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MEDIANTE HIDROLISIS ACIDA ASISTIDA POR MICROONDAS
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En este trabajo se evalud la produccién de jarabes de glucosa mediante hidrélisis acida a
partir de almidén de tres variedades de yuca (Amarga, Armenia y Chile) utilizando &cido
clorhidrico (HCI) como catalizador y microondas como medio de calentamiento.

Inicialmente para determinar las variables con mayor influencia en el porcentaje de
conversion de almidén de yuca a glucosa se utilizé un disefio experimental factorial 2°
utilizando como variables la concentracién del almidoén (C.Alm. (% p/p)), concentracion de
catalizador (C.Cat. (% p/p)) y el tiempo de interaccién con las microondas (t (s)), se encontrd
que C.Cat. y t son las variables de mayor influencia sobre el porcentaje de glucosa obtenida
bajo las condiciones de trabajo evaluadas. Posteriormente se realizd6 un disefio de
superficies de respuesta con C.Cat. y t, con el propdsito de encontrar las mejores
condiciones, teniendo como variable de respuesta el porcentaje de glucosa obtenida.

Finalmente se efectuaron pruebas mediante calentamiento convencional (bafno Maria), las
cuales demostraron que la hidrdlisis &cida de almidon de yuca asistida por microondas se
efectia en menor tiempo y con mayor eficiencia
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OBTAINING OF GLUCOSE SYRUPS FROM STARCH OF YUCCA BY MEANS OF ACID
HYDROLYSIS ATTENDED BY MICROWAVES
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In this work the production of syrups of glucose was evaluated by means of acid hydrolysis
starting from starch of three yucca varieties (Chile, Amarga and Armenia) using hydrochloric
acid (HCI) as catalyst and microwaves like half of heating.

Initially to determine the variables with more influence in the percentage of conversion of
yucca starch to glucose a factorial experimental design it was used 2° using as variables the
concentration of the starch (C.Alm. (% p/p)), catalyst concentration (C.Cat. (% p/p)) and the
time of interaction with the microwaves (t (s)), it was found that C.Cat. and time is the
variables of more influence on the percentage of glucose obtained under the evaluated work
conditions. Later was carried out a design of response surfaces with C.Cat. and t, with the
purpose of finding the best conditions, having as response variable the percentage of
obtained glucose.

Finally tests by means of conventional heating done (Maria bath), which demonstrated that
the acid starch hydrolysis of yucca attended by microwaves takes place in smaller time and
with greater efficiency

This investigation was financed by the National Program of Transfer of Technology
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INTRODUCCION

Durante los ultimos anos se han desarrollado diversos estudios enfocados a la
utilizacion de los recursos agricolas, tanto para fines alimenticios como para la

generacion de energia y productos quimicos (1, 2).

Colombia, con su gran potencial agricola, puede hacer un mejor uso de estos
recursos renovables a través del desarrollo de nuevos y mejores procesos que
puedan ser rentables y permitan la obtencién de productos de alta calidad.

Entre las diversas materias primas que pueden ser utilizadas para el procesamiento
de nuevos productos, la Yuca ocupa un lugar destacado, ya que esta muy difundida
en nuestro pais y posee un alto contenido de almidén, el cual es esencial para la
obtencién de otros compuestos (1, 3).

La Yuca es un cultivo importante en regiones como Asia, Africa y América latina,
debido a su participacion en los sistemas agricolas y por su gran aporte en la
alimentacién humana. Esta planta se adapta muy bien a diferentes ecosistemas y se
puede producir bajo condiciones adversas y climas variados (3).

Mientras que el cultivo de la Yuca se utiliza en la industria colombiana sélo para la
obtencion de productos de bajo valor agregado como harinas e insumos para
alimentos (1, 2), en el mundo entero se le esta dando un mejor aprovechamiento
industrial. Los almidones de yuca son muy utilizados como materia prima para la
elaboracion de papel, textiles y adhesivos. Mediante la degradacion del almidén se
obtienen productos quimicos como la glucosa, acido citrico, manitol, sorbitol y una
gran variedad de productos, los cuales se pueden utilizar directamente en la
industria de alimentos o como intermediarios en la obtencion de compuestos mas

valiosos (2, 4).

Los jarabes de glucosa es uno de los productos de gran valor comercial que pueden
sustituir a la sacarosa o azucar de mesa, o pueden ser utilizados para la obtencién



de jarabes de fructosa. Son soluciones concentradas y purificadas de sacaridos
nutritivos obtenidos a partir de la hidrélisis acida o enzimatica del almidén (5, 6 ,7)

Durante los ultimos arfios los procesos de hidrélisis acida han caido en desuso y han
sido desplazados en la mayoria de los casos por procesos enzimaticos, los cuales
son mas eficientes. Sin embargo un gran numera empresas en América latina
siguen realizando la conversion del almidon en jarabes de glucosa, principalmente
mediante hidrélisis acida. Se trata de empresas establecidas desde hace varias
décadas, con un mercado cautivo y con una tecnologia que, aunque no en forma

optima, suplen la demanda de otras industrias (5, 7).

Recientemente el calentamiento de los materiales mediante microondas esta siendo
utilizado en la industria para agilizar el tiempo de tratamiento y mejorar la calidad de
los productos. En la industria textil y papelera se estan utilizando para el secado de
los materiales, reduciendo las posibilidades de deformacion del producto. En la
industria alimentaria los principales desarrollos se estan realizando en procesos de
descongelacion, deshidratacion, pasteurizacion y desparasitacién de todo tipo de
productos (8, 9, 10). Dada las ventajas de las microondas también se podrian utilizar
para mejorar la calidad y agilizar la hidrélisis &cida del almidon de Yuca.

El presente trabajo esta enfocado a la obtencién de jarabes de glucosa a partir del
almidén Yuca mediante hidrélisis acida, utilizando las microondas como medio de
calentamiento. Inicialmente se desarrollo un disefio experimental de tamizado para
determinar cuales variables en estudio eran las que tenian un mayor efecto sobre la
variable independiente porcentaje de glucosa. Posteriormente se realizd un disefo
de superficie de respuesta para encontrar un modelo matematico representativo del
proceso. Finalmente se realizaron ensayos utilizando calentamiento convencional

para compararlos con los resultados obtenidos a través de las microondas.

El trabajo fue financiado en su totalidad por el Ministerio de Agricultura y Desarrollo
Rural (Proyecto PRONATTA No. 201681143), se desarrollé en el laboratorio de
Bioguimica de la Escuela de Quimica de la Universidad Industrial de Santander.



1. MARCO TEORICO

1.1 ALMIDON

1.1.1 Origen. Los carbohidratos se encuentran almacenados como material de
reserva de energia en todas las plantas, pero los mas abundantes y distribuidos son
los almidones. Este carbohidrato se almacena en las semillas, tubérculos carnosos y
raices, con la finalidad de suministrar un alimento de reserva a los tejidos que se

desarrollaran al crecer las plantas (11).

Las plantas sintetizan el almidén tomando el diéxido de carbono del aire, agua y la
luz solar como fuente de energia, produciendo glucosa (C¢H120¢) como intermediario
(12). ElI almiddn inicialmente acumulado en los cloroplastos de las hojas, se
desintegra, al estado de glucosa y en esta forma soluble es transportado a otras
partes de la planta, para formar otras sustancias o para almacenarse en los 6rganos
(12, 13).

El almidén se encuentra en las plantas como particulas definidas o granulos
compactos e intracelulares de 2-150 um de didmetro. Los granulos de almidén se
sintetizan en los amiloplastos, estan formados por capas concéntricas o excéntricas
de distinto espesor y formas variables (14). El aspecto fisico y las propiedades de
los granulos varian ampliamente de una planta a otra, y pueden utilizarse para
clasificar a los almidones de acuerdo a su origen, encontrandose almidones con
formas elipticas, poligonales y redondas (Ver figura. 1.). Estos granulos estan
constituidos en su mayor parte por un polimero ramificado denominado amilopectina
(porcién externa del granulo) y por un polimero lineal llamado amilosa (porcién
interna del granulo) (4, 14, 15).

1.1.2 Composicion. EI Almidén esta constituido por unidades de D-Glucosa
(CeH1206), las cuales forman dos tipos de polimeros: la amilosa y la amilopectina. La



composicion del almidon puede representarse por la formula quimica (CgH10Os),
(15).

Figura 1. Granulos de almidén de papa vistos en el microscopio (4)

La amilosa es un polimero lineal que forma largas cadenas enroscadas, formadas
por 200-5000 unidades de glucosa, unidas mediante enlaces o-1-4 (el carbono-1 de
una unidad de a-D-Glucosa enlazado al carbono-4 de la siguiente). La mayoria de

los almidones contienen entre un 20-30% de amilosa (12, 14).

La amilopectina constituye del 70-80% del almidon y es un polimero ramificado
constituido de unidades de glucosa, unidas mediante enlaces a-1-4 (en su mayoria)
y a-1-6 (para las ramificaciones), donde hay un punto de ramificacién por cada 15-
30 unidades de glucosa (14). El peso molecular de la amilopectina es muy elevado,
y se encuentra entre 5000-100000 (15). Los modelos estructurales propuestos
asumen que las moléculas de amilopectina forman dobles hélices, ordenadas de
forma paralela y dispuestas en el granulo de almidén de manera radial, con su
extremo reductor orientado hacia el exterior (14).

La presencia de estas dos fracciones (amilosa y amilopectina) en la estructura
macromolecular del almidén explican las propiedades fisicoquimicas de este
producto y su comportamiento en relacién a la viscosidad, hinchamiento, gelificacién

y engrudizacion en solucién acuosa.

1.1.3 Propiedades. Los granulos de almidon varian de forma y tamafno segun la
especie vegetal. Cuando los granulos son puros tienen un color blanco brillante y no



presentan olor ni sabor (11, 13).

En su estado natural los granulos de almidén poseen una humedad en equilibrio con

la atmosfera circundante y su contenido oscila entre 8-12% (16).

Los granulos de almidén son insolubles en agua fria y en la mayoria de los
disolventes naturales. Al suspenderlos en agua fria se hinchan y su didmetro
aumenta un 30-40%. Cuando esta suspension se calienta el almidén sufre una serie
de modificaciones a partir de la temperatura de gelatinizacion, la cual es tipica para
cada almidén (14)(ver Tabla 1.). La temperatura de gelatinizacién indica el momento
en que el nivel energético es suficiente para disociar los enlaces de hidrogeno que

mantienen ordenadas las cadenas moleculares en el granulo (17).

Cuando se continba el calentamiento por encima de la temperatura de
gelatinizacién, continda el rompimiento de puentes de hidrogeno, aumentando la
penetracién de moléculas de agua en el granulo, de tal manera que la viscosidad de
la disolucion aumenta de manera extraordinaria, y una parte de la amilosa se
difunde del granulo, pasa a disolucién y el granulo explota. Si en este punto se deja
enfriar la solucion, las moléculas de amilosa vuelven a asociarse lentamente,
formando un precipitado (cristalizacién), o un gel (formacién de red tridimensional)
segun el origen o la concentracién de almidén. Generalmente los granulos mas
pequenos se gelatinizan més lentamente y a temperaturas elevadas, que los

granulos de mayor diametro (14, 15, 17).

Durante la fase de gelatinizacion los granulos de almidén se funden y forman una
red polimérica. Cuando se eleva la temperatura esta red se rompe y la amilosa y
amilopectina se disuelven (14).

Cuando se calientan suspensiones de almidon es frecuente encontrar el fendbmeno
conocido como retrogradacion (o agregacién cristalina). Se denomina asi a la
asociacion de moléculas lineales de amilosa, las cuales se ordenan en haces

cristalinos, para luego precipitar (17).



Al contrario de la amilosa (responsable por la formacién del gel), la amilopectina
tiene poca tendencia a la retrogradacion; sus soluciones calientes, al enfriarse, se
hacen viscosas, pero no gelifican como consecuencia de su estructura ramificada.
La amilopectina absorbe mucha agua y es la responsable de la hinchazén de los
granulos de almidén. De este modo granulos ricos en amilopectina son mas faciles
de disolver en el agua, a 95°C, que los que contienen mucha amilosa. Debido al
incremento estérico, las moléculas de amilopectina no tiene tendencia a la

recristalizacion y por tanto no retrogradan (15).

De acuerdo a los estudios de Difraccion de Rayos X se determin6 que los granulos
de almiddn tienen caracter semicristalino debido al elevado grado de orientacion de
las moléculas. Aproximadamente el 70% de la masa de un grano de almidon se
considera amorfo y el 30% cristalino (Ver Tabla 1.). En las regiones amorfas se
localiza la mayor parte de la amilopectina y las zonas cristalinas estan formadas

predominantemente por amilosa (14).

Tabla 1. Forma, composicion y propiedades de distintos granulos de almidén (14)

Temperatura iy
Fuente Forma® Diametro | Cristalinidad de 2205:12%22
(wm) (%) Gelatinizaciéon o
o (%)
(°C)

Cereales
Trigo I, p 2-38 53-65 26-31
Centeno I 12-40 36 57-70 28
Cebada I 2-5 56-62 22-29
Maiz p 5-25 20-25 62-70 28
Arroz p 3-8 38 61-78 14-32
Raices y
Tubérculos
Papa e 15-100 25 58-66 23
Yuca Semi-e 5-35 38 52-64 17
?| = forma de lenteja ; p = poliedro ; e = esférico ;

El desdoblamiento hidrolitico de los polimeros que contienen el almidén produce,
mediante fijacion de agua, el monosacérido Glucosa. Esta reaccion es catalizada
por acidos o enzimas y es ampliamente utilizada en la industria para la obtencion de

almidones modificados para aplicaciones en alimentos (17).



