplo, las melazas, ya que estas contienen en su maxima
expresion impurezas y la concentracion de la sacarosa es relativamente baja en

dicha solucion.

2.9. Grados Brix (°Bx)

Los grados Brix miden el cociente total de sacarosa disuelta en un
liquido. Estos se miden por medio de un sacarimetro donde se mide la
gravedad especifica. Para expresar cuantos grados Brix posee una solucion
solo hay que saber la cantidad de azlcar en gramos por 100 g de liquido. Para

calcular dicho valor se utiliza la ecuacion:
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o gramosdeazucarg
Bx = -
100 gdesolucion

2.10.  Pol (%)

Es la cantidad de sacarosa contenida en una disolucion expresada en %
peso la cual es posible determinar por un polarimetro. En soluciones puras
%Pol equivale a la cantidad de sacarosa total. En otras sustancias impuras,
como el jugo de cafia y las mieles, que contienen otras sustancias Optimamente
activas, existira una diferencia la cual es mayor, por lo tanto, el valor de Pol es

aceptado internacionalmente como sacarosa aparente.

2.11. Pureza

La pureza es la cantidad de sacarosa en 100 partes, Pol (%) de solidos
totales, expresada en porcentaje. Para calcular dicho valor se utiliza la

ecuacion:

_ Pol(%) .

100
°Brix

La pureza es la medida que proporciona la cantidad de impurezas

disueltas en el jugo.
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2.12. Pureza objetivo de Smith

Es la cantidad de sacarosa que se debe obtener segun la cantidad de
glucosa y fructosa que tenga el analito a analizar.

F+G

Pureza objetivo = 43,1 —17,5(1 — e_0’74(T))

La pureza es la medida que proporciona la cantidad de impurezas

disueltas en el jugo.

2.13. Analisis de varianza

El analisis de varianza (ANOVA) de un factor es una herramienta
utilizada para comparar varios grupos respecto a una variable cuantitativa. Esta
prueba busca realizar un contraste de igualdad de medias para dos 0 mas

poblaciones. Las hipotesis se formulan de la siguiente manera:

1. Ho = = pp = .= g

2. H, = Al menos dos medias poblacionales son distinta
Esta prueba requiere el cumplimiento de:

o Cada conjunto de datos debe ser independiente del resto.
o Los resultados obtenidos para cada conjunto deben seguir una

distribucion normal.
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o Las varianzas de cada conjunto de datos no deben diferir de forma

significativa.

2.14. Diagrama de control o Shewart

Diagrama estadistico de control para medias, utilizado para:

° Detectar sefiales de inestabilidad
° Identificar cambios de variabilidad en la variable
° Identificar cambios en la media de la variable

Estos graficos se fundamentan en la normalidad de los resultados
respecto a la media, se utiliza cuando se lleva a cabo un analisis bajo
influencias de variacion, en donde el proceso se ve afectado por errores
aleatorios que conduciran a una distribucion normal de los resultados. Este

gréfico posee limites los cuales se calculan:

Limiteinferiorysuperiordecontrol = X + 3S

Limiteinferiorysuperiordecontrol = X + 3S
Se dice que el proceso estd bajo control si los resultados obtenidos

siguen las caracteristicas de una distribucion normal, es decir por debajo del

limite superior y por encima del limite inferior.
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Figura 8. Diagrama de control de Shewart

Base Estadistica del Diagrama de Control

Principios basicos
Limite supericr de control

Linea central

Limite inferior de control

Caracteristica de calidad

Namero de muestra o tiempo

Fuente: HERNANDEZ, Macario. Optimizacion y Estadistica.

https://optyestadistica.wordpress.com. Consulta: marzo 2016.

2.15. Andlisis de costos y beneficios

El andlisis de costos/beneficios se utiliza para tomar decisiones cuando
se necesitan comparar dos 0 mas ideas, proyectos, disciplinas. Este presenta
los costos involucrados en el proceso, asi como los beneficios en términos de
dinero. El objetivo de esto es comparar las soluciones con sus beneficios y
determinar la mejor alternativa para implementar en el campo de accion. Los

pasos son los siguientes:

e Establecer el punto de vista desde el cual los costos y beneficios seran

analizados.
¢ Reunir datos de factores importantes.
e Determinar los costos relacionados con cada factor.
e Sumar los costos totales para cada decision propuesta.
e Determinar los beneficios en quetzales para cada decision.

e Poner las cifras de los costos y beneficios totales de la forma:
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o Beneficios
Andlisis BC = ————
Costos

Comparar las relaciones Beneficios/Costos para las diferentes
propuestas.

Se elige como la mejor solucidn, en términos financieros, a aquella con la
relacion mas alta.

Para una conclusion acerca de la viabilidad de un proyecto, bajo este
enfoque, se debe tener en cuenta la comparacion de la relacion B/C

hallada, es decir:

B/C > 1 indica que los beneficios superan los costos, por consiguiente, el

proyecto debe ser considerado.

B/C= 1 Aqui no hay ganancias, pues los beneficios son iguales a los

costos.

B/C < 1, muestra que los costos son mayores que los beneficios, no se

debe considerar.
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3. METODOLOGIA

3.1 Variables
Tablal. Variables con sus unidades de medida respectivas
Pardmetro Simbolo Unidad de medida
Pureza P Adimensional
Sacarosa Pol Porcentaje
Brix °B °Bx
Media X Adimensional
Varianza o? Adimensional
Glucosa G Porcentaje
Fructosa F Porcentaje
Fuente: elaboracion propia.
3.2. Delimitacion del problema

El estudio se limita al monitoreo que realiza el ingenio Magdalena,
Escuintla Guatemala, acerca de la concentracion de sacarosa presente en las
miel final -melaza- (%Pol) de los dltimos cuarenta dias de zafra del periodo

2016-2017, utilizando los métodos instrumentales por polarizacion, HPLC y
Clerget.
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3.3. Recursos humanos disponibles

Desarrollo del proyecto: Mariandré Ramazzini Ortega, estudiante de la

carrera de Ingenieria Quimica.

Asesor: José Abel Lima Godinez, Ingeniero Quimico.

Ensayos: Laboratoristas del Ingenio Magdalena.

3.4. Recursos materiales disponibles

3.4.1. Equipo

Equipo utilizado para analisis estadistico

Tabla Il. Equipo a utilizar para tratamiento de muestras
No. Equipo
1 Computadora
2 Herramientas de analisis de datos de Excel
3 Herramienta de graficos de Excel

Fuente: elaboracién propia.

3.4.2. Materiales
Materia prima necesaria para realizar el estudio: datos de °Brix, Pol (%),

glucosa, fructosa, sacarosa y cenizas condumétricas generados por el

polarimetro, HPLC y Clerget, para obtener los resultados de pureza por cada
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meétodo y determinar la pérdida en la miel final, asi como los datos de sacarosa

minima en la miel final.

3.5. Técnica cuantitativa

Esta investigacion es de caracter cuantitativo ya que se analizaran los
valores generados por las tres metodologias instrumentales, °Brix y Pol (%), los
cuales se utilizaran para calcular la pureza para cada método y asi, realizar una
comparacion por medio de un analisis estadistico y un diagrama de Shewart.
Esto determinard qué método ofrece mayor precision y es mas practico para
determinar la cantidad de sacarosa perdida en la miel final. Para un mejor
analisis también se calculara la sacarosa minima que puede existir en la miel

final para una mejor comparacion entre estas metodologias.
3.6. Recoleccion y ordenamiento de la informacion
3.6.1. Ubicacion y recoleccion de muestras
La recoleccion de datos se realizara en el laboratorio del Ingenio
Magdalena, a partir de muestras tomadas luego de la centrifugacion de la masa
“C”.
3.6.2. Proceso de recoleccién de muestras
Se recolectaran los datos generados por refractometro, polarimetro,

HPLC y la metodologia Clerget, estos son: °Brix, Pol. (%) de 40 muestras

tomadas en los ultimos dias de la zafra 2016-2017 del Ingenio.
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3.6.3. Identificacién y control de muestras
Las muestras se identifican dependiendo de la metodologia utilizada y
se ordenaran por fecha, hora de muestreo y el dia de zafra. Es importante
tomar en cuenta el nombre del laboratorista que realiz6 el ensayo, asi como las
observaciones que este presento.

