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‘GLOSARIO DE TERMINOS

Absorbancia: La absorbancia es definida como la intensidad de la luz con una
longitud de onda especifica y que es pasada en una muestra.
Analito: En quimica analftica, analito es un componente (elemento, compuesto o

ion) de interés analitico de una muestra. Es una especie quimica cuya presencia o

contenido se desea conocer, identificable y cuantificable, mediante un proceso de

medicién quimica. | _
Antocianinas: Son pigmentos hidrosolubles que se hallan en las vacuolas de

las células vegetales ¥y que otorgan el color rojo, plrpura o azul a

~las hojas, flores y frutos. Desde el punto de vista quimico, las antocianinas

pertenecen al grupo de los flavonoides y son glucésidos de las antocianidinas, es
decir, estan constituidas por una molécula de antocianidina, que es la aglicona, a
la que se le une un azicar por medio de un enlace glucosidico. Sus funciones en

las plantas son multiples, desde la de proteccién de la radiacién ultravioleta hasta

-]a de atraccion de insectos polinizadores.
- Clasificacion granulométrica o granulometria: Se denomina asi-a la medicion

'y graduacién que se lleva a cabo de los granos de una formacién sedimentaria, de

los materiales sedirnenfarios, asi como de los suelos,. con fines de anélisis, tanto
de su origen como de sus propiedades mecanicas, y el célculc_) de la abundancia de
Jos correspondientes a cada uno de los tamafios previstos por una escala
granulométrica. -

Conveccion: Es una de las tres formas de transferencia de calor y Se caracteriza
porque se produce por medio de un fluido (liquido o gas) que transporta el calor
entre zonas con diferentes temperaturas. La conveccion se produce unicamente
por medio de materiales, la evaporacién del agua o fluidos. Lo que se
llama conveccién en si, es el transporte de calor‘pc‘)r medio del movimiento del
ﬂuidd, por ejemplo: al trasegar el fluido por medio de bombas o al calentar agua

en una cacerola, la que esta en contacto con la parte de abajo de la cacerola se

mueve hacia arriba, mientras que el agua que estd en la superficie, desciende,

ocupando el lugar'que dejo la caliente.

Difusion: La difusién (lambién difusion molecular) es un proceso fisico



10.
11.

12.

13.
14.

15.

irreversible, en el que particulas materiales se introducen en un medio que
inicialmente estaba ausente,‘.aﬁmehtando la entropia (desordeh molecular) del
sistema conjunto formado por las particulas difundidas o soluto y el medio donde
se difunden o disueiven. ' | | .

Espectro electromagnético: Se denomina a la distribucion energéticﬁ, del
conjunto de las ondas électromagnéticas. Referidlo a un objeto. se
denomina. espectro electromagnéticd o simplemente : espectro a la radiaciéon '
electromaghétiCa que emite (espectro de ernisién) o absorbe (espectro de
absorcion) una sustancia. Dicha radiacién sirve para identificar la sustancia de
manera anéloga a una huella dactilar. Los espectros se pueden observar
mediante espectroscoplos que, ademas de permitir ver el espectro permiten
reahzar medldas sobre el mismo, como son la longitud de onda, la frecuencia y la
intensidad de la radiacion.

Fitbquiinicos- Son sustancias que se encuentran en los alimentos de origen
vegetal, blologlcamente activas, que no son nutrientes esenciales para la vida (por’
lo menos a corto plazo) pero tienen efectos positivos en la salud. Se encuentran
naturalmente en las plantas (frutas, vegetales, legumbres, granos enteros, nueces
semillas, hongos, hierbas y especias). '
Hidrodinimica: Parte de la dindmica que estudia el movimiento de los h’quid;s
eﬁ relacién con las causas cjue lo originan.

