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1. RESUMEN

Se evalla el proceso de extraccion de cera bruta contenida dentro del bagazo de
cafla de azucar (Saccharum officiarum) como alternativa para la obtencién de
nuevos productos sin destruir el contenido de fibra del bagazo para no alterar la
disposicion principal del bagazo hacia combustion en caldera dentro de los
modelos de produccion en los ingenios azucareros. Se utiliza el método de
percolacion continua en dos fases, mediante el tratamiento de combinacion de los
solventes de extraccion no miscibles heptano/agua y hexano/agua (100%, 90%,
80%, 70%, 60% de solvente y 0%, 10%, 20%, 30%, 40% de agua
respectivamente) como alternativas para reducir el consumo de solventes durante
el proceso global de extraccion y el tratamiento de explosion de vapor sobre el
material biolégico como alternativa para lograr la expansion de las fibras y facilitar
la extraccion de los metabolitos atrapados, al evaluar diferentes combinaciones de
tiempo (1, 5 y 20 minutos) y presiones (50 y 100 Kpa). Los tratamientos de
combinacién hexano/agua o heptano/agua mostraron favorabilidad de sustituir
hasta un 90%/10% en masa sin alterar estadisticamente el contenido final de cera
durante un periodo de extraccion de 90 minutos, logrando la extraccion del 90% al
95% del total de la cera presente en las muestras, con un leve variacién de
recuperacion de solvente que varia entre el 60% al 50% para el uso de heptano y
de 55% al 45% para el uso de hexano, debido a la preferencia selectiva del
bagazo de cafia por atrapar el agua como compuesto de mayor afinidad, liberando
el solvente para su posterior recuperacion. El tratamiento de explosion de vapor
muestra una reduccién del tiempo 6ptimo de extraccion a 75-80 minutos con una
consecuente disminucién de la eficiencia de obtenciéon de cera debido al
incremento de la humedad de las muestras tratadas y su posible pérdida antes de
ser llevadas a extraccion. La exposicién de forma corta (50 Kpa/ 1 min y 100 Kpa/l
min) muestra ser una alternativa viable al disminuir el tiempo de proceso,
manteniendo estadisticamente constante el contenido de cera obtenida y la
cantidad de solvente recuperado de 55% a 53% para el uso de heptano y de 57%
a 65% para el uso de hexano. El poder calorifico de las muestras tratadas se
analiza después del proceso de extraccion, observandose un incremento del poder
calorifico desde su valor inicial de 4121.65 Kcal/Kg hasta 6060.67 Kcal/Kg para
las muestras tratadas con hexano y 9751,47 Kcal/Kg para las muestras tratadas
con heptano, lo que muestra la posibilidad de regenerar el bagazo tratado a linea
de produccion primaria de energia.

Palabras claves: Cera bruta, tratamientos, polar, apolar, percolacién continua.
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2. INTRODUCCION

A nivel mundial existe una tendencia creciente de aprovechar al maximo los
recursos proporcionados por la naturaleza y generar productos con caracteristicas
benéficas capaces de competir en un mercado, que cada vez requiere mayores
beneficios para alcanzar al consumidor. Para esto se estudia los procesos
agroindustriales de produccion y transformacion de la cafia dentro de un ingenio
azucarero para detectar procesos en los cuales se puede dar un mejor
aprovechamiento a los recursos agroindustriales disponibles. Segun esto se ha
evaluado la oportunidad de extraer la cera y los metabolitos presentes en el
bagazo de cafia como una fuente alternativa de nuevos compuestos, debido a su
poca investigacion como un recurso viable para la generacién de nuevas lineas de
produccion diferentes a las lineas tradicionales de generacion de energia en su
mayor parte y aplicaciones de menor uso (Ensinas et al., 2007).

Entre los compuestos que se encuentran dentro de la cafia de azucar es
encuentra la cera, la cual es un recurso degradable que se presenta dentro de las
plantas pertenecientes al género Saccharum L., entre las cuales se encuentra la

cafla de azlcar, tal como se observa en la tabla 1.

Tabla 1. Clasificacién taxonémica de la cafia de azUcar.

Reino Plantae

Subreino Tracheobionta
Superdivisién Spermatophyta
Divisiéon Magnoliophyta

Clase Liliopsida
Subclase Commelinidae

Orden Cyperales

Familia Poaceae

Género Saccharum L.
Especie Saccharum officinarum L

Fuente: Dutra L. 2010.

16



La cera de la cafia de azucar puede aprovecharse dentro de los diversos flujos
secundarios que se presentan en un ingenio azucarero, tal como la cachaza o el
bagazo (Contreras et al., 2009); sin embargo la utilizacion de la cafia de azucar
(Saccharum officiarum) esta centrada a producir azucar, alcohol, energia y panela
en ingenios azucareros Yy trapiches, dejando la investigacion de cualquier otro
producto relegada a una segunda linea. A pesar de esto, Colombia es uno de los
15 paises con mayor produccion de cafia de azucar, llegando a una produccion
38.500.000 toneladas para el 2009 (FAOSTAT, 2010), como se muestra dentro de
la tabla 2. A nivel regional la mayor produccién se centra en el departamento del
Valle del Cauca, el cual produjo 23.588.646 toneladas de cafia molida para el
2009, lo que permite que se alcance una produccidon media de 2.600.000
toneladas de azucar cruda destinadas principalmente para la produccion de
azucar, alcohol y panela, con lo cual se estima una produccion media de 800.000
toneladas de bagazo de cafia de azlcar mensuales destinada a produccion de

energia en caldera y produccion de papel (Asocafa, 2010).

Tabla 2. Produccién de cafia de azUcar a nivel mundial.

Pais Toneladas cosechadas Participacion mundial
Brasil 671.395.000 40,41%
India 285.029.000 17,16%
China 116.251.272 7,00%
Tailandia 66.816.400 4,02%
Pakistan 50.045.400 3,01%
México 49.492.700 2,98%
Colombia 38.500.000 2,32%
Australia 31.456.900 1,89%
Argentina 29.950.000 1,80%
Estados Unidos 27.456.000 1,65%
Indonesia 26.500.000 1,60%
Filipinas 22.932.800 1,38%
Sur Africa 20.500.000 1,23%
Guatemala 18.391.700 1,11%
Egipto 17.000.000 1,02%
Resto del mundo 15.246.400 11,41%
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Figura 1. Produccion de cafia de azUcar a nivel mundial representadas en toneladas.

Ademas, Colombia ocupa uno de los grandes lugares en los cultivos con mayor
extension en el pais después del café y el platano con 379.505 hectéareas; siendo
uno de los cultivos que a nivel mundial marca a Colombia como uno de los 15
principales paises que presenta mayor territorio de siembra, tal como se muestra
en la tabla 3., y a nivel territorial marca la economia de las regiones donde se

siembra como es el Valle del Cauca.

En cuanto a la produccién de bagazo de cafia, una vez se procesa la cafia de
azucar para la obtencién de azucar y etanol, no existen indicadores directos de su
obtencion, utilizacion o costos debido a la consideracion que representa un
producto de bajo valor econémico. Ademas, la rapida produccién y destinacién de
la mayor parte del bagazo hacia combustién en caldera para la obtencién de vapor
de agua a alta presion y energia eléctrica ha conllevado a pensar a que esta es la

mejor forma de su utilizacién (Contreras et al., 2009). Pero si se tiene en cuenta
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gue existe un tiempo de espera o retencidon mientras se almacena y reduce la
humedad del bagazo de forma natural hasta su utilizacion en el proceso de
combustion, es posible buscar y analizar su composiciébn y evaluar usos
potenciales de sus componentes como alternativa para la obtenciéon de un nuevo
producto o una nueva linea de produccion que no interrumpa o interfiera con las

lineas tradicionales de produccion.

Tabla 3. Territorio cultivado con cafia de azlcar a nivel mundial.

Pais Hectareas cultivadas Participacion mundial
Brasil 8514.370 35,81%
India 4420.000 18,59%
China 1707.582 7,18%
Pakistan 1029.400 4,33%
Tailandia 932.465 3,92%
México 710.585 2,99%
Cuba 434.700 1,83%
Indonesia 420.000 1,77%
Filipinas 404.000 1,70%
Australia 391.291 1,65%
Colombia 379.505 1,60%
Argentina 355.000 1,49%
Estados Unidos 353.659 1,49%
South Africa 314.000 1,32%
Vietnam 260.100 1,09%
Resto del mundo 213.446 13,25%
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Figura 2. Territorio cultivado con cafia de azlcar a nivel mundial representado en
hectareas.
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3. MARCO DE REFERENCIA

3.1.CANA DE AZUCAR

El azucar procedente de la cafia es el principal producto agricola de todo pais que
incentiva este cultivo, convirtiéndose en el principal objetivo desde la siembra
hasta el procesamiento; sin embargo, la industria del azucar ha estado luchando
en la actualidad por muchos retos y problemas. Muchos paises como el caso de
China, se ha enfrentado a problemas entre los cuales esta la entrada de mercados
internacionales que conllevan a la generacion de productos de valor en base a
residuos poco aprovechables en el bagazo, el concentrado de torta y la melaza
(Wei et al., 2004); En Nigeria, las condiciones climaticas que generan estrés
vegetal y reduccion en de la produccion, han inducido la generacion de nuevas
variedades modificadas resistentes a estos problemas mediante el metabolismo
de compuestos que han promovido la obtencidon de nuevos productos naturales en
el jugo de cafia con potencialidades de purificacion y comercializacion (Ishaq et
al., 2004).

La cafia presenta multiples metabolitos y sistemas de proteccion naturales que se
conservan sin importar las variables surgidas a los procesos de cultivo, obtencién
0 procesamiento de la cafia, los cuales pueden determinarse por diferentes
métodos y que se centran para investigaciones por sus propiedades funcionales
en fitosteroles, acidos grasos y polialcoholes, que por facilidad de proceso e
implementacién se estudian del jugo de cafa, la cafia cruda, cachaza, bagazo o
cera para la obtencién de nuevos recurso de valor (Duarte et al., 2006). La
mayoria de ellos presentan poder antioxidante y han sido estudiados contra la
degeneracion de tejidos y la estructura del ADN en microorganismos, por su
capacidad de absorcidn de radicales de oxigeno, secuestrar radicales libres; poder

reductor del antioxidante férrico y la proteccion de las membranas ante la
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peroxidacion lipidica (Kadam et al., 2008). En general, se puede decir que el jugo
de la cafia de azucar posee proteccion antioxidante en distintos niveles, elimina

radicales y en la proteccion de membranas.

Los compuestos biolégicos de la cafa y sus propiedades, han tomado un
creciente interés en la sustituciéon de los alimentos antioxidantes sintéticos por
naturales, fomentado la investigacion de nuevos antioxidantes, necesarios para
evitar el deterioro celular y proveer propiedades anticarcinogenicas,
antimutagénicas, antialergénicas y la actividad anti-edad, centrandose en la
extraccion de fuentes econémicas o residuales de esta industria (Moure et al.,
2001). Dentro de la identificacion de los compuestos que actuan, Duarte et al.,
(2011) evalud las cantidades de flavonoides (apigenina, tricinluteolina y derivados)
y fenilpropanoides (acidos caféico, clorogénico y cumarico) de los tallos de tres
variedades de cafia de azlcar, jugo crudo, jarabe, melaza y azucar. En sus
estudios encontraron diferencias tanto entre los perfiles fendlicos de los tallos de
cafa de azucar y los productos de la cafia de azucar; sin embargo la actividad
antioxidante de la mayoria de las muestras fueron similares o superiores a una

solucién 80 mM Trolox.

En la cachaza se ha estudiado ampliamente metodologias eficientes para la
extraccion y purificacion de mezclas de cera microcristalina, alcoholes alifaticos
primarios de alto peso molecular, fitosteroles y acidos grasos, asi como la
determinacion de la composicion cualitativa y cuantitativa de dichas mezclas por
métodos de difraccion de rayos X (Phukan & Boruah 1999; Gupta et al., 2011); por
cromatografias de capa delgada y HPLC (Pérez et al., 2005); por Cromatografia
de gases (Martinez et al., 2002); e incluso por métodos avanzados combinados
gue incluyen cromatografia idnica o cromatografia de masas (Walford et al., 2002;
Ensikat et al., 2006; Rezanka et al., 2006). Entre los estudios mas destacados,
Pérez et al., (2005) evalué la conversion directa de los esteroles de cachaza de
cafia de azucar por Mycobacterium sp para lograr la extraccion y purificacion de

fitosteroles evitando asi la extraccion del azucar y aceite. De hecho, las células
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micobacterianas fueron capaces de convertir fitosteroles de cachaza de cafa de
azUucar en 4-androsten-diona y el 1,4 androstadien-3,17-diona. Logrando
conversiones similares a los de otros sustratos como una mezcla de fitosteroles.
Los resultados sugieren que la célula micobacteriana es capaz de acceder de

forma sencilla a los fitosteroles de la cachaza de cafia.

Samprieto et al., (2006) estudié la composicién quimica de la cafia en busca de
compuestos relacionados con la defensa de la planta y un potencial farmacolégico
debido a que las fitotoxinas de cafia y sus posibles mecanismos de inhibicion del
crecimiento que son en gran parte desconocidas. El fraccionamiento de los
componentes fitotdxicos de cafia de azucar condujo al aislamiento de acidos trans-
ferdlico, cis-ferdlico, vanilico y siringico. Siendo el acido vanilico el més fitotdxico
al inhibir de la actividad deshidrogenasa y la reduccién del contenido de clorofila
en las lechugas. Ademas la adicion conjunta de acido vanilico y los &cidos
ferdlicos, abundantes en la fraccion lixiviada y centrifugada como sobrenadante,

presentan una actividad sinérgica al tener un modo de accién comun.

3.2. BAGAZO DE CANA DE AZUCAR

El bagazo de cafia de azucar ha sido tratado tradicionalmente como un residuo
agroindustrial, al cual se le ha buscado usos industriales que conlleven a una
utilizacién que impida su desperdicio y ha conllevado a desarrollos que han sido
ampliamente estudiados, dado a que el bagazo de cafia de azlcar, que es un
material complejo de fibras, compuesto por cerca de 50% de celulosa, 25% de
hemicelulosa y 25% de lignina. Debido a su abundante disponibilidad, que puede
servir como un sustrato ideal para los procesos microbianos para la produccion de
productos con valor agregado, para producir alimentos para animales enriquecidos
con proteinas, enzimas, aminoacidos, acidos organicos (Teixeira et al., 2007) y
compuestos de importancia quimica como fertilizantes (Contreras et al., 2009). A

menudo es acompafiado de procesos de tratamiento para mejorar los resultados
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incluso en comparaciéon de otros tipos de residuos ricos en fibra (Pandey et al.,
2000a; Pandey et al., 2000Db).

La principal utilizacion del bagazo de cafia debido a su alto y continuo volumen de
produccion se emplea en procesos de generacion de productos y energia por su
alto poder calorifico (Lutz et al., 1998). En estudios como los de Ensinas et al.,
(2007) se ha estudiado ampliamente la utilizacién del bagazo de cafia como fuente
primordial de desarrollo de vapor, energia y etanol bajo cuatro diferentes tipos de
conformacion como modelos de desarrollo. También se busca siempre la
eficiencia energética y el mejor aprovechamiento de la energia liberada (Pellegrini
et al., 2007), por lo cual se evalla tratamientos de vacio y separacion de cenizas
por separacién con acidos antes de ser pirolisadas (Dasa et al., 2004), parametros
como temperaturas y velocidades de pirolisis en materiales biolégicos (Tsai et al.,
2006), hasta llegar a modelos de pirolisis que transforman el bagazo en una fuente
de energia, bajo métodos que buscan cada vez mas eficiencia y disponibilidad de

utilizacién a largo plazo (Islam et al., 2010).

La mayor aplicacion del bagazo de cafia como producto de valor involucra su
conversion a etanol dentro de industrias que promueven su conversion como
sustituto parcial del azucar, con el objetivo de lograr la fermentacion alcoholica y a
la vez evitar o inhibir la produccion de compuestos quimicos desfavorables para
los microorganismos y sus rutas metabodlicas por diferentes procesos y
tratamientos (Ferrer et al., 2002; Cardona et al., 2010). Entre ellos existen
variaciones del proceso de Organosolv (Diasa et al., 2009), desdoblamiento de la
estructura fibrilar por explosion de vapor y su posterior hidroélisis bajo diferentes
condiciones (Kaar et al., Jeoh T. 1998; 1998; Laser et al., 2002; Chen et al., 2010;
Ewanick et al., 2011), aplicacion conjunta con medios enzimaticos (Kling et al.,
1987; Carrasco et al., 2010) y diversos métodos conjuntos que involucran la
utilizacion fraccionada del bagazo en diferentes lineas paralelas (Paiva et al.,
2009; Diasa et al., 2009).
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Por la composicion fibrilar del bagazo al igual que otros materiales bioldgicos, se
ha investigado y generado una linea de procesamiento para la obtencion de
materiales industriales como muebles y artefactos basados en estos compuestos
como alternativas para la creciente produccién de bagazo no utilizado en procesos
de combustion en caldera (Wei et al., 2004). Lo cual ha llevado a investigaciones y
desarrollos como los de Xua et al., (2009), quienes evaluaron la estabilidad que
proporciona el bagazo segun el tamafio de particula y el porcentaje que se incluye
dentro de los materiales fabricados en combinacion con cera o resina conlleva a
una mayor tension mecanica y mayor resistencia a dafios por agua. De igual
manera Kokta et al., (1998), investigaron e implementaron la tecnologia para
produccion de papel en compuestos lignocelulésicos bajo combinacién de
parametros de tiempo, temperatura y presion en sustitucion de tratamientos
guimicos que conllevan al desdoblamiento y separacion de las fibras largas utiles

industrialmente.

Cheng et al., (2008) y Carasco et al., (2010) buscaron la obtencion de pentosas a
partir de las estructuras de celulosa y hemicelulosa del bagazo de cafia mediante
utilizaciéon de tratamientos acidos de hidrolisis con combinaciones de acido
sulfarico/acido acético y solo acido sulfdrico respectivamente, ademas Boussarsar
et al., (2009), implementaron altas temperaturas de reaccion en compensacion de
la disminucién de la concentracion de acido utilizado para alcanzar la energia de
activacion y lograr la misma tasa de degradacion. Logrando la obtencion de
azucares reductores (principalmente xilosa) con una maxima recuperacion de los
acidos empleados en la etapa de regeneracion (de 87% a 90%) y el control con cal
para los remanentes de acido, lo que inhibe la formacion de compuestos toxicos
furfural y 5-hidroximetilfurfural, indeseables cuando se busca una alternativa para
su posterior utilizacion en procesos de fermentacion mediante utilizacion de

levaduras.

Las aplicaciones biotecnoldgicas para las cuales se puede aplicar el bagazo de

cafia como sustrato de obtencién de metabolitos o compuestos de alto valor cada
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vez toman mas apogeo, entre las cuales se destacan estudios de Laopaiboon et
al., (2010), quienes aplicaron tecnologias combinadas de &acidos, tiempos y
temperaturas para lograr hidrélisis a glucosa, xilosa, arabinosa entre otros
compuestos, con una minima obtencion de furfural, incapaz de inhibir la
produccion de acido lactico a partir de Lactococcus lactis. Estudios de Ewanick et
al., (2011), quienes utilizan procesos combinados de secado, pretratamiento con
vapor, hidrolisis con &cido y fermentacién con Panicum virgatum para obtener
conversiones desde 18% a 28% de etanol, siendo mayor en las muestras no
secadas con agregacion de SO,, lo que indica que el efecto positivo de mayor
contenido de humedad puede estar relacionado con aumento de la permeabilidad
de la biomasa de SO2. Khosravi-Darani & Zoghi (2008) aplicaron la fermentacion
en estado sdlido con tratamiento previo con &cido, alcalino y urea en bagazo de
cafia de azucar para la produccion de acido citrico utilizando Aspergillus niger
ATCC 9142, mostrando una viabilidad al a efectuar el proceso con urea como el
tratamiento mas influyentes para aumentar la produccién de acido citrico con

137,6 g/kg de bagazo de cafia seca y un rendimiento de &cido citrico al 96%.