1.1.4 Fuentes empleadas para la obtencion de almiddn. El almidon se puede
obtener de un gran numero de materias primas, pero basicamente a partir de dos
grupos principales de productos vegetales:

e Se extrae de tubérculos y raices (papas, rizomas de maranta y raices de Yuca).
e También se extrae de las semillas, especialmente de las gramineas (maiz, trigo,

arroz, centeno y cebada).

El almiddn se extrae de estas materias vegetales mediante un proceso humedo, en
donde primero se trituran las partes de las plantas que lo contienen (para liberar los
granulos de almidoén), posteriormente se separa de los materiales que lo acompanan
en la materia prima, mediante un arrastre en suspension y finalmente se refina (2, 4,
11,183, 16, 17, 18).

1.1.5 Usos. El almidén es un importante aglutinante y espesante utilizado en
sopas, salsas y alimentos infantiles. El almidén puro y el parcialmente hidrolizado se
emplea en la preparacion de harinas para bebés, polvos para flanes, pasteles,
galletas, en la farmacia como auxiliar en la compresién de pildoras y tabletas, y en
el encolado de papel y textiles. Los productos de la hidrélisis del almiddén se
emplean como jarabes, los cuales se usan en la preparacion de confituras,
mermeladas, conservas de frutas, cerveza y panificaciéon. También se utilizan para
la preparacion de colas, suavizantes de cueros y en tintas litograficas (2 ,13, 14, 17,
18).

1.2 YUCA

1.2.1 Caracteristicas. La Yuca es una de las principales plantas tropicales
difundidas en todos los continentes. Nativa del Brasil central, fue transportada a
finales del siglo XIX por los exploradores espafnoles y portugueses hasta las indias
orientales, de donde se dispersé hacia el Africa y Asia (3). Esta planta florece en
suelos pobres de toda la region ecuatorial, con periodos vegetativos que van desde
8 hasta 12 meses (2, 3).



La Yuca pertenece a la clase Dicotyledoneae, caracterizada por la produccién de
semillas con dos cotiledones y a la familia de las Euforbiaceas (ver Tabla 2.) (3).

Esta planta esta representada por el genero Maniot, el cual agrupa a arbustos o
hierbas de porte alto (1-5 metros). Dentro del genero Maniot se han clasificado
alrededor de un centenar de especies, entre las cuales la Unica cultivada
comercialmente es Maniot esculenta Crantz (3, 11, 19).

Comunmente se le conoce con los siguientes nombres : Mandioca, Manioca, Yuca,
Ubiketilla, Kaspe, Manioc, Suahili, Mhogo y Omowgo (3, 19). En Europa y en los
Estados Unidos el término Cassava se le aplica a las raices y el nombre tapioca se
refiere al almidon (4).

Tabla 2. Clasificacién taxonémica de la Yuca (3)

Clase Dicotyledonea
Subclase Archichlamydeae
Orden Euphorbiales

Familia Euphorbiaceae

Tribu Manihoteae

Género Maniot

Especie Maniot esculenta crantz

Las variedades de Yuca se agrupan en dos grandes grupos: Yuca dulce o
comestible y Yuca amarga o brava (19). Esta clasificacion se basa en el mayor o
menor contenido de glucésidos tdxicos generadores de &cido cianhidrico. Este acido
se forma por la accibn de una enzima, la linamaraza, sobre un glucésido
cianogénico llamado linamarina (C4oH17O¢N). Las variedades amargas tienen una
mayor cantidad de glucdésidos toxicos en la pulpa de la raiz, mientras que la dulce
contiene trazas en la cascara, las cuales desaparecen durante la coccion (3, 19).

Las variedades amargas se cultivan para la fabricacién de almidén de Yuca
comercial, debido a que su contenido de almidén es mas alto que en las variedades
dulces. Estas variedades se cultivan para utilizarlas en la mesa de manera similar a

las papas (11).



Las raices tuberosas de la Yuca tienen como caracteristica principal la capacidad de
almacenar el almidén, razéon por la cual es la parte de la planta que tiene mayor
valor economico. Estas raices son idénticas a las raices fibrosas, pero se
diferencian en que la polaridad de crecimiento de la raiz cambia de longitudinal a
radial cuando se inicia la acumulacién de almidén. En la pulpa de la raiz se
encuentra el almidén, cuyas células lo contienen en abundancia en forma de
granulos redondos de diferente tamano (3). La composicién tipica de una raiz

tuberosa de Yuca (4) es la siguiente:

Tabla 3. Composicion aproximada de la raiz tuberosa de la yuca (4)

Parametro %p/p
Humedad 70
Almidon 24
Fibra 2
Proteina 1
Otros 3

1.2.2 Almiddén de Yuca. El almidén de Yuca es un polvo fino, de color blanco,
con aproximadamente un 13% de humedad como maximo y un pH cercano a 6 (2).

La extraccién del almidon es relativamente simple ; las raices se lavan, pelan y se
rallan en un rallador metalico comun (ver fig. 2). El producto rallado se agita con
abundante agua con el fin de extraer la mayor cantidad de almidén, pasandolo a
través de un tamiz de 100 mallas para remover las partes mas gruesas.
Posteriormente se refina mediante decantacién o centrifuga, ya que los granulos de
almidén sedimentan mientras que la fibra queda en suspensién. Finalmente el
almidon se somete a secado hasta obtener un producto con una humedad maxima
del 12%. El rendimiento final del almiddén con respecto a la Yuca fresca esta
alrededor de 6 Kg de Yuca / Kg de almidén seco (2, 13, 18).

Los granulos de almidén de Yuca son redondos, ovales y poseen un borde dentado.
Son mas blandos que los granulos del maiz, y su estructura es menos rigida y
compacta. Estos granulos se rompen al alcanzar los 80°C, siendo menos estables
que los granulos del arroz, maiz, trigo, cebada y papa (13, 16).



Figura 2. Diagrama del proceso de extraccion de almiddn de yuca (17)

Agua
Raices———={  Pelado Lavado
A
—> (4scara T.g ua
ierra
Agua
Tamizado H Rallado |%
—> Pulpa
Agua
Decantacion Refinacion
Agua [ > Agua
Compuestos C
apa
solubles )
proteinacea
Almidon H Secado |%
—> Agua

Para aplicaciones industriales se cambia las propiedades del almidon mediante

distintos tratamientos: calor, acidos, enzimas y agentes oxidantes, de tal forma que

se puedan obtener productos quimicos como el glutamato monosédico, acido citrico,

manitol, sorbitol y glucosa (1, 2, 4).

1.3 HIDROLISIS ACIDA

1.3.1 Origen. El almidén se puede degradar mediante una hidrélisis en la

presencia de catalizadores como acidos o enzimas, pasando por diversas estados
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de degradacién, hasta llegar a su forma monomérica original, la glucosa. En 1811
Kirchoff fue el primero en obtener un substituto del azucar a través de la hidrdlisis
acida del almidén (4, 5, 20, 21). Desde entonces este proceso a sido modificado y
mejorado para producir jarabes, glucosa cristalizada y otros productos de gran valor
comercial. La quimica de este proceso es representada por la siguiente reaccion :

lc,H,,0] + nH,0 —— nC.H,,O0,

Almidén Glucosa

1.3.2 Comportamiento estructural del almidén. El almidon sometido a hidrolisis
acida, ya sea con acido clorhidrico (comunmente utilizado) o acido sulfarico , sufre
una serie de modificaciones en donde las regiones amorfas, asociadas con
moléculas de amilopectina, son mas susceptibles a la degradacion que las regiones
cristalinas. Los enlaces a-D-(1-4), tanto de la amilosa como de la amilopectina, son
menos estables al ataque del acido que los enlaces a-D-(1-6). La hidrdlisis de un
enlace glucosidico a-D-(1-6) es mas lenta que la de un enlace a-D-(1-4), (16, 20,
22).

El rompimiento de los enlaces no ocurre al azar, ya que al realizar la hidrélisis acida
el primer producto en aparecer es la D-Glucosa, seguido de disacaridos y
trisacaridos. Esto se debe a que los enlaces terminales de las moléculas son
rapidamente hidrolizados y por tanto aparece inicialmente la glucosa (16, 20, 22).

Durante la hidrélisis del almidéon el acido penetra en la densa capa de
macromoléculas, actuando solamente en la superficie accesible. Inicialmente se
rompen los enlaces terminales de las moléculas y posteriormente los internos,
provocando la disminucion en el peso molecular y la viscosidad, cambiando el color
de la solucién e incrementando el poder reductor a medida que transcurre la
reaccion (16, 20).

1.3.3 Productos de la hidrdlisis. La cuantificacién de los productos de la
hidrélisis del almidén se lleva a cabo midiendo el poder reductor de los hidrolizados
utilizando el parametro denominado Equivalente de Dextrosa (DE). Este parametro
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representa el contenido de azucares reductores (23-29) existentes en el hidrolizado,
calculados como D-Glucosa y expresados en base al porcentaje de la sustancia
seca (4, 16, 24, 30).

El termino DE indica el grado de conversion del almidén a glucosa y se refiere al
porcentaje de azucares reductores con respecto a los sélidos totales presentes en el
hidrolizado. El DE se puede representar mediante la siguiente ecuacién :

_ 9% Aziicar reductor
% Solidos

DE %100 Ecuacion 1.1

Por medio de la hidrélisis acida de almidon se pueden obtener dextrinas, jarabes de

glucosa y dextrosa o glucosa cristalizada (4).

Comercialmente los productos de la hidrélisis del almidén son clasificados de
acuerdo al equivalente de dextrosa (DE) (4, 13, 16). Los hidrolizados con DE inferior
a 20 son clasificados como dextrinas. Aquellos hidrolizados con un contenido de DE
igual o superior a 20 son designados como jarabes de glucosa y estan agrupados
como se muestra en la tabla 4.

Tabla 4. Clasificacién de los jarabes de glucosa segun su equivalente de dextrosa
(DE) (16)

TIPO DE JARABE | DE
I 20-38
Il 38-58
I 58-73
v >73

Los jarabes del tipo I consisten principalmente de segmentos de peso molecular alto
y dextrinas lineales. Los jarabes del tipo II contienen 50-75% de sacéridos de bajo
peso molecular, incluyendo D-Glucosa, maltosa y maltotriosa. Los jarabes del tipo
I1I, denominados algunas veces como jarabes de glucosa altamente fermentables o
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de alta conversion, contienen entre 75-85% de D-Glucosa, maltosa y maltotriosa.
Los jarabes del tipo IV consisten principalmente de D-Glucosa (4, 16).

Industrialmente los jarabes de glucosa se preparan a partir de una suspensiéon de
almidén entre 10-20%, acidificada a un pH de 1.5-2.0 (generalmente con acido
clorhidrico en una cantidad del 2-5% en peso de almidon). Esta mezcla es
bombeada a un convertidor y calentada con vapor de agua a 150°C, a 3 atmosferas
de presion, y durante 30 minutos aproximadamente.

Cuando se ha completado la hidrélisis, la solucion se enfria y neutraliza con solucién
de carbonato sodico al 20%, hasta un pH entre 4.8-5.8. El ajuste del pH es
necesario para la precipitacion de lipidos y material proteindceo. Posteriormente se
centrifuga, decolora con carbén activado (20 gr/L de jarabe) para eliminar los
productos de degradacion que le dan el color oscuro, luego se filtra al vacio vy
finalmente se concentra (4, 13, 16).

Jarabes con altas concentraciones de glucosa solamente se preparan mediante la
utilizacién de enzimas (5). Al utilizar acido como catalizador no se consiguen
productos superiores a 90 DE ( un 86% de glucosa ), a causa de las reacciones de
reversion y deshidratacion que sufre la glucosa al estar en contacto con el &cido a
altas temperaturas y durante tiempos prolongados (5, 13, 31).

El la figura 3. se observan las principales reacciones de la glucosa durante la
hidrélisis acida del almidon. Los productos de degradacion de la glucosa son
principalmente hidroximetilfurfural, &cido levulinico y &cido férmico, los cuales le dan
al jarabe un color pardo y sabor amargo. Todos estos productos de degradacion
impiden que mediante la hidrdlisis acida se obtengan rendimientos elevados y
jarabes con altos contenidos de glucosa (13, 20).

Las obtencion de dextrinas se realiza mediante una hidrélisis parcial del almidon,
para conseguir una mezcla compleja de polimeros de glucosa de 50-200 eslabones.
La hidrdlisis se puede realizar utilizando como catalizador acido clorhidrico o una

enzima (o-amilasa). Las dextrinas se utilizan como adhesivos y también como
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agentes espesantes y estabilizadores de suspensiones (4,13, 15, 17).

Figura 3. Hidrolisis del almidén y reacciones de la glucosa (20)
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Otro producto de gran importancia en la hidrdlisis del almidon es la glucosa
cristalizada. A este azlcar también se le conoce comercialmente como dextrosa, ya
que asi se le denomina a las formas cristalinas de D-Glucosa disponible en el
comercio. El producto comercial es un azlcar cristalino blanco, que puede
presentarse en tres formas: la mas comun es el monohidrato de o-D-Glucosa, que
cristaliza en los hidrolizados a temperaturas inferiores a 50°C. A temperaturas
superiores a 50°C se obtiene la a-D-Glucosa anhidra, y a temperaturas mas
elevadas puede obtenerse la B-D-Glucosa anhidra, la cual es muy apreciada por su

gran solubilidad en agua (4, 5, 13, 17).

Para la produccién de glucosa se realizan las siguientes etapas:
e Conversion del almidén en azicares mediante hidrélisis acida
e Neutralizacién del acido

e Purificacion

e (Clarificacion

e Concentracién del jarabe en evaporadores al vacio

e (Cristalizacion
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e Separacion de los cristales

e Secado

La glucosa, con 80% del poder edulcorante de la sacarosa, es utilizada en la
elaboracion de tabletas, conservas de frutas, jugos y jaleas. También se utiliza para
fines farmacéuticos en ampollas inyectables y como producto dietético (5).