3.7. Tabulacién, ordenamiento y procesamiento de la informacién

Los datos tabulados son referentes para 40 muestras que seran

analizadas para la comparacion de cada metodologia analitica.

Tabla Ill. Datos de los parametros analizados en cada muestra

Parametro Resultado de andlisis

% Brix (°Bx)

Pol (% de sacarosa)

Fructosa (% de fructosa)

Glucosa (% de glucosa)

Pureza objetivo

Pureza aparente

Pureza Real

Pureza Clerget

Media (x)

Varianza (0?)

Fuente: elaboracién propia.
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3.8. Analisis estadistico

El caracter de la investigacion incluye un analisis estadistico para la
comparacion de los valores de pureza obtenidos por tres metodologias
instrumentales diferentes. Por lo tanto, se realizara un analisis de varianzas

simples.

3.8.1. Varianza

La varianza es la media aritmética del cuadrado de las deviaciones

respecto a la media de una distribucion estadistica.

) _ 2 (a =D
N-—-1
3.9. Plan de andlisis de los resultados

El caracter cuantitativo de la investigacion indica la utilizacion de
ecuaciones disefiadas para determinar la pureza presente en la miel final. Estas

se determinan a partir de las siguientes ecuaciones:

3.9.1. Pureza

<Pol(%)>
Pureza = | ——— * 100
Brix

3.9.2. Pureza objetivo de Smith

F+G
Pureza objetivo = 43,1 — 17,5(1 — e_0’74(T))
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3.10. Programas a utilizar para anélisis de datos

Para ejemplificar de la metodologia de célculo de las purezas, aparente,
real y Clerget, la pérdida de sacarosa en la miel final y la desviacién estandar

de los resultados, se utilizaran los siguientes programas:
e Microsoft Word: redaccion de resultados.

e Microsoft Excel: creacion de graficos, tabla de datos, resultados, analisis
estadistico.
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4.

Célculo de la pureza aparente, real y Clerget generados por cada

metodologia instrumental.

Tabla IV. Pureza aparente, real y Clerget

RESULTADOS

Polarizacién Clerget HPLC
No. Pureza Pureza Pureza
1 32,67 38,13 42,45
2 31,64 38,79 39,81
3 31,55 35,74 39,39
4 31,23 42,30 40,48
5 31,13 39,23 40,23
6 31,28 39,56 40,54
7 30,06 36,31 39,97
8 31,33 38,32 40,96
9 31,25 37,65 40,40
10 29,82 38,88 39,17
11 32,21 40,27 40,89
12 31,90 39,92 41,30
13 31,57 38,34 41,48
14 31,02 38,86 40,20
15 31,32 39,34 40,65
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Continuacion tabla IV.

Icumsa Clerget HPLC

No- Pureza Pureza Pureza
16 31,46 38,95 39,12
17 33,59 40,59 42,23
18 33,12 36,43 40,89
19 32,78 36,53 39,39
20 33,56 37,17 43,42
21 33,09 40,03 40,02
22 33,32 36,66 40,61
23 33,54 37,52 41,14
24 34,16 38,18 39,96
25 33,78 37,28 40,99
26 32,14 35,28 41,29
27 32,61 36,28 37,72
28 35,63 41,64 41,84
29 35,07 39,24 40,34
30 34,27 39,15 43,50
31 33,75 39,53 45,76
32 37,65 44,58 46,78
33 38,73 43,35 44,21
34 39,37 41,36 44,76
35 39,92 42,78 45,08
36 38,81 42,40 45,75
37 40,08 43,19 47,63
38 38,99 43,08 47,41
39 41,80 45,89 46,64
40 44,33 47,53 48,71

Fuente: elaboracion propia con base en anexo 1-6.
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Célculo de la pureza objetivo de Smith

Tabla V. Pureza objetivo

Pureza objetivo
No Pureza objetivo
1 32,39
2 33,20
3 32,92
4 32,30
5 31,93
6 31,56
7 32,22
8 32,20
9 32,49
10 32,26
11 32,24
12 31,75
13 32,10
14 32,22
15 32,11
16 32,26
17 32,17
18 31,93
19 31,98
20 31,90
21 32,10
22 31,28
23 31,01
24 31,73
25 31,92
26 31,59
27 31,91
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Continuacion tabla V.

Pureza objetivo de Smith
No Pureza objetivo
28 30,85
29 31,59
30 32,23
31 32,25
32 32,04
33 32,42
34 32,66
35 32,71
36 32,54
37 32,58
38 32,54
39 32,96
40 32,84

Fuente: elaboracion propia con base en anexo 7.
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Diagrama de control para el método de polarizacion, Clerget y HPLC

Figura 9. Diagrama de control de pureza para las tres metodologias
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Fuente: elaboracion propia.
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Figura 10. Diagrama de control de pureza para la metodologia por

polarizacion
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Fuente: elaboracion propia.
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Figura 11. Diagrama de control de pureza para la metodologia por
HPLC
Pureza HPLC
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Fuente: elaboracidon propia.
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Figura 12.

Diagrama de control de pureza para la metodologia Clerget
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Fuente: elaboracion propia.
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o Comparacion de pureza objetivo y la obtenida por HPLC

Figura 13. Pureza objetivo y pureza por metodologia HPLC

Pureza objetivo y HPLC
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Fuente: elaboracion propia.
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Andlisis estadistico de varianzas simples, ANNOVA, para cada método

instrumental
Tabla VI. Andlisis de varianza entre Clerget y HPLC
Anova entre Clerget y HPLC
Analisis de varianza de un factor
RESUMEN
Grupos Cuenta Suma Promedio DeS\{lamon C.V.
estandar
Clerget 40 1586,238 39,656 2,835 1,629
HPLC 40 1683,109 42,078 2,757 1,373

ANALISIS DE VARIANZA

Origende Sumade Grados Promedio F Probabilidad Valor

las cuadrados de de los critico
variacione libertad cuadrados para F
S
Entre 117,29 1 117,299 15,00 2,2216E* 3,963
grupos
Dentro de 609,92 78 7,819
los grupos
Total 727,22 79

Fuente: elaboracion propia.
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Tabla VIl.  Analisis de varianza entre Clerget y polarimetro

Anova entre Clerget y Polarimetro

Analisis de varianza de un factor

RESUMEN
Grupos Cuenta Suma Promedio DeS\{iacion C.V.
estandar
Clerget 40 1586,238 39,656 2,835 1,629
Polarimetr 40 1365,515 34,138 3,527 4,534
0
ANALISIS DE VARIANZA
Origen de Suma Promedio V{:tl_or
las Grados de . critico
L de . de los F Probabilidad
variacione libertad para
cuadrados cuadrados F
Entre 11
608,984 1 608,984 59,473 3,39504E 3,963
grupos
Dentro de
los 798,699 78 10,240
grupos

Total 1407,682 79

Fuente: elaboracion propia.
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Tabla VIIl.  Analisis de varianza entre HPLC y polarimetro

Anova entre HPLC y Polarimetro

Andlisis de varianza de un factor

RESUMEN
Grupos  Cuenta Suma Promedio DeS\{lamon C.V.
estandar
HPLC 40 1683,109 42,078 2,757 1,373
Polarimetro 40 1365,515 34,138 3,527 4,534
ANALISIS DE VARIANZA
Origen de Suma de Grados Promedio gﬁﬁ!gg
las de de los F Probabilidad
L cuadrados | para
variaciones libertad cuadrados =
Entre

grupos 1260,824 1 1260,824 125,816 6,1289E*® 3,963

Dentro de
los grupos 781,654 78 10,021

Total 2042,478 79

Fuente: elaboracion propia.
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Andlisis de tiempos y costos entre las metodologias Clerget y HPLC

Tabla IX. Andlisis de costos y beneficios para metodologias HPLC y

Clerget

Andlisis de costos y beneficios

Costos
Metodologia HPLC Polarizacion | Clerget
Costo del analisis (Q) 49,6 5,45 12
Tiempo por metodologia
Tiempo (min) 45 30 60
Beneficios
HPLC/Clerget 66,13
Clerget/HPLC 9,00
B/C
HPLC-Clerget 1,333
Clerget-HPLC 0,75

Fuente: elaboracion propia con base en anexo.
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5. INTERPRETACION DE RESULTADOS

La comparacion de distintos procedimientos para obtener la
concentracién de sacarosa presente en la melaza o miel final se realizo con el
objetivo de observar como estas metodologias varian a lo largo de la toma de
muestras en la zafra 2016-2017 para identificar cual de estas es mas precisa,
rapida y factible econémicamente. Inicialmente, se calculé la pureza, es decir, la
concentracién de sacarosa, en la miel final; este calculo se obtiene a partir del

cociente %Pol, porcentaje en peso de sacarosa y los grados Brix (°Bx).