Mulinari et al., (2009) investigaron el uso de fibras naturales de bagazo de cafa
como refuerzo de termoplasticos de bajo costo en la fabricacion de polietileno de
alta densidad, con posibilidad de proteccion del medio ambiente y disponibilidad
local. Los resultados mostraron que la modificacion de la celulosa del bagazo
mejora la adhesion interfacial entre la fibra y la matriz, aumentando su resistencia,
reduce la elongacion compuestos de 15% y aumenta su moédulo de elasticidad en
mas de un 38%, lo que produce biopolimeros de mayor durabilidad y menor dafio

ambiental.

3.3. TRATAMIENTO DE EXPLOSION DE VAPOR

La aplicacion directa de vapor de agua conlleva a distintas reacciones fisicas de

las estructuras complejas de polisacaridos compuestos por celulosa, hemicelulosa
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y lignina, entre las cuales se puede obtener desde la hidratacion de las fibras,
pasando por el desdoblamiento de las estructuras e incluso permitiria alcanzar la
energia necesaria para logra la separacion y ruptura quimica molecular (Kokta et
al., 1998); lo cual segun la finalidad deseada se ha estudiado ampliamente para
alcanzar procesos eficientes que involucran manejo de tiempos, temperaturas,
catalizadores y presiones (Kokta et al., 1998), hasta implementar pretratamientos
de homogenizacién para alterar la microestructura de bagazo y permitir una mayor

conversion (Chen et al., 2010).

Jeoh T. (1998) estudio los efectos de la explosion de vapor como una alternativa
para la reutilizacion fibras desechadas dentro del proceso de seleccion del
algodon, utilizando el proceso de explosion de vapor para alterar y facilitar la
apertura de las cadenas altamente ramificadas. El proceso dio como resultado un
incremento en la facilidad de hidrdlisis y fermentacion posterior, obteniendo un
incremento en la concentracion de un 24,1% sobre el proceso sin pretratamiento,
hasta conseguir una conversion de 52,3% a glucosa y xilano, que posteriormente

se fermentan a etanol con una conversion maxima de 83,1%.

Chen et al., (2010) estudio el efecto de utilizar la explosion de vapor de ultra-alta
presion) en un homogenizador a 125° C durante 120 minutos, consiguiendo la
disminucion significativa del tamafio de las particulas y alterar la microestructura
de bagazo, que se cambio de una rigida y muy ordenada estructura fibrilar a una
distorsion, poliporoso y "de interior vacio". Este fendmeno se reflejé en la
disminucion de los indices de cristalinidad de 54,8% (0 MPa) a 45,3% (100 MPa),
y el aumento de la superficie accesible de bagazo de casi 3 veces, incrementando
la digestibilidad enzimatica del 29,5% (0 MPa) a 59,4% (100 MPa), siendo un

proceso libre de acidos altamente viable para la fermentacion.

Ballesteros et al., (2011), estudiaron el efecto de aplicar el tratamiento sobre la
biomasa de la poda del olivo, como una materia prima adecuada para la

produccion de etanol debido a su alto contenido de carbohidratos potencialmente
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fermentables. Sin embargo, su alto contenido de extractos, podria causar
reacciones de condensacion entre extractos y la lignina insoluble en acido durante
el tratamiento previo, lo que dificulta la hidrélisis enzimatica de materiales
pretratado. Teniendo como resultado las mejores condiciones de proceso al
aplicar una etapa de extraccion de agua como pre-tratamiento y condiciones de
tratamiento en 187°C y 30 minutos para obtener mas del 90% del total de glucosa

y alrededor del 80% de xilosa.

3.4. METODOS DE EXTRACCION Y SOLVENTES

Los métodos de extraccion de cera procedente de la cafla de azucar fueron
estudiados por Diaz et al., (2000a), quienes se centran en la utilizacion de la
cachaza como fuente principal de cera a nivel industrial. En su estudio
determinaron las principales variables como la naturaleza y la relacién de la
cachaza y solvente empleado (relacion 1:3 a 1.5 de cachaza:heptano),
temperatura de extraccién (75° - 80° C), velocidad de agitacion (400 rpm) y tiempo
de extraccion (una hora) para una éptima extraccion. Todos estos parametros se
han estudiado, siendo la temperatura de extraccion del solvente el pardmetro mas
relevante en una extraccion liquido-liquido, debido a que entre mas cercana sea la
temperatura de operacién a la temperatura de ebullicién del solvente, existe una

mayor velocidad de equilibrio y de extracciéon (Diaz et al., 2000b).

Garcia et al., (2003) evaluaron la extraccion de la cera atrapada en la cuticula de
la cafia para su adaptacion en una planta industrial en lotes de pequefio volumen
a partir de la torta de cachaza para la produccién de cera destinada al sector
farmacéutico. Sus resultados se analizaron en tres clases de solventes organicos:
Eter de petréleo, Tricloroetileno y Tolueno, con eficiencias de extraccion del
4.71%, 4.18% y 3.73% respectivamente. El material ceroso extraido fue

caracterizado por técnicas de determinacion de indices fisico-quimicos y por
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cromatografia gaseosa, mostrando que la cera de mayor punto de fusion y dureza

fue la obtenida con tolueno, el cual es el solvente de mayor punto de ebullicion.

Los métodos mas actuales de investigacion en extraccion de cera se han evaluado
mediante utilizacion de fluidos supercriticos, para ello Athukorala & Mazza (2010)
evaluaron el poder de extraccion de la cera de triticale (Triticosecale wittmack),
mediante la utilizacién de didxido de carbono y hexano supercriticos a condiciones
de 70°C y caudal de 50 g/min a diferentes presione s (250, 300, 350 y 400 bar). En
su estudio encontraron que la cera extraida presenta un punto de fusion mas alto y
una buena estabilidad a la oxidacidbn en comparacion a la extraccion Soxhlet.
Ademaés, comparte similares caracteristicas térmicas y espectrales con ceras
comerciales con una composicion principalmente de glicanos (60,4%), lignina
(18,3%), cenizas (7,2%), acetilos (2,1%), acidos urénicos (1,5%) y compuestos no
identificados (14,1%).

3.5. CERA Y DERIVADOS DE LA CANA DE AZUCAR

La cera procedente de la cafia de azucar se puede definir como una combinacion
guimica de varios metabolitos que han sido ampliamente estudiados e
identificados para llegar a su identificacion por medio de cromatografia de gases
(Stranky et al., 2006) y cromatografia HPLC (Dutra L. 2010), que se muestran en
la tabla 4. Esta mezcla de compuestos sirven como proteccién biolégica contra
atagues medioambientales y procesos aislamiento y bloqueo por medio de las
propiedades lipidicas que aportan resistencia contra infecciones, aislamiento
contra pérdidas de humedad y estabilidad térmica (Kent J. A. & Riegel, 1963),
ademas estas propiedades de resistencia se manifiestan en una amplia seleccién
de clones o variedades de cafa (variedades agricolas para produccion de azucar),
siendo su mayor concentracion se encuentra en la superficie del tallo,

representada por catorce componentes identificados comunes a todas las
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variedades investigadas (siete aldehidos, cinco alcoholes y dos alcanos) (Purcell
et al., 2005).

Tabla 4. Composicion quimica de la cera vegetal extraida de la cafia de azucar.

Compuesto Estructura NuUmero de carbonos
n-alcanos CH3(CH2)xCH3 21 a 35 C — nimero impar
Alquil ésteres CH3(CH2)xCOO(CH2)yCH3 34 a 62 C — nimero par
Acidos grasos CH3(CH2)xCOOH 16 a 32 C — numero par
Alcoholes grasos CH3(CH2)yCH20H 22 a 32 C — nimero par
(primarios)

Aldehidos CH3(CH2)yCHO 22 a 32 C — nimero par
Cetonas CH3(CH2)xCO(CH2)yCH3 23 a 33 C — numero impar
Alcoholes grasos CH3(CH2)xCHOH(CH2)yCH3 23 a 33 C — numero impar
(secundarios)

B-dicetonas CH3(CH2)xCOCH2CO(CH2)yCH3 27 a 33 C — nimero impar

Triterpendides
Esteroles, alfa-amirina, beta-amirina, uvaol, eritrodiol

Acidos triterpendicos Acido ursélico, acido oleandico, entre otros.

Fuente: Dutra L. 2010.

La identificacion de los componentes de la cera ha sido reportada en varios
estudios, los cuales inicialmente se basaron en principios de separacion de ceras
aromaticas derivadas del petrdleo, debido a la similitud de propiedades fisicas
presentes entre las ceras (Lu et al., 2008). El método planteado conlleva uno de
los métodos méas desarrollados y utilizados a nivel de la industria petrolera,
basandose en la utilizacion de cromatografia de capa fina con detector de
ionizacion y en el desarrollo de dos etapas con dos disolventes. El principio del
método de ensayo es el primero en acidos grasos saturados, separados de otros
componentes mas polares sobre la base de una buena solubilidad de acidos
grasos saturados en la fuerza de n-heptano y débiles de la interaccion con un
adsorbente (silice), para posteriormente separar la cera de la fraccién de

saturacion con un solvente pobre a una temperatura baja.
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Remedios et al., (2001b) evaluo la viscosidad de las fracciones cera cruda, cera
refinada y resina de cafia, obteniendo un comportamiento de flujo del tipo plastico
Bingham, aunque con un esfuerzo cortante inicial relativamente pequefio. Los
valores de la viscosidad de estas fracciones aumentan con el incremento del
contenido de resina. Los mayores cambios de las propiedades de flujo se obtienen
entre 80 y 85°C, lo cual se atribuye al efecto de la fusidn de la fraccion cérea de la
resina (con temperatura de fusion entre 77 y 88° C), y desde 85 a 99° C el
comportamiento con la temperatura es lineal (Remedios et al., 2001a). Con este
trabajo se ha demostrado que estos materiales experimentan un comportamiento
no-newtoniano, pudiendo ser ajustados a un plastico Bingham, donde la
viscosidad depende de la temperatura, de la composicion y del gradiente de

velocidad aplicado.

A partir de esto se destacan estudios de Balcinde et al., (2005), quienes
implementaron metodologias sencillas de separacion por cromatografias de capa
delgada de comparacion para identificar los fitocompuestos; Ensikat et al., (2006),
utilizan difraccion de ayos X para lograr determinar la concentracion, aislamiento y
clasificacion de los &cidos grasoso y alcoholes cristalinos que en su mayor parte
representan estructuras ortorrombicas; e incluso De Lucas et al., (2007) estudiaron
la implementacion de extraccion supercritica con CO2 para la obtencion de
alcoholes de cadena larga de la cera y su posterior saponificacion para
conservarlas, con ello demostr6 que el proceso es altamente viable y en
condiciones definidas de presion (P = 350 bar), temperatura (T = 100° C) y
cantidad de hidroxido (20% de KOH / cera cruda) para obtener extractos altamente
refinados 78,24% (p/p), en comparacion al rendimiento de extraccion con

solventes organicos, 22,00% (p/p).

A nivel industrial la extraccién de la cera ha sido muy estudiada para la generacion
de nuevos recursos derivados de la cafia en cada uno de los paises que se ha
implementado este cultivo. De estos procesos se han derivado en la generacion

de patentes de uso que involucran la proteccion sobre las investigaciones en cada
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pais, como es el desarrollo de metodologias industriales para la extraccion y
purificacion de la cera a partir de la torta retenida de la cachaza, desarrollada en
Sur Africa y patentada en Estados Unidos (Lake A. et al., 1976) e incluso
metodologias de extraccion y fraccionamiento desarrollado en Cuba (Verdecia et
al.,, 1987), basada en estudios sobre la influencia de varios parametros
fundamentales como son la humedad de la cachaza, temperatura, tiempo y
relacion solvente-alimentacion en el proceso de obtencion de cera cruda a partir

de la cachaza, resultado del proceso de fabricacion de azlcar de cafa

3.6. APLICACIONES DE LA CERA DE CANA DE AZUCAR

La cera de vegetales, tradicionalmente ha sido usada como compuestos sustitutos
de bajo valor comercial en productos no derivados del petréleo, como es el caso
de cera cruda. Sin embargo en estudios de Avila et al., (2007) se citan los usos
potenciales de a cera tanto en su forma cruda (En aplicacion a metales para
prevenir el ataque corrosivo, emulsiones para tratamiento de pieles, lubricantes en
fundicién de aluminio, separador de moldes en confeccion de plasticos reforzados,
tratamiento de pieles, entre otras), cera refinada (En fabricacién de betunes,
emulsiones autolustrantes para recubrimiento de citricos, crayones labiales,
pegamento de fusion en caliente, pulimento para tabletas, pisos, emulsiones,
tintas para papel, entre otras), aceites (En produccién de plastificante,
antiespumante par la industria fermentativa, entre otras), sustituto (De cera de
carnauba y cera de abejas) o como cera procesada (Utilizada en la fabricacion de
compuestos farmacéuticos como policosanol, mediante la reaccion de

saponificacion de los alcoholes alifaticos de la cera con hidroxidos).

Ledon et al., (2007) evaluaron la obtencién de una mezcla de acidos grasos
obtenidos a partir del aceite de cera de cafia de azucar, en el cual los
componentes principales son palmitico, oleico, linoleico y linolénico. Se evalué en

dos modelos de inflamacion: artritis y psoriasis inducida. Los efectos anti-
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inflamatorios mostraron ser efectivos y pueden ser debido a sus efectos
inhibitorios sobre el metabolismo del acido araquiddnico, siendo un gran desarrollo

en los efectos anti-inflamatorios de la cafia de azUcar.

La cera de cafia es objeto de interés no solo por su utilizacién industrial, sino
también por su composicién quimica, debido a que se utiliza como materia prima
para obtener una mezcla natural de alcoholes y &cidos alifaticos superiores
primarios purificados de la cera de la cafia de azGcar denominados D-003 (Dutra
L. 2010). En los estudios de Molina et al., (2003), evalto a la mezcla D-003 en la
inhibicion de trombosis arterial inducida y sobre los niveles plasméaticos de dos
metabolitos del acido araquidonico, siendo efectiva su utilizacion en 25 y 200 g/kg
peso, por lo tanto D-003 redujo significativamente el peso de un trombo venoso

inducido experimentalmente en ratas.

Tillan et al., (2002) investigaron estos compuestos como suplemento para reducir
la hipercolesterolemia y para la prevencion de la arteriosclerosis. D-003 cuyo
principal componente es el acido octacosanoico seguido por los acidos
triacontanoico, dotriacontanoico Yy tetratriacontanoico inhibe la agregacion
plaguetaria y la trombosis arterial inducida experimentalmente en una manera

dosis-dependiente.

La aplicacion més avanzada y de mayor impacto basada en la extraccion de la
cera de cafa de azUcar se fundamenta en la obtencion de policosanol, el cual se
define como un ester saponificado de acidos grasos con capacidad de reducir el
colesterol sanguineo por su baja densidad de lipoproteinas (Gouni et al., 2001,
Wright et al., 2005; Viola et al., 2008). El policosanol es ampliamente utilizado para
la prevencion de la hipercolesterolemia cardiaca, debido a su mayor facilidad de
procesamiento y estadisticamente con resultados iguales a la utilizacion de
probucol (medicamento tradicional para la prevenciéon de la enfermedad) (Pons et
al., 1997). Ademas Leguizamoén et al., (2009) evaluaron la extraccion de los acidos

grasos por otros metodos de extraccion en otras fuentes bioldégicas comocera de
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abejas y los extractos de trigo (Irmak et al., 2006), el sorgo y el maiz, demostrando
gue el maiz presenta una mayor concentracion en la extraccién con las mismas
caracteristicas farmacoldgicas. Sin embargo también se ha estudiado los posibles
efectos negativos del policosanol, donde Fernandez et al., (1998); Mas et al.,
(1999) demostraron en sus estudios clinicos aparte de las propiedades benéficas,
la presencia de efectos adversos en un fraccion de los pacientes tratados (menor

al %), como pérdida de peso y reaccion antiplaquetaria en la sangre.
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4. JUSTIFICACION

El bagazo de cafia representa una fuente alternativa para la extraccion de
compuestos que poseen una amplia gama de usos y que actualmente no son
separados y purificados por el poco conocimiento de los métodos de separacion
para este material o por los tiempos de separacion que evitan la implementacion
en linea a nivel industrial, por lo cual el bagazo se destina directamente a
procesos de combustion y produccién de energia en caldera o como materia prima
para procesos secundarios de productos a base de fibra o material lignocelulésico

como papel, carton o muebles varios.

En la busqueda de una mejor utilizacion de estos recursos potenciales, se
pretende evaluar el proceso de explosion de vapor como un tratamiento previo
para lograr el desdoblamiento fibrilar y el consecuente aumento de la tasa de
extraccion del extracto etéreo (representado principalmente por ceras, pigmentos,
y esteroles) que implicaria la disminucion del consumo energético en la extraccion

y la posibilidad de implementacion en linea de proceso.

Ademas si se piensa en la posible adecuacion de un proceso productivo se debe
considerar la utilizacién de un solvente de alto poder de extraccion, el cual se debe
caracterizar simultdneamente por una alta tasa de recuperacion y muy
posiblemente alto costo de uso. Por lo cual surge la alternativa de utilizar un
solvente afin a los compuestos del bagazo (de alto costo) en mezclas con un
solvente no miscible (de bajo costo) con la finalidad de obtener una maxima

recuperacion de la cera y reducir el consumo de solventes.
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5. OBJETIVOS

5.1. OBJETIVO GENERAL

Evaluar el proceso de extraccion de cera en el bagazo de cafia mediante métodos
de mejoramiento tanto en el material biolégico como en los solventes para

alcanzar las condiciones mas eficientes de extraccion.
5.2. OBJETIVOS ESPECIFICOS DE LA EXTRACCION DE CERA DE CANA

Determinar el tiempo Optimo de proceso de extraccion utilizando los solventes
n-heptano y n-hexano, mediante un método combinado que involucra solventes en

estado gaseoso y liquido denominado percolacién continua en dos fases.

Evaluar la extraccion de cera cruda a partir del tratamiento de explosion de vapor
en bagazo de cafia de azducar mediante diversas combinaciones de presiones de
vapor y tiempos de contacto y el tratamiento de combinacién de mezclas de

solventes hexano/agua y heptano/agua.

Calcular el cambio del poder calorifico del material sometido al proceso
experimental, debido a extraccion de la cera bruta y a la presencia de los

solventes remanentes dentro de la estructura del bagazo de cafia de azUcar.
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6. MATERIALES Y METODOS

6.1.LOCALIZACION

Este estudio se llevd a cabo en la ciudad de Palmira (Valle del Cauca) con una
temperatura promedio de 24° C a 28° C, humedad relativa de 75% y una altura de
1001 msnm. Los estudios y andlisis efectuados se realizaron en su totalidad
dentro de las instalaciones de la Universidad Nacional de Colombia sede Palmira.
La realizacién de los analisis de determinacién del contenido proximal y poder
calorifico del bagazo de cafia de azucar se realizaron en el Laboratorio de
Nutricion Animal. La realizacion del tratamiento de explosién de vapor se realizo
en el Laboratorio de Operaciones Unitarias. La realizacion de los andlisis y
determinaciones correspondientes a la mezcla de solventes, de extraccion de cera

y recuperacion de solventes se realizaron en el Laboratorio de Fitoquimica.

6.2.MATERIAL BIOLOGICO

El bagazo de cafia de azucar fue obtenido de la planta del Ingenio Providencia
S.A., el cual fue conservado en envases de vidrio sellados hasta su
correspondiente utilizacion. El bagazo presenta un periodo util de hasta 10 dias
para la utilizacion de las pruebas, posterior a este periodo se inician procesos de
degradacién microbiana y presencia de hongos por lo cual se desecha las

muestras y se procede en la obtencién de muestras frescas.