1.3.4 Variables de operacion

De acuerdo a los estudios reportados en la literatura (13, 4, 6, 32, 33, 34), las
variables fundamentales que determinan la extension de la hidrdlisis acida son: la
temperatura, tiempo de hidrdlisis y la concentracién y tipo acido.

La concentracién de acido es la variable que mas afecta el contenido de azucares
reductores en los hidrolizados. El contenido de DE aumenta al aumentar la
concentraciéon del &cido, sin embargo este aumento no es proporcional y es mas
apreciable cuando se realizan grandes variaciones en la concentracién del

catalizador.

Frecuentemente se utiliza como catalizador el &cido clorhidrico, debido a que su
actividad catalitica es superior a la de otros acidos como el sulfurico (20). Por
ejemplo, al utilizar una concentracion de acido de 0.1N a 100°C la actividad
catalitica del &cido clorhidrico es el doble de la del acido sulfdrico. También al
utilizar acido sulfdrico durante la hidrélisis acida, se forman sales las cuales inhiben
el proceso, en cambio al utilizar acido clorhidrico las sales que se producen, no
interfieren con la hidrélisis (33, 34).

La temperatura es la siguiente variable en importancia que tiene efecto en el
rendimiento de la hidrélisis. La extension de la hidrélisis es baja, a temperaturas
menores de 100°C, obteniéndose un contenido en azucares inferior al 20%. Al
aumentar la temperatura se incrementa el contenido de azucares reductores hasta
lograr un valor maximo, y si se aumenta aun mas la temperatura el contenido de

azucares disminuye, como consecuencia de la degradacién de los azucares.
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También el contenido de azucares reductores en los hidrolizados se ve afectado por
el tiempo de hidrélisis. Al aumentar este se incrementa el valor de DE hasta

alcanzar un maximo, para luego disminuir (33, 34).

La concentracion de almidon también influye en el proceso, obteniéndose mejores
rendimientos a bajas concentraciones, debido a que la reaccién tiende a ser mas
completa. En general para la produccion de glucosa y jarabes con alto contenido de
glucosa la concentracion de almidon se ajusta entre 10-20%.

La hidrdlisis acida de almidon se puede realizar a presion atmosférica, sin embargo
el tiempo de hidrdlisis se debe aumentar para lograr un producto con una DE similar
al obtenido bajo presion (13). Comunmente la hidrdlisis acida se realiza en
autoclaves, calentando (a 140-150°C) una suspensién de almidén con acido diluido,
a una presion de 2-3 atmdsferas y con ebullicién vigorosa mediante vapor directo.

1.4 CALENTAMIENTO CON MICROONDAS

1.4.1 Caracteristicas de las microondas. Las microondas son ondas
electromagnéticas de energia radiante que consisten de un campo magnético y
eléctrico, perpendiculares entre si. En el espectro electromagnético las microondas
se encuentran ubicadas entre el infrarrojo y las ondas de radio, con longitudes de
onda entre 2.5-75 cm y frecuencias de 20000 a 400 MHz, véase figura 4. (9, 35,).

Para evitar la interferencia de las microondas con las ondas de radio y de radar, los
gobiernos asignan frecuencias discretas para aplicaciones medicas, cientificas e
industriales. En los Estados Unidos las frecuencias mas utilizadas corresponden a
0.915 Gz y 2.450 Gz (9).

Una de las principales aplicaciones de las microondas es la capacidad para
transmitir su energia a un medio absorbente, provocando el calentamiento de los
materiales (35). La energia de las microondas puede ser absorbida, transmitida o
reflejada por los materiales. Las microondas son absorbidas por sustancias polares,
transmitidas a través de materiales como vidrio, plasticos, papel y ceramica, y son
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reflejadas por los metales (9, 36). La ventajas del calentamiento con microondas
empez06 a vislumbrarse durante la segunda guerra mundial, después de la invencion

del radar.

Figura 4. Ubicacion de las microondas en el espectro electromagnético (10)
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1.4.2 Mecanismos de calentamiento. Los mecanismos de calentamiento
mediante microondas se pueden dividir en dos categorias: conduccién idnica y
polarizacién dieléctrica (37).

En la conduccién iénica intervienen las particulas cargadas o especies ionicas, las
cuales se mueven o migran a través de un material, en la direccién del campo
electromagnético aplicado (8, 36, 37). Durante esta migracion, la transferencia de
energia (desde el campo electromagnético al material) se realiza a través de las
interacciones joénicas, las cuales llevan a la produccién de calor por la resistencia al
movimiento, de manera similar al calentamiento resistivo producido cuando una

corriente fluye a través de un alambre (37).

Este tipo de mecanismo es particularmente importante en el caso de soluciones
ibnicas, ya que en experimentos realizados se ha demostrado que una solucion se
calienta mas eficientemente si contiene sales disueltas, cuyos iones pueden

moverse y contribuir al calentamiento en respuesta al campo electromagnético (37).
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La polarizacion dieléctrica es un mecanismo mas complejo y se origina como
consecuencia de la separacion de cargas en el material. La absorcion de radiacion
depende de la habilidad del material polarizado para seguir las oscilaciones del
campo electromagnético aplicado. La polarizacion total (Pt) de un material es la

suma de los siguientes componentes:

Pt=Ps+ Py + Py + P Ecuaciéon 1.2

donde P. es la polarizacion electrénica producida por el realinamiento de los
electrones alrededor de un nucleo especifico (correspondiente a la distorsién de las
orbitas electronicas), P, es la polarizacion atémica causada por el desplazamiento
del nucleo debido a una distribucién desigual de la carga en el interior de la
molécula, P4 es la polarizacién dipolar originada por la orientacion o realineacion de
los dipolos (de las moléculas ya polarizadas por fuerzas quimicas), en la presencia
del campo electromagnético, y P; es la polarizacion interfacial debido a la

acumulacién de cargas eléctricas en una interface.

La velocidad de polarizacién y despolarizacion de P, y P, es mas rapida que la
frecuencia de oscilacién del campo electromagnético en la regién de microondas
(0.3-30 GHz) , de tal manera que la polarizaciéon neta se presentara en fase con el
campo aplicado, haciendo que estos dos componentes no contribuyan al
calentamiento del material (37).

La polarizacion interfacial, P;, puede causar algun calentamiento dieléctrico en la
presencia de un campo de microondas, sobre todo en materiales no homogéneos y
en reacciones donde se involucren catalizadores, sin embargo este mecanismo hoy

en dia no se entiende completamente (37).

La polarizacion dipolar, Pq4, es el componente, que en algunos materiales, ejerce una
influencia significativa en la regién de microondas y explica el rapido calentamiento
de sustancias polares puras, como por ejemplo el agua (8, 37, 38, 39, 40).

Moléculas como el agua y otras sustancias polares poseen dipolos permanentes los
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cuales en la presencia de un campo electromagnético, tienden a alinearse u
orientarse con el campo aplicado. Las moléculas al tratar de rotar a la frecuencia del
campo electromagnético (el cual cambia de sentido millones de veces por segundo),
colisionan entre si generando friccién intermolecular, lo cual provoca rapidamente el
calentamiento del material y la disipacién de parte de la energia de las microondas a

través de frotamientos entre las moléculas.

Materiales apolares también interaccionan con las microondas mediante la
formacién de dipolos inducidos (por desplazamiento de cargas en las moléculas),
sin embargo el calentamiento es dificil y no es tan efectivo como en materiales

polares.

El calentamiento en los solidos es menos efectivo que en los liquidos debido a la
resistencia al movimiento por parte de las moléculas. El estado fisico de la muestra,
por tanto, puede ejercer un gran efecto sobre el calentamiento del material. Por
ejemplo el agua se calienta aproximadamente 175 veces mejor que el hielo, a 3
GHz (37).

1.4.3 Propiedades dieléctricas de los materiales. Las propiedades dieléctricas

determinan la respuesta de un material en la presencia de un campo

electromagnético (37, 38). Estas propiedades se relacionan con una expresion

compleja (denominada permitividad compleja), compuesta de una parte real

denominada constante dieléctrica o €, y un parte imaginaria llamada factor de
perdida dieléctrico o € . La constante dieléctrica indica la polarizabilidad de las
moléculas y su habilidad para absorber energia. El factor de pérdida dieléctrico esta

relacionado con la disipacién de parte de la energia del campo electromagnético

(10, 41, 42).

También es conveniente utilizar otra expresion, que relaciona el factor de pérdida
dieléctrico y la constante dieléctrica, denominada tangente de pérdidas o factor de
disipacién, tag 9, el cual indica la habilidad del material para calentarse en la
presencia de un campo electromagnético (8, 37, 38).
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Esta expresidn se representa por la siguiente ecuacion:

Tagd = &
€ Ecuacion 1.3

Materiales con altas tangentes de pérdidas y altos factor de pérdidas se calentaran
mas eficientemente que otros materiales con valores muy bajos de tag 6 y ¢ . Por
ejemplo materiales aislantes (no conductores) de baja conductividad eléctrica, como
plasticos (polietileno, polipropileno y PTFE), ceramica, papel y vidrio, se consideran
como materiales que son dificiles de calentar debido a su bajos valores de tag 8 y
e~ 9 (ver tabla 5). En cambio compuestos altamente polares como agua,
alcoholes, DMF y DMSO, se acoplan eficientemente en la presencia de las

microondas debido a sus altastag dy €~ (ver tabla 6).

En la mayoria de los materiales se observa que al incrementar la temperatura se
pueden aumentar drasticamente los valores de tag 6 y ¢ *, de modo que se puede
producir un aumento incontrolado de la temperatura, denominado thermal runaway,
donde la absorcion de energia llega a ser muy eficiente. Este fenémeno es el
responsable del calentamiento poco uniforme en el material (0 sobrecalentamiento),
sin embargo puede ser estabilizado mediante la regulacién de la potencia aplicada
al material y a través de la remocion de calor por medio de la conduccién,

conveccion o radiacion (9).

1.4.4 Diferencias entre el calentamiento convencional y microondas. Para el
calentamiento de materiales no metélicos se han utilizado durante mucho tiempo
técnicas de conduccién térmica (aplicando placas calientes sobre el exterior del
material), de conveccion (pasando una corriente de aire o humos calientes) y de
radiacion (usando lamparas de infrarrojo). En todos estos casos se aplica el calor a
la superficie del material y de ésta pasa al interior mediante conduccion térmica, lo
que requiere de un tiempo considerable ya que la conductividad térmica de los
materiales no metdlicos es baja (véase figura 5). Ahora si se pretende forzar la
conduccion del calor para reducir el tiempo de calentamiento, puede producirse un
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desnivel de temperatura y el sobrecalentamiento de la superficie del material, hasta
el punto de que puede quemarse antes que la temperatura en su interior haya
subido sensiblemente (8, 43).

Tabla 5. Constante dieléctrica (¢ ) y factor de pérdida (¢” ) de algunos materiales

(8)

. Constante dieléctrica (¢) | Factor de pérdidas ()
Materiales a 2.450 MHz a 2.450 MHz

PTFE 2.1 0.0003

Poliestireno 2.55 0.0005

Parafina — 0.0005

Polietileno 2.25 0.001

Hielo a —12°C 3.2 0.003

Aceite para cables — 0.004

Plexiglas, perspex 2.6 0.015

Arena seca 0.016

Cera de abejas — 0.018

PVC — 0.02

Vidrio Pyrex 4.82 0.0260

Goma vulcanizada 2.5 0.03

Nylén GG ( poliamida) |3.0 0.04

Poliéster 4.0 0.04

Nogal-caoba 1.9 0.05

Abedul 2.1 0.07

Acetato de celulosa 6.1 0.09

Tabla 6. Datos de tangente de pérdidas (tan d) para solventes puros comunes a

temperatura ambiente (8)

Solvente €' tan &
Diclorometano 9.1 0.042
Tetrahidrofurano 7.6 0.047
Acetona 21 0.054
Acetato de etilo 6.0 0.059
Acetonitrilo 38 0.062
Cloroformo 4.8 0.091
Agua 80 0.12
Dimetilformamida 37 0.16
Acido acético 6.1 0.17
Metanol 33 0.66
Dimetilsulféxido 47 0.82
Etanol 24 0.94
Etilenglicol 38 1.17
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Figura 5. Comparacién entre calentamiento convencional y microondas (43)

Microondas Convencional

Al contrario, en las microondas el calor se genera dentro del material de forma
suficientemente uniforme y rapida. El calor no se transmite por conduccion desde la
superficie hacia adentro, sino que se genera rapidamente energia térmica dentro del
material (por transferencia directa de la energia al material) de forma uniforme,
rapida y, teéricamente, la superficie es la que se encontrara al final del proceso a
una temperatura ligeramente inferior a la del interior del material (8, 43).

La inercia térmica en el calentamiento con microondas es practicamente nula, y
desde que se inicia la irradiacion, la energia se aplica directamente al material que
se quiere procesar, sobre todo cuando se utilizan recipientes como vidrio o teflén los
cuales se consideran casi totalmente transparentes a las microondas (8, 36).

Los equipos de microondas a diferencia de los aparatos de calentamiento
convencional, se pueden poner en funcionamiento rapidamente y con la misma
rapidez, se desconectan de la linea eléctrica cesando la interaccion con el material
(8). Las limitacién al utilizar el calentamiento con microondas se debe al elevado
costo de los equipos, que no se justifica, en muchas aplicaciones ante el reducido
valor de los productos. También el costo de la energia eléctrica es significativo en
relacion a otras fuentes energéticas como por ejemplo virutas o desechos de la
industria maderera. Sin embargo los beneficios como: mayor calidad del producto
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final, uniformidad, reduccion de tiempo y menor espacio disponible en fabricas,
hacen del calentamiento con microondas una alternativa atractiva y muy eficaz a la
hora de procesar materiales de alta calidad (8, 9, 36).