Insoluble: Que no puede disolverse ni diluirse. :
Lavédo: Cuando la lixiviacién tiene por objeto eliminar con agua un componente
indeseable de un sélido. | o A |
Lixiviacién: También llamado extraccidn s6lido-liquido, es un proceso por el cual
se extrae uno o varios solutos de un sélido, mediante la utilizacién de un dlsolvente
liquido. Ambas fases entran en contacto intimo y el soluto o los solutos pueden
difundirse désde el sélido a la fase liquida, lo que produce una separacién de los
componentes originales del sélido. |

Longitud de onda (k): Es la distancia entre los picos o ‘cimas de una onda, esta
dado en cm, mm, nm, A°, etc. |

Mlcroclrculaclon Es el transporte de nutrientes hacia los tejidos y ehmmacmn
de los restos celulares y sustancias de desecho celular.

Miscibilidad: Es un término usado en quimica que se .reﬁere a la propiedad de

XV -



16.

17.

18.

algunos liquidos para mezclarse en cualquier proporcion, formando una solucion.
En principio, el término es también aplicado a otras fases (solidos, gases), pero se
emplea méas a menudo para referirse a la solubilidad de un liquido en otro.

Ondas electromagnéticas: Son las tnicas ondas cépaces de transmitirse a través
del vacio. Cuando éstas penetran en un medlo materlal como puede ser el aire 0
un solido, su longitud de onda se ve redu01da de forma proporcmnal al indice de
reﬁ'accmn n de dicho rnaterlal ’ '.
Percolacnon En fisica, quimica y ciencia de los materiales, la percolacmn se
refiere al paso lento de fluidos a través de materiales porosos.

Sélidos Solubles: Constituyen un parametro empleado cominmente en el analisis
de'alirhenftos y bebidas, en especial en las 4reas de frutas y vinos. Se definen como
todas aquellas sustancias que normalmente se presentan en estado solido bajo -

condiciones ambientales pero que en ciertas circunstancias pasan a formar parte

~de una ‘solucidn. Son ejemplos de ellos los aziicares y las sales. Por lo tanto,

19.

20.

siempre que se hace referencia a los "Solidos Solubles", inevitablemente estara
implicada la presencia de una solucion. | |

Selubilidad: Es una med1da de la capacidad de disolverse de una determinada
sustancia (soluto) en un determinado medio (solvente). Implicitamente se
corresponde con la maxima cantidad de soluto que se puede disolver en una
cantidad determinada de solvente, a determinadas condiciones de temperatufa, e
incluso presién (en caso de un soluto gaseoso). Puede expresarse en unidades de
coricentracién: molaridad, fraccién molar, etc.

Transmitancia: La transmitancia o transmitencia es una magnitud que expresa la

- cantidad de energia que atraviesa un cuerpo en la unidad de tiempo. La

~ transmitancia Sptica se refiere a la cantidad de luz que atraviesa un cuerpo, en una

determinada longitud de onda. Cuando un haz de luz incide sobre un cuerpo

trashicido, una parte de esa luz es ab_s‘ofbida por el mismo, y otra fraccién de ese

haz de luz atravesara el cuerpo, segun su transmitancia. -
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RESUMEN -
El objetivo general del trabajo de investigacion es determinar los parametros 6ptimos

de operacidn de la extraccién de sélidos solubles de ]a coronta de maiz morado de la

variedad INIA 615 — Negro Canaan a nivel de laboraterio en un proceso batch.

Se estudié el efecto de los factores que influyen en la operacién de lixiviacion de los
s6lidos solubles de la coronta dé maiz morado de la variedad INIA 615 -Négro Canaan
a nivel de laboratorio, realizado en los laboratorios de la Facultad de Ingenierfa
Quimica y Metalurgia. Parimetros de operacién que nos perrhita logrzirrla mayor
eficiencia de extraccién de los solutos. El disefio metodologico utilizado es del tipo
factorial AxB, donde se evah'la‘el_ efecto de los factores de la lixiviacién (variables
independientes); observando comio respuesta la cantidad de soluto extraido (Vériable
dependiente) mediante lecturas de la absorbancia a la longitud de onda de maxima
absorcion de la céronta de maiz morado de la variedad,INIA 61.5 —Negro Canain y a

diferentes niveles de evaluacion para cada factor que influye en la lixiviacién.