6.3.REACTIVOS

Los reactivos heptano marca “Honeywell” y hexano marca “Chemi” utilizados para
la experimentacion son de grado analitico y se conservaron sellados hasta su
utilizacion. Ademas los solventes recuperados se utilizaron como método de

reduccién de consumo global de solventes durante la experimentacion. El agua
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utilizada para la preparacion de las mezclas de solventes se destilo y una vez
separada y recupera no se regenero al proceso.

6.4. CARACTERIZACION DEL BAGAZO DE CANA DE AZUCAR

6.4.1. Determinacion del contenido de materia seca y humedad

Se determinara utilizando el método AOAC No. 934,01 (AOAC, 1990). En el cual
se somete una muestra representativa del bagazo a secar en un horno a 60° C
para poder determinar la materia seca inicial a 60° C y posteriormente se coloca
en una mufla a calentamiento a 105° C para poder calcular la materia seca a 105°
C. La materia seca analitica del bagazo se consigue multiplicando los resultados
fraccionarios de materia seca a 60 C y 105° C.

6.4.2. Determinacion del contenido de cenizas

Se determinara utilizando el método AOAC No. 942,05 (AOAC, 1990). Se realiza
mediante el calentamiento de una muestra de bagazo seco a 60° C de peso entre
3 a 5 gramos en una mufla a 500° C. El peso final de la muestra sobre el peso

inicial corresponde a la cantidad de cenizas presentes en el bagazo de cafa.

6.4.3. Determinacion del contenido del extracto etéreo

Se determinara utilizando el método AOAC No. 920,39 (AOAC, 1990). Se realiza
mediante la utilizacion de un equipo extractor Soxhlet, compuesto de un balén de
250 ml, una cadmara de contacto y un serpentin de condensacion en la parte
superior. En el balon se coloca el solvente éter y se calienta hasta su evaporacion
obligandolo a pasar por la camara en la cual se coloca un dedal con la muestra
previamente en pesada de 5 a 10 gramos. El éter entra en contacto llevando

consigo todos los compuestos apolares, tales como grasas, aceites, ceras,
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colorantes y esteroles, los cuales pasan al serpentin y se condensan junto al
solvente, el cual cae de nuevo al balén y renueva su ciclo de extraccion, dejando
el extracto etéreo dentro del balén. El proceso se realiza durante cuatro a seis
horas en continuo hasta extraer la totalidad del extracto etéreo. El contenido del
extracto etéreo del bagazo, se obtiene relacionando el peso del extracto obtenido

entre el peso inicial de la muestra.

6.4.4. Determinacion del contenido de proteina total

Se determinara el contenido de nitrogeno total Kjeldahl(Kjeldahl, 1883).Este
meétodo consiste en la liberacion y cuantificacion del contenido del nitrogeno
presente en una muestra de peso entre 2 a 5 gramos. Inicialmente se somete la
muestra a hidrolisis acida en presencia del catalizador de Kjeldahl y &cido sulfarico
(H2SO,4) al 96% durante una hora a 450° C, produciendo sulfato de amonio
((NH3)2S0,). El sulfato de amonio se hace reaccionar en una segunda etapa con
hidréxido de sodio (NaOH) y vapor de agua para recuperar el amoniaco (NHs), el
cual en una tercera etapa se hace reaccionar con acido borico (H3BO3) para
producir borato de amonio (NH4H2BO3). En una cuarta etapa se hace reaccionar el
borato de amonio con acido &cido clorhidrico (HCI) al 0.1 de Normalidad para
producir Cloruro de amonio (NH4CI). Finalmente se titula utilizando como indicador
rojo de metilo y verde de bromocresol, los cuales cambian de color verde a rojo

una vez lleguen al punto de titulacion.

El porcentaje de nitrégeno correspondera al volumen de acido utilizado para la
titulacion por su normalidad por los miliequivalentes de nitrégeno dividido entre el
peso de la muestra por su correspondiente porcentaje de materia seca. El
porcentaje de nitrégeno para el bagazo de cafia corresponde a la multiplicacion
del porcentaje de nitrégeno por el factor de correccién de 6.38.
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6.4.5. Determinacion del contenido de fibra

Se determinara utilizando el analizador de fiboras ANKON 200/220 (Leterme y
Estrada, 2010). Se realiza mediante lavados continuos con acido sulfdrico e
hidroxido de sodio, colocando las muestras de bagazo de 5 a 10 gramos en bolsas
de nylon segun el método de Ankom. Para determinar Fibra detergente neutra
(FDN) compuesta porlignina, celulosa, hemicelulosa y cenizas; se agrega 250 ml
de H,SO,4 0.255N y se calienta por 30 minutos. Posteriormente se lava con agua
caliente hasta que la muestra no presente residuos acidos y se repitio el
procedimiento con NaOH 0.313 N. Para determinar la Fibra detergente acida
(FDA), compuesta por lignina, celulosa y cenizas se somete de nuevo las
muestras a continuos lavados con acetona, utilizando un equipo ANKOM. Por
ultimo se determina la Lignina detergente Acida compuesta por lignina y cenizas
mediante un continuo lavado con H,SO, al 98% y su posterior secado para
remover la humedad de la muestra final. Los contenidos individuales de
hemicelulosa y celulosa se determinan mediante las respectivas diferencias de los

valores FDN menos FDA y FDA menos lignina.

6.4.6. Determinacion del contenido de energia bruta o poder

calorifico

Se determinara utilizando el método de calorimetria (Leterme y Estrada, 2010). En
este método se utiliza una bomba calorimétrica que consta de una camara de
combustion de acero inoxidable, rodeada de un contenedor con dos kilogramos de
agua. El método consiste en medir el cambio de temperatura ocasionado por la
combustion de un gramo de muestra de bagazo. El valor de la energia bruta se
calcula multiplicando el salto de temperatura por el factor de calibracion del equipo
(2387.03 Cal/°C) menos un factor de correccion debido a la energia de la mecha y
dividido entre el peso de la muestra por el porcentaje de materia seca. La

determinacion del poder calorifico se realiza tanto para las muestras sin tratar
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antes del proceso de extraccion y para las muestras tratadas con los dos

solventes una vez terminado el proceso.

6.5. PROCESO DE EXTRACCION

Para la realizacion del proceso de obtencién se cera se sigue un modelo de
evaluacion de tratamientos independientes entre ellos, como se muestra en la
figura 3, los cuales se estudian en relacion a la cantidad maxima de cera posible a
extraer y se comparan con relacion a los solventes de extraccion puros utilizados

en bagazo de cafa sin realizacion de ningun tratamiento.

‘Material Biol6gico:--» | Bagazodecafa |
____________________________________________ |
! Seleccion > | Tamizado |
""""""""""" [ |
" Tratamientos ‘- |Explosic'>n de Vaporl [Mezcla de soiventes]
""" Solventes i [Heptano] [ Hexano | [Heptano| [ Hexano |
> V.100.1 100%
Explosion de vapor a 100 Kpa y 1 min. 100% Solvente / 0% Agua
V.100.5 90%
Explosion de vapor a 100 Kpa y 5 min. 90% Solvente / 10% Agua
V.100.20 80%
Explosion de vapor a 100 Kpa y 20 min. 80% Solvente / 20% Agua
Niveles .
““““““““““““ V.50.1 70%
Explosion de vapor a 50 Kpa y 1 min. 70% Solvente / 30% Agua
V.50.5 60%
Explosion de vapor a 50 Kpa y 5 min. 60% Solvente / 40% Agua
i V.50.20
Explosion de vapor a 50 Kpa y 20 min.

Figura 3. Esquema descriptivo general del proceso de extraccion.
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6.5.1. Homogenizacion del material biologico

El bagazo de cafa de azucar fue llevado a procesos tamizado diferencial antes de
su utilizacién en el tratamiento de vapor o en los tratamientos de extraccion. Se
utilizé un juego de tamices Standar Tyler, para separar los diferentes tamafios de
las muestras. El procedimiento se realiz6 con agitacion constante durante un
tiempo de 5 minutos y posterior seleccion de los tamices. Para la investigacion se
opta por seleccionar las muestras procedentes de los tamices 4, 8, 16, 30 de
forma conjunta; mientras que los tamices 60, 80 y el fondo se descartan para

evitar la posible contaminacion de los extractos obtenidos.

6.5.2. Tratamiento de explosion de vapor

La aplicacion del proceso de explosion de vapor fue realizada en un extractor de
aceites de 10 litros ubicado en el Laboratorio de Operaciones Unitarias de la
Universidad Nacional sede Palmira (ilustrado en el anexo A). El extractor fue
modificado de forma que funcionara como un reactor de vapor a alta presion con
un escape de vapor condensado para el control de la presion. El tiempo de
explosion inicia una vez se llegaba a la presion deseada y se termina mediante
liberacion rapida de la presion interna utilizando el escape de vapor condensado.
Las condiciones que se manejaran para el proceso de explosion consisten en las

siguientes combinaciones:

» 50 Kpa/ 1 minuto [V.50.1]

» 50 Kpa /5 minutos [V.50.5]

» 50 Kpa /20 minutos [V.50.20]
» 100 Kpa/ 1 minuto [V.100.1]
» 100 Kpa /5 minutos [V.100.5]
» 100 Kpa/ 20 minutos [V.100.20]
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Una vez las muestras son sometidas al proceso de explosion de vapor y llevadas
al proceso de extraccion, se realiza un analisis de materia seca mediante una
balanza de humedad Mettler Toledo (HB43-S Hal6gena) para determinar el nivel

de agua ganada debido a la inyeccion de vapor directo.

6.5.3. Tratamiento de mezclas de solventes heptano/agua y
hexano/agua

Las mezclas de los solventes heptano, hexano y agua se realizaron utilizando los
solventes heptano y hexano como los compuestos mas apolares referentes de
extraccion en combinacion de agua como solvente polar. El proceso de
combinacion se realiza en una relacion masica de solventes a bagazo de 2:1 con
la finalidad de reducir la inversion de solventes polares en el proceso. Las
combinaciones se llevan a cabo en las relaciones de sustitucién de hexano/agua y

heptano/agua en relaciones masicas:

» 100% Solvente / 0% Agua [100%]
» 90% Solvente / 10% Agua [90%]
» 80% Solvente / 20% Agua [80%]
» 70% Solvente / 30% Agua [70%]
» 60% Solvente / 40% Agua [60%]

6.5.4. Proceso de extraccion y purificacion

La extraccion se realiza por medio de un sistema de percolacion que permite el
recorrido continuo de solvente tanto en estado liquido como gaseoso. El principio
inicial del proceso consiste en la utilizacién de las propiedades del solvente en
estado gaseoso que presenta un mayor poder de solvatacion y extraccion desde el

interior hacia la superficie del material, en forma conjunta con el solvente en
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estado liquido que posee un mayor poder de separacion y retencion de los
metabolitos. El proceso se realiza de forma continua en un ciclo cerrado que
permite la retencion de los metabolitos en la fase liquida y regeneraciéon del
solvente al proceso, libre de metabolitos o de los compuestos de interés.El tiempo
de proceso se inicia a partir del surgimiento de burbujas que indican la formacién
de una fase gaseosa del solvente y una vez terminado se interrumpe el suministro
de calentamiento y se espera quince minutos para alcanzar el enfriamiento de las

muestras y el retorno de la mayor cantidad de solvente posible.

N ey

Pr-1 Pr-2

=

/79N A
E1] HOH | E2[ HOWH |
Figura 4. Diagrama del proceso de percolacion continua utilizado para dos percoladores
conectados en serie a través de el flujo de agua de condensacion.

El equipo de extraccion consta de un sistema de calefaccion eléctrica (E-1;E-2)
que permite la evaporacion del solvente contenido en balones de vidrio (B1; B2) y
el contacto con el material de interés mediante la utilizacion de dos percoladores

de vidrio (Prl; Pr2), conectados de forma conjunta a dos condensadores en serie
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en su parte superior (I11; 12), tal como se muestra en la figura 4, lo cual permite el
recorrido constante de solvente de forma ascendente en estado gaseoso y
descendente en estado liquido mientras el sistema de calefaccién es te activo, una
vez se determina el tiempo limite del proceso y se detiene el suministro de calor, el
solvente que recorre los condensadores y percoladores se regenera a los balones

contenedores de solvente y metabolitos.

Los equipos utilizados son de caracteristicas genéricas y regulares para su
identificacion, exceptuando los percoladores (Prl, Pr2), los cuales fueron
diseflados para adaptarse a las condiciones de la densidad aparente del material y

contener muestras de 75 gramos y 100 gramos (ilustrado en el anexo A).

6.5.5. Recuperacion de solvente

Para la recuperacion del solvente hexano presente en las muestras, se separa el
agua en una primera etapa por medio de decantacion natural debido a la
formacion de dos fases por diferencia de polaridades y posteriormente se llevan a
un sistema de rotavaporacion en un Rotavaporador digital modelo 4011,
“Heidolph” (Alemania) a una presion de vacio de 410 mbar para alcanzar una
temperatura de ebullicion de 43° C, a 70 rpm en un bafio Maria a 50° C. Una vez
recuperado el solvente hexano, se utiliza nuevamente en combinacion con agua

destilada para su regeneracién a las pruebas.

Para la recuperacion del heptano se lleva las muestras a una primera etapa de
separacion de agua por medio de decantacion natural debido a la formacion de
dos fases por diferencia de polaridades y posteriormente y posteriormente a
evaporacion directa en un sistema cerrado en un balon de destilacion y
condensacion como se muestra en la figura 5, debido a la imposibilidad de llevar el
extracto a rotavaporacion por su alto punto de ebullicion y la dificultad de
utilizacién de una alta presion de vacio. Una vez recuperado se utiliza nuevamente

en combinacion con agua destilada para su regeneracion a las pruebas.
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Figura 5. Sistema de evaporacion directa para la recuperacion del heptano.

6.6. CINETICA DE EXTRACCION DE LA CERA BRUTA DEL BAGAZO.

Las cinéticas de extraccion de la cera se realizan para determinar el tiempo
minimo de proceso al cual deben ser sometidas las muestras de bagazo de cafia
al proceso de percolacién en continuo. Las muestras son sometidas al proceso
normal de extraccion y se retiran en tiempos regulares de quince minutos a partir
de los treinta minutos de inicio del proceso. El tiempo Optimo de extraccion se
determina mediante la cuantificacion de la cantidad de cera y andlisis estadisticos,

con el fin de determinar la minima variacion posible de los resultados encontrados.

6.7.CALCULO DE VARIABLES RESPUESTA

6.7.1. Porcentaje de recuperacion de solventes (RTS/RUS)

Los extractos de la cera contenidos en los solventes son llevados a procesos de
separacion del contenido de agua (decantacion natural) y posteriormente a
evaporacion de los solventes apolares. El procedimiento de calculo se realiza de
dos formas: El porcentaje de recuperacion global, teniendo en cuenta la cantidad

de heptano més agua y hexano mas agua presentes en los balones contenedores
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una vez terminado el proceso, tal como se muestra en la ecuacion (1); y el
porcentaje de recuperacion unico, teniendo en cuenta solamente la cantidad de
solvente heptano y hexano recuperados en el proceso como solventes de valor,
como se muestra en la ecuacion (2).

__ AR+SR
~ AU+SU

RTS «100% 1)

SR
RUS = 2% 100% @)

Donde:

» RTS: Porcentaje de recuperacion total de mezcal de solventes (agua +hexano,
agua +heptano), [%]
RUS: Porcentaje de recuperacioén Unica de solvente apolar (hexano, heptano),[%]
AR: Cantidad de agua recuperada [g]
SR: Cantidad de solvente recuperado (hexano 6 heptano) [g]

AU: Cantidad de agua inicial utilizada [g]

YV V. V V VY

SU: Cantidad de solvente inicial utilizado (hexano 6 heptano) [g]
6.7.2. Contenido de la cera bruta del bagazo de caiia (RCB)

La cera presente en los extractos obtenidos mediante percolacion continua, es
separada del solvente hasta una relacién 1:1 (cera:solvente) de forma tal que
permanece soluble. Posteriormente se deja las muestras secar (temperatura
ambiente) durante un periodo de dos horas para asegurar la volatilizacion total del

solvente presente en la cera bruta y se cuantifica utilizando la ecuacién (3).
RCB = & + 100% 3)

Donde:
» CR: Cantidad de cera bruta recuperada [g].
» CI: Cantidad inicial de cera bruta presente en las muestras, valor obtenido

mediante el analisis proximal[g].
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6.7.3. Contenido de solvente retenido en las muestras de bagazo de

cafa (RSB)

Debido a la capacidad de retencidon de liquidos dentro de la estructura del bagazo
de cafia, existe una fraccién de solvente que queda retenido como resultado del
constante contacto del solvente a través de la estructura vegetal. El porcentaje de
retencion se evalla como medio para determinar el nivel de influencia del
tratamiento de explosion de vapor y el tratamiento de combinacion de solventes
sobre la capacidad de retencion de liquidos. Este valor se determina mediante la
ecuacion (4), como medida para determinar las mejores condiciones
experimentales que reducen la retencion del solvente.

_ MBF — MBI

RSB = “oi— > + 100% 4)

Donde:
» MBF: Muestra de bagazo final terminado el proceso de extraccion [g].
» MBI: Muestra de bagazo inicial antes el proceso de extraccion [g].
» AU: Cantidad de agua inicial utilizada en la mezcla de solventes [g]
» SU: Cantidad de solvente inicial utilizado (hexano 6 heptano) [g]

6.7.4. Modelamiento matematico de la cinética de extraccion

El proceso de extraccion de la cera bruta se modelo mateméticamente por medio
del ajuste de los datos de experimentales al modelo experimental propuesto por
Kumoro & Hasan (2006), realizado para procesos de extraccion solido-liquido. El
modelo se muestra en la ecuacion (5), se basa en el concepto de que el
coeficiente de transferencia de masa es constante y el solvente estad en una

concentracion perfectamente homogénea con relacion a metabolito extraido.

E =B.(1—e™) (5)
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Donde:
» E: Cantidad de metabolitos extraidos para un tiempo t [g].
» t: Tiempo de extraccion [s].
> D: Constante del proceso relacionada a la velocidad de extraccion [s™].
>

B: Constante del proceso relacionada a la disponibilidad del metabolito [g].
6.8.ANALISIS ESTADISTICO

Los datos experimentales se analizaron utilizando un disefio estadistico
univariable donde los muestreos son evaluadas por triplicado mediante el analisis
de varianza (ANOVA) utilizado la comparacion de medias por la prueba de Duncan
con un nivel de significancia de p>0.05, utilizando el paquete estadistico SAS
(SAS, 1993). Se analizan las variables de control: tiempos de muestreo para las
cinéticas, las combinaciones presion y tiempo para los tratamientos de explosion
de vapor y las combinaciones de mezclas de heptano/agua, hexano/agua para los
tratamientos de combinacion de solventes. Las variables de respuesta son el
porcentaje de recuperacién de la cera obtenida, retencion de solvente en el

bagazo y porcentaje de solvente recuperado.
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7. RESULTADOS Y DISCUSIONES

7.1.CARACTERIZACION DEL BAGAZO DE CANA DE AZUCAR

Las muestras de bagazo de cafia de azucar utilizadas para el proceso de
extraccion fueron inicialmente caracterizadas para determinar la concentracion de
los compuestos principales. Los resultados del andlisis que se muestran en la
tabla 5, fueron realizados por duplicado utilizando un factor de conversion de

nitrégeno a proteina de 6.38.

Tabla 5. Caracterizacion proximal del bagazo de cafia de azucar.