1.4.5 Equipo de microondas ( 8, 38, 43 ). Los componentes basicos (ver figura
6) de un equipo de microondas son:

e Generador de microondas.
e (Guia de ondas.

e Aplicador.

e Generador de microondas. Los generadores de microondas mas utilizados (a
2450 MHz y 915 MHz) son el magnetrén y el Klystrom. El magnetron es el
generador mas economico, pequefo y mas ampliamente utilizado en los hornos de
microondas (8, 38).

Figura 6. Componentes basicos de un horno microondas doméstico (43)
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El magnetrén es un tubo electrénico que sirve de oscilador y esta constituido por un
catodo cilindrico, el cual estd rodeado por un anodo también cilindrico (figura 7 y 8).
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Mediante un iman permanente se le aplica al tubo un fuerte campo magnético en
direccidon paralela al catodo y perpendicular al campo eléctrico generado entre el
catodo y el anodo. Los electrones emitidos por el catodo son atraidos por el anodo,
describiendo una trayectoria curva debido a la influencia de los campos eléctrico y
magnético. Las hendiduras dentro del magnetrén actian como condensadores y las
paredes de la cavidad como autoinducciones de modo que forman un circuito

resonante a una frecuencia determinada por sus dimensiones (8, 38).

En definitiva se crea un régimen donde las nubes de electrones giran alrededor del
catodo, en fase con las oscilaciones del campo eléctrico, a una velocidad angular
constante. Una parte de la energia de corriente continua se transforma en energia
de ultra-alta frecuencia o microondas y puede ser transmitida al material que se va a
procesar (8).

A una frecuencia de 2.450 MHz se construyen magnetrones de 0.2 a 6 kW de
potencia a la salida con un rendimiento del 50%-60%. La duracion de estos
magnetrones es de 3000 a 6000 horas y la refrigeracion del tubo es con aire,
cuando se trata de hornos domésticos de 500-600 W de potencia, y con agua
cuando son equipos industriales con potencia superior a 1 kW (8).

Figura 7. Diagrama de un magnetrén mostrando sus componentes internos (8)
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Figura 8. Fotografia de un magnetron (izquierda) y sus cavidades internas
(derecha) (8)

L lf:;.“ : -’;.
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e Guia de ondas. El guia de ondas es un tubo metalico de seccion rectangular,
circular o coaxial, utilizado para el transporte de la energia electromagnética ,
llevandola o conduciéndola hasta el aplicador. La propagacion guiada de la energia
se efectla en régimen de ondas estacionarias, siguiendo diferentes modos de
longitud de onda y de reparticion de energia (8, 9).

e Aplicador. Hay diversos tipos de aplicadores los cuales se utilizan de acuerdo
al material que se va tratar (segun sus dimensiones y naturaleza), el modo de
funcionamiento del equipo y la frecuencia usada (9, 8). Los aplicadores mas

utilizados son:

e Cavidad resonante rectangular y multimodo.
e Tunel

e Guia de ondas con hendiduras o con antenas radiantes.

De estos aplicadores la cavidad resonante rectangular es la mas utilizada en
equipos de funcionamiento intermitente de baja potencia (8).
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En esta cavidad la energia de microondas, procedente del magnetron y del guia de
ondas, se inyecta en su interior de tal manera que se producen ondas estacionarias
por reflexiones sucesivas en las paredes metdlicas. Estas reflexiones aseguran una
alta densidad de potencia, sin embargo la uniformidad en el reparto energético
dentro de la cavidad disminuye. Para mejorar la uniformidad se instalan en los
equipos una bandeja giratoria, donde se coloca el material a procesar, la cual

asegura una mejor distribucién de las microondas (8).

Los hornos de microondas domésticos estan constituidos por un magnetrén, un guia
de ondas y una cavidad resonante rectangular. Estos equipos son hornos de
microondas multimodo, cuyo campo electromagnético (en el interior de la cavidad
resonante) no es homogéneo, debido a las multiples reflexiones que se producen en
las paredes metélicas de la cavidad (8, 44).

1.4.6 Utilizacion de las microondas en reacciones quimicas. Durante los
ultimos afnos se ha intensificado el uso de la energia de las microondas como una
alternativa de calentamiento en las reacciones quimicas. En los laboratorios los
hornos de microondas, disponibles comercialmente, estan siendo utilizados para

realizar todo tipo de tareas, con gran rapidez y eficiencia (36, 40, 43).

Los hornos de microondas han sido utilizados en los laboratorios para agilizar la
preparacion de muestras bioldgicas y geoldgicas, antes de efectuar los andlisis de
absorcion atémica. El rapido calentamiento mediante microondas ha disminuido
considerablemente los tiempos de disolucién de las muestras, en relacion a los

métodos convencionales (45, 46).

En 1986 R. Gedye demostr6 que las reacciones quimicas pueden realizarse
rapidamente en un horno de microondas doméstico (47). El reporté varios
experimentos en donde efectlo las reacciones quimicas en recipientes de teflon
sellados. Cuatro tipo de reacciones organicas fueron estudiadas: 1) la hidrdlisis
acida de benzamida para obtener acido benzoico; 2) la oxidacion de permanganato
de tolueno en solucién basica para dar acido benzoico; 3) la esterificacién de acido
benzoico con metanol, propanol y butanol, y 4) la reaccion sy® entre 4-cianofenéxido
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de sodio y cloruro de bencilo, produciendo bencil éter 4-cianofenil. Estas reacciones
se realizaron en un horno microondas doméstico (Toshiba modelo ER-8000BTC,
720 W de potencia) y en recipientes de teflon de 250 mL. El rdpido aumento de la
temperatura (debido al supercalentamiento) y las altas presiones logradas en estos
recipientes, condujeron al aumento de la velocidad de la reaccién y a la disminucién
de los tiempos de reaccion. Desde entonces se han publicado numerosos
documentos tratando reacciones quimicas aceleradas con microondas, en medio

acuoso, no acuoso Y libre de solvente (43, 44, 48, 49, 50, 51, 52).

Aunque en la mayoria de los experimentos realizados inicialmente con microondas
se lograba agilizar la reaccion, no era posible controlar las condiciones de ésta. Los
principales inconvenientes encontrados por los investigadores durante la realizacién
de las reacciones en un horno de microondas fueron : imposibilidad de monitorear la
temperatura en el interior del horno (debido al arco o chispa generado en la
cavidad), el desarrollo de gradientes térmicos (a causa del aplicador multimodo del
horno) resultando un campo electromagnético no uniforme y el aumento

incontrolado de la presion en los recipientes.

Al realizar todo tipo de reacciones sin controlar las condiciones anteriores se
obtuvieron resultados en donde la velocidad de la reaccibn era mayor que la
obtenida por calentamiento convencional, en las mismas condiciones. Debido a esto
se le atribuy6 a las microondas un efecto no térmico el cual hacia incrementar la
velocidad de la reaccion. Sin embargo resultados posteriores comprobaron que al
controlar las condiciones de la reaccion era posible obtener velocidades de reaccion
similares a las del calentamiento convencional (39, 50).

Hoy en dia el horno de microondas doméstico es el equipo mas utilizado en el
laboratorio para realizar reacciones quimicas en la presencia de un campo
electromagnético (43). Este horno es multimodo y presenta varios inconvenientes :
a) la distribucion del campo electromagnético en el interior de la cavidad es el
resultado de las multiples reflexiones sobre las paredes y sobre los productos, y es
por tanto totalmente heterogéneo, b) la temperatura es dificil de determinar (y los
equipos para determinarla son muy costosos), ¢) la muestra esta sujeta al nivel
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maximo de potencia por periodos de tiempo (emisién secuencial de ondas), d) la
reproducibilidad de los experimentos es baja, especialmente con cantidades
pequenas de muestras (36, 44).

Actualmente estas desventajas se han superado gracias a los reactores monomodo
los cuales enfocan las microondas y permiten una distribucién homogénea del
campo, trabajando a una potencia inferior que en los hornos domésticos. Sin
embargo a pesar de las grandes ventajas de estos reactores, su costo es muy alto y
por tanto no estan al alcance de la mayoria de los laboratorios (44).

Los inconvenientes asociados con la utilizacion de un horno de microondas
doméstico se puede superar mediante la utilizacion de un sistema de monitoreo de
temperatura y presion, utilizando termémetros de fibra dptica o detectores de
infrarrojo e indicadores de presién. También la agitacion del medio permite controlar
las condiciones de la reaccién. Aunque el campo electromagnético no puede ser
homogéneo a través de todo el recipiente de reaccion, muchos estudios ha
demostrado que las soluciones pueden ser calentadas con agitacion, sin un
desarrollo significativo de gradientes térmicos (39).

1.4.7 Hidrdlisis acida de almidén en presencia de microondas. Son muy
escasos, por no decir pocos, las investigaciones sobre la utilizacion de las
microondas en la conversién del almidén , ya sea mediante hidrélisis acida o
enzimatica (53, 54).

En estos trabajos se puede destacar que el almidén en la presencia de las
microondas se puede hidrolizar eficazmente, en comparacién con los métodos de

calentamiento convencionales.

Utilizando hornos de microondas tradicionales se ha logrado hidrolizar almidén (al
10%p/p), ya sea de arroz, maiz y papa, suspendido en acido clorhidrico diluido (0.5
M), en unos pocos minutos y con buena produccion de azucares reductores. En
recipientes de vidrio sellados la hidrélisis se ha llevado a cabo en menos de 6
minutos y poca presencia de productos de retrogradacion (53).
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A través de estos trabajos se ha encontrado que la concentracién de &cido
clorhidrico, concentracién de almidén, potencia utilizada y tiempo de exposicién a
las microondas, son las variables fundamentales en la hidrélisis acida del almidén
(54).

También se han reportado otros trabajos pero en estos casos se han hidrolizado
otros materiales. Por ejemplo en un reactor de microondas disefiado para estudios a
pequena escala ( 20-100 mL de capacidad, operando a temperaturas cercanas a los
260 °C y 100 atmosferas) se ha degrado celulosa para la produccién de glucosa
usando acido sulfdrico como catalizador, en sélo 1 minuto y con un 39% de
conversion a glucosa (55). En otros estudios en los cuales se han disefiado
reactores de microondas para operar en recipiente abierto, se han hidrolizado
sacarosa, catalizada con una resina de intercambio catiénica ( Amberlita 200C) (56),
y celobiosa, catalizada enzimaticamente con celulasa, para producir dos isémeros
de la glucosa (a-D-(+)-Glucosa y B-D-(+)-Glucosa). En este ultimo estudio se ha
comprobado que las microondas no afectan la actividad de la enzima celulasa y
tampoco disminuye su actividad biolégica (57).
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2. METODOLOGIA

2.1 OBTENCION DE ALMIDON

La extraccién del almiddn se realiz6 teniendo en cuenta el método propuesto por el
Centro Internacional de Agricultura Tropical (CIAT) y se aislé de tres variedades de
yuca (Amarga, Armenia y Chile) cultivadas en la provincia Guanenta. Las mejores
condiciones fueron establecidas por Tatiana Luna y Andrea Cabanzo en la tesis de
pregrado de Quimica (UIS).

2.2 CALENTAMIENTO DE LA MUESTRA DENTRO DE LA CAVIDAD
ELECTROMAGNETICA

2.2.1 Seleccion de los recipientes de reaccion. Para realizar la hidrélisis acida
del almidén se buscaron recipientes cuya interaccién con la microondas fuese
minimo, por tal motivo se utilizaron recipientes cilindricos de vidrio cuyas

especificaciones se observan en la tabla 7.

Tabla 7 Caracteristicas del recipiente utilizado en los ensayos.

Tipo de material Vidrio con tapa plastica
Altura: 6 cm
Dimensiones Diametro externo: 1.6 cm

Diametro interno: 1.4 cm

Geometria Cilindrica

8 mL hasta inicio de rosca

Capacidad 8.6 mL capacidad total

De acuerdo a las referencias de la literatura (6, 20, 22, 34, 52) y lo realizado en el
laboratorio, efectuar la hidrélisis acida en recipiente abierto es inviable ya que se
requieren tiempos muy prolongados de calentamiento y el riesgo de dafar el
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magnetrén del microondas en condiciones de baja carga es alto. Por tal motivo la
reaccion se realizé en recipientes cerrados, sin embargo la interaccién prolongada
de estos a las microondas puede conducir a una explosién, por tanto fue necesario
trabajar con pequefios volumenes de muestra, haciendo menos peligroso la

reaccion de hidrolisis.

2.2.2 Ubicacion del recipiente dentro de la cavidad del microondas. El equipo
de microondas utilizado para el calentamiento es un horno doméstico cuyas
especificaciones se dan a conocer en la tabla 8. Este microondas es multimodo, lo
que significa que el campo electromagnético dentro de la cavidad no es homogéneo,
por tanto inicialmente se debié definir un sitio donde el calentamiento de la muestra
fuera suficiente para producir un porcentaje de glucosa aceptable durante el tiempo

de exposicion a las microondas.

Tabla 8 Caracteristicas del equipo microondas doméstico usado en los ensayos.