El resultado se muestra en la tabla IV, en donde se comparan las
metodologias instrumentales analiticas de polarizacién, Clerget y HPLC, en

dicha tabla se observan 40 datos de pureza obtenidos en la zafra 2016-2017.

Para comparar las metodologias, se realizO un diagrama de control
respecto a los valores de pureza, el cual se puede observar en la figura 9. Esta
figura muestra que el limite de control superior es de 51,89, mientras que el
inferior es de 24,83. Dado que las tres metodologias analiticas instrumentales
se encuentran dentro de estos limites, se puede afirmar que el proceso se
desempeia de forma correcta y se obtienen concentraciones de sacarosa
aceptables; es decir, se encuentra sacarosa dentro de los pardmetros. Por
altimo, la media para estos datos es de 38,36, mientras que la desviacion

estandar para es de 4,51.

En la figura 10 se muestra el diagrama de control para el método por
polarimetro, en donde el limite de control superior es de 44,720, mientras que el

limite inferior de control es de 23,556 y la desviacidon estandar es de 3,527. Con
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esta metodologia se detectdé que los Ultimos datos obtenidos en la zafra se
encuentran muy cerca del limite superior. Esto indica que los valores de la

cantidad de azUcar en la melaza son elevados.

En la figura 11 se muestra el diagrama de control para el método por
HPLC donde el limite superior es 50,349, mientras que el limite inferior de
control es 33,807 y la desviacién estandar es de 2,757. Esta desviacion es
superior a la obtenida por el método por polarizacion y Clerget e indica mayor
precision. Igual que en el diagrama anterior, se muestran valores elevados en
las ultimas muestras, pero estas se encuentran por debajo del LSC, lo cual es
aceptable. Estos valores poseen una menor desviacion en comparacién con el
método de polarizacién, esto muestra que se tienen resultados mucho mas

precisos.

En la figura 12 se muestra el diagrama de control para el método
Clerget, donde el limite superior de control es 48,161, el limite inferior de control
es de 31,151 y la desviacion estandar es de 2,835. Con esta metodologia, igual
gue con las anteriores, se revelan valores elevados en las ultimas muestras. El
valor de desviacion de estos es mas grande en comparacion con los resultados
obtenidos por HPLC y menor que los valores obtenidos por medio de la
polarizacion. Por lo tanto, esta metodologia es mucho mas precisa que la

polarizacion.
Es importante mencionar que todas las metodologias presentaron
valores elevados en las ultimas muestras, indicando que existi6 una menor

recuperacion.

Para conocer si los valores de pureza se encuentran cerca del

parametro guia de sacarosa minima en la miel final se realizé el calcul6 de la
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pureza objetivo de Smith y se compard con las purezas obtenidas por la
metodologia con HPLC. Las purezas objetivo se muestran en la tabla V y, en
ellas, se tomaron en cuenta los diversos azlcares reductores y las cenizas.
Estas afectan la operacion de agotamiento, es decir, menor cantidad de azUcar

en la miel final.

En la figura 13 se observa la comparacién de la pureza obtenida por el
método de HPLC en comparacion con la pureza objetivo. En el grafico se
observa que, en la mayoria de muestras, se encuentran los valores de pureza
muy cercanos al valor minimo el cual deberia tener la miel final y en algunas se
encuentran valores de pureza por debajo de este valor minimo. Por lo tanto,
este método, igual que los otros es un buen parametro para el calculo de

sacarosa en la miel final.

En las Udltimas muestras se presentan valores elevados de pureza,
debido a que surgieron problemas, posiblemente en el proceso de
centrifugacion y cristalizacion. Es importante sefialar que estos datos son solo
una muestra de los cuarenta datos tomados en la zafra, para fines ilustrativos y

comparativos.

Asi mismo, se realizo el andlisis de varianzas simples anova, obtenido
por la herramienta de Excel. En la tabla VI se compara la metodologia Clerget y
HPLC y con un a=0,05 se rechaza Ho, por lo que se tiene evidencia estadistica
para afirmar que existe diferencia entre estas metodologias respecto a la

concentracién de sacarosa presente en la miel final -melaza-.

En la tabla VIl se realizé la comparacion entre la metodologia Clerget y

Polarimetro y con un a=0,05 se rechazé Ho, por lo que se tiene evidencia
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estadistica para afirmar que existe diferencia entre estas metodologias respecto

a la concentracion de sacarosa presente en la miel final -melaza-.

En la tabla VIII se realizd la comparacién entre la metodologia HPLC y
Polarimetro y con un a=0,05 se rechaz6 Ho por lo que se tiene evidencia
estadistica para afirmar que existe diferencia entre estas metodologias respecto

a la concentracion de sacarosa presente en la miel final -melaza-.

Por dltimo, se analizaron los tiempos y costos entre las metodologias
Clerget y HPLC, estos resultados se muestran en la tabla IX. Segun el estudio,
la metodologia por HPLC se realiza en 45 minutos, mientras que Clerget, en 60.
El costo de HPLC es de Q49,60, mientras que Clerget Q10,00. Para traducir
dicho tiempo en beneficios se calculo la cantidad de dinero que se obtendria si
el analisis Clerget se realizara en el tiempo del andlisis HPLC, es decir, si este
se realizara en 45 minutos. Lo mismo se realizé para comparar el analisis HPLC
respecto al andlisis Clerget. Con los beneficios ya calculados se determiné la
relacion B/C y se obtuvo un valor de 1,33 para HPLC y 0,75 para Clerget.
Clerget es la opcién que posee mayores costos en comparacion con Ssus

beneficios y HPLC mayores beneficios en comparaciéon con sus cotos.
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CONCLUSIONES

La pureza real o HPLC es mayor en comparacion a las otras purezas

calculadas.

La pureza Clerget es menor en comparacion con la pureza HPLC, pero

mayor respecto a la pureza por Polarizacion.

La pureza por polarizacibn es menor en comparacion con la pureza
Clerget y HPLC.

La pureza objetivo presenta lo valores minimos de sacarosa que debe

presentar la miel final; estos valores van desde 31,01 hasta 33,20.

La pureza obtenida por las tres metodologias se encuentra dentro de los
limites de control, por lo tanto, el procedimiento de centrifugacion y

cristalizacion se esta realizando de forma correcta.

La pureza obtenida por el método de HPLC presenta valores similares a
los valores de la pureza objetivo de Smith, lo cual indica que la cantidad
de azlcar encontrada en la miel final se acerca a la cantidad minima que

deberia contener.

Al realizar el analisis estadistico se rechazo la hipotesis nula para todos
los casos; asi mismo, se determin6 que la metodologia por HPLC es mas
precisa teniendo una desviacion estandar de 2,76, seguido por Clerget
con 2,84 y por ultimo polarizacién con 3,53.
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El analisis de costo beneficio revel6 que la metodologia por HPLC posee
mayores beneficios en comparacion con los costos, por lo tanto, la
metodologia Clerget no es recomendable, debido a que se requiere mas

tiempo y es menos precisa.

Respecto a los costos, el analisis para HPLC es el méas elevado y
Polarizacion el mas bajo. Por ultimo, el tiempo para la metodologia
Clerget es el mas elevado y el de Polarizacion el mas corto. Por lo tanto,
se elige la metodologia por Polarizacion para la determinacion de
sacarosa en la miel final por ser de menor costo y mayor rapidez en

comparacion de las otras.
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RECOMENDACIONES

Emplear el método por HPLC para la determinacion de pureza en la
miel final debido a la confiabilidad y exactitud de los resultados para la

medicion de la pureza en la miel final.