DETERMINACION COMPOSICION (%)
Humedad 51.05
Materia seca total 48.95
Cenizas 6.25
Proteina 3.31
Extracto etéreo 3.28
Hemicelulosa 24.81
Celulosa 3.67
Lignina 1.48
Energia Bruta (Kcal /Kg) 4121.65

Los resultados encontrados en el analisis proximal, muestran que el contenido
medio de extracto etéreo estd representado por los compuestos descritos en la
tabla 4, se pueden considerar metabolitos secundarios y minimos para la
produccién; sin embargo la mezcla de todos estos compuestos es descrita y
estudiada ampliamente como cera bruta, siendo la mayor fraccibn compuestos
relacionados a acidos grasos de cadena larga y polialcoholes, que actian de

forma sinérgica (Dutra L. 2010).
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7.2. HOMOGENIZACION DEL MATERIAL BIOLOGICO

El proceso de tamizado diferencial del bagazo de cafia se realiza antes de su
utilizacion en el tratamiento de vapor o en los tratamientos de extraccion. El
proceso se realiza para clasificar y separar las fracciones de menor tamario, tal

como se muestra en la tabla 6.

Tabla 6. Andlisis diferencial de tamizado del bagazo de cafa.

Tamiz Abettura en g/100 g muestra Analisis
micrémetros +D. E. acumulado
4 4750 31.73 £ 8.5044 31,73
8 2360 18.36 + 4.1744 50,09
16 1180 35.16 + 6.1089 85,25
30 500 13.50 +2.1535 98,75
60 250 1.23 +0.3219 99,98
80 180 0.01 +0.0104 99,99
Fondo - 0.01 + 0.0056 100,00

Para la investigacion se opta por seleccionar las muestras clasificadas en los
tamices 4, 8, 16, 30 las cuales se mezclan entre si para obtener el material
homogéneo. Las muestras procedentes de los tamices 60, 80 y el fondo se
descartan para evitar la posible contaminacién de los extractos obtenidos durante
el proceso de percolacion continua. La separacion se implementa como una
alternativa de purificacion de los metabolitos resultantes de compuestos no
activos, los cuales pueden presentarse en el producto como resultado de
desprendimiento o infiltracion y son mucho mas dificiles de separar sobre los

extractos finales.

Dentro del proceso no se considera la reutilizacion de las muestras tamizadas no
utilizadas para el proceso de regeneracion, en forma conjunta con las muestras
sometidas a los tratamientos y al proceso de extraccion una vez este finaliza,
debido a que estas representan menos del 1% del total del bagazo empleado para

el proceso global de extraccion.
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7.3. CINETICA DE EXTRACCION DE LA CERA BRUTA

Los resultados de la cinética de extraccion se realizan para determinar el tiempo
minimo de proceso de obtencion de la cera bruta de cafia hasta llegar a una
condicion de extraccion constante, como se muestra en la tabla 7, y se pueden
observar para el proceso de extraccion mediante el uso de heptano en la figura 6,
y mediante el uso de hexano en la figura 7.

Tabla 7. Cinética de extraccion de cera bruta a partir de heptano y hexano

Cera extraida con heptano  Cera extraida con hexano

Tiempo +D.E. +D. E.

Minutos g/ 100 g bagazo g/ 100 g bagazo
120 3.20£0.0147 A 3.13+0.0110 A
90 3.16 £0.0303 A 3.12+0.0246 A
75 3.12+0.0435 A 1.91+0.0652 B
60 1.87+0.0761 B 1.46 +0.0350 C
45 1.23+0.0178 C 1.26 +0.0901 D
30 0.94+0.0722 D 1.03+0.0566 E

A, B, C, D, E representan agrupaciones estadisticas. Medias con la misma letra no son
significativamente diferentes (p>0.05).

Los resultados muestran que para el proceso de extraccion mediante percolacion
continua en dos fases, no es necesaria la implementacion de mas de 90 minutos
de extraccion para la obtencidn significativa del contenido de cera bruta, tanto para
la extraccion realizada con hexano y con heptano que se muestran en las figuras
6, y 7, respectivamente. Por lo cual el tiempo del proceso de extraccion se fija en
un periodo de extraccidon constante para los dos tratamientos en un periodo

constante de 90 minutos.
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Figura 7. Cinética de extraccion de cera bruta mediante el uso de hexano.

De igual forma se evaluod el contenido de solvente recuperado para cada tiempo
de extraccion dentro de la tabla 8. Esto se realiza como un parametro de decision

sobre la incidencia del tiempo de contacto sobre la cantidad de solvente que
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recorre y se retiene dentro de la estructura de bagazo de cafia. El contenido
porcentual del solvente retenido en base a la cantidad inicial de solvente empleado
muestra que la incidencia del tiempo no influye de forma significativa en periodos
largos de extraccion, a diferencia que los tiempos cortos en los cuales existen
variaciones mayores de los resultados. Una vez se establece un recorrido de flujo
constante a traves del bagazo de cafa, se presenta una regeneracion continua y
rapida del solvente que ebulle y se regenera libre de metabolitos al proceso de
extraccion, lo cual permite que el solvente presente dentro del percolador siempre

este en movimiento y no llegue a la saturacion.

La cinética de extraccion calculada para los dos solventes muestra que el heptano
presenta una mayor tasa de extraccion de cera en relacion al hexano, lo cual es
concluyente a los resultados encontrados por Diaz et al., (2000a), en los cuales se
observa que la solubilidad de la cera puede estar relacionada a parte de su
caracter apolar, por la cercania estructural del heptano con las estructuras de
alifaticas y fendlicas (Duarte et al., 2011; Leguizamon et al., 2009; Irmak et al.,
2006) y por la mayor temperatura de equilibrio en la que se realiza el proceso de

separacion (Diaz et al., 2000b).

Tabla 8. Recuperacién de solventes empleados para el proceso de cinética de extraccion.

Tiempo Heptano recuperadox D. E. Hexano recuperadoz D. E.
Minutos % %
120 35.57 +5.0474 C 33.79+1.8821 B
90 35.91+1.1787 B C 35.76 +1.1782 B
75 41.48+0.2841 A B C 3455+5.7741 B
60 40.92+7.4468 A B C 39.10 +5.4569 B
45 45.67 +6.7438 A B 48.75 £5.4964 A
30 47.99 £+5.3558 A 48.21 £7.1742 A

A, B, C representan agrupaciones estadisticas. Medias con la misma letra no son
significativamente diferentes (p>0.05).

La cantidad de solventes recuperados, tanto para el heptano como para el hexano,

muestran que la variacion estadistica se marca en cortos tiempos de muestreo de
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30 a 60 minutos, y a medida que el tiempo transcurre la diferencia estadistica
tiende a no presentar diferencias, es decir que a medida que el tiempo transcurre
la cantidad de solvente que se retiene disminuye lentamente hasta un contenido
medio estable no incrementard o presentard un mayor incremento significativo a
partir del minuto 75 hasta los 120 minutos para los dos solventes, como se

muestra en la figura 8.

También se observa que el contenido de solventes recuperado muestra minimas
variaciones sobre la desviacion media en algunos tiempos de muestreo, lo cual
provoca la separacion de los grupos estadisticos, sin embargo si se analizan los
resultados con base a la diferencia maxima entre la cantidad de solvente
recuperado, la diferencia maxima presente para el heptano corresponde a menos
de 10 gramos de solvente por cada 100 gramos empleados y de 20 gramos de

solvente recuperado por cada 100 gramos de solvente empleados.
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Figura 8. Porcentaje de retencidon de solventes heptano y hexano para la cinética de
extraccién en minutos.
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Este fendmeno se puede explicar tanto para heptano y hexano por la generacion
de vapor de solvente que asciende y penetra dentro de la estructura del bagazo de
forma lenta mientras se forma la fase liquida del solvente que desciende hasta
mantenerse un flujo constante de retorno dentro del percolador. Una vez la
cantidad de solvente ingresa y recorre de forma continua dentro de la estructura
del bagazo, logra la extraccién del contenido de cera bruta y aumenta la adhesién
del solvente con el bagazo de cafia en remplazo de la cera extraida, aumentando
la retencion del solvente una vez el proceso de extraccion se detiene y se separa
el contenido de las muestras de bagazo de cafa del solvente con los extractos

brutos.

7.4. TRATAMIENTO DE COMBINACION DE SOLVENTES

7.4.1. Extraccion de cera bruta

Los resultados obtenidos del tratamiento de combinacion de solventes se
presentan en la tabla 9. En la tabla se muestra el contenido de cera bruta obtenida
por cada cien gramos de material bioldgico y de forma conjunta el porcentaje de

extraccion en base al contenido maximo de cera presente.

Los resultados obtenidos muestran que el contenido maximo se obtuvo en mayor
cantidad para todas las combinaciones realizadas con heptano en relacion a
hexano. Los resultaos obtenidos para la utilizacién de los dos solventes es muy
similar para concentraciones puras (100%) con P<0.049, sin embargo a medida
gue la fraccion de agua se utiliza en remplazo de los solventes apolares, la
extraccion de la cera bruta disminuye, siendo mas representativa para el hexano

gue para el heptano P< 0.001, tal como se representa en la figura 9.

El contenido medio de la cera bruta obtenida por medio de las mezclas de heptano
conlleva a que el proceso de mezcla al 90% sea estadisticamente igual al proceso

libre de utilizacion de agua P>0.05, y ademas el contenido de cera recuperada por
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medio de la mezcla 80% es estadisticamente similar a los procesos anteriores,
P<0.05, con una diferencia producida por la minima desviacion de los resultados
encontrados para los procesos de mezcla de 100% y 90%.

Tabla 9. Contenido de cera extraida por medio del tratamiento de mezcla de solventes a
partir de heptano y hexano.

Tratamiento Cera extraida £ D. E. Extraccion de cera + D.E.
g/ 100 g de bagazo %
Proceso de extraccion realizado con Heptano
100% 3.23+0.1602 A 98.62 +4.8853 A
90% 3.12+0.0529 A B 95.01 £+1.6133 A B
80% 2.97 £0.1168 B 90.47 +3.5617 B
70% 2.57+0.0562 C 78.30+1.7145 C
60% 1.44 £ 0.0563 D 43.82 +1.7175 D
Proceso de extraccion realizado con Hexano
100% 2.96 £0.1962 A 90.21+5.9816 A
90% 3.05+0.0746 A 92.84+£2.2759 A
80% 1.08 +0.0358 B 32.92 +1.0920
70% 0.89+0.0999 C B 27.27£3.0459 C
60% 0.85+0.0662 C 25.99+2.0179 C

A, B, C representan agrupaciones estadisticas. Medias con la misma letra no son
significativamente diferentes (p>0.05).

El contenido medio de la cera bruta obtenida por medio de las mezclas de hexano
conlleva a que el proceso de mezcla de 90% sea estadisticamente igual al
proceso libre de utilizacion de agua (100%) y se permita su sustitucion sin tener
resultados estadisticamente diferentes, P>0.05, mientras que el contenido de cera
recuperada por medio de la mezcla 80% es estadisticamente muy diferente a los
procesos anteriores debido a que en esta mezcla existe un porcentaje de
extraccion inferior, P<0.001.
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Figura 9. Porcentaje de extraccion de cera por tratamiento de mezcla de solventes. 100%
(100% Solvente/0% Agua); 90% (90% Solvente/10% Agua); 80% (80% Solvente/20%
Agua); 70% (70% Solvente/30% Agua); 60% (60% Solvente/40% Agua)

7.4.2. Retencion y recuperacion de solventes

El contenido de solventes empleados en el proceso se evalla en relacién al
contenido del solvente retenido dentro de la estructura del bagazo, asi como el

contenido de solventes recuperados (tabla 10).

Para el caso de la utilizaciébn de heptano como solvente, la retencion dentro del
bagazo varia estadisticamente en relacion al contenido de agua presente en las
mezclas de heptano/agua. A medida que cada tratamiento presenta un mayor
contenido de agua dentro de las mezclas existe un mayor porcentaje de retencion
de los solventes, como se muestra en la figura 10. Es decir que la presencia del
agua dentro de las mezclas de solventes indica que el proceso de extraccién es

llevado a cabo por el solvente apolar heptano y el solvente polar agua.
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Para el caso de la utilizacion de heptano como solvente, la retencion dentro del
bagazo varia de forma independiente en relacion al contenido de agua presente
en las mezclas de heptano/agua, dando una mayor retencion en las mezclas 60%
y 100%, seguidas de las mezclas 70% y 90%, como se muestra en la figura 10.
Esto representa que la agrupacion estadistica no es marcada por el contenido de
agua en las mezclas de solventes, sino debida a la variacion estadistica
ocasionada por la retencion y volatilizacion del hexano presente en las muestras
de bagazo, dado que el agua solo incide en el proceso de intercambio de calor,

mas no efectla el proceso de extraccion.
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Tabla 10. Contenido de solventes retenidos y recuperados mediante tratamiento de combinacion de solventes.

Tratamiento

Solvente

retenido = D.E.

Solvente

recuperado £ D.E.

Agua recuperada

+D.E.

Porcentaje de recuperacion de solventex
D.E.

%

(g/ 100 g bagazo)

(g/ 100 g bagazo)

% Total

% Parcial

Proceso de extraccion realizado con Heptano

100%
90%
80%
70%
60%

36,71 +5,8301
49,99 +4,0878
55,29 +1,4655
43,21 +4,9728
42,12 +4,2909

114,15 + 13,2677

93,22 + 9,4955
68,75 + 10,5183
77,37 £6,5109
79,91 +4,8202

0,00 + 0,0000
0,00 £+ 0,0000
2,49 +2,4930
3,67 +3,6675
2,94 +2,9393

57,14 +6,6336 A
46,63 +4,7404 B C

38,85 +4,5570

C

53,84 +5,0759 A B
54,55 +2,5261 A B

57,14 +6,6336
51,81 +£5,2672
43,06 £6,6172
55,28 +4,6822
66,67 +4,0448

@]
W T ™ W

Proceso de extraccion realizado con Hexano

100%
90%
80%
70%
60%

13,18 +2,1306
35,05 +£2,7451
8,33+1,7171

36,73 £ 4,0407
14,43 +1,6381

110,60 + 8,2054
73,49 £ 13,9454
72,05 + 18,0590
39,79 £12,3209
40,23 +£5,4383

0,00 + 0,0000
0,34 +£0,3412
1,45 +1,4519
4,03 +4,0263
1,63 +1,6259

55,30 +4,1027
46,65 +6,7845
54,88 +9,0159
44,87 +4,3848
51,86 * 3,4037

> > > >

A

55,30 +£4,1027 A
40,86 +7,7307 ABC
45,44 +11,8345A B

28,46 +8,8146 C
33,60+4,4705 B C

A, B, C representan agrupaciones estadisticas. Medias con la misma letra no son significativamente diferentes (p>0.05).
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Figura 10. Retencion de heptano y hexano para el tratamiento de mezcla de solventes en
el bagazo. 100% (100% Solvente/0% Agua); 90% (90% Solvente/10% Agua); 80% (80%
Solvente/20% Agua); 70% (70% Solvente/30% Agua); 60% (60% Solvente/40% Agua)

El contenido de solvente recuperado para el tratamiento de combinacion de
solventes se evalla de forma total, teniendo en cuenta la cantidad de agua y
solvente apolar empleado y de forma parcial teniendo en cuenta solo el solvente
apolar empleado. Para el caso del tratamiento llevado a cabo con heptano, la
recuperacion parcial de heptano es superior en todos los tratamientos efectuados
sobre la recuperacion total de heptano mas agua, como se observa en la figura 11,
presentando una ligera relacion estadistica para la recuperacion parcial y la
recuperacion total, P<0.049, mostrando que existe una relacion entre la cantidad
de agua empleada recuperada en el proceso. Este resultado concuerda con el
contenido de retencidn de solventes para heptano presentados en la figura 10, que
incrementa con la proporcion de agua presente en las mezclas. Esto representa
gue el contenido de agua cumple con la funcion de intercambiar calor y a la vez
efectla el recorrido de extraccion junto al heptano, quedando retenido dentro de la

estructura del bagazo.
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Para el caso del proceso de recuperacion de la mezcla de hexano méas agua, el
comportamiento indica que la recuperacion total es mayor en todos los
tratamientos empleados en relacibn a la recuperacién parcial del hexano. A
medida que existe una mayor sustitucion de una fraccion del hexano por agua, las
tendencias entre las dos lineas de recuperacion se separan en la misma
proporcion, siendo la tendencia de recuperacién total del hexano estadisticamente
estable, P>0.180 en relacion a la recuperacion parcial de hexano, la cual
disminuye de forma estadisticamente considerable a medida que se realiza la
sustitucion, P<0.0158. Ambos comportamientos se observan en la figura 12,
mostrando que el contenido de agua presente en la mezcla cumple Unicamente
con la funcién de intercambiar calor hacia el hexano y no asciende hacia el bagazo
de cafa para incluirse en el proceso de extraccion, lo cual reduce la dispersion de
los datos de recuperacion total de solventes. Sin embargo si no se toma en cuenta
la presencia de agua en las mezclas, es decir en la recuperacién parcial de
hexano, la variacion es altamente significativa debido a que este solvente efectla
el recorrido y queda atrapado dentro de la estructura del bagazo.
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Figura 11. Recuperacion de heptano para el proceso de mezcla de solventes de forma
parcial (solo heptano) y total (heptano mas agua). 100% (100% Solvente/0% Agua); 90%

(90% Solvente/10% Agua); 80% (80% Solvente/20% Agua); 70% (70% Solvente/30%
Agua); 60% (60% Solvente/40% Agua)

% recuperacion de solvente

62



.~ === % Total —yp— % solo Hexano

% recuperacion de solvente

1 I T
60% 70% 80% 90% 100%
Tratamiento de combinacion de solventes

Figura 12. Recuperacién de hexano para el proceso de mezcla de solventes de forma
parcial (solo hexano) y total (hexano méas agua). 100% (100% Solvente/0% Agua); 90%
(90% Solvente/10% Agua); 80% (80% Solvente/20% Agua); 70% (70% Solvente/30%
Agua); 60% (60% Solvente/40% Agua)

7.5. TRATAMIENTO DE EXPLOSION DE VAPOR
7.5.1. Extraccion de cera bruta

Los resultados obtenidos del tratamiento de combinacion de explosion de vapor
realizados con los solventes heptano y hexano se presentan dentro de la tabla 11.
En la tabla se muestra el contenido de cera bruta obtenida por cada cien gramos
de material bioldgico y de forma conjunta el porcentaje de extraccion en base al
contenido maximo de cera presente una vez se realiza la correccion por la

humedad ganada para obtener la homogenizacion de los resultados obtenidos.

Los resultados muestran que la cantidad de cera bruta obtenido a partir del
tratamiento disminuye de forma significativa cuando se aplican tiempos de
contacto iguales o superiores a cinco minutos. Esto puede ser ocasionado por el
dafio ocurrido en las fibras del bagazo al ser expuestas a un contacto prolongado,

lo cual favorece su expansion y ruptura (Jeoh T., 1998; Ballesteros et al., 2011), lo
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cual afecta de forma directa el contenido de cera bruta presente, la cual puede ser

deteriorada o retirada cauda se somete al tratamiento de explosion de vapor.

Tabla 11. Contenido de cera extraida y porcentaje de extraccion mediante tratamiento de

explosiéon de vapor, con estandarizacion del contenido de humedad.

Tratamiento

Cera extraidax D. E.

Extraccion de cera + D.E.

g/ 100 g de bagazo

%

Proceso de extraccion realizado con Heptano

Patrén 2.96 £0.1962 A 90.21 £5.9816 A
V.100.1 3.29+0.1147 A 100.31 £3.4973 A
V.100.5 3.05+£0.0390 A 93.00£1.1879 A
V.100.20 2.62 £0.2535 B 79.94 £7.7298 B

V.50.1 3.29+£0.1495 A 100.19 45564 A

V.50.5 1.97 £0.0703 C 64.56 +£2.1422 C
V.50.20 2.47 £0.3200 B 75.40 £ 9.7556 B

Proceso de extraccion realizado con Hexano

Patrén 2.96 £0.1962 A 90.21 £5.9816 A
V.100.1 3.23+0.1134 A 98.60 £ 3.4581 A
V.100.5 3.07+£0.1487 A 93.59+45329 A
V.100.20 1.51+0.3101 C 46.08 £9.4547 C

V.50.1 2.44 £ 0.5093 B 74.42 £ 15.5268 B

V.50.5 0.83+0.1339 C 25.43+4.0823 C
V.50.20 0.29 £0.0176 D 8.70 £0.5378 D

A, B, C, D representan agrupaciones estadisticas. Medias con la misma letra no son

significativamente diferentes (P<0.05).