Marca DAEWOO KOR-867B
Consumo 1350 W

Potencia de salida de microondas 900 W

Frecuencia de microondas 2.45GHz

Voltaje 120 V~ /60 Hz
e Facaas s2x228x 338 om
Niveles de potencia 5

Para definir la posicion del recipiente dentro de la cavidad del horno microondas se
seleccionaron y marcaron varios puntos sobre el plato giratorio y en la pared inferior
del horno, donde se ubic6 el recipiente destapado. Para la realizacion de estos
ensayos (por triplicado) se llen6 el recipiente con 5 mL de agua destilada, se ubicé
en la posicién respectiva y se sometio a las microondas durante 40 s, en el nivel 1

de la potencia (minimo tiempo de funcionamiento del magnetrén). Terminada la

31



interaccion con las microondas, la muestra se retir6 de la cavidad y posteriormente
se determind rapidamente la temperatura del agua destilada sumergiendo un
termdémetro de mercurio. Con base en estos puntos se seleccion6 el que present6

mayor calentamiento.

Es importante tener en cuenta que el magnetron del horno microondas siempre
emite con la maxima potencia (900 W) y los niveles de potencia (5 en total) que se
ajustan con el botdén de potencia del horno (véase anexo A) sirven para aumentar o

disminuir el tiempo de funcionamiento del magnetron.

En la tabla 9 se muestran los tiempos que permanece encendido el magnetrén de
acuerdo al nivel utilizado. Por ejemplo, para los ensayos anteriores donde se utilizd
un tiempo de funcionamiento del horno de 40 s (utilizando el primer nivel de
potencia), el magnetron permanece encendido los primeros 5 s, luego se apaga y se
vuelve a encender a los 29 s, para después apagarse a los 34 s y continuar asi
hasta los 40 s. El hecho de que en estos experimentos se haya utilizado 40 s en vez
de 34 para el calentamiento de las muestras, es debido a que el control de tiempo
del panel de control del microondas sélo permite un ajuste de tiempo cada 10 s.

También se realizaron varios ensayos de hidrélisis (por triplicado) en la superficie
inferior del horno microondas, con el propésito de observar los rendimientos al
modificar la posicion del recipiente. Estos experimentos se efectuaron tomando
como condiciones: nivel 1 de la potencia, ciclos de calentamiento de 2 minutos (4
ciclos en total) y concentracion de almidén 8% p/p (utilizando almidén de la variedad
chile).

Las pruebas de hidrdlisis anteriores se realizaron en recipiente cerrado y mediante
calentamiento ciclico. Debido a que el recipiente no se puede exponer
continuamente a las microondas a causa del sobrecalentamiento de la muestra y el
riesgo de una explosién, se decidié establecer tiempos de reposo entre cortos
periodos de exposicion a las microondas.

La irradiacion de la muestra seguido de un tiempo de reposo corresponde a un ciclo
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(véase figura 9). Las muestras se irradiaron por 2 minutos (tiempo de
funcionamiento del horno) en cada ciclo y se dejaron 15 minutos de reposo entre
cada ciclo. Al terminar la interacciéon con las microondas, la muestra se retira de la
cavidad y se sumerge en un bano de hielo durante 5 minutos y posteriormente se
deja 10 minutos en reposo a temperatura ambiente, para posteriormente iniciar el
siguiente ciclo de calentamiento. Los resultados de estos ensayos se reportan en la

secciéon 3.1.1.

Tabla 9. Tiempo de funcionamiento del magnetrén segun el nivel de potencia

usado.

Tiempo que permanece encendido el
magnetrén por cada 29 s de
funcionamiento del horno

(s)
5
11
17
23
29

Nivel de potencia

AW iND| =

Figura 9. Ciclos de calentamiento con microondas para la hidrélisis acida de

almidén de Yuca
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2.3 DETERMINACION DE LOS RANGOS O NIVELES DE CADA VARIABLE

Una vez definido la ubicacion del reactor dentro de la cavidad se procedi6 a
determinar los niveles de las variables donde se produjesen hidrolizados con un
contenido significativo de glucosa.

La geometria y ubicacion del reactor dentro de la cavidad electromagnética no se
modificd durante todos los ensayos y se seleccionaron como variables de operacion
la concentracion de almidén (%p/p), concentracién de catalizador (% p/p) y tiempo
efectivo de calentamiento (s), el cual es la suma del tiempo de exposicién a las
microondas por cada ciclo.

Para efectuar estas pruebas se tomo como referencia los valores reportados en la
literatura (6, 20, 22, 31, 34, 53) y los obtenidos mediante la experimentacién. Para
determinar estos niveles las condiciones de trabajo fueron: concentracién de
almidén 2-10 %p/p, concentracién de catalizador 1-4 y tiempo 1-5 ciclos de 2
minutos (20 s de calentamiento efectivo en microondas por cada ciclo). La potencia
se mantuvo en el nivel 1 por los riesgos de una explosién, ya que no se cuenta con

sensores de temperatura y presién que garanticen la seguridad del sistema.

La hidrdlisis del almidén se llevd a cabo de la siguiente manera : se pesoé la cantidad
de almidén y se agreg6 un poco de agua destilada. Posteriormente se agregé la
cantidad de catalizador (en relacién a la cantidad de almidén utilizado) de acuerdo al
experimento. Después se agregd nuevamente agua destilada hasta obtener el %p/p
deseado., se cerré herméticamente el reactor y se expuso a las microondas durante
el tiempo estipulado. Una vez que ha terminado la interaccién con las microondas el
reactor se sumergié en un bafno de hielo para detener la reaccion y posteriormente

se examiné el contenido de Glucosa en la solucion.
Los hidrolizados de estas soluciones se cuantificaron mediante el método

enzimatico de glucosa oxidasa y peroxidasa, reportando como porcentaje de
glucosa ( véase anexo B).
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El porcentaje de glucosa fue determinado mediante la ecuacion 4.

[Glucosa]x0.1L
Sx1.11

%Glucosa = x100 Ecuacion 2.1

Donde:

[Glucosa] = es la concentracion de glucosa (g/L) de la solucién producida en la
hidrélisis.

S = es la cantidad (en gramos) de almidén utilizado en el experimento.

1.11 = es factor de correccién para determinar la cantidad de glucosa producida
tedricamente (suponiendo conversidn total), ya que 100 partes en peso de almidon
producen 111 partes en peso de glucosa, debido a la incorporacién de agua durante
la hidrolisis.

0.1 L = es el volumen final de la solucion después de la hidrélisis.

Con base en los resultados obtenidos y reportados en la seccién 3.3, se fijaron los

niveles de cada variable que se utilizaron en el disefio experimental.

2.4 DETERMINACION DE LA INFLUENCIA DE LAS VARIABLES
CONCENTRACION DE ALMIDON, CONCENTRACION DE CATALIZADOR Y
TIEMPO CON RESPECTO AL PORCENTAJE DE GLUCOSA OBTENIDA

Para determinar la influencia de las variables independientes con respecto a la
variable dependiente (% de glucosa), se realizé un disefio de tamizado 2° (para las
tres variedades de almidon de yuca), tomando como variables independientes la
concentracion de almidon, concentracién de catalizador, y tiempo efectivo de

calentamiento (ver tabla 11 en la seccion 3.3).

Para el analisis de la matriz de tamizado fue necesario que los rangos de las
variables independientes fueran normalizados o codificados de modo que el valor
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normalizado de 1 pertenece al maximo valor de cada variable y el —1 pertenece al
minimo valor del rango de cada variable (58, 61). La relaciébn entre un nivel

codificado de una variable con su valor real, se determiné mediante la ecuacion 5.

Ecuacién 2.2

:nivel normalizado de la variable

X

V : Valor real (sin normalizar) de la variable
m : Valor medio de la variable sin normalizar
M

: diferencia entre el valor superior y el valor medio de la variable sin normalizar

Utilizando los programas STATGRAPHICS plus 4.0 y Microsoft Excel 97 se eligi6 el
modelo que mejor representd la relacidon entre la variable dependiente y las
variables independientes (ecuaciones, 3.1, 3.2 y 3.3. de la seccién 3.3).

Después de realizado la matriz de tamizado se obtuvieron los posibles modelos que

representaron al sistema. Se utilizaron modelos polindmicos de la siguiente forma:

y=by+bX, +b,X, +....+b X, + INTERACCIONES

Se eligio el mejor polinomio que representd la hidrélisis acida de almidén de Yuca
teniendo en cuenta la desviacién, la varianza y el andlisis de las graficas de

Ycalculado vs. Yexperimental y Residuales vs. Ycalculado.

2.5 DETERMINACION DE LAS MEJORES CONDICIONES PARA LAS DOS
VARIABLES INDEPENDIENTES QUE MAS INFLUYERON EN EL PORCENTAJE
DE GLUCOSA

Utilizando el polinomio que mejor represent6 la matriz de tamizado, se escogieron
las dos variables que mas influyeron sobre la variable dependiente porcentaje de
glucosa. La influencia se determiné observando la magnitud del coeficiente que

acompana a cada uno de los términos del polinomio, donde las dos variables con
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los mayores coeficientes fueron las que tuvieron mayor influencia sobre el

porcentaje de glucosa. Con las dos variables mas relevantes se realizé el disefo

central ortogonal y rotable de superficies de respuesta con distancia axial J2, el

cual suministré las mejores condiciones para obtener un alto porcentaje de glucosa.

Se realizaron dos disefios de superficie de respuesta teniendo en cuenta que de las
tres variedades de almidon de yuca, dos (amarga y armenia) presentaron las
mismas dos variables mas influyentes (tiempo efectivo de calentamiento, T y
concentracion de catalizador, C.Cat.), sin embargo en la variedad chile las dos
variables mas significativas fueron concentracién de catalizador, C.Cat. vy
concentracion de almidén, C.Alm. Por tanto se decidié realizar un disefio de
superficie de respuesta para la variedad armenia, fijando la concentracion de
almidon al 6% p/p y otro disefio de superficie de respuesta para la variedad chile
pero fijando el tiempo efectivo de calentamiento en 80 s (4 ciclos de 2 minutos).

Utilizando el programa de computacion MATLAB (59)y STATGRAPHICS plus 4.0
(60), se obtuvieron las superficies de respuesta y las curvas de nivel para la
determinacion del maximo en la variable de respuesta (vedse seccion 3.4.1y 3.4.2).

2.6 VALIDACION DE LOS MODELOS

Los modelos matematicos se validaron escogiendo aleatoriamente cuatro
condiciones sobre las curvas de nivel de la grafica de contorno y luego se realizaron
estos experimentos (por triplicado), los cuales se compararon con los valores de
porcentaje de glucosa arrojados por el modelo para determinar el porcentaje de

error (ver seccién 3.5)

2.7 HIDROLISIS ACIDA MEDIANTE CALENTAMIENTO CONVENCIONAL

Con el propésito de comparar la hidrélisis éacida utilizando calentamiento
convencional y mediante microondas, se realizaron varios ensayos en
calentamiento con bano Maria (aproximadamente a 95 °C) utilizando una
concentracion de almidon del 6 % p/p y concentracion de catalizador de 3% p/p.
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3. RESULTADOS Y ANALISIS

3.1 CALENTAMIENTO DE LA MUESTRA DENTRO DE LA CAVIDAD
ELECTROMAGNETICA

3.1.1 Ubicacion del recipiente dentro de la cavidad del microondas. Las
pruebas de temperatura que se realizaron con agua destilada en la cavidad del
microondas, dieron como resultado puntos de calentamiento diferentes al modificar
la posicion del recipiente dentro de la cavidad. Este resultado era de esperarse ya
que se estuvo trabajando con un horno multimodo. Las temperaturas mas altas se
localizan en la pared inferior del horno (posicién 6) y en la esquina del lado derecho
(posicién 3) de la cavidad (ver figuras 10y 11).

Las maximas temperaturas determinadas al utilizar el plato giratorio fueron inferiores
a las registradas en la pared inferior del horno (ver figuras 12 y 13). Cuando se
utiliza el plato giratorio la temperatura va aumentando del centro hacia el borde del
plato, observandose la mayor temperatura en los bordes del plato y el menor

calentamiento en el centro.

Las diferentes temperaturas determinadas al modificar la posicion del recipiente son
el resultado de la formacién de nodos estacionarios (interferencia destructiva) y
antinodos (interferencia constructiva), debido a las multiples reflexiones de la
microondas al incidir en las paredes de la cavidad y en el recipiente. Sitios de altas
temperaturas como las registradas en la posicion 3 y 6 (de la figura 11) es
posiblemente la formacién de antinodos (puntos de maxima intensidad del campo
electromagnético), mientras que posiciones como en 2 (de la figura 11) puede ser

un nodo.

En vista de que se obtiene mas altas temperaturas y mejor repetibilidad de los
experimentos, se decidid no utilizar el plato giratorio y ubicar definitivamente el
recipiente en la pared inferior del horno (posicion 6 de la figura 10). Aunque la mayor
temperatura registrada se encuentra en la posicion 3, se decidié utilizar la posicion
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6, por comodidad al manipular la muestra dentro de la cavidad.

Figura 10. Vista superior del horno microondas indicando la posicion de los
recipientes dentro de la cavidad, sin utilizar el plato giratorio.

0) ©0) Q) = Posicién del recipiente

Pared inferior del horno

Superficie inferior del horno

«— Salida de las microondas

Cavidad
electromagnética

-

N

Eje de soporte del plato giratorio

Figura 11. Efecto de la posicion del recipiente en la temperatura registrada dentro

de la cavidad del microondas, sin utilizar el plato giratorio.
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Figura 12. Vista superior del horno microondas indicando la posicion de los
recipientes sobre el plato giratorio, dentro de la cavidad.
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Figura 13. Efecto de la posicion del recipiente en la temperatura registrada dentro
de la cavidad del microondas al utilizar el plato giratorio.
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Los ensayos de hidrélisis acida realizados en la pared inferior del horno
demostraron que en la posicibn numero 6 se obtenia el mayor porcentaje de
glucosa, mientras que en las otras posiciones los rendimientos eran muy inferiores

como se observa en el figura 14.