Los componentes fundamentales de la coronta de maiz morado en la operacién de
lixiviacion son: Fraccion masica porcentual de soluto, 10,68 % en peso; fraccién
madsica porcentual de disolvente, 10,39 % en peso y fraccion masica porcentual de

insolubles, 78,93 % en peso.

Los parametros determinados para la extraccién de s6lidos solubles de la coronta de
' maiz morado de la variedad INIA 615 — Negro Canaan en medio acuoso son: didmetro
medio global es 4,5434 mm, velocidad de_ agitacion 300 RPM, temperatura del
~ disolvente es 79;05 °C, tiempo de contacto entre las fases séﬁdo - liqﬁido de 6,24
minutos y la relacion de‘disolveﬁte — alimentacién (D/F): 8,4181. El rendimiento
experimental de la extraccion de los sélidos solubles de la corbnia ae majz morado de

la variedad INIA 615 — Negro Canan 44,5311 %.
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- ABSTRACT
" The overall objective of the research is to determine the optimum operating parameters

of the extraction of soluble solids from the cob of purple corn variety INIA 615 - Black

Canaan in the laboratory in a batch process.

The effect of -the factors that influence the leaching operation in the extraction of
soluble solids from. the cob of purple corn variety was studied IN'IA 615 - Black
-Canaan in the laboratbry, carried out in fhe laboratories of the Faculty of Chemical
_Engineering and Metallurgy. Operating parameters that allow us tb achieve greater
efficiency of extraction of solutes. The methoddlogy used is the factorial design type
AxB, where the effect of 'léachjng factors (independent vaﬁables) were evaluated;
~ watching as the amount of exfract_ed response (dependent variable) by means of
readings of the absorbancia to the longitude of wave of maximum absorption of the
corenta of lived comn of the variety INIA 615 - Black Canadn and at different

- evaluation levels for each factor that inﬂuénces in the lixiviacion.

The key components of the purple com cobs in the leaching operation are: mass
fraction of solute percentage, 10.68% by weight; mass fraction percentage of solvent,

10.39 % in weigth and the mass fraction pefcentage of insolubles, 79.93 % in Weigth.

The parameters determined for the extraction of soluble solids from the cobs of purple
corn variety INIA 615 - Black Canaan in aqueous medium are: overall average is
_5.2880 mm diameter, 300 RPM agitation speed, solvent temperature is' 79,05 ° C,
contact time between the solid phases - hiquid 6.24 nﬁnu.tes' and the ratio of solvent - -

Power (D / F):' 8.4181. The experimental extraction yield of soluble solids of the cobs
of purple com variety INIA 615 - Black Canaan 43.5351%.
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INTRODUCCION

Muchas 'su‘stancias biolégicas, asi como compuestos inorganicos y orgénicos, se
encuentran como me,zclaé de diferentes componentes en un s6lido. Para separar el
soluto deseado o eliminar un soluto indeseable de la fase sélida, ésta se pone en
contacto con una fase liquida. Ambas fases entran en contacto intimo y el soluto o los
solutos se difunden desde el sdlido a la fase liquida, lo que permite una sepaxacién de
los componentes originales del sélido. Este proceso se llama lixiviacién liquido-sélido

o simplemente, lixiviacion.

La operacién unitaria de lixiviacién o extraccion sélido-liquido es una operacion para
separar los constituyentes solubles de un sélido utilizando un determinado solvente.

La lixiviacién tiene gran 1mportan01a en un gran numero de | procesos tecnologlcos

La extraccion de los sdlidos solubles de la coronta del malz morado puede ser afectado .
por factores como: Temperatura del disolvente, relacién entre la cantidad de disolvente
y la coronta del maiz morado, tiempo de contacto de los sélidos en el disolvente,

tamafio de la particula solida, agitacion durante la extraccion.

El porcentaje de solidos solubles de la coronta del»vmaiz morado extraido es un
parametro importante en ios procesos tecﬁolégicos de la industria del maiz morado.
~ En el presente estudio se va determinar los pardmetros éptimos a nivel dellaboratorio
en -la extraccién de s6lidos solubles de la coronta del maiz morado de la variedad INIA
. 615 — Negro Canain, de manera que se logre una maxima eﬁc1en01a tecnologma y

econdmica para extraer Ios solutos de esta materia prima.