Para el caso de tiempos de contacto cortos iguales a un minuto, existe un

incremento leve sobre la cantidad de cera extraida sin la aplicacion de tratamiento,

conservando una misma agrupacion estadistica, es decir que el proceso en

tiempos de contacto cortos favorece el proceso de forma no significativa y ayuda a

la expansiéon de las fibras del bagazo de cafia sin incurrir en la degradacion o

pérdida de la cera bruta, tal como se muestra en la figura 13.

64



D Hexano [. Heptano
(%) A P

90..0 i_ﬁ _‘T‘_ {

80.0 |~

700 |~
60.0 |~

5001 . US| T e
40.0 .o e e . a e DR I | CEEEEEE s e saen

30.0 |

% de extraccion de cera

20.0 |
10.0 P se s saae . e . EEEER | T

0.0 r

Patrén V.100.1 V.100.5 V.100.20 V.50.1 V.50.5 V.50.20
Tratamientos de vapor

Figura 13. Porcentaje de extraccidn de cera por tratamiento de explosion de vapor con
estandarizacion del contenido de humedad. Patrén (sin explosion de vapor); V.50.1 (50
Kpa/ 1 minuto); V.50.5 (50 Kpa / 5 minutos); V.50.20 (50 Kpa / 20 minutos); V.100.1 (100
Kpa /1 minuto); V.100.5 (100 Kpa / 5 minutos); V.100.20 (100 Kpa / 20 minutos)

En la figura se puede observar la tendencia negativa cuando se conlleva a una
relacién de presion alta y tiempos de contacto prolongados en relacion a proceso
patron sin tratamiento, siendo mas notoria la separacion en la agrupacion

estadistica en la extraccién realizada con hexano como solvente.

Este resultado puede ser ocasionado por la expansion e hidratacion simultanea
gue ocurre en los materiales biolégicos cuando se someten a procesos de
explosion de vapor con la finalidad de extraer compuestos de valor, los cuales
segun el tiempo de contacto con el vapor de agua favorecen la separacion de
monosacaridos y metabolitos atrapados en la estructura fibrilar por la seleccion

preferente de las moléculas de agua (Jeoh T, 1998).
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7.5.2. Retencion y recuperacion de solventes

EL contenido de solvente empleado para el tratamiento de explosion de vapor se
evalud por medio del porcentaje de retencion dentro del bagazo de cafa y la
cantidad de solvente recuperado por cada cien gramos de bagazo de cafia y
ademas de forma porcentual en la tabla 12, como medio para determinar el nivel
de afinidad del solvente en la estructura una vez tratada y como un parametro de

decision sobre la favorabilidad de la aplicacion del tratamiento.

Tabla 12. Contenido de solventes retenidos y recuperados mediante tratamiento de
tratamiento de explosién de vapor.

. Solvente retenido + Solvente recuperado Porcentaje de recuperacion
Tratamiento

D.E. +D.E. de solvente+ D.E.
% (9/ 100 g bagazo) %
Proceso de extraccion realizado con Heptano
Patrén 42.34 £5.8300 A 114.15 +13.2677 A 57.14 £6.6336 A
V.100.1 35.45+£2.2335 A 131.19 +1.8099 A 65.63 £0.9238 A
V. 100.5 26.99 +0.9877 C 130.72 £0.9547 A 65.40 £0.5149 A
V.100.20 19.14+1.7667 D 129.67 £8.1566 A 64.85 £4.0938 A
V.50.1 347119786 B 121.85+11.7797 A 60.97 £5.8756 A
V505 27.79+23093 C  121.78+10.2188 A 61.02 £4.9427 A
V 5020 30.02 £0.9640 C 125.14 +4.1946 A 62.58 +2.1172 A
Proceso de extraccion realizado con Hexano
Patron 13.18 +2.1306 C 110.60+8.2054 C B 55.30+4.1027 C B
V.100.1 29.35+2.2408 A B 108.09 +9.6073 C 54,09 +4.8132 C
V.100.5 33.11 £3.8105 A 107.39 +0.8134 C 53.79 +0.3298 C
V.10020  25.43+5.1630 A B 133.61+5.2058 A B 67.09+2.7325 A B
V.50.1 21.96+4.7962 B 106.73 +14.3427C 53.41 £7.1944 C
V505 24.69 +1.4334 B 102.96 +27.9249 C 51.52 +13.9909 C
V. 50.20 8.65+0.9315 C  153.08 +12.7230 A 76.85+5.9871 A

A, B, C representan agrupaciones estadisticas. Medias con la misma letra no son
significativamente diferentes (P<0.05).
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Los resultados muestran que el nivel de retencion de solvente, tanto para heptano
como para hexano, disminuyen a medida que existe un incremento del tiempo de
contacto en el tratamiento como se muestra en la figura 14, lo cual indica que la
estructura del bagazo de cafia se ve afectada de forma negativa para el proceso
de extraccion. Esto es debido a que el tratamiento térmico conlleva a la expansion
térmica de las fibras de celulosa que permiten la liberacibn de moléculas
adheridas en su interior y la exposicion de las colas de las cadenas, facilitando su
exposicion para procesos de ablandamiento o reacciones quimicas de hidrdlisis
(Cheng et al., 2008; Chen et al., 2010).
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Figura 14. Retencién de heptano y hexano por tratamiento de explosion de vapor dentro

de la estructura del bagazo de cafia. Patron (sin explosién de vapor); V.50.1 (50 Kpa / 1

minuto); V.50.5 (50 Kpa / 5 minutos); V.50.20 (50 Kpa / 20 minutos); V.100.1 (100 Kpa /1
minuto); V.100.5 (100 Kpa / 5 minutos); V.100.20 (100 Kpa / 20 minutos)

La cantidad de solvente recuperado, tanto de forma porcentual o en base a la
cantidad empleada varia de forma distinta segun el solvente empleado. Para el
caso del heptano, no existen variaciones estadisticamente significativas, P<0.05, y

variaciones inferiores a 10% de diferencia como se muestra en la figura 15., lo
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cual indica que la aplicaion de un tratamiento de inyeccion de agua a la estructura
biolégica en cualqueir relaciéon de tiempo y presion conlleva a la saturacion de la
estructura del bagazo de cafia disminuyendo su retencion y aumentando la

cantidad de solvente que se puede recuperar.
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Figura 15. Recuperacion de solventes heptano y hexano por tratamiento de explosion de
vapor. Patron (sin explosién de vapor); V.50.1 (50 Kpa / 1 minuto); V.50.5 (50 Kpa /5
minutos); V.50.20 (50 Kpa / 20 minutos); V.100.1 (100 Kpa / 1 minuto); V.100.5 (100 Kpa /
5 minutos); V.100.20 (100 Kpa / 20 minutos)

Para el caso de la recuperacion del solvente hexano existe un marcado
distanciamento de agrupamientos estadisticos, P<0.001, debido a la separacion
de hasta un 25% de solvente recuperado, como se muestra en la figura 15. A
pesar de eso se presentan dos caracteristica escenciales que explican el
distanciamento entre los grupos. En primer lugar, existe una mayor diferenciacion
para ciertos muestreos entre los resultados de retencién y recuperacion del
solvente, lo que indica que la fraccion volatilizada del hexano no es igual en cada
uno de los experimentos y provoca un mayor margen de separacion. En segundo

lugar, el nivel de recuperacion de solvente muestra una alta dependencia del
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tiempo de exposicion al tratamiento de explosion de vapor, dado que los
experimentos llevados a cabo en 20 minutos de tratamieto muestran la mayor
recuperacion y se alejan estadisticamente de los experimentos realizados con un
menor tiempo de exposicién. Esto puede ser explicado por los estudios de
Athukorala & Mazza, (2010), quienes muestran que los cambios ocasionados a un
compuesto biologico puede afectar de forma directa sobre la capacidad de
permanencia y/o separacion de un compuesto volatil utilizado como solvente,
siendo el hexano y el dioxido de carbono en su estudio los solventes principales

empleados.

7.6. CINETICA DE EXTRACCION DE LA CERA BRUTA EN LOS
TRATAMIENTOS DE EXPLOSION DE VAPOR

El proceso de extraccidon se realiza dentro de muestras tratadas por explosion de
vapor en condiciones de presion y tiempo bajas (50 Kpa/1 minuto y 100 Kpa/l
minuto). En estas condiciones se muestra un menor cambio del contenido de
humedad debido al tratamiento y a al contenido de cera estadisticamente estable.
Los resultados de ambos tratamientos se muestran dentro de la tabla 14, y se
pueden observar en las figura 17 y 18, para el tratamiento de 50 Kpa/1 minuto y en
las figuras 19 y 29, para el tratamiento de 100 Kpa/1 minuto.
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Tabla 13. Cinética de extraccion para el tratamiento de explosién de vapor a 50 Kpa/ 1minuto.

Tiempo Cinética de extraccién con Heptano Cinética de extracciéon con Hexano

Tiempo Cera extraida £ D. E. soll?veetﬁtne c;ic')in [()j_eE_ Cera extraida £ D. E. soll?vee}r?tr:e (;iéin[()j.eE.

Minutos g /100 g bagazo % g/ 100 g bagazo %
120 3,25+.0,0269 A 34,53+2,8561 B 3,25+0,0111 A 37,07 +2,3874 A B
90 3,24+.0,0096 A 33,72+1,7992 B 3,2440,0119 A 41,58 +7,6222 A B
75 3,23+.0,0162 A 35,51+4,8421 A B 3,2040,1222 A 40,29+4,6891 A B
60 2,91+.0,0725 B 39,97 +5,4247 A B 2,43+0,0281 B 32,96 + 2,6582 B
45 2,02+.0,0201 C 36,15 +£5,6557 A B 1,48+0,0161 C 40,24 +£5,7731 A B
30 1,51+.0,0908 D 43,04 +1,2552 A 1,20+0,0079 D 42,89 +5,0617 A

A, B, C, D representan agrupaciones estadisticas. Medias con misma letra no son significativamente diferentes (P<0.05).

Tabla 14. Cinética de extraccion para el tratamiento de explosion de vapor a 100 Kpa/ 1 minuto.

Tiempo Cinética de extraccion con Heptano Cinética de extraccion con Hexano

Tiempo Cera extraida = D. E. soFlzveefr?tr:a 26; lg.eE. Cera extraida £ D. E. soFlzveetﬁtr:a 26;3.65

Minutos g /100 g bagazo % g /100 g bagazo %
120 3,25%.0,0347 A 36,56 £3,0571 A 3,2510,0316 A 33,73+3,2366 A
a0 3,24+£.0,0196 A 39,01 £5,0938 A 3,2410,0129 A 38,44 + 13,7006 A
75 3,24+.0,0256 A 40,17 £6,0938 A 3,24+0,0231 A 36,68 +4,3867 A
60 2,90+£.0,0498 B 36,98 £2,0664 A 2,4310,0262 B 37,52 +5,5099 A
45 2,01+.0,0375 C 40,62 £7,7546 A 1,61+0,0269 C 36,05+1,7050 A
30 1,51+.0,0857 D 44,71 £11,8879 A 1,26+0,0680 D 44,26 £5,0837 A

A, B, C, D representan agrupaciones estadisticas. Medias con misma letra no son significativamente diferentes (P<0.05).
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Figura 16. Cinética de extraccion de cera bruta mediante tratamiento de explosion de
vapor de 50 Kpa/1 minuto.
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Figura 17. Porcentaje de retencion de solventes heptano y hexano para la cinética de
extraccién mediante tratamiento de explosion de vapor de 50 Kpa/l minuto.
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Figura 18. Cinética de extraccion de cera bruta mediante tratamiento de explosion de
vapor en 100 Kpa/1 minuto.
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Figura 19. Porcentaje de retencion de solventes heptano y hexano para la cinética de
extraccién mediante tratamiento de explosién de vapor en 50 Kpa/1 minuto.
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7.7. EVALUACION DEL CAMBIO DEL PODER CALORIFICO DEL BAGAZO
DE CANA DE AZUCAR

Se evalu6 el cambio del poder calorifico presente en las muestras tratadas con
ambos solventes como una alternativa para identificar la viabilidad de regenerar el
bagazo de cafa a la linea principal de combustién una vez se realice el proceso
de extraccion de la cera bruta. El resultado se muestra en la tabla 15 y permite
visualizar que existe un incremento del poder calorifico en las muestras tratadas
debido a la cantidad de solvente retenido que se presenta con un residuo.

Tabla 15. Cambio del poder calorifico del bagazo de cafia segun solvente empleado.

Tratamiento Energia Bruta (Kcal /Kg)
Bagazo sin tratamiento de extraccion 4121.65
Bagazo tratado con hexano 6060.67
Bagazo tratado con heptano 9751.47

El resultado muestra que la cantidad de energia ganada es alrededor de un 50%
para el uso con hexano y de mas de un 100% para el uso del heptano, lo cual es
debido a la alta volatilidad del hexano sobre el heptano y a su facilidad para ser

empleados como combustibles.

Para el caso de las muestras de hexano, existe una alta volatilidad del solvente
una vez se separa del proceso y el tiempo que trascurra hasta ser llevado a
combustion afecta de forma negativa sobre el calor que pueda generar su
combustion, lo que explica la alta diferencia sobre la utilizacion de heptano como
solvente, el cual es menos volatil y se conserva por mayor tiempo sobre todo en
las muestras que han sido sometidas a tratamiento de explosion de vapor. Este
resultado muestra que el proceso de reutilizar el bagazo de cafa posteriormente
se ha extraido la cera de forma conjunta con el bagazo no tratado a la linea
principal de combustion en caldera es altamente viable, debido al incremento de
su poder calorifico y reduccion hasta cero de residuos de material biolégico o

solventes no regenerables.

73



7.8. MODELAMIENTO DE LA CINETICA DE EXTRACCION

Los modelos de extraccion matematicos obtenidos tanto para el tratamiento de
combinacion de solventes (100%) mostrados en la figura 20, y los tratamientos de
explosion de vapor favorables de V.50.1 mostrado en la figura 21 y de V.100.1
mostrado en la figura 22, son evaluados para el uso de ambos solventes. Los
resultados ilustrados en la tabla 16, indican que el modelamiento resultante
presenta un alto grado de ajuste a los datos experimentales segun el coeficiente
de correlacion superior a 0.90 en todos los casos. Sin embargo la mayoria de
puntos que presentan mayor dispersion y evita un mayor valor de coeficiente de
correlacion se encuentran relacionados con los muestreos efectuados en los
primeros tiempos, lo cual puede ser ocasionado por la aparicion de variaciones o
parametros no previstos que alteran el proceso hasta que se supere esta fase de
transicion y se alcance una condicion estable en la cual desaparezca o se reduzca

la interferencia de dichas variaciones (Janssen & Tauber, 2005).

Tabla 16. Modelamiento matematico realizado para las cinéticas de extraccion.

Tratamiento  Solvente B D estgrrwrc?a:r S Cc::ngrf(ia(l:;ecri]éi (Ij:ze
100 % Heptano  18.8353 1.6073,107 0.360610 0.937838
100 % Hexano 6.8971  5.9626,10° 0.454419 0.920167
V.50.1 Heptano  3.8440  1.9585,10% 0.238763 0.985719
V.50.1 Hexano 4.8051 1.1168,107 0.374400 0.932989

V.100.1 Heptano  3.8585  1.9376,10% 0.271216 0.946805
V.100.1 Hexano 45546  1.2463,107 0.346311 0.937994

Para los procesos de extraccion evaluados en compuestos biolégicos se plantea la
existencia de variables que explican el desarrollo y la trayectoria del proceso, tales
como variedades, condiciones del material, relacion y pureza del solvente e
incluso condiciones ambientales (Cassel & Vargas, 2006). Sin embargo el

modelamiento planteado se resume a la aparicion de dos constantes de
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extraccion, las cuales muestran las propiedades o relacién de propiedades propias

de cada tratamiento.

La velocidad de extraccion para las cinéticas de extraccién esta relacionada
proporcionalmente con la magnitud de la constante “D”, la cual representa la tasa
de cambio e incremento de la recuperacion del metabolito deseado (Kumoro &
Hasan, 2006). Los tratamientos realizados mediante el proceso de explosion de
vapor en un minuto muestran ser altamente mas significativos en la reduccion del
tiempo del proceso de extraccion al relacionarse con los tratamientos sin explosion

de vapor, los cuales presentan valores inferiores.

La disponibilidad de extraccion del metabolito esta representada por medio de la
constante “B”, la cual representa la cantidad maxima de metabolito que puede ser
atraido por el solvente (Kumoro & Hasan, 2006). Esto representa que para los
tratamientos amaizados, la mayor afinidad entre el solvente y los metabolitos esta

representada por la utilizacion de heptano como solvente.

1009";;3’;2 ¢ Experimentales de Hexano  ------- Modelo para Hexano
3950 ﬂ @ Experimentales de Heptano ==wew-- Modelo para Heptano
@ ,-"'"---
3.00 .._.-"’ ...... ’
:tél b 2T | R e ST N ’ "‘.- .............................
g ,—"‘ I
e ) T | T T T Pl iy T e A TR R
X 2.00 s o
o g
8 180 Fevsvmnmmimrinaiananeng i ‘,r.
¢¢"..-". .
050 | - '," ..................................................................................
“"..
0.00 “ T T T T T T T ™
0 15 30 45 60 75 90 105 120

Tiempo (min)

Figura 20. Modelamiento matematico para cinética de extraccion bajo tratamiento de
combinacién de solventes. Datos para hexano (#); Datos para heptano (®);
Modelamiento para hexano ( ); Modelamiento para heptano (----).
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Figura 21. Modelamiento matematico para cinética de extraccion bajo tratamiento de
explosion de vapor a 50 Kpa y 1 minuto. Datos para hexano (#); Datos para heptano (®);

Modelamiento para hexano ( ----); Modelamiento para heptano (----).
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Figura 22. Modelamiento matematico para cinética de extraccion bajo tratamiento de
explosién de vapor a 100 Kpa y 1 minuto. Datos para hexano ( #); Datos para heptano
(®); Modelamiento para hexano ( ----); Modelamiento para heptano (----).
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Esto indica que los resultados del proceso de extraccion al combinar la capacidad
de retencion y extraccion del metabolito y la tasa de extraccion representadas
respectivamente por las constantes “B y D” indica que la mejor condicién de
extraccion industrial puede ser llevada a cabo por medio de utilizaciéon de heptano
como solvente de extraccion en conjuncién con la utilizacién de un tratamiento de
explosion de vapor a presiones bajas y tiempos cortos de contacto para reducir el

tiempo total del proceso.

Ademas las figuras 20, 21 y 22, ilustran un comportamiento creciente que proyecta
el periodo de estabilidad o linealidad por encima de los puntos maximos de
extraccion (a 120 minutos), a pesar de los datos correspondientes a este tiempo
representan la extraccion casi total de la cera bruta. Esta diferencia en forma
conjunta con la diferencia perteneciente a los puntos iniciales de extraccion (a 30
minutos) puede ocasionarse a la intervencién del solvente en estado gaseoso. El
cual, permite acelerar la tasa de extraccion pero se no involucra directamente con
la extraccion de a cera, dado que su funcidn se representa en la extraccion de los
metabolitos hasta la superficie del material biolégico, mas no su arrastre hasta el

contenedor, lo cual esta en funcion del solvente en estado liquido.
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8. CONCLUSIONES

La utilizacion de bagazo de cafia para la obtencion de compuestos activos
representa una fuente potencial de extraccion de metabolitos secundarios
presentes en la cera cruda, la cual puede ser obtenida de forma no destructiva
mediante el uso adecuado de heptano y hexano. El proceso demuestra que se
puede extraer alrededor de 3.2 gramos de cera por cada 100 gramos de bagazo
de cafia, lo cual representa alrededor de un 90% a 95% del total de la cera
presente, en un tiempo entre 75 a 90 minutos. Esto permitiria su posible utilizacion

en linea como un paso previo antes de su proceso de combustidén en caldera.