Figura 14. Porcentaje de glucosa obtenido al modificar la posicion del recipiente en

la pared inferior del horno microondas.
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3.2 DETERMINACION DE LOS RANGOS O NIVELES DE CADA VARIABLE

Los resultados para la determinacion de los niveles de las variables concentracién
de almidon (C.Alm. %p/p), concentracion de catalizador (C.Cat. %p/p) y tiempo
efectivo de calentamiento (s), se pueden observar el las figuras 15y 16.

De acuerdo al figura 15. a medida que se aumenta la concentracion de almidén el

porcentaje de glucosa aumenta hasta un 90%, cuando se utiliza almidén al 6%p/p,
sin embargo a medida que se sigue aumentando el porcentaje de almidén,
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disminuye el rendimiento de glucosa. La disminucién en el porcentaje de glucosa es
debido a las reacciones de reversién o recombinacién de las moléculas de glucosa
las cuales forman oligosacaridos, causantes de la pérdida del rendimiento de la
reaccion. También la degradacién de la glucosa afecta el rendimiento, sin embargo
su contribucién es menos del 1% (20). Segun estos resultados el rango de trabajo
de la variable concentracion de almidén, para realizar el disefio de tamizado, se
eligié entre 4-8 % p/p, por estar mas cerca al mayor porcentaje de glucosa obtenido.

Figura 15. Efecto de la concentracion de almidén en la hidrélisis acida de almidén
de yuca (variedad chile) asistida por microondas, fijando la concentracién de
catalizador en 3% p/p, tiempo efectivo de calentamiento 80 s (4 ciclos de 2 minutos)
y nivel 1 de potencia.
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Con respecto a la concentracion de catalizador el valor més bajo de porcentaje de
glucosa se obtuvo cuando se utilizaron concentraciones del 1 % p/p (ver figura 16.).
En este valor el incremento en el porcentaje de glucosa es mas lento, comparado
con las concentraciones de catalizador de 2, 3 y 4 %p/p, sin embargo al aumentar el

tiempo de calentamiento efectivo en microondas, se obtienen rendimientos de
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glucosa similares (aproximadamente 85% de glucosa). Cuando se trabaja con
concentraciones de catalizador de 2, 3 y 4 %p/p, el maximo porcentaje de glucosa
se obtuvo en 40 s, incluso se obtuvieron porcentajes de glucosa de mas del 80% en
sé6lo 20 s de calentamiento efectivo (2 minutos de funcionamiento continuo del horno
en el nivel 1 de la potencia). De acuerdo a estos resultados el rango de trabajo para
realizar el diseno de tamizado se eligié entre 1-3 % p/p, ya que se debe investigar
en el disefio de tamizado los efectos de trabajar con concentraciones bajas y altas
de catalizador al interaccionar con las otras variables como concentracion de
almidén. Se descartdé la concentracion de 4%p/p porque es muy similar en
comportamiento a las de 2 y 3% p/p, y porque es una concentracion muy alta, en
términos de costos para tenerla en cuenta, sin embargo industrialmente se utilizan

concentraciones de catalizador hasta el 6%p/p.

Figura 16. Efecto del tiempo efectivo de calentamiento (s) y la concentracién de
HCl (% p/p) sobre el porcentaje de glucosa obtenido en la hidrélisis acida de
almidén de yuca, manteniendo la concentracién de almidén (variedad chile) en 10%

p/p.
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Con respecto al tiempo efectivo de calentamiento se eligié un rango entre 40-80 s,
debido a que abarca los porcentajes mas altos de glucosa (ver figura 16).

Los rangos o niveles de cada variable finalmente tomados para realizar
posteriormente el disefio de tamizado se observan en la tabla 10. En referencia al
volumen del recipiente se descarté desde pruebas iniciales, la utilizacion del
recipiente de 23 mL por sobrepresion e inestabilidad durante la irradiacion. La
posicion definitiva para realizar los posteriores experimentos se observa en el figura
17. Aunque esta posicion es una de las de mayor calentamiento no significa que sea
el mejor punto de mayor temperatura dentro de la cavidad, simplemente es uno de

los mejores con referencia a los puntos marcados en la experimentacion previa.

Tabla 10. Variable involucradas en la hidrélisis acida de almidén de Yuca mediante

microondas.
Variables Rango de interés Rango elegido
Tipo de material Vidrio, teflén. Vidrio
Geometria del recipiente | Cilindrica y esférica Cilindrica
Volumen del recipiente 8.6-23 mL 8.6 mL

A la salida de las
Ubicacién del recipiente Posiciones figuras 10y 12 | microondas
(ver figura 17.)

Volumen de muestra 70-80% de la capacidad Aproximadamente 70% de

del reactor. la capacidad del reactor
Frecuencia de las 2.45 GHz 2.45 GHz
microondas
Nivel de Potencia 1-5 1
Concentracién de almidon |2-10 % p/p 4-8 %p/p
Concentracion de HCI 1-4 % p/p 1-3 % p/p

2-4 Ciclos de 2 minutos.
Tiempo de Calentamiento | 1-5 Ciclos de 2 minutos 40-80 s de calentamiento
efectivo en microondas
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Figura 17. Posicion de mayor calentamiento del recipiente en la superficie inferior
del horno microondas.
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3.3 DETERMINACION DE LA |INFLUENCIA DE LAS VARIABLES
CONCENTRACION DE ALMIDON, CONCENTRACION DE CATALIZADOR Y
TIEMPO CON RESPECTO AL PORCENTAJE DE GLUCOSA OBTENIDA

Después de realizados los experimentos de la matriz de tamizado para cada
variedad de almiddén (chile, amarga y armenia) se obtuvieron los resultados
presentados en la tabla 11.

P.Glu.1, P.Glu.2 y P.Glu.3, es la variable dependiente porcentaje de glucosa para

las variedades de almiddn de yuca chile, amarga y armenia, respectivamente.

C.Alm., C.Cat y Tiempo, son las variables independientes concentracion de almidén,
concentracién de catalizador y tiempo efectivo de calentamiento. Los niveles de
estas variables se encuentran normalizados y su valor real se calcul6 con la
ecuacion 2.2.

Segun los resultados de la tabla 11, los mejores porcentajes de glucosa se obtienen
en condiciones similares para las tres variedades de almiddn de yuca (ensayos 5 y
7).
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Tabla 11. Porcentajes de glucosa obtenidos en el disefio experimental de tamizado
2° para la hidrdlisis 4cida de almidén de yuca asistida con microondas.

% Glucosa
Ensayo (;’A;;g' f,i%"’/'; Tie(’;)'” P.Glul | P.Glu2 | P.Glu3
Chile Amarga | Armenia

1 -1 -1 -1 26.9 12.1 14.1
2 -1 -1 1 43.3 47.9 50.6
3 1 -1 -1 51.1 29.2 42.7
4 -1 1 -1 76.6 73.2 69.6
5 1 1 1 85.3 85.5 84.5
6 1 -1 1 81.3 78.4 771
7 -1 1 1 88.4 86.3 86.2
8 1 1 -1 83.2 83.5 81

1 -1 -1 -1 25.6 11.7 15.7
2 -1 -1 1 43.9 52.2 47.6
3 1 -1 -1 50.7 30.2 39.6
4 -1 1 -1 72.8 77.9 71.8
5 1 1 1 84.9 86.7 84.2
6 1 -1 1 78.7 78.6 77.4
7 -1 1 1 91.3 84 84.4
8 1 1 -1 83.1 82.6 80.7
1 -1 -1 -1 26.3 11.9 14.9
2 -1 -1 1 43.6 50 491
3 1 -1 -1 50.9 29.7 41.2
4 -1 1 -1 74.7 75.6 70.7
5 1 1 1 85.1 86.1 84.3
6 1 -1 1 80 78.5 77.2
7 -1 1 1 89.8 85.1 85.3
8 1 1 -1 83.2 83 80.9
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Cuando se mantuvo la concentracion de catalizador (C.Cat.) y el tiempo, en su
maximo nivel (1) y se modificé la concentracién de almidén desde su minimo nivel (-
1) hasta su maximo nivel (1), no hubo un cambio significativo en el porcentaje de
glucosa. Por tanto en estas condiciones la concentracion de almidén no influyé

demasiado en la cantidad de glucosa obtenida.

El valor mas alto de porcentaje de glucosa (aproximadamente 90%) se logré
utilizando la variedad chile.

Los modelos matematicos obtenidos para las variedades de almidén de yuca fueron
los siguientes:

Variedad chile
Modelo 1.

P.Glu.1 = 66.6958 + 8.09583*C.Alm. + 16.5042*C.Cat. + 7.9375"T -
7.1625*C.Alm.*C.Cat. - 3.67083*C.Cat.*T -
3.12083*C.AIm.*C.Cat.*T Ecuacion 3.1

Variedad Amarga
Modelo 2.

P.Glu.2 = 6295 + 7.95*C.Alm. + 17.35*C.Cat. + 11.0417*T -
5.65*C.Alm.*C.Cat. - 6.525*C.Cat.*T -
1.625*C.AIm.*C.Cat.*T Ecuacion 3.2

Variedad Armenia
Modelo 3.

P.Glu.3 = 62.4958 + 6.8375"C.Alm. + 19.9625*C.Cat. +12.4458*T -

4.72917*C.Alm.*C.Cat. - 9.2875*C.Cat.*T -
2.14583*C.AIm.*C.Cat.*T Ecuacién 3.3
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Segun el analisis de regresion multiple (presentado en la tabla 12), realizado para
los modelos 1,2 y 3, el valor P, el cual determina el grado de significancia de cada
término de la ecuacién para un nivel de confianza del 99%, es muy inferior al valor
de 0.01. Esto indica que cada término de los modelos son significativos y deben
formar parte del polinomio.

El error tipico en las determinaciones también es muy bajo (inferior a 0.35) para

cada término de los modelos, indicando que estos polinomios son representativos
del sistema.

Tabla 12. Analisis de regresién multiple para los modelos 1,2y 3.

Variable dependiente

Parametro Modelo 1 Modelo 2 Modelo 3

Valor
P

Valor
P

Valor

c’ Et" ! c’ Et" ¢ Et”

Constante 66.695 | 0.202 | 0.0000 | 62.95 |0.339 | 0.0000 | 62.495 | 0.276 | 0.0000

C.Alm. 8.095 |0.202 | 0.0000 | 7.95 |0.339|0.0000| 6.837 |0.276|0.0000
C.Cat. 16.504 | 0.202 | 0.0000 | 17.35 | 0.339 | 0.0000 | 19.962 | 0.276 | 0.0000
T 7.937 |0.202 | 0.0000 | 11.041 | 0.339 | 0.0000 | 12.445 | 0.276 | 0.0000

C.AlIm.*C.Cat | -7.162 | 0.202 | 0.0000 | -5.65 |0.339 | 0.0000 | -4.729 | 0.276 | 0.0000

C.Cat.*T -3.670 | 0.202 | 0.0000 | -6.525 | 0.339 | 0.0000 | -9.287 | 0.276 | 0.0000

C.Alm.*C.Cat.*T | -3.120 | 0.202 | 0.0000 | -1.625 | 0.339 | 0.0000 | -2.145 | 0.276 | 0.0000

" € = coeficientes
Et = error tipico

De acuerdo al analisis de varianza presentado en la tabla 13 y 14, el factor F para
cada modelo es superior al reportado en la tablas de distribucion, mostrando que los
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modelos son significativos a un nivel de confianza del 99%. Los coeficientes de

correlacion para cada modelo es superior a 0.99 los cual indica una baja dispersion

de los datos

Tabla 13. Analisis de varianza para los modelos 1, 2y 3.

Variable Dependiente
Fuente Modelo 1 Modelo 2 Modelo 3
Sc n Cm F Sc n Cm F Sc n Cm F
Modelo | 11410.8 |6 | 1901.8 13518.8 |6 |2253.13 171211 |6 |2853.52
Residuo | 16.77 171 0.98 1927.8 | 46.96 17 | 2.76 815.5 | 31.17 17 [ 1.83 1555.9
Total 11427.6 |23 13565.7 |23 17152.3 | 23
Sc : suma de cuadrados Cm : cuadrado medio
n : grados de libertad F : razén de varianzas
Tabla 14. Coeficientes estadisticos para los modelos 1, 2y 3.
. Coeficientes estadisticos
Tipo de
modelo
R* s* F* F 95 F 99**
Modelo 1 0.998 0.99 1927.84
Modelo 2 0.996 1.66 815.51 2.70 410
Modelo 3 0.998 1.35 1555.94

* Valores calculados para el modelo

** Valores reportados en tablas de distribucién

R : coeficiente de correlaciéon

F : varianza

S : desviacién estandar del modelo

En las figuras 18, 20, y 22 se observa la baja dispersién de los datos para los tres
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modelos matematicos, indicando una alta correlaciéon de los porcentajes de glucosa
experimentales frente a los porcentajes de glucosa expresados por los modelos

matematicos.

Con respecto a los residuales, figuras 19, 21, y 23, no se observa ninguna tendencia
y en cambio si se observa la distribucion al azar de los puntos para diferentes
valores de porcentaje de glucosa calculado.

Al comparar los coeficientes que acompanan a cada término del polinomio de los
modelos, observamos que no hay grandes diferencias entre los polinomios
correspondientes a las variedades amarga y armenia (ecuaciones 3.2 y 3.3), sin
embargo el polinomio perteneciente a la variedad chile es muy diferente a los otros,
principalmente en la variable tiempo(T) y en las interacciones.

En general, para las tres variedades de almidon de yuca, también se observa la
menor influencia cuando interaccionan las tres variables utilizadas en los

experimentos.