Controlar el proceso de centrifugacion y cristalizacion respecto a las

mieles producidas.
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APENDICES

Apéndice 1. Tabla de requisitos académicos
Campos < Temética a
Carrera de Area Curso Tema especifico
i resolver
estudio
Matematica Interpretacion de
basica 1 *  Ecuaciones algebraicas graficas
* Estadlstlca descrlptlvg Calculo de medias
; @ Estadistica . V_arlables aleatorias aritméticas
S = 1 discretas _
o E Gen_ergmo_n de
T‘é £ *  Ensayos de hipétesis hipotesis.
E g_ *  Experimentos generales Andlisis de
o 5 de un solo factor varianza simole
o ° *  Modelos de regresion y P
o corrglacién lineal simple Interpretacion
Estadzlstlca y multiple coeficiente de
regresion lineal
Quimica Sacarosa, fructosa
© Orgéanica *  Aldehidos y Cetonas y glucosa
3 8 .5 2 N gg;ngstrloegr:?(aflsa de u?\/ Funcionamiento y
§ § % Analisis sistema cromatogréafico conocimiento del
2 & ' HPLC,
o A instrumen i
& > tal *  Cromatografia en cromatografia en
o} < columna
2 = columna
g 2 Ingeniera *  Composicién de la cafia
£ g d ? ; de azlcar Procesos de
£ el azucar *  Extraccion del jugo extraccion del
*  Purificacién del jugo azlcar
*  Evaporacion
5 *  Cristalizacion del azucar | Control de calidad
I * Ceptrifugacién del en mieles finales
N azlcar
.g *  Control de calidad
s Procesos *  Diagramacién y Diagrama de
) quimicos herramientas de control Shewart o de
o industriales de un proceso proceso
8
<
Ingenieria
economica 1 *  Andlisis de costos Andlisis de costos

Fuente: elaboracion propia.
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Apéndice 2. Diagrama de Ishikawa arbol de problema

Recursos Equipo

Datos obtenidos por el

oolarimetro Computadora
Datos obtenidos por el Polarimetro
HPLC - HRLC
Datos obtenidos por &— Sacarimefro

Clerget

Software
gstadistico

EFECTO

CAUSA Seleccion de método

Variacian en la pérdida da

instrumental con mayor

Sacarosa .
precision
Andlisis  de HPLC Costo de analisis
sacarosa Polarizacion
) CLERGET «—— Reactivos
— Personal
Monitoreo Método Factor econdmico

Fuente: elaboracion propia.
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Anexo 1.

ANEXOS

Monitoreo de la concentraciéon de sacarosa en la miel final —

melaza- por el método polarizacion

No. plr:oeglr}?c?gn Hora | Diade Zafra
1 6:00 153 79,84 | 26,08 | 32,67
2 07/04/2016 7:02 153 81,68 | 25,84 | 31,64
3 7:19 153 81,40 | 25,68 | 31,55
4 6:02 158 79,80 | 24,92 | 31.23
5 12/04/2016 6:31 158 78,52 | 24,44 | 31,13
6 7:02 158 79,04 | 24,72 | 31.28
7 13/04/2016 | 14:04 159 81,16 | 24,40 | 30,06
8 6:31 160 78,64 | 24,64 | 31,33
9 14/04/2016 6:31 160 78,60 | 24,56 | 31,25
10 7:06 160 80,48 | 24,00 | 29,82
11 6:00 167 80,72 | 26,00 | 32,21
12 21/04/2016 6:34 167 80,24 | 25,60 | 31,90
13 7:49 167 80,84 | 25,52 | 31,57
14 6:00 172 80,20 | 24,88 | 31,02
15 26/04/2016 8:09 172 80,20 | 25,12 | 31,32
16 26/04/2016 8:54 172 80,60 | 25,36 | 31,46
17 27/04/2016 | 14:03 173 78,12 | 26,24 | 33,59
18 28/04/2016 6:58 174 78,98 | 26,16 | 33,12
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Continuacién anexo 1.

Fecha de produccion | Hora |Dia de Zafra
19 8:50 174 78,58 | 25,76 | 32,78
20 28/04/2016 11:19 174 77,84 | 26,12 | 33,56
21 11:04 179 77,96 | 2580 | 33,09
22 03/05/2016 11:56 179 78,64 26,20 33,32
23 14:09 179 78,36 | 26,28 | 33,54
24 04/05/2016 14:05 180 79,04 | 27,00 | 3416
25 11:50 181 80,28 | 27,12 | 29,93
26 05/05/2016 13:46 181 80,76 | 25,96 | 28,49
27 14:12 181 81,08 | 26,44 | 29,42
28 6:30 187 79,48 | 28,32 | 33,10
29 11/05/2016 9:43 187 82,12 | 28,80 | 32,23
30 11:59 187 81,36 | 27,88 | 31,85
31 11/05/2016 14:35 187 80,96 | 27,32 | 32,01
32 11:02 188 80,00 | 30,12 | 35,67
33 12/05/2016 13:46 188 78,08 | 30,24 | 33,85
34 10:42 192 78,64 | 30,96 | 32,52
35 16/05/2016 11:59 192 77,36 | 30,88 | 33,10
36 6:00 193 82,36 | 31,96 | 34.92
37 8:59 193 81,04 | 32,48 | 3500
38 17/05/2016 10:25 193 82,28 | 32,08 | 3545
39 12:04 193 82,00 | 34,28 | 37,63
40 13:46 193 77,24 | 34,24 | 36,71

Fuente: Laboratorio Ingenio Magdalena.
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Anexo 2. Monitoreo de la concentracion de sacarosa en la miel final —

melaza- por el método Clerget

No. Fechac_lg Hora
produccion Zafra
1 6:00 153 30,44 38,13
> | o7/04/2016 |  7:02 153 31,68 38,79
3 7:19 153 29,09 35,74
4 6:02 158 33,75 42,30
5 | 12/04/2016 | 6:31 158 30,80 39,23
6 7:02 158 31,27 39,56
7 | 13/04/2016 | 14:04 159 29,47 36,31
8 6:31 160 30,13 38,32
9 | 14/04/2016 | 6:31 160 29,59 37,65
10 7:06 160 31,29 38,88
11 6:00 167 32,51 40,27
12 | 21/04/2016 | 6:34 167 32,03 39,92
13 7:49 167 31,00 38,34
14 6:00 172 31,16 38,86
15 | 26/04/2016 g g 172 31,55 39,34
16 8:54 172 31,40 38,95
17 | 27/04/2016 | 14:03 173 31,71 40,59
18 6:58 174 28,77 36,43
19 | 28/04/2016 | 850 174 28,70 36,53
20 11:19 174 28,93 37,17
21 11:04 179 31,20 40,03
22 | 03/05/2016 | 11:56 179 28,83 36,66
23 14:09 179 29,40 37,52
24 | 04/05/2016 | 14:05 180 30,17 38,18
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Continuacién anexo 2.

No. plr::gzgc?gn Hora Dia de Zafra

25 11:50 181 29,93 37,28
26 | 05/05/2016 13:46 181 28,49 35,28
27 14:12 181 29,42 36,28
28 6:30 187 33,10 41,64
29 | 11/05/2016 9:43 187 32,23 39,24
30 11:59 187 31,85 39,15
31 14:35 187 32,01 39,53
32 11:02 188 35,67 44,58

12/05/2016

33 13:46 188 33,85 43,35
34 | 16/05/2016 10:42 192 32,52 41,36
35 11:59 192 33,10 42,78
36 6:00 193 34,92 42,40
37 8:59 193 35,00 43,19
38 | 17/05/2016 10:25 193 35,45 43,08
39 12:04 193 37,63 45,89
40 13:46 193 36,71 47,53

Fuente: Laboratorio Ingenio Magdalena.
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Anexo 3. Monitoreo de la concentracion de sacarosa en la miel final —

melaza- por el método HPLC y cenizas condumétricas

HPLC _
No. FGChé 5 Hora Ola de Sacarosa | Glucosa | Fructosa cOncéimé?rsicas
produccion Zafra
1 6:00 153 33,89 7,17 7,89 11,77
2 |07/04/2016 | 7:02 153 32,51 6,77 7,38 12,56
3 7:19 153 32,07 7,11 7,60 12,48
4 6:02 158 32,31 7,35 8,19 11,99
5 |12/04/2016 | 6:31 158 31,58 7,11 7,86 10,90
6 7:02 158 32,04 7,37 8,20 10,70
7 |13/04/2016 | 14:04 | 159 32,44 7,63 8,51 12,28
8 6:31 160 32,21 7,37 8,06 11,71
9 |14/04/2016 | 6:31 160 31,76 7,13 7,75 11,82
10 7:06 160 31,52 7,60 8,06 11,99
11 6:00 167 33,01 7,50 8,23 12,01
12 |21/04/2016 | 6:34 | 167 33,14 7,52 8,23 11,15
13 7:49 167 33,53 7,52 8,25 11,77
14 6:00 172 32,24 7,92 8,08 12,18
15 26/04/2016 8:09 172 32,60 7,73 8,01 11,78
16 |26/04/2016 | 8:54 | 172 31,53 7,46 7,75 11,65
17 |27/04/2016 | 14:03 | 173 32,99 7,14 8,97 12,16
18 6:58 174 32,29 7,32 8,92 11,82
19 |28/04/2016 | 8:50 174 30,95 7,15 8,94 11,79
20 11:19 | 174 33,80 8,99 7,58 12,00
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Continuacién anexo 3.