El proceso de percolacion continua implementado presenta resultados altamente
favorables debido a la capacidad de utilizar las propiedades del solvente en estado
liquido y en estado gaseoso en forma conjunta. El proceso reduce de forma
considerable el tiempo global de extraccion a un tiempo de 90 minutos para el
material en fresco y de un tiempo de 75 a 80 minutos si se trata el material
biolégico por explosion de vapor. Ademas reduce la relacion de uso de
solvente/material bioldgico en comparacion con otros tipos de extraccion utilizados

industrialmente.

La utilizacién preferente de heptano sobre el hexano conlleva a la obtencion de
mejores rendimientos sin importar el tipo de tratamiento efectuado al solvente o al
material biolégico, esto demuestra la mayor afinidad de los compuestos presentes
en el bagazo de cafa representada por el octacosanol. Ademas debido a su
mayor poder de solvatacion y menor volatilidad, se facilita e incrementa su

recuperacion una vez se termina el proceso de extraccion.

El tratamiento de combinacion de solventes muestra resultados favorables en
procesos de sustitucion de solventes tanto para el uso de heptano como para el

uso de hexano como solventes. Para el caso del heptano, la sustitucion de
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heptano/agua puede realizarse en un 90%/10% sin generar ningdn cambio
significativo y hasta en un 70%/30% presentandose pequefios cambios en la
cantidad de cera bruta obtenida, pero conservando estable la cantidad de solvente
global y parcial recuperado, debido a que el agua también efectia el ciclo de
extraccion sustituyendo al solvente apolar atrapado dentro del bagazo. Para el
caso del uso de hexano, la sustitucién de hexano/agua se puede realizar hasta en
un 90%/10% sin alterar de forma negativa la cantidad de cera bruta y la cantidad
de solvente parcial recuperado, debido a que el agua solamente interfiere en la

trasferencia de calor hacia el solvente apolar sin interferir en el ciclo de extraccion.

El tratamiento de explosion de vapor conlleva a resultados negativos si se efectia
de forma prolongada o a presiones altas, debido a la degradacion de la estructura
fibrilar y la liberacion de los metabolitos. Sin embargo en periodos de exposicidon
cortos (1 minuto), el tratamiento muestra resultado favorables, debido a la baja
cantidad de agua retenida que favorece la correccién por humedad, la expansion
de las estructuras fibrilares sin ocasionar su degradacion que disminuye el tiempo
de extraccion necesario y el incremento de la cantidad de solvente que se puede

recuperar debido a expansion fibrilar.
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9. RECOMENDACIONES

La aplicacion del proceso de extraccion por medio de percolacion continua se
investigd en el bagazo de cafa, el cual es un material biolégico previamente
tratado en los ingenios en procesos de molienda, extraccion y lavado para la
extraccion del contenido de azucares, lo cual a la vez favorece la exposicion de
otros compuestos dentro de la estructura fibrilar. Por lo cual se sugiere la
implementacion y la investigacion en un mayor numero de materiales biolégicos
con caracteristicas fisicas y quimicas diferentes para identificar la idoneidad de su
utilizacion como un método de extraccion general solido-liquido o solamente es

aplicable a una gama de materiales bioldgicos.

Dentro del tratamiento de explosion de vapor los mejores tiempos de contacto que
generan la expansion fibrilar sin afectar su estructura o los componentes en ella se
obtuvieron en el menor tiempo de estudio de 1 minuto. Por lo cual es necesario el
estudio de sistemas de contacto continuo con menores tiempos de contacto que
favorezcan un proceso de implementacion en linea como una alternativa de uso

industrial para este material o materiales celulésicos semejantes.

La cantidad de solvente recuperado se encuentra relacionada de forma inversa
con la cantidad de solvente retenido en la estructura del bagazo de cafa y la
volatilidad de los mismos solventes. Los tratamientos empleados redujeron de
forma considerable la cantidad de solvente retenido al afectar la estructura del
material biolégico o sustituir los solventes apolares por solventes polares
preferentes a la estructura de bagazo. Por lo cual es recomendable el estudio de
otros posibles tratamientos que influyan tanto al solvente como al material a tratar
y de sistemas con mayor control que permitan reducir la pérdida de solvente con el
fin de aumentar de forma considerable la cantidad de solvente que se puede

recuperar después del proceso de extraccion.
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ANEXO A.
CARACTERISTICAS DE EQUIPOS PERSONALIZADOS UTILIZADOS

Parte Interior

(D) Manémetro

@ Termometro

29 cm

S~

Figura 23. Reactor de 10 litros utilizado para el tratamiento de epr05|on de vapor.
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Figura 24. Modelo y dimensiones del percolador utilizado en la extraccion.
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ANEXO B.
CARACTERISTICAS DE LOS SOLVENTES EMPLEADOS

HEXANO. Marca “Laboratorio Chemi”

Reactivo nivel analitico. Purificado y secado por tratamiento fisicoquimico.

Contenido analizado por cromatografia de gases (CG)

n — hexano 99,9 %
Acido libre 0,002 %
Hierro 0,0001 %
No volatiles 0,001 %
Agua 0,01 %
Composiciéon quimica CeH14; CH3(C2H2)4CHs
Punto de ebullicion 68° C
Peso molecular 86,18 g/mol
Densidad (20° C) 0,66 Kg/L

HEPTANO. Marca “Honeywell Burdick& Jackson”

Reactivo nivel analitico.

Contenido analizado por cromatografia de gases (CG)

n — heptano 99,47 %

Agua 0,0016 %

Residuos <0,001 %
Composicion quimica CHi6; CH3(C2H2)sCH3
Punto de ebullicion 98° C
Peso molecular 100,21 g/mol
Densidad (20° C) 0,6837 Kg/L
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ANEXO C.
MEZCLAS DE SOLVENTES UTILIZADAS COMO TRATAMIENTO

Solventes 100% Heptano; 0% Agua Solventes 100% Hexano; 0% Agua

Solventes 90% Heptano; 10% Agua Solventes 90% Hexano; 10% Agua
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Solventes 80% Heptano; 20% Agua Solventes 80% Hexano; 20% Agua

Solventes 70% Heptano; 30% Agua Solventes 70% Hexano; 30% Agua

Solventes 60% Heptano; 40% Agua Solventes 60% Hexano; 40% Agua

94



Extracto bruto en hexano

Cera conservada en heptano. Cera conservada en hexano.
Relacion 1:1 Relacion 1:1
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ANEXO D.
FOTOS ILUSTRATIVAS DEL PROCESO DE EXTRACCION
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ANEXO E.
RESULTADOS DE LOS ANALISIS ESTADISTICOS

CINETICAS 11:58 Saturday, April 2, 2011 1
Cinetica de extraccion

Procedimiento ANOVA
Informacién de nivel de clase

Clase Niveles Valores
TIEMPO 6 30 45 60 75 90 120
Numero de observaciones leidas 18
Numero de observaciones usadas 18
CINETICAS 11:58 Saturday, April 2, 2011 2

Cinetica de extraccion

Procedimiento ANOVA
Variable dependiente: CrHpNormal

Suma de Cuadrado de
Fuente DF cuadrados la media F-Valor Pr > F
Modelo 5 16.20880000 3.24176000 1451.53 <.0001
Error 12 0.02680000 0.00223333
Total corregido 17 16.23560000
R-cuadrado Coef Var Raiz MSE CrHpNormal Media
0.998349 2.097255 0.047258 2.253333

Cuadrado de

Fuente DF Anova SS la media F-Valor Pr > F
TIEMPO 5 16.20880000 3.24176000 1451.53 <.0001
CINETICAS 11:58 Saturday, April 2, 2011 3

Cinetica de extraccion

Procedimiento ANOVA
Variable dependiente: RecHpNormal

Suma de Cuadrado de
Fuente DF cuadrados la media F-Valor Pr > F
Modelo 5 377.3480500 75.4696100 2.89 0.0612
Error 12 313.1706000 26.0975500
Total corregido 17 690.5186500
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R-cuadrado Coef Var Raiz MSE RecHpNormal Media
0.546470 12.38193 5.108576 41.25833
Cuadrado de
Fuente DF Anova SS la media F-Valor Pr > F
TIEMPO 5 377.3480500 75.4696100 2.89 0.0612
CINETICAS 11:58 Saturday, April 2, 2011
Cinetica de extraccion
Procedimiento ANOVA
Variable dependiente: CrHxNormal
Suma de Cuadrado de
Fuente DF cuadrados la media F-valor Pr > F
Modelo 5 13.00376111 2.60075222 905.48 <.0001
Error 12 0.03446667 0.00287222
Total corregido 17 13.03822778
R-cuadrado Coef Var Raiz MSE CrHxNormal Media
0.997356 2.701417 0.053593 1.983889
Cuadrado de
Fuente DF Anova SS la media F-Valor Pr > F
TIEMPO 5 13.00376111 2.60075222 905.48 <.0001
CINETICAS 11:58 Saturday, April 2, 2011
Cinetica de extraccion
Procedimiento ANOVA
Variable dependiente: RecHxNormal
Suma de Cuadrado de
Fuente DF cuadrados la media F-Valor Pr > F
Modelo 5 693.1573611 138.6314722 5.56 0.0071
Error 12 299.3242000 24.9436833
Total corregido 17 992.4815611
R-cuadrado Coef Var Raiz MSE RecHxNormal Media
0.698408 12.47742 4.994365 40.02722
Cuadrado de
Fuente DF Anova SS la media F-Valor Pr > F
TIEMPO 5 693.1573611 138.6314722 5.56 0.0071
CINETICAS 11:58 Saturday, April 2, 2011

Cinetica de extraccion

Procedimiento ANOVA
Variable dependiente: CrHp50

Suma de

98

Cuadrado de

4

5

6



Fuente DF cuadrados
Modelo 5 8.39824444
Error 12 0.029400
Total corregido 17 8.427644
R-cuadrado Coef Var
0.996511 1.836262
Fuente DF Anova SS
TIEMPO 5 8.39824444
CINETICAS

Cinetica de extraccion

Procedimiento ANOVA
Variable dependiente: RecHp50

Suma de
Fuente DF cuadrados
Modelo 5 194.9473111
Error 12 195.70313
Total corregido 17 390.65044
R-cuadrado Coef Var
0.499033 10.86920
Fuente DF Anova SS
TIEMPO 5 194.9473111
CINETICAS

Cinetica de extraccion

Procedimiento ANOVA
Variable dependiente: CrHp100

Suma de
Fuente DF cuadrados
Modelo 5 8.52809444
Error 12 0.026600
Total corregido 17 8.554694
R-cuadrado Coef Var
0.996891 1.749880
Fuente DF Anova SS
TIEMPO 5 8.52809444

99

la media F-vValor Pr > F
1.67964889 685.57 <.0001
00 0.00245000
44
Raiz MSE CrHp50 Media
0.049497 2.695556
Cuadrado de
la media F-Valor Pr >
1.67964889 685.57 <.000
11:58 Saturday, April 2, 2011
Cuadrado de
la media F-Valor Pr > F
38.9894622 2.39 0.1003
33 16.3085944
44
Raiz MSE RecHp50 Media
4.038390 37.15444
Cuadrado de
la media F-vValor Pr > F
38.9894622 2.39 0.1003
11:58 Saturday, April 2, 2011 8
Cuadrado de
la media F-vValor Pr > F
1.70561889 769.45 <.0001
00 0.00221667
44
Raiz MSE CrHp100 Media
0.047081 2.690556
Cuadrado de
la media F-Valor Pr > F
1.70561889 769.45 <.0001

F
1

7



CINETICAS
Cinetica de extraccion

Procedimiento ANOVA
Variable dependiente: RecHp100

11:58 Saturday, April 2, 2011

Suma de Cuadrado de
Fuente DF cuadrados la media F-Valor Pr > F
Modelo 5 131.6498944 26.3299789 0.57 0.7220
Error 12 554.3583333 46.1965278
Total corregido 17 686.0082278
R-cuadrado Coef Var Raiz MSE RecHp100 Media
0.191907 17.13072 6.796803 39.67611
Cuadrado de
Fuente DF Anova SS la media F-Valor Pr > F
TIEMPO 5 131.6498944 26.3299789 0.57 0.7220
CINETICAS 11:58 Saturday, April 2, 2011
Cinetica de extraccion
Procedimiento ANOVA
Variable dependiente: CrHx50
Suma de Cuadrado de
Fuente DF cuadrados la media F-Valor Pr > F
Modelo 5 12.99329333 2.59865867 955.19 <.0001
Error 12 0.03264667 0.00272056
Total corregido 17 13.02594000
R-cuadrado Coef Var Raiz MSE CrHx50 Media
0.997494 2.117700 0.052159 2.463000
Cuadrado de
Fuente DF Anova SS la media F-Valor Pr >
TIEMPO 5 12.99329333 2.59865867 955.19 <.000
CINETICAS 11:58 Saturday, April 2, 2011

Cinetica de extraccion

Procedimiento ANOVA

Variable dependiente: RecHx50

Suma de Cuadrado de
Fuente DF cuadrados la media F-valor Pr > F
Modelo 5 195.1588444 39.0317689 1.54 0.2489
Error 12 303.5491333 25.2957611
Total corregido 17 498.7079778

100

10

F
1

11
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R-cuadrado Coef Var
0.391329 12.83979
Fuente DF Anova SS
TIEMPO 5 195.1588444
CINETICAS

Cinetica de extraccion

Procedimiento ANOVA
Variable dependiente: CrHx100

Suma de
Fuente DF cuadrados
Modelo 5 11.97329444
Error 12 0.01446667
Total corregido 17 11.98776111

R-cuadrado Coef Var
0.998793 1.387303
Fuente DF Anova SS
TIEMPO 5 11.97329444
CINETICAS

Cinetica de extraccion

Procedimiento ANOVA

Variable dependiente: RecHx100

Raiz MSE RecHx50 Media
5.029489 39.17111

Cuadrado de
la media F-valor Pr > F
39.0317689 1.54 0.2489
11:58 Saturday, April 2, 2011 12

Cuadrado de
la media F-Valor Pr > F
2.39465889 1986.35 <.0001

0.00120556

Raiz MSE CrHx100 Media
0.034721 2.502778

Cuadrado de
la media F-Valor Pr > F
2.39465889 1986.35 <.0001

11:58 Saturday, April 2, 2011 13

Suma de Cuadrado de
Fuente DF cuadrados la media F-Vvalor Pr > F
Modelo 5 189.2638667 37.8527733 0.82 0.5574
Error 12 552.8147333 46.0678944
Total corregido 17 742.0786000
R-cuadrado Coef Var Raiz MSE RecHx100 Media
0.255046 17.96383 6.787333 37.78333
Cuadrado de
Fuente DF Anova SS la media F-vValor Pr > F
TIEMPO 5 189.2638667 37.8527733 0.82 0.5574

CINETICAS
Cinetica de extraccion

Procedimiento ANOVA
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Prueba del rango miltiple de

Alpha 0.05
Error Degr
Error de cuadrado medio 0.002233
Nimero de medias 2
Rango critico .08407

Duncan Agrupamiento

3.19667 3 120

OO0 W > >
o = = W W

CINETICAS
Cinetica de extraccion

Procedimiento ANOVA
Prueba del rango mdltiple de Duncan

Alpha 0.05
Error Degr
Error de cuadrado medio 26.09755
Niumero de medias 2
Rango critico 9.09

Duncan Agrupamiento

A 47.987 330
BA
BA C
BA C
B C
C
CINETICAS
Cinetica de extraccion
Procedimiento ANOVA
Alpha
ErrorDegreesofFreedom 12
Error de cuadradomedio0.002872
Niumero de medias 2
Rango critico .0953 .0998

Duncan Agrupamiento

Duncan para CrHpNormal

ees of Freedom 12
3 4 5
.08800 .09038 .09195
Media N TIEMPO
.16667 3 90
.12000 3 75
.87000 3 60
.23000 3 45
.93667 3 30

11:58 Saturday, April 2, 2011 15
para RecHpNormal
ees of Freedom 12
3 4 5
9.51 9.77 9.94 10
Media N TIEMPO
45.673 3 45
41.483 3 75
40.917 3 60
35.917 390
35.573 3120
11:58Saturday, April 2, 2011
0.05
3 4 5
.1025 .1043 .1055
Media N TIEMPO
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A 3.13000 3 120

A 3.12333 3 90

B 1.90667 3 75

C 1.45667 3 60

D 1.25667 3 45

E 1.03000 3 30

CINETICAS 11:58 Saturday, April 2, 2011 17
Cinetica de extraccion
Procedimiento ANOVA

Alpha 0.05

Error Degrees of Freedom 12
Error de cuadrado medio 24.94368
Nimero de medias 2 3 4 5 6

Rango critico 8.885 9.300 9.551 9.718 9.833

Duncan Agrupamiento Media N TIEMPO

A 48.753 3 45
A 48.210 3 30

B 39.097 3 60

B 35.763 3 90

B 34.550 3 75

B 33.790 3 120

CINETICAS 11:58 Saturday, April 2, 2011 18

Cinetica de extraccion

Procedimiento ANOVA

Prueba del rango multiple de Duncan para CrHp50
Alpha 0.05

Error Degrees of Freedom 12
Error de cuadrado medio 0.00245

Niumero de medias 2 3 4 5 6
Rango critico .08806 .09217 .09466 .09631 .09745
Duncan Agrupamiento Media N TIEMPO
A 3.25000 3 120
A 3.24333 3 90
A 3.23000 3 75
B 2.91667 3 60
C 2.02333 3 45
D 1.51000 3 30
CINETICAS 11:58 Saturday, April 2, 2011 19

Cinetica de extraccion

Procedimiento ANOVA
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Prueba del rango multiple de Duncan para RecHp50

Alpha 0.05
Error Degrees of Freedom 12
Error de cuadrado medio 16.30859

NUmero de medias 2 3 4 5 6
Rango critico 7.184 7.520 7.723 7.858 7.951
Duncan Agrupamiento Media N TIEMPO
A 43.043 3 30
B A 39.967 3 60
B A 36.157 3 45
B A 35.513 3 75
B 34.530 3 120
B 33.717 3 90
CINETICAS 11:58 Saturday, April 2, 2011 20

Cinetica de extraccion

Procedimiento ANOVA
Prueba del rango multiple de Duncan para CrHp100

Alpha 0.05
Error Degrees of Freedom 12
Error de cuadrado medio 0.002217

NUimero de medias 2 3 4 5 6
Rango critico .08376 .08767 .09004 .09161 .09270
Duncan Agrupamiento Media N TIEMPO
A 3.25333 3 120
A 3.24000 3 90
A 3.23667 3 75
B 2.90333 3 60
C 2.01000 3 45
D 1.50000 3 30
CINETICAS 11:58 Saturday, April 2, 2011 21

Cinetica de extraccion

Procedimiento ANOVA
Prueba del rango multiple de Duncan para RecHp100

Alpha 0.05
Error Degrees of Freedom 12
Error de cuadrado medio 46.19653

Numero de medias 2 3 4 5 6
Rango critico 12.09 12.66 13.00 13.23 13.38
Duncan Agrupamiento Media N TIEMPO
A 44.710 3 30
A 40.623 3 45
A 40.170 3 75
A 39.010 3 90
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A 36.980 3 60
A 36.563 3 120

CINETICAS 11:58 Saturday, April 2, 2011 22
Cinetica de extraccion

Procedimiento ANOVA
Prueba del rango multiple de Duncan para CrHx50
Alpha 0.05
Error Degrees of Freedom 12
Error de cuadrado medio 0.002721