Observando las ecuaciones de los modelos 1, 2 y 3, la variable que ejercen mayor
influencia en la obtencion de glucosa es la concentracion de catalizador. El tiempo
es la siguiente variable en importancia, para las variedades amarga y armenia, pero
para el caso de la variedad chile la concentracién de almidon y el tiempo presentan

una influencia muy similar.

De acuerdo a estos resultados se optd por realizar un diseno de superficie de
respuesta para la variedad armenia, tomando las dos variable mas significativas
(concentraciéon de catalizador y tiempo), donde se mantuvo en su nivel medio la
concentracion de almidon (6% p/p), debido a que en esta concentracién segun los
experimentos anteriores se obtienen altos porcentajes de glucosa.

Otro disefio de superficie de respuesta se realiz6 para la variedad chile, utilizando
las variables concentracion de catalizador y concentracién de almidén (manteniendo

el tiempo en 80 s), debido a que en este tiempo se obtienen altos rendimientos.
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Figura 18. % Glucosa experimental en funcién del % Glucosa calculado con la
ecuacion 3.1 del modelo 1 (variedad chile).
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Figura 19. Residuos en funcion del % Glucosa calculado con la ecuacion 3.1 del

modelo 1 (variedad chile).
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Figura 20. % Glucosa experimental en funcién del % Glucosa calculado con la

ecuacion 3.2 del modelo 2 (variedad amarga).
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Figura 21. Residuos en funcién del % Glucosa calculado con la ecuacion 3.2 del

modelo 2 (variedad amarga).
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Figura 22. % Glucosa experimental en funcién del % Glucosa calculado con la

ecuacion 3.3 del modelo 3 (variedad armenia).
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Figura 23. Residuos en funcion del % Glucosa calculado con la ecuacién 3.3 del

modelo 3 (variedad armenia).
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3.4 DETERMINACION DE LAS MEJORES CONDICIONES PARA LAS DOS
VARIABLES INDEPENDIENTES QUE MAS INFLUYERON EN EL PORCENTAJE
DE GLUCOSA.

3.4.1 Disefio de la superficie de respuesta correspondiente a la variedad
armenia. Los resultados de los experimentos realizados para la matriz de superficie
de respuesta se dan a conocer en la tabla 16. Los niveles utilizados en el disefio se
encuentran normalizados y sus valores reales se pueden observar en la tabla 15.

Tabla 15. Variables Independientes con sus respectivos niveles normalizados
utilizados en la hidrélisis acida de almidén de yuca asistida con microondas

Nivel C.Alm. (% p/p) C.Cat. (% p/p) Tiempo (s)
~2 3.2 0.6 32

-1 4.0 1.0 40

0 6.0 2.0 60

1 8.0 3.0 80

J2 8.8 3.4 88

El mejor modelo obtenido segun el analisis de regresién es el siguiente:

Modelo 4

P.Glu. = 86.75 + 15.6629*C.Cat. + 7.77783*Tiempo -
5.0*C.Cat.*Tiempo - 11.2354*C.Cat."2 -
5.06041*Tiempo”2 Ecuacién 3.4

De acuerdo con los resultados de la tabla 16, el maximo porcentaje de glucosa
(aproximadamente 90.5%, ensayo 4), se obtuvo utilizando la concentracién de
catalizador en 3 %p/p y el tiempo en 80 s. También se observa que a
concentraciones bajas de catalizador (0.6 %p/p), el porcentaje de glucosa es muy
bajo, y no se alcanzan buenos rendimientos independientemente si se aumenta o

disminuye el tiempo de calentamiento.
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Tabla 16. Porcentajes de glucosa obtenidos en el disefio superficie de respuesta,
manteniendo en su nivel medio (6% p/p) la concentracion de almidén (variedad

armenia).
Ensayo g.Cat. Tiempo %Glucosa

o p/p (s) P.Glu.
1 —/2 0 36.8
2 0 0 85.9
3 J2 0 86.6
4 1 1 90.5
5 -1 -1 45.7
6 0 0 86.8
7 1 -1 83.6
8 0 J2 85.1
9 0 -2 62.3
10 -1 1 711
1 —/2 0 39.4
2 0 0 86.6
3 J2 0 86.7
4 1 1 87.0
5 -1 -1 46.3
6 0 0 87.7
7 1 -1 84.7
8 0 J2 88.0
9 0 -2 63.5
10 -1 1 69.7
1 —/2 0 38.1
2 0 0 86.2
3 J2 0 86.6
4 1 1 88.7
5 -1 -1 46.0
6 0 0 87.3
7 1 -1 84.7
8 0 J2 86.5
9 0 -2 62.9
10 -1 1 70.4
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Segun el andlisis de regresion multiple presentado en la tabla 17, para este modelo
de segundo grado, se observa que el valor P para cada coeficiente del polinomio es
inferior a 0.01, por tanto todos los términos de este modelo son significativos y no se
pueden excluir. También el error tipico es bajo (inferior a 1), mostrando la baja
dispersion de los resultados.

Tabla 17. Analisis de regresion multiple para el modelo 4.

Variable dependiente

Parametro Modelo 4
c’ Et” Valor P
Constante 86.75 1.080 0.0000
C.Cat. 15.662 0.540 0.0000
Tiempo 7.777 0.540 0.0000
C.Cat.” Tiempo -5.0 0.764 0.0000
C.Cat.A2 -11.235 0.714 0.0000
Tiempo~2 -5.064 0.714 0.0000

_ C = coeficientes
Et = error tipico

Observando el andlisis de varianza presentado en las tablas 18 y 19, el factor F es
superior a lo reportado en las tablas de distribucién al 95 y 99% de confianza, por
tanto este modelo es significativo.

El coeficiente de correlacion obtenido fue de 0.982, mostrando la baja dispersién de

los datos y una alta correlacion entre la respuesta experimental y la predicha por el
modelo.

56




Tabla 18. Analisis de varianza correspondiente al modelo 4.

Variable dependiente
Modelo 4
F
Fuente de variacion Sc n Cm
Modelo 9371.92 5 1874.38
267.46
Residuos 168.193 24 7.00
Total 9540.11 29
Sc : suma de cuadrados Cm : cuadrado medio
n : grados de libertad F : razén de varianzas
Tabla 19. Coeficientes estadisticos correspondientes al modelo 4.
. Coeficientes estadisticos
Tipo de
modelo
R* S* F* F 95** F 99**
Modelo 4 0.982 2.64 267.46 2.62 3.90

* Valores calculados para el modelo
** Valores reportados en tablas de distribucion

R : coeficiente de correlaciéon S : desviacién estandar del modelo
F : varianza

Los figuras 24 y 25 muestran la correlacién del modelo y sus residuales. Se observa
la buena correlacion entre los datos experimentales y los calculados con el modelo.
También en la figura de los residuales los puntos se distribuyen al azar sin presentar

alguna tendencia inexplicable.
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Figura 24.

% Glucosa experimental en funcién del % Glucosa calculado con la

ecuacion 3.4 del modelo 4 (variedad armenia).
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Figura 25. Residuos en funcion del % Glucosa calculado con la ecuacion 3.4 del

modelo 4 (variedad armenia).
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En la figura 26 se muestra la superficie de respuesta del modelo 4, las zona roja

hace referencia a valores altos de porcentaje de glucosa, mientras que la zona

amarilla y azul corresponde a valores bajos.
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Figura 26. Superficie de respuesta correspondiente al modelo 4 (variedad

armenia), de C.Cat. y Tiempo para la obtencion de glucosa.
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En la figura 27 se observa la grafica de contorno, cuyas lineas de contorno
muestran el cambio de la respuesta (porcentaje de glucosa) en funcién de la
concentracién de catalizador y el tiempo efectivo de calentamiento. EI mayor
porcentaje de glucosa alcanzado es aproximadamente 92% (utilizando 2.7 % p/p de
catalizador y 61 s como tiempo de calentamiento efectivo en microondas), valor que
es superior a lo alcanzado mediante calentamiento convencional, donde lo maximo
(segun la literatura) es de aproximadamente 86% de glucosa y 90 de equivalente de
dextrosa (DE).

Segun la grafica de contorno se pueden obtener buenos porcentajes de glucosa
(cercanos al 85%) utilizando solo 40 s (2 ciclos de 2 minutos), sin embargo se tiene

que aumentar la concentracion de catalizador hasta casi 3 %p/p.

Cuando se emplean minimas concentraciones de catalizador (por debajo de 1% p/p)
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y tiempos bajos (menores a 40 s), los porcentajes de glucosa son muy bajos, esto
se encuentra representado por la zona azul de la parte inferior izquierda de la figura
27.

Si al aumentar progresivamente la concentracion de catalizador y el tiempo, el
porcentaje de glucosa aumenta hasta cierto punto (92% de glucosa), donde
comienza a disminuir el rendimiento como consecuencia de las reacciones de
reversion y degradacion de la glucosa (por ejemplo, punto de la parte superior
derecha de porcentaje 84.2 %)

Figura 27. Mapa de contorno correspondiente al modelo 4 (variedad armenia), de
C.Cat y Tiempo, fijando la concentracioén de almidén en 6%p/p, para la obtencion de
glucosa.
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3.4.2 Disefio de la superficie de respuesta correspondiente a la variedad
chile. Para la realizacion de este disefio se tomaron la concentracion de almidén y
la concentracion de catalizador, y se mantuvo constante el tiempo de exposicion a

las microondas (80 s). Los resultados de esta matriz se presentan en la tabla 20.

Tabla 20. Resultados obtenidos para el disefio de superficie de respuesta,

manteniendo en su nivel superior (80 s) el tiempo de exposicion a las microondas.

Ensayo C.Alm. C.Cat. %Glucosa
% p/p % p/p P.Glu.
1 0 0 88.4
2 1 -1 79.8
3 -1 1 84.4
4 J2 0 80.5
5 1 1 86.0
6 0 0 86.3
7 0 _.J2 29.3
8 -1 -1 42.7
9 0 J2 84.1
10 —J2 0 62.0
1 0 0 87.6
2 1 -1 77.7
3 -1 1 84.7
4 J2 0 80.4
5 1 1 84.0
6 0 0 86.2
7 0 _.J2 29.4
8 -1 -1 49.0
9 0 J2 84.7
10 _.J2 0 60.6
1 0 0 88.0
2 1 -1 78.7
3 -1 1 84.5
4 J2 0 80.4
5 1 1 85.0
6 0 0 86.3
7 0 —J2 29.4
8 -1 -1 45.8
9 0 J2 84.4
10 _.J2 0 61.3
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El mejor modelo obtenido segun el analisis de regresién es el siguiente:

Modelo 5

P.Glu. = 87.1333 + 7.55317*C.Aim. + 3.02598*C.Cat. -
8.10833*C.AIm.*C.Cat. - 8.13337*C.AIm."2 +
4.17526*C.Cat."2 + 8.21569*C.Cat."3 -
9.65021*C.Cat."4 Ecuacion 3.5

Segun los resultados presentados en la tabla 20 (ensayo 1), el mayor porcentaje de
glucosa (aproximadamente 88%), se obtuvo utlizando el nivel medio de las
variables, concentracién de almiddn (6% p/p) y concentracion de catalizador (2%
p/p), manteniendo el tiempo de calentamiento en 80 s.

Observando el analisis de regresion multiple de la tabla 21, el valor P es inferior a

0.01, lo cual indica que todos los términos del modelo 5 son significativos y deben
estar formando parte de este.

Tabla 21. Analisis de regresion multiple para el modelo 5.

Variable dependiente

Parametro Modelo 5
c’ Et”~ Valor P
Constante 87.133 0.584 0.0000
C.Alm. 7.553 0.292 0.0000
C.Cat.” 3.025 0.923 0.0034
C.Alm.* C.Cat. -8.108 0.412 0.0000
C.Alm.A2 -8.133 0.412 0.0000
C.Cat. A2 4.175 1.09 0.0009
C.Cat. A3 8.215 0.584 0.0000
C.Cat. M4 -9.650 0.584 0.0000

.. C = coeficientes
Et = error tipico
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En el andlisis de varianza indicado en las tablas 22 y 23, el valor F es superior a lo
reportado en las tablas de distribucién al 95 y 99% de confianza, por consiguiente

este modelo es muy significativo para representar el sistema.

También se puede observar que el coeficiente de correlacién es superior a 0.99,
mostrando la buena correlacién entre los valores experimentales y los calculados

con el modelo.

Tabla 22. Andlisis de varianza correspondiente al modelo 5.

Variable Dependiente
Modelo 5
F
Fuente de variacion Sc n Cm

Modelo 10994.0 7 1570.57
Residuos 45.0281 22 2.04673 767.35
Total 11039.0 29
Sc = suma de cuadrados Cm = cuadrado medio
n = grados de libertad F = razén de varianzas

Tabla 23. Coeficientes estadisticos correspondientes al modelo 5.

. Coeficientes estadisticos
Tipo de
modelo
R* S* F* F 95** F 99**
Modelo 5 0.995 1.43 767.35 2.46 3.59

* Valores calculados para el modelo

** Valores reportados en tablas de distribucién

R : coeficiente de correlacion S : desviacién estandar del modelo
F : varianza
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Los figuras 28 y 29 muestran la correlacion del modelo y sus residuales. Se observa
la alta correlacion entre los datos experimentales y los calculados con el modelo.
También en los residuales los puntos se distribuyen aleatoriamente sin presentar

alguna tendencia inexplicable.