XiX
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CAPITULO1

GENERALIDADES

1.1. IDENTIFICACION DEL PROBLEMA

Las alternativas de proceso tecnologico para obtener los diversos productos del maiz
morado, pasan necesariamente por la operacion de lixiviacion. Por ello se ha

identificado la etapa de la lixiviaciéon como el paso critico de los distintos procesos.

La elaboracién de los distintos productos del maiz morado estd muy difundida en el
pais y en nucstra region. Sin embargo, k tecnologia que vienen utilizando,
principalmente en la lixiviacion, por los pequefios empresarios y comerciantes se lleva
a cabo de manera inadecuada y empirica, obteniendo }a cantidad de los s6lidos solubles
con menor rendimiento y a mayores costos.

Para superar estos problemas se plantea, en este trabajo realizar un estudio para
determinar los parametros optimos de operacién para la extraccion de los solidos
solubles de la coronta del maiz morado, que permitan obtener un alto rendimiento y
asi asegurar la maxima extraccion de los s6lidos solubles, y posteriormente se pueda
escalar a una produbcién a mayor escala. Como resultado final lograr una tecnologia

de lixiviacion competitiva y a menores costos.
1.2. DELIMITACION DEL PROBLEMA

La tnvestigacion de la determinacion de los pardmetros optimos de operacion unitaria

de lixiviacion de la extraccion de los sdlidos solubles de ia coronta de maiz morado
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(Zea mayz L.), se realizara utilizando como materia prima la variedad INIA 615 —
Negro Canain en un proceso batch de contacto simple a nivel de laboratorio, en los
 laboratorios de la Facultad de Ingemerla Quumca y Metalurgia de la Universidad

Nacional de San Cristobal de Huamanga.
1.3. DESCRIPCION DEL PROBLEMA

En el Pert: se tiene una serie de plantas que son reconocidas como grandes alimentos

y/o medicinales, siendo una de ellas el maiz morado. Asimismo,-ep la Regi6n de
Ayacucho existe una gran variedad y cantidad de recursos naturales que contienen
compuestos valiosos en su composicién v requieren ser separados pof sus multiples

aplicaciones.

El maiz morado es ﬁn conjunto de variedades de Zea mays que poseen un. fruto
(inflorescencia) de color morado. Creéen en los Andes del Perti, Bolivia y Argentina;
dispersos y cultivados también en las costas del territorio peruano, desde mucho antes
de los Incas. Por lo tanto la region de Ayacucho, cuenta entre uno de sus recursos
naturales importantes, _cl maiz morado y actualmente se viene comercializando

principalmente como materia prima.

. La solubilidad es una medida de la capacidad de disolverse una determinada sustancia
(soluto) enun determinado medio (solvente); tacitamente se establece como la méaxima
cantidad de soluto disuelto en una dada cantidad de solvente a una temperatura fijay

en dlcho caso se establece que la solucion esta saturada

La tecnologia con los parimetros optimizados de cada uno -de los factores de
extraccién de los solidos solubles del malz morado mo se encuentra a libre
disponibilidad. Es necesario desérrolla': una tecnologia de la operacion de likiviacién
con los parametros 0pt1m05 ¥ que se pueda adaptar facﬂmente a nuestra realidad, los

mismos que deben estar a disposicion de los productores '

1.4. FORMULACION DEL PROBLEMA

1.4.1. Problema principal

¢Cudles son los pardmetros 6ptimos de los factores que influyen en Ja operacién de
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lixiviacion en la extraccion de solidos solubles de la coronta de maiz morado, de la

variedad INIA 615 — negro Canadn, para lograr la maxima extraccion de los solutos?
1.4.2. Problemas secundarios

a. ;Cual es el tamatfio de particula de la coronta de maiz morado para el contacto
entre las fases sélido — liquido?

b. ;Cuél es Ia velocidad de agitacion de la operacion de lixiviacion?
{Cuiél es Ia temperatura de la operacion de lixiviacion?

c
d. ;Cudl es el tiempo de contacto entre las fases sélido — liquido?