HPLC
Dia .
Fecha Cenizas
No. : Hora de | Sacarosa | Glucosa | Fructosa| condumétricas
produccion
Zafra
21 11:04 | 179 31,20 8,96 8,49 13,03
22 |03/05/2016 | 11:56 | 179 | 31,94 9,07 8,58 11,60
23 14:09 | 179 32,24 9,15 8,62 11,21
24 | 04/05/2016 | 14:05 | 180 31,58 9,41 8,76 12,81
25 11:50 | 181 32,91 9,36 8,72 13,14
26 |05/05/2016 | 13:46 | 181 | 33,34 9,81 9,25 13,16
27 14:12 | 181 30,58 8,84 8,25 12,40
28 6:30 | 187 | 33,26 9,62 9,04 11,47
29 9:43 | 187 | 33,13 9,58 8,99 12,81
11/05/2016
30 11:59 | 187 35,39 8,86 8,29 13,09
31 14:35 | 187 37,05 8,59 7,89 12,60
32 11:02 | 188 37,42 8,69 8,01 12,35
12/05/2016
33 13:46 | 188 34,52 8,44 7,44 12,46
34 10:42 | 192 35,20 8,27 7,17 12,59
16/05/2016
35 11:59 | 192 34,88 7,93 6,93 12,21
36 6:00 | 193 | 37,68 8,65 7,70 13,09
37 8:59 | 193 38,60 8,25 7,40 12,59
38 |17/05/2016 | 10:25 | 193 | 39,01 8,31 7,53 12,68
39 12:04 | 193 38,24 7,71 6,99 12,56
40 13:46 | 193 37,62 7,11 6,33 11,27

Fuente: Laboratorio Ingenio Magdalena.

64



Anexo 4. Analisis de costos y beneficios para metodologias HPLC y

Clerget
Andlisis de costos y beneficios
Costos
Metodologia HPLC Polarizacion | Clerget
Costo del andlisis (Q) 49,6 5,45 12
Tiempo por metodologia
Tiempo (min) 45 30 60

Fuente: Laboratorio Ingenio Magdalena.
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Anexo 5.

Metodologia por polarizacion

W \cuMsA
Método GS4/7-1(2013)

Determinacion de sacarosa aparente en melaza
por el método de doble polarizacién — Aceptado

1 Alcance”

Este método, que puede formar la base de los contratos
de compra de melaza, mide la sacarosa en melaza de
caiia o de lacha en ia de inter ias de la
raﬁnosa. cetosas y sustancias desconocndas que ocasio-
nan un i de las activas
por hidr6lisis. Los estudios de ICUMSA han confirma-
do que tales interferencias son algo usual dc manera
que los ltados obtenidos se d

aparente”. Por tanto, el método pretende asignar un va-
lor a la melaza, en términos del ido de

Optica cuando la sacarosa se hidroliza en medio dcido.
Las medidas se realizan por polarizacién directa y por
polarizacién después de la hidrélisis.

5 Reactivos y materiales

PRECAUCIONES Y ADVERTENCIAS DE SEGURIDAD
SE RECOMIENDA A LOS USUARIOS DE ESTE METODO CONSULTAR
SU LEGISLACION DE SALUD Y SEGURIDAD ANTES DE TRABAJAR
CON LOS REACTIVOS AQUI MENCIONADOS.

para los
pem no trata de medir la sacarosa verdadera.
2 Campo de aplicacién

El método puede ser aplicado a todas las muestras de
melaza (General Subject 4).

3 Definiciones

3.1 Melaza de Caiia - es un subproducto de la fabri-
cacién del azicar de cafia ya sea crudo o refi Es

Utilizar & agua da 0 agua de similar pu-
reza. Los reactivos deben ser de grado analitico o mejor,
a menos que se especifique lo contrario.

5.1 Solucién de Acetato de Plomo Bisico. Disolver
560 g de acetato de plomo bisico en aproximadamente
1 litro de agua destilada. Hervir durante aproximada-
mente 30 minutos y dejar reposar para que sedimente.
Decantar el liquido sobrenadante y diluir hasta un peso
especifico de 1,24 0 24,4 g de PbO/100 mL de conte-
nido total de plomo con agua destilada recién hervida.
Comprobar el contenido total de plomo ya sea midien-
do cuidad ificale peso especifico o deter-

" un liquido oscuro altamente viscoso del que no puede
cristalizarse mds azicar por los métod

minando el plomo loml de forma titrimétrica como se
describe en el Método GS1/2/3-1. La especificaci6n re-

3.2 Melaza de Remolacha - es un subprod de la
fabricaci6n de azicar de lacha ya sea crudo o refi-
nado. Es un liquido oscuro altamente viscoso del que no
puede cristalizarse mas azicar por los métodos norma-
les y que contiene un perfil de azicares diferente del de
la melaza de cafia.

4 Fundamento

La sacarosa es una sustancia pticamente activa y como
tal puede determinarse en solucién midiendo el dngulo
de rotacién que provoca en la luz polarizada. La estima-
ci6n de la enp ia de otros puede
realizarse por el método de Herzfeld y Clerget de doble
polarizacién. Este se basa en el cambio de la rotacién

* ADVERTENCIA
Los métod ICUMSA se lizan fr si-
do los d llos cientificos y té Por favor,

Publi

quiere un contenido de plomo total de 24,4 + 1,0 g PbO
en cada 100 mL. El contenido de plomo bédsico debe
estar entre 9,5 y 10,5 g PbO/100 mL. Si la cantidad de
plomo bésico estd por encima de este rango, ajustar el
reactivo agregando dcido acético glacial. Tras el ajuste,
redeterminar el contenido tanto del plomo total como
del plomo bésico.

M

a la solucién en un recipi provisto de un
mecanismo de cierre hermético para evitar cualquier
contacto con el diéxido de carbono del aire. Eliminar
el aire del recipiente con nitrégeno gaseoso antes de ce-

rrarlo.

5.2 Oxalato de potasio u oxalato de sodio.

5.3 Solucién de dcido clorhidrico, aproximadamen-
te 2,5 mol/L. Prepararlo tomando 215 mL de 4cido
clorhidrico concentrado, p,, = 1,18 g/mL y diluyendo
con agua hasta un volumen de 1 L.

5.4 Zinc en polvo.

rcvw: en www.icumsa.org > P
Methods que el método en uso esté vigente.
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55 Coady
meas.

de filtracién de tierra de diato-
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5.6 Circulos de papel de filtrado répido — p.ej.
Whatman No. 541 de aproximadamente 18 cm de did-
metro o equivalente.

6 Aparatos

6.1 Polarimetro o sacarimetro —calibrado en grados
sacarimétricos (°Z).

6.2 Tubos polarimétricos ~200 mm o 100 mm de lon-
gitud. '

6.3 Balanza analitica — con resolucion de 1 mg.
6.4 Embudo y receptor del filtrado.

6.5 Baiio Maria — mantenido a 69,0 + 0,5 °C.
6.6 Termémetro — con un rango de 0-100 °C.

6.7 Baiio Maria — mantenido a 20,0 + 0,5 °C.

7 Muestras

7.1 Preparacién de muestras. Mezclar la muestra por
medio de una agitacién cuidadosa.

8 Procedimiento

Pesar una muestra de 65,000 + 0,002 g y transferirla sin
pérdida a un matraz aforado de 500 mL, con la ayuda de
aproximadamente 100 mL de agua, llevando el volumen
hasta 150 mL y mezclar la solucién agitando el matraz
con un movimiento giratorio.