Numero de medias 2 3 4 5 6
Rango critico .0928 .0971 .0998 .1015 .1027
Duncan Agrupamiento Media N TIEMPO
A 3.24667 3 120
A 3.23767 3 90
A 3.19533 3 75
B 2.42600 3 60
C 1.47700 3 45
D 1.19533 3 30
CINETICAS 11:58 Saturday, April 2, 2011 23

Cinetica de extraccion

Procedimiento ANOVA
Prueba del rango multiple de Duncan para RecHx50

Alpha 0.05
Error Degrees of Freedom 12
Error de cuadrado medio 25.29576

NUmero de medias 2 3 4 5 6
Rango critico 8.947 9.365 9.619 9.786 9.902
Duncan Agrupamiento Media N TIEMPO
A 42.887 330
BA 41.583 3 90
BA 40.293 3 75
BA 40.237 3 45
BA 37.070 3 120
B 32.957 360
CINETICAS 11:58 Saturday, April 2, 2011 24

Cinetica de extraccion
Procedimiento ANOVA
Prueba del rango multiple de Duncan para CrHx100

Alpha 0.05
Error Degrees of Freedom 12

Error de cuadrado medio 0.001206

Niumero de medias 2 3 4 5 6
Rango critico .06177 .06465 .06640 .06756 .06836
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Duncan Agrupamiento Media N TIEMPO

A 3.24667 3 120
A 3.24000 3 90
A 3.23667 3 75
B 2.42667 3 60
c 1.61000 3 45
D 1.25667 3 30
CINETICAS 11:58 Saturday, April 2, 2011 25

Cinetica de extraccion

Procedimiento ANOVA
Prueba del rango miltiple de Duncan para RecHx100

Alpha 0.05
Error Degrees of Freedom 12
Error de cuadrado medio 46.06789

Numero de medias 2 3 4 5 6
Rango critico 12.07 12.64 12.98 13.21 13.36
Duncan Agrupamiento Media N TIEMPO
A 44.260 3 30
A 38.443 3 90
A 37.523 3 60
A 36.693 3 75
A 36.053 3 45
A 33.727 3 120
EXTRACCION NORMAL CON HEXANO 10:13 Friday, April 1, 2011 1

ANALISIS NORMAL CON HEXANO

Procedimiento ANOVA
Informacién de nivel de clase

Clase Niveles Valores
DISOL 5 100% 60% 70% 80% 90%

Niumero de observaciones leidas 15
Niumero de observaciones usadas 15

EXTRACCION NORMAL CON HEXANO 10:13 Friday, April 1, 2011 2
ANALISIS NORMAL CON HEXANO

Procedimiento ANOVA
Variable dependiente: RETENCIONSOL

Suma de Cuadrado de
Fuente DF cuadrados la media F-Valor Pr > F
Modelo 4 2124.199240 531.049810 77.99 <.0001
Error 10 68.093933 6.809393
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Total corregido

Fuente
DISOL

Fuente
Modelo

Error
Total corregido

Fuente
DISOL

Fuente
Modelo

Error
Total corregido

Fuente
DISOL

14 2192.293173

R-cuadrado Coef Var Raiz MSE RETENCIONSOL Media
0.968939 12.11159 2.609481 21.54533

Cuadrado de

DF Anova SS la media F-Valor Pr > F
4 2124.199240 531.049810 77.99 <.0001
EXTRACCION NORMAL CON HEXANO 10:13 Friday, April 1, 2011

ANALISIS NORMAL CON HEXANO

Procedimiento ANOVA
Variable dependiente: CERA

Suma de Cuadrado de
DF cuadrados la media F-valor Pr > F
4 15.32569333 3.83142333 318.58 <.0001
10 0.12026667 0.01202667
14 15.44596000
R-cuadrado Coef Var Raiz MSE CERA Media
0.992214 6.209862 0.109666 1.766000

Cuadrado de

DF Anova SS la media F-Valor Pr > F
4 15.32569333 3.83142333 318.58 <.0001
EXTRACCION NORMAL CON HEXANO 10:13 Friday, April 1, 2011

ANALISIS NORMAL CON HEXANO

Procedimiento ANOVA
Variable dependiente: RECCERA

Suma de Cuadrado de
DF cuadrados la media F-valor Pr > F
4 14289.20176 3572.30044 321.82 <.0001
10 111.00140 11.10014
14 14400.20316
R-cuadrado Coef Var Raiz MSE RECCERA Media
0.992292 6.187667 3.331687 53.84400

Cuadrado de

DF Anova SS la media F-vValor Pr > F
4 14289.20176 3572.30044 321.82 <.0001
EXTRACCION NORMAL CON HEXANO 10:13 Friday, April 1, 2011

ANALISIS NORMAL CON HEXANO

Procedimiento ANOVA
Variable dependiente: SOLVRECUP
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Fuente
Modelo

Error
Total corregido

Fuente
DISOL

Fuente
Modelo

Error
Total corregido

Fuente
DISOL

Fuente
Modelo

Error
Total corregido

DF

10
14

R-cuadrado
0.869767

DF

EXTRACCION NORMAL CON HEXANO

Suma de
cuadrados
10277.63820

1538.90193
11816.54013

Coef Var
18.45104

Anova SS
10277.63820

Cuadrado de

la media F-valor
2569.40955 16.70
153.89019

Raiz MSE SOLVRECUP Media
12.40525 67.23333

Cuadrado de
la media F-valor
2569.40955 16.70

10:13 Friday, April

ANALISIS NORMAL CON HEXANO

Procedimiento ANOVA
Variable dependiente: AGUARECUP

DF
4

10
14

R-cuadrado
0.994350

DF
4

EXTRACCION NORMAL CON HEXANO

Suma de
cuadrados
7423.394173

42.182200
7465.576373

Coef Var
6.054687

Anova SS
7423.394173

Cuadrado de

la media F-valor
1855.848543 439.96
4.218220

Raiz MSE AGUARECUP Media
2.053831 33.92133

Cuadrado de
la media F-valor
1855.848543 439.96

10:13 Friday, April 1,

ANALISIS NORMAL CON HEXANO

Procedimiento ANOVA
Variable dependiente: AGUARETEN

DF

10

14

R-cuadrado
0.939732

Suma de
cuadrados
619.4522400

39.7275333
659.1797733

Coef Var
33.41640

108

Cuadrado de

la media F-Valor
154.8630600 38.98
3.9727533

Raiz MSE AGUARETEN Media
1.993177 5.964667

Cuadrado de

Pr > F
0.0002

Pr > F
0.0002

1, 2011

Pr > F
<.0001

Pr > F
<.0001

2011

Pr>F
<.0001

7

6



F-Valor
38.98

Anova SS
619.4522400

Pr > F
<.0001

la media
154.8630600

Fuente DF
DISOL 4

EXTRACCION NORMAL CON HEXANO
ANALISIS NORMAL CON HEXANO

10:13 Friday, April 1, 2011 8

Procedimiento ANOVA
Variable dependiente: RECTOTAL

Suma de Cuadrado de
Fuente DF cuadrados la media F-valor Pr > F
Modelo 4 271.0684933 67.7671233 1.94 0.1806
Error 10 349.7164667 34.9716467
Total corregido 14 620.7849600
R-cuadrado Coef Var Raiz MSE RECTOTAL Media
0.436654 11.66085 5.913683 50.71400
Cuadrado de
Fuente DF Anova SS la media F-valor Pr > F
DISOL 4 271.0684933 67.7671233 1.94 0.1806
EXTRACCION NORMAL CON HEXANO 10:13 Friday, April 1, 2011 9
ANALISIS NORMAL CON HEXANO
Procedimiento ANOVA
Variable dependiente: RECSOLO
Suma de Cuadrado de
Fuente DF cuadrados la media F-Valor Pr > F
Modelo 4 1308.072373 327.018093 5.20 0.0158
Error 10 628.382467 62.838247
Total corregido 14 1936.454840
R-cuadrado Coef Var Raiz MSE RECSOLO Media
0.675499 19.46150 7.927058 40.73200
Cuadrado de
Fuente DF Anova SS la media F-Valor Pr > F
DISOL 4 1308.072373 327.018093 5.20 0.0158

EXTRACCION NORMAL CON HEXANO
ANALISIS NORMAL CON HEXANO

10:13 Friday, April 1, 2011 10

Procedimiento ANOVA
Prueba del rango multiple de Duncan para RETENCIONSOL

Alpha 0.05
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Error Degrees of Freedom 10
Error de cuadrado medio 6.809393

Nimero de medias 2 3 4 5
Rango critico 4.747 4.961 5.087 5.167

Medias con la misma letra no son significativamente diferentes.

Duncan Agrupamiento Media N DISOL
A 36.730 3 70%
A 35.050 3 90%
B 14.433 3 60%
B 13.180 3 100%
C 8.333 3 80%
EXTRACCION NORMAL CON HEXANO 10:13 Friday, April 1, 2011
ANALISIS NORMAL CON HEXANO
Procedimiento ANOVA
Prueba del rango multiple de Duncan para CERA
Alpha 0.05
Error Degrees of Freedom 10
Error de cuadrado medio 0.012027
Nimero de medias 2 3 4 5
Rango critico .1995 .2085 .2138 .2172
Duncan Agrupamiento Media N DISOL
A 3.04333 3 90%
A 2.95667 3 100%
B 1.08000 3 80%
C B 0.89667 3 70%
C 0.85333 3 60%
EXTRACCION NORMAL CON HEXANO 10:13 Friday, April 1, 2011
ANALISIS NORMAL CON HEXANO
Procedimiento ANOVA
Prueba del rango multiple de Duncan para RECCERA
Alpha 0.05
Error Degrees of Freedom 10
Error de cuadrado medio 11.10014
NUimero de medias 2 3 4 5
Rango critico 6.061 6.334 6.494 6.597
Duncan Agrupamiento Media N DISOL
A 92.837 3 90%
A 90.210 3 100%
B 32.917 3 80%
C B 27.267 3 70%
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C 25.990 3 60%

EXTRACCION NORMAL CON HEXANO 10:13 Friday, April 1, 2011 13

ANALISIS NORMAL CON HEXANO

Procedimiento ANOVA
Prueba del rango multiple de Duncan para SOLVRECUP

Alpha 0.05
Error Degrees of Freedom 10
Error de cuadrado medio 153.8902

Niumero de medias 2 3 4 5
Rango critico 22.57 23.58 24.18 24.56
Duncan Agrupamiento Media N DISOL
A 110.60 3 100%
B 73.49 3 90%
B 72.05 3 80%
C 40.23 3 60%
C 39.78 3 70%
EXTRACCION NORMAL CON HEXANO 10:13 Friday, April 1, 2011

ANALISIS NORMAL CON HEXANO

Procedimiento ANOVA
Prueba del rango multiple de Duncan para AGUARECUP

Alpha 0.05
Error Degrees of Freedom 10
Error de cuadrado medio 4.21822

Nimero de medias 2 3 4 5
Rango critico 3.736 3.905 4.004 4.067
Duncan Agrupamiento Media N DISOL
A 63.250 3 60%
B 49.847 3 70%
C 36.793 3 80%
D 19.717 3 90%
E 0.000 3 100%
EXTRACCION NORMAL CON HEXANO 10:13 Friday, April 1, 2011

ANALISIS NORMAL CON HEXANO
Procedimiento ANOVA

Prueba del rango multiple de Duncan para AGUARETEN

Alpha 0.05
Error Degrees of Freedom 10
Error de cuadrado medio 3.972753
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Niumero de medias 2
Rango critico 3.626

Media
16.560
10.077

2.920

0.267

0.000

Duncan Agrupamiento

OO0 W >

3.789

3 4 5
3.885 3.947

DISOL
60%
70%
80%
90%
100%

W WwwWwww:=z

EXTRACCION NORMAL CON HEXANO 10:13 Friday, April 1, 2011
ANALISIS NORMAL CON HEXANO
Procedimiento ANOVA
Prueba del rango multiple de Duncan para RECTOTAL
Alpha 0.05
Error Degrees of Freedom 10
Error de cuadrado medio 34.97165
Nimero de medias 2 3 4 5
Rango critico 10.76 11.24 11.53 11.71
Duncan Agrupamiento Media N DISOL
A 55.303 3 100%
A 54.880 3 80%
A 51.863 3 60%
A 46.647 3 90%
A 44.877 3 70%
EXTRACCION NORMAL CON HEXANO 10:13 Friday, April 1, 2011
ANALISIS NORMAL CON HEXANO
Procedimiento ANOVA
Prueba del rango miultiple de Duncan para RECSOLO
Alpha 0.05
Error Degrees of Freedom 10
Error de cuadrado medio 62.83825
Niumero de medias 2 3 4 5
Rango critico 14.42 15.07 15.45 15.70
Duncan Agrupamiento Media N DISOL
A 55.303 3 100%
B A 45.437 3 80%
B A C 40.863 3 90%
B C 33.600 3 60%
C 28.457 3 70%
EXTRACCION NORMAL CON HEPTANO 09:47 Friday, April 1, 2011

ANALISIS NORMAL CON HEPTANO
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Procedimiento ANOVA
Informacién de nivel de clase

Clase Niveles Valores

DISOL 5 100% 60% 70% 80% 90%
Numero de observaciones leidas 16
Niumero de observaciones usadas 16

EXTRACCION NORMAL CON HEPTANO
ANALISIS NORMAL CON HEPTANO

09:47 Friday, April 1, 2011 38

Procedimiento ANOVA
Variable dependiente: RETENCIONSOL

Suma de Cuadrado de
Fuente DF cuadrados la media F-valor Pr > F
Modelo 4 842.3503937 210.5875984 30.56 <.0001
Error 11 75.7946000 6.8904182
Total corregido 15 918.1449937
R-cuadrado Coef Var Raiz MSE RETENCIONSOL Media
0.917448 4.844497 2.624961 54.18438
Cuadrado de
Fuente DF Anova SS la media F-Valor Pr > F
DISOL 4 842.3503937 210.5875984 30.56 <.0001
EXTRACCION NORMAL CON HEPTANO 09:47 Friday, April 1, 2011 39
ANALISIS NORMAL CON HEPTANO
Procedimiento ANOVA
Variable dependiente: CERA
Suma de Cuadrado de
Fuente DF cuadrados la media F-valor Pr > F
Modelo 4 6.71512708 1.67878177 148.25 <.0001
Error 11 0.12456667 0.01132424
Total corregido 15 6.83969375
R-cuadrado Coef Vvar Raiz MSE CERA Media
0.981788 3.942225 0.106415 2.69937
Cuadrado de
Fuente DF Anova SS la media F-vValor Pr > F
DISOL 4 6.71512708 1.67878177 148.25 <.0001
EXTRACCION NORMAL CON HEPTANO 09:47 Friday, April 1, 2011 40

ANALISIS NORMAL CON HEPTANO

Procedimiento ANOVA
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Fuente
Modelo

Error
Total corregido

Fuente
DISOL

Fuente
Modelo

Error
Total corregido

Fuente
DISOL

Fuente
Modelo

Error

Total corregido

Fuente

Variable dependiente: RECCERA

DF

11
15

R-cuadrado
0.982059

DF
4

Suma de
cuadrados
6240.528458

114.008742
6354.537200

Coef Var
3.910341

Anova SS
6240.528458

EXTRACCION NORMAL CON HEPTANO
ANALISIS NORMAL CON HEPTANO

Procedimiento ANOVA
Variable dependiente: SOLVRECUP

DF
4

11
15

R-cuadrado
0.807102

DF
4

EXTRACCION NORMAL CON HEPTANO

Suma de
cuadrados
4479.088044

1070.508300
5549.596344

Coef Var
11.16294

Anova SS
4479.088044

ANALISIS NORMAL CON HEPTANO

Procedimiento ANOVA
Variable dependiente: AGUARECUP

DF

11
15
R-cuadrado

0.980909

DF

Suma de
cuadrados
2905.974375

56.557400
2962.531775

Coef Var
17.74782

Anova SS

114

Cuadrado de
la media
1560.132115

10.364431

Raiz MSE
3.219384

Cuadrado de
la media
1560.132115

09:47 Friday, April 1, 2011

Cuadrado de
la media
1119.772011
97.318936
Raiz MSE

9.865036

la media

F-valor
150.53

RECCERA Media

Pr > F
<.0001

82.33000
F-valor Pr > F
150.53 <.0001

F-vValor
11.51

SOLVRECUP Media

41

Pr>F
0.0006

88.37313
Cuadrado de
F-vValor Pr > F
11.51 0.0006

1119.772011

09:47 Friday, April 1, 2011

Cuadrado de
la media F-Valor
726.493594 141.30
5.141582
Raiz MSE AGUARECUP Media

2.267506

Cuadrado de
la media

12.77625

F-valor

42

Pr > F
<.0001

Pr > F



DISOL

Fuente
Modelo

Error
Total corregido

Fuente
DISOL

Fuente
Modelo

Error
Total corregido

Fuente
DISOL

Fuente
Modelo

Error

4

EXTRACCION NORMAL CON HEPTANO
ANALISIS NORMAL CON HEPTANO

2905.974375

Procedimiento ANOVA
Variable dependiente: AGUARETEN

DF
4

11
15

R-cuadrado
0.988339

DF
4

Suma de
cuadrados
4756.402467

56.120733
4812.523200

Coef Var
9.150234

Anova SS
4756.402467

EXTRACCION NORMAL CON HEPTANO
ANALISIS NORMAL CON HEPTANO

Procedimiento ANOVA

DF

11
15

R-cuadrado
0.715320

DF
4

Variable dependiente: RECTOTAL

Suma de
cuadrados
710.2833688

282.6752750
992.9586438

Coef Var
10.01083

Anova SS
710.2833688

EXTRACCION NORMAL CON HEPTANO
ANALISIS NORMAL CON HEPTANO

Procedimiento ANOVA

DF

11

Variable dependiente: RECSOLO

Suma de
cuadrados
884.866019

351.405475

115

726.493594

141.30

<.0001

09:47 Friday, April 1, 2011

Cuadrado de

la media
1189.100617

5.101885

Raiz MSE
2.258735
Cuadrado de

la media
1189.100617

F-vValor
233.07

Pr>F
<.0001

AGUARETEN Media

24.68500
F-Valor Pr > F
233.07 <.0001

09:47 Friday, April 1, 2011

Cuadrado de
la media
177.5708422

25.6977523

Raiz MSE
5.069295

Cuadrado de
la media
177.5708422

F-vValor
6.91

Pr > F
0.0049

RECTOTAL Media

50.63813
F-vValor Pr > F
6.91 0.0049

09:47 Friday, April 1, 2011

Cuadrado de
la media
221.216505

31.945952

F-vValor
6.92

Pr>F
0.0049
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Total corregido 15 1236.271494
R-cuadrado Coef Var Raiz MSE RECSOLO Media
0.715754 10.28784 5.652075 54.93938
Cuadrado de
Fuente DF Anova SS la media F-vValor Pr > F
DISOL 4 884.8660187 221.2165047 6.92 0.0049

EXTRACCION NORMAL CON HEPTANO
ANALISIS NORMAL CON HEPTANO

Procedimiento ANOVA

09:47 Friday, April 1, 2011

Prueba del rango multiple de Duncan para RETENCIONSOL

Alpha

Error Degrees of Freedom
6.890418

Media armonica de tamafo

Error de cuadrado medio

Niumero de medias 2 3 4
Rango critico 4.598

Media N DISOL
60.213
59.813
59.180
53.323
42.340

Duncan Agrupamiento

O W > > >

EXTRACCION NORMAL CON HEPTANO
ANALISIS NORMAL CON HEPTANO

Procedimiento ANOVA
Prueba del rango mdltiple de Duncan p

Alpha

Error Degrees of Freedom
0.011324

Media arménica de tamafo

Error de cuadrado medio

NUmero de medias 2 3 4
Rango critico .1864
Duncan Agrupamiento Media N DISOL
A 3.23500
B A 3.11667
B 2.96333
C 2.56667
D 1.43667