1

(Cuil es la relacion de alimentacion y disolvente?

{Cudl el rendimiento de extraccion?

bad

1.5. IMPORTANCIA

El manejo del maiz morado no termina con su cosecha y poscosecha. Es importante
conocer cada una de las etapas y sus caracteristicas hasta obtener el producto final para
su uso industrial, ya que la produccion del maiz morado es muy competitiva y se hace

necesario crear nuevas formas de comercializacion.

Nuestro pais, de clima diversificado, cuenta con recursos de origen vegetal
importantes, que en la actualidad mno se aprovechan adecuadamente,
comercializandolos generalmente sélo como materia prima. Otros paises han
empezado a valorar sus recursos naturales, otorgandoles valor agregado. El maiz
morado es un conjunto de variedades de Zea mays L. que poseen un fruto
(inflorescencia) de color morado. Crecen en los Andes del Perii, Bolivia y Argentina,
dispersos y cultivados también en las costas del territorio peruano, desde mucho antes

de los Incas.

El proceso de extraccion de solidos solubles de la coronta del maiz morado se puede
definir como una operacion disfuncional que implica la disolucion de un soluto en un
solvente. Muchos productos organicos naturales se separan de su estructura original
por medio de Ia lixiviacion mediante el cual el agua caliente moja a la materia prima

molida, disolviendo los compuestos quimicos responsables del aroma y del sabor.

2K
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. La tecnologia detallada de cada uno de los factores de extraccién de llos' solutos del
- maiz morado no se encuentra disponib}e y son 'pate.ntes q1.1e lo tienen lhs grandés

' empresas por ello es necesario dcsarrollar una tccnologla con Jos parametros optimo’s

- Yy que se pueda adaptar facﬂmente a nuestra reahdad para obtener un producto de -

_ cahdad con las caracteristicas de ex1gen01a en el mercado

" 16 JUSTIFICACION

o “El m.aiz morado, de la variedad INIA 615 — Negro' Canaén es un producm obtenido a ..

‘ partlr de trabajos de investigacién en la Estacmn Experunental Canadn Ayacucho por

lo que €s un producto ongmarlo de nuestra Tegién, DO se cuenta con estudios en su

caracterizacion, manejo agronémico, estudlos de prefactibilidad o factibilidad para la A
 instalacién de plaﬁfas que den. valor agregado al mafz morado, entre otros, asimismo

| “se tiene la disponibil_idad_ de equipos, materiales ¢ insumos para desarrollar diferentes
estudios. Siéndo éstlol's lo's" motivoé por el éﬁal se realizé el presente 'ﬁ'abajo de

mvestloacmn gue permitird generar tecnologia propia optlma y se pueda adaptar a

nuestIa reahdad cuyos rcsultados servzran para que las empresas de la region que - -

prqcesen ¢ste tipo de productos, mgjoren sus condiciones de produccion tccnolo gicay
écon(’)micamente._‘ ‘ | | - | |
Otorgar mayor valor agregado _a; este fecufso natural, que se tiene en la regién de
‘ 'Ayacucho y transforméndola en éxtracto o ‘polvo. de maiz morado -yé. que el maiz
.morado se puede utlhzar en dlversos mercados como en Ja industria farmacéutica y de
suplementos d1etet1cos en la mdustna de cosméticos y alunentos como colorante Io
| que sxgmﬁcara para el pa1s, el i mgreso de dmsas, creando nuevas oportumdades de
: traba_]o Asimismo, gencrar mgresos econo:mcos parala reglon y buscar que Ayacucho -'
-empiece a tener presencra de mdustnas que nnphquen desarrollo social, economlco y

; tecnologlco -
" 17. - OBJETIVOS DE LA INVESTIGACION.
A Obietivo. geneml

'Determmar los. pa:ametros opt:lmos de Jos factores que mﬂuyen en la operamon de

'-11x1v1a010n de sdlidos - solubles de la coronta de maiz morado, de la_
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variedad INIA 615 — Negro Canadn, para lograr la maxima extraccion de los solutos.