Agregar 40 mL de solucién de acetato de plomo bésico
(5.1) y mezclar de igual forma que antes.

Enrasar la solucién con agua destilada y mezclar sua-
vemente.

Filtrar la solucién. Desechar los primeros 10 mL de fil-
trado y recoger al menos 100 mL de filtrado.

Agregar al filtrado, agitando, suficiente oxalato de potasio
seco u oxalato de sodio (5.2) como para precipitar comple-
tamente el exceso de plomo. Filtrar la mezcla desech

Pipetear otros 50 mL adicionales del filtrado en un ma-
traz aforado de 100 mL y agregar 23 mL de 4cido clor-
hidrico 2,5 mol/L (5.3) y 7 mL de agua.

Insertar un termémetro en el matraz y colocarlo en un
baiio de agua a 69 °C. Agitar el matraz en el bafio de
agua durante 5 minutos a partir del momento en que el
contenido alcanza 65,0 £ 0,5 °C.

Retirar el matraz del bafio de agua y enfriar rdpidamente
bajo agua fria corriente. Sacar el termémetro del ma-
traz, enjuagdndolo cuidadosamente dentro del matraz
con agua. Enrasar a 100 mL a 20 °C.

Leer la polarizacion, i, en un tubo de 200 mm. Las solu-
ciones oscuras pueden decolorarse agregando 0,5-1,0 g
de zinc en polvo (5.4). Las soluciones muy oscuras pue-
den diluirse o leerse en un tubo de 100 mm. Si es nece-
saria la dilucién, pipetear 50 mL en un matraz aforado
de 100 mL y enrasar. No debe realizarse otra dilucién
posterior. Observar que la temperatura, f, sea la misma
que aquella a la que se determinG la polarizacion direc-
ta, p.

9 Expresion de resultados

9.1 Cilculos. La siguiente férmula se emplea para cal-

cular el ido de it

100 (P-1)
132,66 - 0,5 (1 - 20)

S % m/m =

P

Donde

P es el valor de polarizacién antes de la inversién
(p X 4) para un tubo de 200 mm
(p X 8) para un tubo de 100 mm

I es el valor de polarizacién después de la inversién
(i X 4) para un tubo de 200 mm
(i X 8) para un tubo de 100 mm

t es la temperatura (°C) a la que se tomaron las lec-
turas

los primeros 10 mL de filtrado. Si el filtrado permanece
turbio podrd ser necesario utilizar una pequefia cantidad de
tierra de diatomeas (5.5) para ayudar a la filtraci6n.

Pipetear 50 mL del filtrado a un matraz aforado de
100 mL. Enrasar a una temperatura de 20,0 + 0,5 °C.
Leer la polarizacién, p, en un tubo polarimétrico de
200 mm. Para las soluciones mds oscuras puede utili-
zarse un tubo de 100 mm. Registrar la temperatura, 1, a
la que se toman las lecturas.

GS4/7-1 (2013) pégina 2

Los Itados debi ser exp
0,05 %.

aproximando al

9.2 Precisién. EI método no ha sido sometido por
completo a ensayos colaborativos. Sin embargo, ha
sido sometido varias rondas de ensayos de capacidad
en azicar. A partir de esos resultados puede esperarse
que la diferencia entre dos resultados obtenidos en un
mismo laboratorio no debiera exceder de 1,5 g/100 g
en el nivel de 20 g/100 g y 2,5 g/100 g en el nivel de
40 /100 g.

Fuente: ICUMSA. Comision Internacional de Métodos Uniformes para el Analisis del Azlcar.
2009.
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Metodologia por HPLC

U icuMSA
Método GS7/4/8-23 (2011)

Determinacion de fructosa, glucosa y sacarosa por HPLC

— en melaza de cafia — Oficial’

—y sacarosa en melaza de remolacha — Oficial'

1 Alcance

El método es adecuado para el andlisis de sacarosa,
glucosa y fructosa en melaza de caiia y para la deter-
minaci6én de sacarosa en melaza de remolacha (General
Subjects 7,4y 8).!

2 Campo de aplicacién

Este método fue desarrollado y obtuvo estatus de Tenta-
tivo en 1986 como un método para determinar sacarosa
en melaza de caiia y remolacha por medio de HPLC en
una resina de intercambio de cationes. Su uso se exten-
di6 para cubrir glucosa y fructosa en melaza de cafia en
el ailo 1990." Se convirtié en Oficial para estos andlisis
en el afio 2002.

En el caso de la Determinacién de Fructosa, Glucosa
y Sacarosa en Melaza, si el usuario tiene la libertad de
cleccién de método, ICUMSA recomienda que se dé
preferencia al Método GS7/4/3-22.

3 Definiciones

3.1 E darizacién. Se prep alfcuotas cc
de sacarosa, fructosa y glucosa y se analizan por cro-
matograffa. Las masas se dividen por las alturas de los
picos para determinar los factores de respuesta para los
azicares.

3.2 Factor de respuesta, K. Este factor define a partir
de la masa y de la altura del pico de la siguiente manera:
ms

s
PS
donde:
mg = masa de azicar del patrén
(sacarosa, fructosa o glucosa) en g,
Py = altura del pico del azicar.
3.3 Masa determinada de azidcar, my,. Se define
como:

mg, (eng) = Py - K
donde:
Py, = altura del pico para el azicar (sacarosa,
glucosa o fructosa), determinada en la so-

lucién de melaza desconocida.

01-07-2011 (Revisado)
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3.4 % de aziicar en melaza. Se define como:

. mg,
% de aziicar en melaza =

m 100

muestra

donde: m = masa de muestra de melaza.

‘muestra

3.5 Factor de control, C,. El factor de control se defi-
ne como:

% de aziicar determinado por HPLC (my;)

% azicar en masa (m )

donde: m_ = masa de azicar en muestra de control.

©

4 Fundamento

La separacién cromatografica de sacarosa, glucosa y
fructosa se logra utilizando cromatograffa liquida de
alta precision (HPLC).

Se utiliza, como columna de separacién, una resina de
intercambio catiénico de base sodio o calcio. Estas re-
sinas presentan propiedades tanto de intercambio de li-
gando como de exclusién por tamaio.

La muestra diluida se filtra previamente a su inyecci6n
en la columna. Un lazo inyector de muestra o su equi-
valente se emplea para proporcionar la precisién nece-
saria.

Dependiendo de su propia geometrfa, los grupos hi-
droxilo de los diferentes azicares interaccionan con los
cationes en grados variables, lo que tiene como conse-
cuencia diferentes tiempos de clucién,

Esto es cierto principal para de relati-
vamente bajo peso molecular (p. ej. glucosa, fructosa y
sacarosa) que pueden penetrar en los poros de la resina
y establecer vinculos temporales con los contra-iones.
Las moléculas grandes no entran por los poros fécil-
mente de modo que fluyen mds ficilmente.

Se realiza un cromatograma de los componentes sepa-
rados por refractometria diferencial del efluente de co-
lumna. Se obtiene una estimacién precisa de la altura
del pico para un aziicar por medio de un sistema de inte-
gracion electrénica, que luego se compara con la altura
obtenida para los patrones.

GS7/4/8-23 (2011) pégina 1
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5 Reactivos

PRECAUCIONES Y ADVERTENCIAS DE SEGURIDAD
SE RECOMIENDA A LOS USUARIOS DE ESTE METODO QUE CON-
SULTEN SU LEGISLACION DE SLAUD Y SEGURIDAD ANTES DE
TRABAJAR CON PENTOXIDO DE FOSFORO.
CUANDO SE MANEJE EL APARATO, SIGA LAS INSTRUCCIONES
DEL FABRICANTE.

5.1 Agua. Utilizar tnicamente agua destilada o agua
hervida desionizada, filtrada a través de una membrana
de 0,45 pm.

5.2 Fise movil para resina de base sédica. Disolver
700 mg/L (aproximadamente 0,005 mol/L) de sulfato de
sodio y filtrar a través de una membrana de 0,45 pum.