116

0.05
11

de celdas 3.157895

5

4.809 4.936 5.018

AW WWww
o]
o
o°

09:47 Friday, April 1, 2011

ara CERA

0.05
11

de celdas 3.157895

.1950 .2001 .2034

W WWwWwpH
o]
o
o°

46

a7



EXTRACCION NORMAL CON HEPTANO 09:47 Friday, April 1, 2011 48
ANALISIS NORMAL CON HEPTANO

Procedimiento ANOVA
Prueba del rango multiple de Duncan para RECCERA

Alpha 0.05
Error Degrees of Freedom 11
Error de cuadrado medio 10.36443
Media arménica de tamaio de celdas 3.157895

NUmero de medias 2 3 4 5
Rango critico 5.639 5.898 6.053 6.154
Duncan Agrupamiento Media N DISOL
A 98.623 4 100%
B A 95.010 3 90%
B 90.467 3 80%
C 78.300 3 70%
D 43.820 3 60%
EXTRACCION NORMAL CON HEPTANO 09:47 Friday, April 1, 2011 49

ANALISIS NORMAL CON HEPTANO

Procedimiento ANOVA
Prueba del rango miltiple de Duncan para SOLVRECUP

Alpha 0.05
Error Degrees of Freedom 11
Error de cuadrado medio 97.31894
Media arménica de tamaio de celdas 3.157895

Nimero de medias 2 3 4 5
Rango critico 17.28 18.07 18.55 18.86
Duncan Agrupamiento Media N DISOL
A 114.155 4 100%
B 93.227 3 90%
C B 79.907 3 60%
C B 77.370 3 70%
C 68.613 3 80%
EXTRACCION NORMAL CON HEPTANO 09:47 Friday, April 1, 2011 50

ANALISIS NORMAL CON HEPTANO

Procedimiento ANOVA
Prueba del rango multiple de Duncan para AGUARECUP

Alpha 0.05
Error Degrees of Freedom 11
Error de cuadrado medio 5.141582
Media arménica de tamaio de celdas 3.157895

Niumero de medias 2 3 4 5
Rango critico 3.972 4.154 4.263 4.335

117



N DISOL
30.290
29.060
8.790
0.000

0.000

Duncan Agrupamiento Media

OO0 WX >

EXTRACCION NORMAL CON HEPTANO
ANALISIS NORMAL CON HEPTANO

Procedimiento ANOVA

W b WwWww

09:47 Friday, April 1, 2011

100%
90%

51

Prueba del rango miltiple de Duncan para AGUARETEN

Alpha
Error Degrees of Freedom

Error de cuadrado medio 5.101885

0.05
11

Media armonica de tamafo de celdas 3.157895

2
Rango critico

4
3.956

Nimero de medias

DISOL
50.847
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Prueba del rango multiple de Duncan para RECTOTAL
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25.69775

Media armonica de tamafo

Error de cuadrado medio

NUmero de medias 2 3 4
Rango critico 8.879
Duncan Agrupamiento Media N DISOL
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B A 54.550
B A 53.847
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C 38.857
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Prueba del rango multiple de Duncan para RECSOLO
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Alpha 0.05
Error Degrees of Freedom 11
Error de cuadrado medio 31.94595
Media armonica de tamafo de celdas 3.157895

NUmero de medias 2 3 4 5
Rango critico 9.90 10.36 10.63 10.80
Duncan Agrupamiento Media N DISOL
A 66.670 3 60%
B A 57.138 4 100%
B 55.277 3 70%
B C 51.817 3 90%
C 43.063 3 80%
EXPLOSION DE VAPOR Y EXTRACCION CON HEXANO 43
ANALISIS PRETRATRAMIENTO CON HEXANO 10:13 Friday, April 1, 2011

Procedimiento ANOVA
Informacién de nivel de clase

Clase Niveles Valores
PRETRAT 7 PATRON V.100.1 V.100.20 V.100.5 V.50.1 V.50.20 V.50.5
Nimero de observaciones leidas 21
Niumero de observaciones usadas 21
EXPLOSION DE VAPOR Y EXTRACCION CON HEXANO 44
ANALISIS PRETRATRAMIENTO CON HEXANO 10:13 Friday, April 1, 2011

Procedimiento ANOVA
Variable dependiente: RETSOLV

Suma de Cuadrado de
Fuente DF cuadrados la media F-Valor Pr > F
Modelo 6 1355.027533 225.837922 12.59 <.0001
Error 14 251.055867 17.932562
Total corregido 20 1606.083400
R-cuadrado Coef Var Raiz MSE RETSOLV Media
0.843684 18.95562 4.234686 22.34000

Cuadrado de

Fuente DF Anova SS la media F-Valor Pr > F
PRETRAT 6 1355.027533 225.837922 12.59 <.0001
EXPLOSION DE VAPOR Y EXTRACCION CON HEXANO 45
ANALISIS PRETRATRAMIENTO CON HEXANO 10:13 Friday, April 1, 2011

Procedimiento ANOVA
Variable dependiente: CERA
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Suma de Cuadrado de
Fuente DF cuadrados la media F-Valor Pr > F
Modelo 6 21.10578095 3.51763016 71.00 <.0001
Error 14 0.69360000 0.04954286
Total corregido 20 21.79938095
R-cuadrado Coef Var Raiz MSE CERA Media
0.968183 11.90886 0.222582 1.869048
Cuadrado de
Fuente DF Anova SS la media F-vValor Pr > F
PRETRAT 6 21.10578095 3.51763016 71.00 <.0001
EXPLOSION DE VAPOR Y EXTRACCION CON HEXANO 46
ANALISIS PRETRATRAMIENTO CON HEXANO 10:13 Friday, April 1, 2011
Procedimiento ANOVA
Variable dependiente: RECCERA
Suma de Cuadrado de
Fuente DF cuadrados la media F-Valor Pr > F
Modelo 6 19635.32699 3272.55450 70.89 <.0001
Error 14 646.30293 46.16450
Total corregido 20 20281.62992
R-cuadrado Coef Var Raiz MSE RECCERA Media
0.968134 11.92118 6.794446 56.99476
Cuadrado de
Fuente DF Anova SS la media F-Valor Pr > F
PRETRAT 6 19635.32699 3272.55450 70.89 <.0001
EXPLOSION DE VAPOR Y EXTRACCION CON HEXANO 47
ANALISIS PRETRATRAMIENTO CON HEXANO 10:13 Friday, April 1, 2011
Procedimiento ANOVA
Variable dependiente: SOLVREC
Suma de Cuadrado de
Fuente DF cuadrados la media F-vValor Pr > F
Modelo 6 6274.067048 1045.677841 5.49 0.0042
Error 14 2668.975067 190.641076
Total corregido 20 8943.042114
R-cuadrado Coef Var Raiz MSE SOLVREC Media
0.701558 11.75145 13.80728 117.4943
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Cuadrado de

Fuente DF Anova SS la media F-Valor Pr > F
PRETRAT 6 6274.067048 1045.677841 5.49 0.0042
EXPLOSION DE VAPOR Y EXTRACCION CON HEXANO 48
ANALISIS PRETRATRAMIENTO CON HEXANO 10:13 Friday, April 1, 2011

Procedimiento ANOVA
Variable dependiente: PORCSOLVREC

Suma de Cuadrado de
Fuente DF cuadrados la media F-Valor Pr > F
Modelo 6 1608.661762 268.110294 5.67 0.0036
Error 14 661.885067 47.277505
Total corregido 20 2270.546829
R-cuadrado Coef Var Raiz MSE PORCSOLVREC Media
0.708491 11.68031 6.875864 58.86714

Cuadrado de

Fuente DF Anova SS la media F-vValor Pr > F
PRETRAT 6 1608.661762 268.110294 5.67 0.0036
EXPLOSION DE VAPOR Y EXTRACCION CON HEXANO 49
ANALISIS PRETRATRAMIENTO CON HEXANO 10:13 Friday, April 1, 2011

Procedimiento ANOVA
Prueba del rango multiple de Duncan para RETSOLV

Alpha 0.05
Error Degrees of Freedom 14
Error de cuadrado medio 17.93256

NUumero de medias 2 3 4 5 6 7
Rango critico 7.416 7.771 7.990 8.138 8.243 8.320
Duncan Agrupamiento Media N PRETRAT
A 33.113 3 V.100.5
B A 29.350 3 V.100.1
B A 25.437 3 V.100.20
B 24.687 3 V.50.5
B 21.960 3 V.50.1
C 13.180 3 PATRON
C 8.653 3 V.50.20
EXPLOSION DE VAPOR Y EXTRACCION CON HEXANO 50
ANALISIS PRETRATRAMIENTO CON HEXANO 10:13 Friday, April 1, 2011

Procedimiento ANOVA
Prueba del rango multiple de Duncan para CERA
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Alpha 0.05
Error Degrees of Freedom 14
Error de cuadrado medio 0.049543

NUumero de medias 2 3 4 5 6 7
Rango critico .3898 .4084 .4199 .4277 .4333 .4373
Duncan Agrupamiento Media N PRETRAT
A 2.9567 3 PATRON
A 2.8767 3 V.100.1
A 2.7267 3 V.100.5
B 2.1733 3 V.50.1
C 1.0967 3 V.50.5
C 1.0300 3 V.100.20
D 0.2233 3 V.50.20
EXPLOSION DE VAPOR Y EXTRACCION CON HEXANO 51
ANALISIS PRETRATRAMIENTO CON HEXANO 10:13 Friday, April 1, 2011

Procedimiento ANOVA
Prueba del rango multiple de Duncan para RECCERA

Alpha 0.05
Error Degrees of Freedom 14
Error de cuadrado medio 46.1645

Nimero de medias 2 3 4 5 6 7
Rango critico 11.90 12.47 12.82 13.06 13.23 13.35
Duncan Agrupamiento Media N PRETRAT
A 90.210 3 PATRON
A 87.670 3 V.100.1
A 83.180 3 V.100.5
B 66.280 3 V.50.1
C 33.447 3 V.50.5
C 31.350 3 V.100.20
D 6.827 3 V.50.20
EXPLOSION DE VAPOR Y EXTRACCION CON HEXANO 52
ANALISIS PRETRATRAMIENTO CON HEXANO 10:13 Friday, April 1, 2011

Procedimiento ANOVA
Prueba del rango miltiple de Duncan para SOLVREC

Alpha 0.05
Error Degrees of Freedom 14
Error de cuadrado medio 190.6411

NUmero de medias 2 3 4 5 6 7
Rango critico 24.18 25.34 26.05 26.53 26.88 27.13
Duncan Agrupamiento Media N PRETRAT
A 153.08 3 V.50.20
B A 133.61 3 V.100.20

122



B C 110.60 3 PATRON
C 108.09 3 V.100.1
C 107.38 3 V.100.5
C 106.73 3 V.50.1
C 102.96 3 V.50.5
EXPLOSION DE VAPOR Y EXTRACCION CON HEXANO 53
ANALISIS PRETRATRAMIENTO CON HEXANO 10:13 Friday, April 1, 2011
Procedimiento ANOVA
Prueba del rango multiple de Duncan para PORCSOLVREC
Alpha 0.05
Error Degrees of Freedom 14
Error de cuadrado medio 47 .2775
NUumero de medias 2 3 4 5 6 7
Rango critico 12.04 12.62 12.97 13.21 13.38 13.51
Duncan Agrupamiento Media N PRETRAT
A 76.853 3 V.50.20
B A 67.097 3 V.100.20
B C 55.303 3 PATRON
C 54.090 3 V.100.1
C 53.797 3 V.100.5
C 53.410 3 V.50.1
C 51.520 3 V.50.5
EXPLOSION DE VAPOR Y EXTRACCION CON HEPTANO 55
ANALISIS PRETRATRAMIENTO CON HEPTANO 10:13 Friday, April 1, 2011

Procedimiento ANOVA

Informacién de nivel de clase

Clase Niveles Valores
PRETRAT 7 PATRON V.100.1 V.100.20 V.100.5 V.50.1 V.50.20 V.50.5
Nimero de observaciones leidas 22
Niumero de observaciones usadas 22
EXPLOSION DE VAPOR Y EXTRACCION CON HEPTANO 56
ANALISIS PRETRATRAMIENTO CON HEPTANO 10:13 Friday, April 1, 2011

Procedimiento ANOVA
Variable dependiente: RETSOLV

Suma de Cuadrado de
Fuente DF cuadrados la media F-valor Pr > F
Modelo 6 1114.677762 185.779627 53.43 <.0001
Error 15 52.159333 3.477289
Total corregido 21 1166.837095
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R-cuadrado Coef Var Raiz MSE RETSOLV Media
0.955299 5.931050 1.864749 31.44045

Cuadrado de

Fuente DF Anova SS la media F-Valor Pr > F
PRETRAT 6 1114.677762 185.779627 53.43 <.0001
EXPLOSION DE VAPOR Y EXTRACCION CON HEPTANO 57
ANALISIS PRETRATRAMIENTO CON HEPTANO 10:13 Friday, April 1, 2011

Procedimiento ANOVA
Variable dependiente: CERA

Suma de Cuadrado de
Fuente DF cuadrados la media F-vValor Pr > F
Modelo 6 7.17772879 1.19628813 53.86 <.0001
Error 15 0.33316667 0.02221111
Total corregido 21 7.51089545
R-cuadrado Coef Var Raiz MSE CERA Media
0.955642 5.520704 0.149034 2.699545

Cuadrado de

Fuente DF Anova SS la media F-Valor Pr > F
PRETRAT 6 7.17772879 1.19628813 53.86 <.0001
EXPLOSION DE VAPOR Y EXTRACCION CON HEPTANO 58
ANALISIS PRETRATRAMIENTO CON HEPTANO 10:13 Friday, April 1, 2011

Procedimiento ANOVA
Variable dependiente: RECCERA

Suma de Cuadrado de
Fuente DF cuadrados la media F-Valor Pr > F
Modelo 6 6669.788907 1111.631484 54.02 <.0001
Error 15 308.687475 20.579165
Total corregido 21 6978.476382
R-cuadrado Coef Var Raiz MSE RECCERA Media
0.955766 5.514681 4.536426 82.26091

Cuadrado de

Fuente DF Anova SS la media F-vValor Pr > F
PRETRAT 6 6669.788907 1111.631484 54.02 <.0001
EXPLOSION DE VAPOR Y EXTRACCION CON HEPTANO 59
ANALISIS PRETRATRAMIENTO CON HEPTANO 10:13 Friday, April 1, 2011

Procedimiento ANOVA
Variable dependiente: SOLVREC
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Fuente
Modelo

Error
Total corregido

Fuente
PRETRAT

Suma de

DF cuadrados

6 802.811929

15 1191.311167

21 1994.123095
R-cuadrado Coef Var
0.402589 7.161523
DF Anova SS

6 802.8119288

Cuadrado de
la media
133.801988

79.420744

Raiz MSE

8.911832

Cuadrado de

la media
133.8019881

EXPLOSION DE VAPOR Y EXTRACCION CON HEPTANO

ANALISIS PRETRATRAMIENTO CON HEPTANO

Variable dependiente: PORCSOLVREC

Fuente
Modelo

Error
Total corregido

Fuente
PRETRAT

Procedimiento ANOVA

Suma de

DF cuadrados

6 198.8529538

15 294.3785417

21 493.2314955
R-cuadrado Coef Var
0.403164 7.114293
DF Anova SS

6 198.8529538

Cuadrado de
la media
33.1421590

19.6252361

Raiz MSE
4.430038
Cuadrado de
la media
33.1421590

EXPLOSION DE VAPOR Y EXTRACCION CON HEPTANO

ANALISIS PRETRATRAMIENTO CON HEPTANO

Procedimiento ANOVA

Prueba del rango multiple de Duncan para RETSOLV

Error de cuadrado medio

Nimero de medias
Rango critico

Duncan Agrupamiento

B 35.453

Alpha

0.

Error Degrees of Freedom

3.477289

F-vValor
1.68

Pr>F
0.1928

SOLVREC Media

124.4405
F-valor Pr > F
1.68 0.1928

F-vValor
1.69

Pr > F
0.1918

PORCSOLVREC Media

62.26955
F-valor Pr > F
1.69 0.1918

05
15

Media arménica de tamafio de celdas 3.111111

2 3 4 5 6 7
3.187 3.341 3.436 3.501 3.548
Media N PRETRAT
A 42.340 4 PATRON
3 V.100.1
B 34.707 3 V.50.1
C 30.023 3 V.50.20
C 27.793 3 V.50.5
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C 26.993 3 V.100.5

D 19.140 3 V.100.20
EXPLOSION DE VAPOR Y EXTRACCION CON HEPTANO 62
ANALISIS PRETRATRAMIENTO CON HEPTANO 10:13 Friday, April 1, 2011

Procedimiento ANOVA
Prueba del rango multiple de Duncan para CERA

Alpha 0.05
Error Degrees of Freedom 15
Error de cuadrado medio 0.022211
Media armonica de tamaho de celdas 3.111111

Nimero de medias 2 3 4 5 6 7
Rango critico .2547 .2670 .2746 .2798 .2836 .2863
Duncan Agrupamiento Media N PRETRAT
A 3.2350 4 PATRON
A 3.1667 3V.50.1
A 3.1033 3V.100.1
B 2.8200 3V.100.5
B 2.7867 3V.50.5
C 1.8200 3V.50.20
C 1.7867 3 V.100.20
EXPLOSION DE VAPOR Y EXTRACCION CON HEPTANO 63
ANALISIS PRETRATRAMIENTO CON HEPTANO 10:13 Friday, April 1, 2011

Procedimiento ANOVA
Prueba del rango multiple de Duncan para RECCERA

Alpha 0.05
Error Degrees of Freedom 15
Error de cuadrado medio 20.57916
Media armonica de tamaho de celdas 3.111111

Nimero de medias 2 3 4 5 6 7
Rango critico 7.753 8.127 8.359 8.518 8.631 8.715
Duncan Agrupamiento Media N PRETRAT
A 98.623 4 PATRON
A 96.510 3V.50.1
A 94.527 3Vv.100.1
B 85.880 3V.100.5
B 84.937 3V.50.5
C 55.510 3V.50.20
C 54,387 3 V.100.20
EXPLOSION DE VAPOR Y EXTRACCION CON HEPTANO 64
ANALISIS PRETRATRAMIENTO CON HEPTANO 10:13 Friday, April 1, 2011

Procedimiento ANOVA
Prueba del rango multiple de Duncan para SOLVREC

126



Alpha 0.05
Error Degrees of Freedom 15
Error de cuadrado medio 79.42074
Media armonica de tamaho de celdas 3.111111

NUmero de medias 2 3 4 5 6 7
Rango critico 15.23 15.97 16.42 16.73 16.96 17.12
Duncan Agrupamiento Media N PRETRAT
A 131.190 3 V.100.1
A 130.720 3V.100.5
A 129.667 3v.100.0
A 125.143 3V.50.20
A 121.853 3V.50.1
A 121.783 3V.50.5
A 114.155 4 PATRON
EXPLOSION DE VAPOR Y EXTRACCION CON HEPTANO 65
ANALISIS PRETRATRAMIENTO CON HEPTANO 10:13 Friday, April 1, 2011

Procedimiento ANOVA
Prueba del rango multiple de Duncan para PORCSOLVREC

Alpha 0.05
Error Degrees of Freedom 15
Error de cuadrado medio 19.62524
Media arménica de tamano de celdas 3.111111

Nimero de medias 2 3 4 5 6 7
Rango critico 7.571 7.936 8.163 8.318 8.429 8.511
Duncan Agrupamiento Media N PRETRAT
A 65.630 3 V.100.1
A 65.407 3V.100.5
A 64.853 3V.100.20
A 62.583 3V.50.20
A 61.017 3V.50.5
A 60.970 3V.50.1
A 57.138 4 PATRON
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