1.7.2.

Objetivos especificos

a. Determinar el tamaiio de particula de ia coronta de maiz morado para exiraer.

b. Determinar la velocidad de agitacion de la operacién de lixiviacion.

¢. Determinar Ia temperatura de 1a operacién de lixiviacion.

d. Determunar €] tiempo de contacto entre Jas fases solido — liquido.

e. Determinar la relacion de alimentacion y disolvente.

f. Determinar el rendimiento de extraccidn de los sdlidos solubles de 1a coronta

1.8.

1.8.1.

de miaiz morado.

HIPOTESIS DE LA INVESTIGACION

Hipétesis general

Si se conoce los pardmetros optimos de los factores que influyen en la operacion de

lixiviacion de la coronta del maiz morado, de la variedad INIA 615 — negro Canadn en

un proceso batch; se podria lograr Ja maxima eficiencia de extraccion de los solutos.

1.8.2.

Hipaotesis especificas

A menores tamafios de particula de la coronta de maiz morado, de la variedad
INJA 615 ~ negro Canain, se obtendria mayor extraccion, pero se tendria
dificultades en la separacion de las fases solido-liquido, por lo que es

necesario obtener el tamafio de particula adecuado para realizar la extraccion

- de 1a coronta de maiz morado.
. A mayor velocidad de agitacion de la operacton unitaria de lixiviacion de ia

coronta de maiz morado, de la variedad INIA 615 — negro Canﬁén, mayor
seria la extraccion del soluto, pero también mayor seria el requerimiento de
energia.

A mayor temperatura de la operacién de lixiviacion, mayor setiz la extraceion
del seluto, pero también mayor seria la degradacién del principio activo.

. A més tiempo de contacto enire las fases solido — liquido, mayor seria la

extraccion del soluto.

A una relacion adecuada de alimentacion con el disolvente, mayor seria la
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- xtraccmn del soluto ’ .
£ Si sabemos las cantldades de ‘materia. del reﬁno y extracto con - sus_
e .' composwlones se puede reahzar el balance de matena y determmar el -

' rendmnento de extraccion.
1.9, ANTECEDENTES
' 1':.9.1. .‘Int'ernacionhl
) > Te51s | “Extraccmn y Caracterlzac:lon del colorante natural del malz negro (Zea-_.
: mays L) y determmacmn de su actividad antioxidante” desarrollado por Jenny

‘ 'Fernanda ‘Almeida Gudifio. en la Umver31dad Pohtecmca Nac1ona1 de Ecuador el

. afio 2012 (1)
o Resnmen:A:V» L

En la presente mvestlgacmn, se estudlo la extraccion del colorante del malz negro tanto
' de los granos como de las corontas, se evaluo la estab111dad del mlsmo a dlferentes' :

4valores de pH, temperaturas de extraccmn y cond1c1ones de almacenarmento

" El mayor rendnmento enla extraccmn del extracto co lorante @3, 2%) se obtuvo a partxr
) .de las corontas en un medlo acuoso, mantemendo una relacmn corontas agua iguala

1 6, con un tlempo de contacto de 120 rmnutos ya 50°C. .

o El extracto colorante de las corontas en estado sohdo presento un menor tlempo de

humectablhdad (129 s) mayor indice de solublhdad (0, 290) y mayor dlspersabxhdad 5

‘en agua (96 72%) que el extracto colorante provemente del grano. Icualrnente el

B comemdo de antocxamnas (22 68 mg/g muestra, expresando como c1amdma 3-B -

"glucosuio) y compuestos fendlicos: (277 34 mg GAE/IOOg de . muestra seca)

C rebxstrados en el extracto de las corontas supero al encontrado en el extracto del grano -

‘ con 13 92 mg/g muestra para las antocramnas y 193 85 mg GAE/ 100 g de muestra‘ ,'

; .seca pata Ios compuestos fenohcos '

A traves del indice de degradacmn del color s€ determmo que el extracto colorante , 3

presenta mayor establlldad en un rango de pH entre 2a 6 va temperaturas entre 10°C .