Figura 28. % Glucosa experimental en funcién del % Glucosa calculado con la

ecuacion 3.5 del modelo 5 (variedad chile).
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Figura 29. Residuos en funcion del % Glucosa calculado con la ecuacion 3.5 del

modelo 5 (variedad chile).
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En el figura 30 se muestra la superficie de respuesta para el modelo 5, en esta se
observan varias crestas correspondientes a altos porcentajes de glucosa. Esto se
puede ver en detalle en el figura 31, la cual corresponde al mapa de contorno y

donde se observan dos puntos de buen rendimiento, 91.9 y 87.6% de glucosa.

Figura 30. Superficie de respuesta correspondiente al modelo 5 (variedad chile), de
C.Alm. y C.Cat, fijando el tiempo en 80 s, para la obtencién de glucosa.
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. Cat. C Al

Rendimientos cercanos al 92% de glucosa se logran utilizando concentraciones de
almidén del 6% p/p y concentraciones catalizador del 2.72% p/p. También se
pueden obtener buenos porcentajes de glucosa (88%), utilizando concentraciones
de almidén cercanas al 8 %p/p, con menores concentraciones de catalizador. Por
ejemplo el punto inferior de la grafica de contorno, correspondiente a un porcentaje
de glucosa del 87.6, requiere aproximadamente 7.7% p/p de almiddén y una

concentracién de catalizador de 1.4 %p/p. Esto es muy importante, teniendo en
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cuenta que se utiliza mas cantidad de almidén con menos cantidad de catalizador.

Figura 31. Mapa de contorno del modelo 5 (variedad chile), el cual relaciona la
C.Alm. y C.Cat para la obtencién de glucosa.
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A medida que se aumenta la concentracion de almidén el porcentaje de glucosa
aumenta hasta cierto punto, donde empieza a decaer debido a que la concentracion
es muy alta y se favorece la combinacién de las moléculas de glucosa, favoreciendo
la formacion de oligosacaridos, los cuales disminuyen el rendimiento de la reaccion.

Esto se puede ver claramente al desplazarse de izquierda a derecha en la grafica de
contorno.

Los dos modelos (ecuaciones 3.4 y 3.5) de superficie de respuesta realizados en
este trabajo, alcanzan el maximo porcentaje de glucosa de 92%, en condiciones

similares de concentracion de almidén (aproximadamente 6 %p/p) y concentracion
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de catalizador (aproximadamente 2.7 %p/p), sin embargo el modelo perteneciente a
la variedad armenia (ecuacion 3.4) alcanza el mayor porcentaje de glucosa en
menos tiempo (aproximadamente 61 s) que el modelo de la variedad chile
(aproximadamente 80 s). Esto se debe a que en la superficie de respuesta de la
variedad chile se bloqueé el tiempo en 80 s, de tal manera que todos los resultados
se obtuvieron en el mismo tiempo. Al modificar el tiempo en el modelo de la
variedad armenia se puede corroborar que se obtienen rendimientos de glucosa
entre 90-92%, al variar el tiempo entre 60-80 s, por lo tanto la variable tiempo para
ambas variedades de almidén, en las condiciones antes mencionadas, también es

similar para producir el mismo porcentaje de glucosa.

3.5 VALIDACION DE LOS MODELOS 4Y 5

En la tabla 24 se observan los resultados para la validacion de los modelos de
superficie de respuesta. El porcentaje de error no supera el 10%, indicando que
estos modelos son aceptables para predecir porcentajes de glucosa en diferentes

condiciones de catalizador, almidon y tiempo de calentamiento.

Tabla 24. Resultados de la validaciéon de los modelos mateméticos 4 y 5.

. Condiciones
:;:gge(:g normalizadas % Glucosa Error
C.Cat. Tiempo Experimental Calculado
-0.50 0.52 75.5 79.9 -5.5
0.54 0.05 88.4 92.0 -3.9
Modelo 4
1.31 0.76 86.7 85.7 1.2
1.25 -0.25 85.3 88.0 -3.1
C.Cat. C.Alm. Experimental Calculado Error
1.02 -0.36 86.1 91.99 -6.4
Modelo 5 -0.32 -0.46 77.3 79.91 -3.3
-0.65 0.83 85.8 87.97 -2.5
0.91 1.27 76.1 79.98 -4.9
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3.6 HIDROLISIS ACIDA MEDIANTE CALENTAMIENTO CONVENCIONAL

En el figura 32 se observan los resultados de las pruebas mediante calentamiento
convencional. En estos experimentos el rendimiento alcanzado es muy inferior
(aproximadamente 16% de glucosa en 240 min de calentamiento continuo), a lo
logrado mediante microondas (aproximadamente 92% de glucosa). También el
tiempo de calentamiento es muy extenso utilizando calentamiento convencional, lo
cual es muy desfavorable al compararlo con la microondas donde se pueden

obtener altos rendimientos en menos de 1 minuto de exposicion a las microondas.

Figura 32. Datos obtenidos mediante el proceso convencional para la hidrélisis
acida de almidén de yuca (variedad armenia).
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CONCLUSIONES

Al realizar diversos ensayos con agua destilada y suspensiones de almiddn,
utilizando recipientes de vidrio como reactores y ubicandolos en diferentes
posiciones dentro de la cavidad del microondas, se demostré que la utilizacion
de un horno microondas doméstico produce un campo electromagnético
heterogéneo, como consecuencia de las multiples reflexiones que se producen
en el interior de la cavidad

Se realizd la hidrélisis acida asistida con microondas de tres variedades de
almidén de yuca (chile, amarga y armenia), utilizando como variables
independientes, la concentracion de almidén, concentracion de catalizador y el
tiempo de exposicion a las microondas y como respuesta el porcentaje de
glucosa. Tras la realizacion de un disefio de tamizado se encontré6 que la
variable con mayor influencia en la obtencién de glucosa era la concentracion de
acido clorhidrico. El tiempo de exposicion a las microondas fue la siguiente
variable en importancia (tratdndose de las variedades amarga y armenia), sin
embargo para la variedad chile tanto la concentracion de almidén como el

tiempo presentaron una influencia semejante.

En el disefio de superficie de respuesta (ortogonal, central y rotable) realizado
para las variedades armenia y chile, no mostraron diferencias significativas en el
maximo porcentaje de glucosa, presentdndose las mejores condiciones a una
concentracion de almidon de 6 % p/p, concentracion de catalizador 2.7 %p/p y
tiempo de interaccién con las microondas 60 segundos (usando el minimo nivel
de potencia (180 W) del horno microondas DAEWOO KOR-867B).

La validacion de los modelos correspondientes a las variedades chile y armenia,
no mostraron un error por encima del 10%, indicando que estos modelos
representan aceptablemente la influencia de las variables concentracion de

catalizador (C.Cat.), concentracion de almidon (C.Aim.) y el tiempo de
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interaccion con las microondas, sobre porcentaje de glucosa obtenido para las
variedades de almidéon de yuca chile, amarga y armenia.

Cuando se compardé la hidrélisis 4cida de suspensiones de almidon de yuca ( 6%
p/p y HCI al 3%p/p), mediante calentamiento convencional (bafio Maria) y
microondas, se demostré que las microondas agilizan la reaccién de hidrdlisis,
obteniéndose porcentajes de glucosa cercanos al 90% en 60 s debido a la
interacciéon inmediata de las ondas con el material que se esta procesando, en
cambio el calentamiento mediante conveccion necesita de tiempos prolongados
de calentamiento (240 minutos en calentamiento continuo) para lograr
rendimientos cercanos al 16% de glucosa.

Los rendimientos obtenidos mediante la utilizacion de las microondas como
medio de calentamiento, produjeron porcentajes de glucosa por encima del 90%,
rendimiento que es superior a lo obtenido a través de calentamiento
convencional, donde lo maximo logrado segun la literatura, es del 86% de
glucosa, usando almidén entre 10-15 %p/p, temperatura de 146°C y 3
atmosferas de presion.

Aun cuando se obtuvieron mejores rendimientos utilizando las microondas, estas
no impidieron que se produjesen reacciones de reversion y degradacion de las
moléculas de glucosa, evidenciandose por la coloracion de los hidrolizados y los
rendimientos obtenidos, los cuales no superaron el 92% de glucosa.
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RECOMENDACIONES

Para la obtencion segura y eficiente de los jarabes de glucosa se recomienda la
construccion de un equipo de microondas continuo, constituido de sensores de
temperatura (termocuplas) y presion. El reactor de este equipo podria estar
disefado en forma de serpentin de tal manera que la muestra pueda recorrer la
mayor parte de la cavidad del microondas. El trabajar con altas presiones y
temperaturas, podria reducir drasticamente los tiempos de reaccion y la cantidad
de catalizador usado.

Ensayar la hidrélisis &cida de almidén en presencia de sales, como cloruro de
sodio, y acetato de sodio, puesto que la presencia de sales (en solucién) en la
presencia de un campo electromagnético, aumenta la tangente de pérdidas y por
lo tanto incrementa el calentamiento, agilizando posiblemente la reacciéon de

hidrolisis.

Caracterizar quimicamente ya sea mediante métodos cromatograficos, los
diversos productos secundarios que se producen durante la reaccién de
hidrélisis acida y los cuales no permiten obtener rendimientos similares a la

hidrélisis enzimatica.

Ensayar la utilizacion de otros catalizadores como por ejemplo resinas de
intercambio cationica las cuales, aunque su actividad catalitica es menor en
comparacion a otros catalizadores como el &cido clorhidrico, se pueden reutilizar

ahorrando costos y posiblemente introducen menos contaminantes a la reaccion.
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ANEXO A

ESPECIFICACIONES DEL HORNO DE MICROONDAS UTILIZADO EN LOS
ENSAYOS

La figura 33 muestra las principales caracteristicas del horno de microondas
utilizado para las pruebas.

Figura 33. Diagrama de caracteristicas del horno microondas.

1. Ganchos del seguro de la puerta : Este horno funciona solamente cuando
la puerta esta cerrada totalmente. Si se abre la puerta, el horno deja de funcionar y
de producir microondas, hasta que la puerta se vuelve a cerrar.

2. Sello de la puerta : Este sello mantiene a las microondas dentro de la

cavidad y asimismo previene la fuga de éstas.

3. Cavidad del horno

4, Cubierta protectora : Evita que la salida de las microondas se salpique
cuando los alimentos se cocinan.

5. Sistema de sujecion con seguro : Previene que el horno funcione mientras
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la puerta se encuentra abierta.

6. Panel de control

7. Ventanilla de la puerta : Permite observar el interior. Esta ventanilla ha sido
disefiada para permitir la vista al interior de la cavidad y al mismo tiempo impedir la

salida de las microondas.

El nivel de potencia se ajusta por medio del boton de potencia. La siguiente tabla
muestra la indicacion en pantalla y su respectivo nivel y porcentaje de potencia.

Tabla 25. Niveles de potencia del horno microondas

o ) Nivel de potencia . .
Oprimir el botén de o Porcentaje aproximado
. (indicacién en la .
potencia en potencia
pantalla)

Cinco veces P-20 20%
Cuatro veces P-40 40%
Tres veces P-60 60%
Dos veces P-80 80%
Una vez P-HI 100%

El tiempo del horno puede ajustarse desde 10 segundos como minimo hasta un

intervalo maximo de 60 minutos.
El ajuste de tiempo varia en intervalos de 10 segundos hasta llegar a 5 minutos,

posteriormente aumenta a intervalos de 30 segundos hasta llegar a 10 minutos y
luego continda variando en intervalos de 1 minuto hasta los 60 minutos.
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ANEXO B

DETERMINACION DE GLUCOSA MEDIANTE EL METODO ENZIMATICO DE
GLUCOSA OXIDASA Y PEROXIDASA

Kit SERA-PACK® Plus.
Principio

La glucosa se convierte por la accién de la glucosa oxidasa en acido glucénico y
peroxido de hidrégeno, que en presencia de peroxidasa oxida el cromoégeno ( 4-
aminoantipirina/fenol ) en un compuesto de color rojo.

Procedimiento

- Preparar el blanco, estandar y la muestra de acuerdo al siguiente esquema:

BLANCO ESTANDAR MUESTRA
Reactivo 1.0 mL 1.0 mL 1.0 mL
Agua destilada 10 pL - -
Estandar - 10 uL -
Muestra — - 10 uL

Incubar durante diez minutos a 37 °C y medir la absorbancia a 500 nm. Se calibra
el 0 de absorbancia con el blanco y se mide la absorbancia de la muestra y del
estandar. La concentracion de glucosa se determina mediante la siguiente ecuacion:

. Absorbancia de la muestra
Concentracién de glucosa =

. n=1g/L
Absorbancia del estandar

n = concentracion del estandar
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ANEXO C

CODIGOS EN MATLAB PARA LA REALIZACION DE LA SUPERFICIE DE
RESPUESTA

Algoritmo para la superficie de respuesta modelo 5.

clear, clf

xa =-1.41421: 1:1.41421;

ya =-1.41421: 1:1.41421;

[X,y] = meshgrid (xa,ya);

z = 87.1333 + 7.55317.*x + 3.02598."y - 8.10833.*x.*y - 8.13337.*x.*X +
8.21569."y.*y.*y - 9.65021.*y.*y.*y."y + 4.17526.*y."y;

mesh(x,y,z)

Algoritmo para los contornos de la superficie de respuesta modelo 5

clear, clc, clf, axis (‘square’)

xm =-1.41421:.1:1.41421; ym = -1.41421:.1:1.41421;

[x,y] = meshgrid (xm,ym);

z = 87.1333 + 7.55317.*x + 3.02598.*y - 8.10833.*x.*y - 8.13337.*x.*x +
8.21569."y.*y.*y - 9.65021.*y.*y.*y."y + 4.17526.*y."y;

zmax=max(max(z)); zmin = min(min(z));

dz = (zmax-zmin)/50;

nivel = zmin + 0.5*dz : dz : zmax;

h= contour (x,y,z,nivel);

clabel (h, ‘manual’)
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