5.3 Fise mévil para resina de base célcica. Disolver
50 mg/L de la sal cdlcica del 4cido etilendiamino-tetra-
acético y filtrar a través de una membrana de 0,45 um.

5.4 Sacarosa — reactivo de grado analitico.
5.5 Glucosa — reactivo de grado analitico.

5.6 Fructosa — reactivo de grado analitico.

NOTA - secar los tres aziicares en un desecador al vacfo a 40 °C sobre
pentéxido de fésforo durante toda la noche y conservar en un desecador
sobre P,O,.

5.7 Pentéxido de fésforo (P,0,).

6 Aparatos

6.1 Cromatégrafo liquido de alta precisién. Equipa-
do con detector de indice de refracci6n.

6.2 Inyector de muestra — generalmente consiste de
vélvula de inyeccién de micro-muestras en el que la
muestra llena un circuito externo (inyector de lazo de
muestra), o inyector de prestaciones equivalentes. Un
volumen de 20 pL es adecuado.

6.3 Bomba isocritica de alta presién HPLC — gene-
ralmente es una bomba de pist6n de doble accién con el
objeto de reducir al maximo las pulsaciones y asf pro-
porcionar una buena estabilidad del caudal.

6.4 Columna de base calcio o sodio - llena con resina
de intercambio catiénico en forma de Ca** o Na* de un
tamario de particula = 10-15 um. Longitud de columna
250-300 mm protegida con una p 1 de 28 mm
de longitud (p.ej. Waters Associates Sugar Pak, 300
X 6,5 mm de didmetro interior, Ca**; BioRad Aminex
HPX-87C, 300 X 7,8 mm didmetro interior, 8 %, Ca*;
Shodex Ionpak S-801/S, 250 X 7,8 didgmetro interior,
10 %, Na*; BioRad Aminex HPX-87N, 300 X 7,8 mm
didmetro interior, 8 %, Na*).

GS7/4/8-23 (2011) pégina 2

6.5 Horno de columnas — capaz de mantener la tem-
peratura estable en el rango de 50 a 90 °C.

6.6 Integrador electrénico — p.cj. HP3396A o Spec-
tra Physics 4920 o un sistema computerizado equivalen-
te en modalidad de altura de picos.

6.7 Accesorios para filtracién — filtros para jeringa,
de tamaiio de poro 0,45 um y de 25 a 50 mm de didme-
tro, utilizados conjuntamente con una jeringa hipodér-
mica.

6.8 Balanza analitica — con resoluci6n de 0,1 mg.

6.9 Viales — que sean sellables.

7 Muestras

7.1 Conservacién. Mantener las muestras de melaza
en contenedores bien sellados a 4 °C. Para una conser-
vacién a largo plazo, ladas las
a-18°C.

8 Procedimiento

8.1 Preparacién de patrones de calibracién. Prepa-
rar los patrones indicados en la Tabla 1. Disolver las
muestras de azicar seco pesadas con precisién en ma-
traces con agua destilada. Enrasar y mezclar bien las
soluciones.

Transferir p a viales sellables y al a
~20 °C hasta que se M cuidadc
las soluciones después de descongelarlas y eliminar la

condensaci6n de los viales. Filtrar los patrones a través
de un filtro de membrana de 0,45 um antes de la inyec-
cién.

Tabla 1
Patrones de calibracién (g/100 mL)
Tipo de aziicar Patrén
S1 S2 S3
Sacarosa 0,25 0,31 0,37
Fructosa 0,04 0,08 0,11
Glucosa 0,03 0,06 0,09

NOTA 1 - Es posible el almacenamiento congelado de los patrones de
calibracién sin conservantes qufmicos por perfodos de un mes como
mfnimo.

NOTA 2 -~ Los tres patrones de calibracién cubren el rango esperado
para los tres aziicares presentes en la melaza de cafia.

8.2 Preparacién de la muestra. Disolver en una pe-
quena cantidad de agua destilada una muestra de aproxi-
madamente un gramo de melaza de caia, 0 0,75 g de una
muestra de melaza de remolacha (pesada con precisién).
Transferir cuantitativamente la mezcla a un matraz afo-
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rado de 100 mi. Enrasar y mezclar bien la solucién.
Filltrar la solucién a través de una membrana de 0,45 um
provista de prefiltro y analizar en el transcurso de las si-
guientes 2 horas. Si ello no es posible, conservarla igual
que se hace con los patrones. Preparar dos réplicas para
cada muestra de melaza.

NOTA — Si se dejan reposar las soluciones durante més de dos horas,
puede producirse inversion.

8.3 Operacién del HPLC .

«  Condiciones del HPLC. Las condiciones croma-
togrdficas seleccionadas dependen de un nimero
de factores que incluyen el tamaiio de particula y
grado de entrecruzamiento, didmetro y longitud de
columna, contra-ion, caudal de eluyente, tempera-
tura, sensibilidad del detector, etc. Las siguientes
condiciones de HPLC son las lineas maestras, pero
cada sistema deberd optimizarse individualmente.

Caudal de eluyente de 0,5 a 0,6 mL/min (presion
<4 Mpa).

Comtinmente se utilizan temperaturas de entre 50
y 65 °C para columnas basadas en sodio, en tanto
que normalmente se emplean temperaturas de entre
80 a 85 °C para las columnas basadas en calcio.

Para la detecci6n, utilizar la méxima sensibilidad
del equipo para reducir la concentracién y el vo-
lumen de la solucién inyectada. Registrar el ruido
de fondo antes de inyectar la muestra. A caudales
menores, el registrador de ndice de refraccién del
tipo de deflexién puede presentar una depresion
negativa inmediatamente después de los picos més
altos. Esto se corrige ajustando la mdscara del es-
pejo del refractémetro, incluso si la sensibilidad se
reduce. El no hacer lo anterior puede tener como
consecuencia errores de medida.

El modo de deteccién debiera ser el de refracto-
metrfa diferencial con una sensibilidad a escala
completa, tipicamentc 1 X 10, El control de tem-
peratura debiera estar idealmente a 35 °C con esta-
bilidad de 0,01 °C.

base debe ser cuidadosamente controlada para ase-
gurar Ia uniformidad entre p y

8.4 Inyeccién de muestras. Realizar primero las tres
calibraciones de patrones para establecer linealidad en
el sistema. Analizar muestras de melaza duplicadas has-
ta un méximo de seis muestras de melaza. Analizar nue-
vamente los tres patrones de calibracién para obtener
el factor de control. Analizar las siguientes muestras de
melaza por duplicado. Continuar este proceso hasta que
se hayan cromatografiado todas las muestras. A conti-
nuacién se sugiere una secuencia de inyeccién:

(a) inyectar los tres patrones de una sola vez y calibrar
el integrador,

(b) inyectar las dos réplicas para cada muestra de me-

laza (por tanto, para seis muestras de melaza habrd

6 X 2 = 12 inyecciones),

reinyectar los tres patrones y utilizar esos patrones

como muestras de control.

(c

9 Expresién de resultados

9.1 Calibracién. Calcular los factores de respuesta
para cada aziicar por medio del patrén de calibraci6n.
La desviaci6n estdndar relativa con respecto al prome-
dio para los tres factores de respuesta debiera ser menor
del 1y menor del 2 % para sacarosa y para los monosa-
céridos, respectivamente.

En la Tabla 2 se presentan factores de respuesta tipicos.

Tabla 2
Ejemplo de cilculos para HPLC para la
determinacion de factores de respuesta de
sacarosa, glucosa y fructosa

NOTA - Registrar la distorsi6n a elevados valores de ibilidad del
fndice de refracci6n antes de cromatografiar las muestras. Esto permite
detectar burbujas o polvo en la celda de lectura y actia como punto de
referencia frente al que medir un rendimiento general.