. y50°C.
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Durante ¢l almacenamiento, se determind para el extracto colorante en estado sélido y
sellado al vacio una durabilidad promedio de 60 dias. La actividad antioxidante se
determiné en base a mediciones del poder reductor, expresado como concentracion
inhibitoria media (ICse), registrandose un valor de 0,387 mg/ml, para el extracto de las
corontas, teniendo presente que un menor valor ICso , significa una mayor actividad

antioxidante.

» Tesis: “Extraccién y uso de pigmentos del maiz morado {Zea mays L.) como
colorantes en yogurt”, desarrollado por David Rubio Hernandez, Yolanda Salinas
Moreno y Antonio Diaz Veldzquez en la Universidad Autonoma Chapingo, el afio
2005. (2)

Resumen:

La extraccion de las antocianinas a partir de la FPCA obtenida de cada muestra de
maiz se efectud usando dos disolventes distintos. Uno fue etanol: acido acético: agua,
en proporciones de 10:1:9; el otro fue metanol: 4cido acético: agua, usando
exactamente las mismas proporciones. El metanol es mas efectivo que el etanol para
la extraccion de antocianinas, aunque su toxicidad impide que se pueda emplear
cuando las sustancias extraidas se usaran para consumo humano. Sin embargo, la
extraccion se realizo con los dos disolventes para comparar los perfiles de antocianinas
obtenidos cuando se emplea uno u otro. El extracto de antocianinas que se emple6 en
el yogur se extrajo a partir de 4 g de FPCA con 80 ml de solvente (mezcla de etanol:
acido acético: agua, 10:1:9 v/v). Se realizaron cuatro extracciones sucesivas. El
extracto obtenido de cada muestra, fue concentrado hasta sequedad en un Rotavapor
(Laborota 4010, Heidolph Instruments, Germany), a 40 °C, y redisuelto en 4cido
lactico al 3% en agua, hasta tener un volumen aproximado de 10 ml. Se coloco en
tubos 4&mbar y se guardo6 a temperatura de congelacidon hasta su analisis y/o aplicacion

al yogur. Se verific la concentracion del extracto antes de aplicarlo al yogur.

7> Revista del encuentro final ALFA LAGROTECH (Red Quimica y Tecnoldgica de
Productos Agroindustriales Latinoamericanos), 2008 (79-95): “Andlisis y
caracterizacion de antocianinas en diferentes variedades de maiz (Zea mays)

boliviano™, desarrollado por Elyana Cuevas Montilla, Antezana A. Y Winterhalter
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- P, en la Universidad Mayor San Simén Cochabamba, Bolivia. (3)
Resumen: - =

Las antocxamnas son pigmentos que se encuentran en algunas ﬁ'utas que van del color
‘rojo al azul o morado. Se 1dent1ﬁcaron dos antomamnas mayorltanas én todas las
variedades de maiz morado estudladas, mdependlentemente de su origen: cianidina-3-

glucésidq (42,5%), y ‘ciani'd_ina =3 (6"fnaloni1)-g1ucésido 3 0,7_%).

~Los tlempos de rctencmn de las antocianinas mayontanas fueron 24, 01 y 33 ,56 min, -

respectlvamente valores que comc1den con los estandares utlhzados para su .

1dent1ﬁca01on Los resultados concuerdan con los reportados por Fossen, en el afio

.~ -2000), quienes encontraron las mismas antocxamnas en flores y hO_]aS de maiz morado

Ly senalan, al igual que De Pascual—Teresa en el afio 2002 y Schwarz en el afio 2003, a
“la c1amdma—3—glucosxdocomo Ja antocianina mayontana en maiz morado segulda porb E

la c1amdma—3 (6"ma10n11) gluc051do
| Sc pudo Observar que existen diferehcias en el perfil de antocianinas minoritarias entre
espcc1es de malz que st bien son minimas ocasmnan una d1ferenc1a enorme en el color

y p1gmentac1on de las dlferentes varledades de maiz morado

‘Esta variacion se define en colores que van. desde el 1‘0_]0 pasando por el morado ..