+  Integracién. Es ial utilizar un i o1
electrénico con objeto de alcanzar la precisién re-
querida. Los polisacdridos, sales y otras sustancias
interferentes hacen dificil lograr una buena defini-
ci6n y separacion en la linea de base de azucares en
muestras de melaza. Esto es particularmente pro-
blemitico en modalidad de 4reas pico y consecuen-
temente debe emplearse la modalidad de altura de
picos cuando sea posible. La cuantificacion de la
altura de picos estd mds libre de interferencias por
los picos adyacentes, pero la seleccién de linea de
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Patrén Sacarosa (g) Glucosa (g)  Fructosa (g)

S1 0,2517 0,0317 0,0397

S2 0,3109 0,0604 0,0794

S3 0,3711 0,0809 0,1104

Patrén Alturas de calibracién estdndar, unidades
Sacarosa Glucosa Fructosa

S1 65214 8007 12105

S2 80403 15400 23990

S3 96549 20434 33600

Patrén Factores de respuesta estdndar, g/unidad
Sacarosa Glucosa Fructosa

S1 3,860X10°  3,959x10°¢ 3,280x10¢

S2 3,867X10¢  3,922x10% 3,310X10°

S3 3,844%X106  3,959%x10° 3,286X10°

Promedio 3,857X10¢ 3,947x10% 3,292X10¢

SD 0,012X10°  0,021x10%  0,016X10°

RSD (%) 031 0,54 0,48
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9.2 % de aziicares en melaza. Calcular el porcenta-
je de sacarosa, glucosa y fructosa en las muestras de
melaza. El valor de la desviacién estdndar relativa con
respecto al promedio de las dos réplicas debiera ser me-
nor del 1 % para sacarosa (usualmente 0,5 %) y menor
del 2 % para glucosa y fructosa individualmente (usual-
mente 1,0 %), ver la Tabla 3 como ejemplo.

Tabla 3
Ejemplo de célculos de HPLC para la
determinacion de sacarosa, glucosa y fructosa
en melaza de caiia

ID Muestra Muestra de melaza M1
Masa de muestra, g
Réplica 1 1,0021
Réplica 2 1,0043
Altura de picos, unidades
Sacarosa Glucosa Fructosa
Réplica 1 86084 5718 17263
Réplica 2 86874 5845 17554
% de azticar en muestra de melaza
Sacarosa Glucosa Fructosa
Réplica 1 33,13 2,25 5,67
Réplica 2 33,36 2,30 5,75
Promedio 33,25 2,28 5,71
SD 0,16 0,03 0,06
RSD ( %) 0,5 1,4 1,0
Tabla 4

Ejemplo de célculos de HPLC para la
determinacion de factores de recuperacién

Patrén Altura de picos, unidades
Sacarosa Glucosa Fructosa
S1 65180 8082 12242
S2 81099 15049 24392
S3 96396 20345 33171
Patrén Masa de aziicar determinada, g
Sacarosa Glucosa Fructosa
S1 02514 0,0319  0,0403
S2 03128 0,0594  0,0803
S3 03718  0,0803  0,1092
Patrén Tasas de control
Sacarosa Glucosa Fructosa
S1 0,999 1,006 1,015
S2 1,006 0,983 1,011
S3 1,002 0,993 0,989
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9.3 Soluciones de control. Utilizar los tres patrones de
calibracién inyectados al final de la secuencia como so-
luciones de control para controlar la distorsi6n analitica.
Calcular las masas de los azicares sacarosa, glucosa y
fructosa y a partir de ellas, los factores de recuperacién
para cada azicar. Los factores de recuperacién para sa-
carosa debieran estar en el rango de 0,99 a 1,01 y los
factores de recuperacion para glucosa y fructosa debie-
ran estar en el rango de 0,98 a 1,02. Si los factores de
recuperacion se encuentran fuera de estos rangos, debe-
rd repetirse la secuencia de nuevo.

Ver la Tabla 4 para un ejemplo de un control del factor
de recuperacion.

Precision.! la diferencia absoluta entre dos resultados
obtenidos bajo condiciones de repetibilidad para cada
azidcar es:

sacarosa 0,8 %
glucosa 0,3 %
fructosa 0,3 %

la diferencia absoluta entre dos resultados obtenidos
bajo condiciones de reproducibilidad para cada azicar
es:

sacarosa 1,5 %
glucosa 0,8 %
fructosa 0,8 %

10 Bibliografia
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Anexo 7. Metodologia por Clerget

TECNICARNA - 107

iar Ia solucién a temperatura'ambiente.

r el vaso en que se pes6 la muestra por fuera, colocarlo en la balanza y agregaragua
ilada hasta completar 900 gramos. Mezclar bien.

uar la lectura de Brix en el refractémetro.

.3.2 Resultado.

ener el Brix de la muestra original multiplicando el Brix de la dilucién por seis.

.4 Determinaci6n de Sacarosa Clerget.

.4.1 Reactivos.

Solucién de Cloruro de Sodio 3.96 N. Pesar 231.5 gramos de cloruro de sodio NaCl
y transferirlos a un frasco volumétrico de 1000 cm? que contenga aproximadamente
500 cm?® de agua destilada. Mezclar hasta disolver cristales. Completar el volumen
con agua destilada y mezclar.

Solucién de Acido Clorhidrico 6.34 N. Adicionar aproximadamente 300 cm?® de agua
destilada a un frasco volumétrico de 1000 cm?y afiadir 522 cm? de 4cido clorhidrico
mientras agita. Enfriar a temperatura ambiente, completar hasta la-marca con agua
destilada, mezclar y estandarizar.

7.4.2 Procedimiento.

ar 400 cm® de la solucién preparada Brix en un beaker de 600 cm?®.

egar 24 gramos de Sub-acetato de Plomo, mezclar bien y filtrar en papel filtro con
poco de Supercell. Descartar los primeros mililitros del filtrado.

Polarizacién directa. Tomar con pipeta volumétrica 50 cm?® del filtrado anterior,
transferirlos a un frasco volumétrico de 100 cm?.

Agregar 10 cm? de Cloruro de Sodio 3.96 N y mezclar bien.

Enrasar a 100 cm® con agua destilada y agregar unas gotas de alcohol para eliminar

las burbujas que se hayan formado. Secar con papel filtro las paredes del cuello dai
frasco.

Filtrar la soluci6n y descartar los primeros 25 cm? del filtrado.
Llenar el tubo para polarizar con agua destilada. La lectura debe ser cero por ambos

lados. Enjuagar el tubo con un poco de la solucién, llenarlo con la solucién, cuidando
que no queden burbujas de aire. Insertar el termémetro Clerget en el tubo y efectuar
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la lectura en el polarimetro. Anotar el dato de polarizacién y temperatura.

- Polarizaci6n Invertida. Tomar 50 cm? del filtrado obtenido y transferirlos a un fras:
volumétrico de 100 cm?.

Colocar un termémetro de 0 - 100° C en el frasco e introducir éste en un bafio =
agua caliente.Calentar el contenido del frasco a 65° C.

Una vez alcanzada la temperatura de 65 °C, sacar el frasco del bafio y agregar * .
cm?® de HCI 6.34 N. Mezclar el contenido y dejar en reposo durante 30 minutos

Retirar el termémetro del frasco, lavando cuidadosamente con agua destilada.

Completar el volumen a 100 cm?, lavar las paredes del cuello del frasco y secar lue;:
con papel filtro.

Agitar bien. Si la solucién quedé muy oscura, agregar una pequeia cantidad de zir:
en polvo. Filtrar, descartando los primeros 25 cm?.

Efectuar fa lectura en el polarimetro a la misma temperatura a la que se hizo I:
polarizacién directa.

Anotar el dato de polarizacién y temperatura.
6.7.4.3 Resultado.
La férmula para determinacion de sacarosa Clerget es:

100 (D-1) x factor x 6 / (143,23 + 0.0794 (m-13) - 0.53 1)

Donde: '
D = Polarizacién Directa.
\ = Polarizacién \nvertida.
m = Gramos de sélidos en 100 cm?® de solucién usada para la lectura invertida.
t = Temperatura a la cual se efectuaron las polarizaciones.
143.23 + 0.0794 (m - 13) = A1, buscarlo en el Cuadro 11 de acuerdo al Brix.
0.53 t = A2, buscarlo en la Tabla 12 de acuerdo a la temperatura.

(Factor x 6) = A3, buscarlo en la Tabla 13 de acuerdo al Brix.

Fuente: Tecnicafia. Misién Tecnoldgica a la Industria Azucarera de Guatemala. 2010.
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