- (completo 0 moteado) hasta e} cas1 negro en el caso del Kulh

| En ‘este trabajo se présenia la identiﬁcaéién y caracten’sticas'espect'roscépicas de las

antomanmas rmnontanas de las dlferentes varledades de Maiz morado anahzadas en

'nuestro estudlo Una comparacmn dlrecta entre las 6 vanedades estudxadas, en la cual .

V-observamos tanto la snmhtud en el perﬁl antoc1amco (Antocxanmas mayontanas)’ o |

como las diferencias en el perﬁl de las menores

. _1.9.2.._.] N;cional_ |

2

> Tems “Determmacmn de los Parametros Optlmos de. Funcmnarmento para un’

_Equlpo de Extraccién Sohdo-quuldo enla Extraccmn de acelte esencial de naranja -

usando un sisterna cascara de naranja - alcohol etlhco , desarrollado por German - =

- Martin Ruiz Garay y Juan José Saavedra Rotta enla Universidad,N'ac'ionaI Maybr
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de San Marcos, el afio 2007. (4)
Resumen:

La operacidn de extraccion se ha evaluado inicialmente en el laboratorio como método
referencial tales ensayos de laboratorio, se realizaron para emprender la operacion
extraccion mas que para obtener parametros de referencia para posteriores pruebas a
nivel planta piloto. Por tanto, con la finalidad de obtener la mayor cantidad de datos
posibles que tengan alto grado de representatividad o tengan significancia en el
objetivo planteado, las corridas o ensayos de laboratorio se llevaran a cabo a diferentes
valores de la relacion (S/L), desde 0,01 hasta 0,05 (g cascara de naranja / ml etanol),
contando para ello con tamafios de particula para cadaKit de trabajo siendo estos:
0,3258 cm; 0,3168 cm; 0,6068 cm, 0,7256 cm; 0,2048 cm. El proceso de muestreo se
realiz6 teniendo en cuenta lapsos de 15 minutos para un periodo total de extraccion de
120 minutos. De los resultados obtenidos se concluye, que la relacién (S/L) 6ptimo de
operacion es de 0,040 (g cascara de naranja / ml etanol) cm un rendimiento en aceite
esencial de 0,84% para la cascara de naranja, para un tiempo de 84 minutos y con un

tamafio de particula de 0,6068 cm.

Posteriormente se realizaron pruebas de a nivel de planta piloto utilizando un extractor
solido-liquido, perteneciente al laboratorio de operaciones unitarias de la Facultad de
Quimica ¢ Ingenieria Quimica de la Universidad Nacional Mayor de San Marcos
(UN.M.S.M). Tales prucbas se realizaron considerando los siguientes didmetros de
particula: 1,563 cm, 1,2410 cm, 0,9850 cm, 1,420 cm y 1,7890 cm, considerando ratios
(S/L) de 0,0015; 0,0030; 0,0055; 0,0075 y 0,0100 (g cascara naranja/ml, etanol)
respectivamente. De los resultados obtenidos a partir de las pruebas a nivel planta
piloto, mas que los valores Optimos puntuales, se logré confirmar el comportamiento
en general de un sistema de este tipo, que en definitiva, sirve como base para la

aplicacién a nivel macro de un proceso de extraccién similar.

» Investigacion: Extraccion de antocianinas de las corontas de Zea mays L. “maiz
morado”, desarrollado por Arilmi Gorriti Gutiérrez en la Universidad Nacional
Mayor de San Marcos, el afio 2010. (5)

>2[51<
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Resumen:

En el presente trabajo se investigaron las condiciones Optimas de extraccion de
antocianinas de las corontas del maiz morado mediante el empleo de un disefio
completo al azar con arreglo factorial 2A3B4C4D. Los factores estudiados fueron pH,
solvente, tiempo y temperatura. Los resultados mostraron antocianinas entre 8,404 y

47,984 mg/g de coronta, determinados segtn €l método de pH diferencial.

Se expresa como mg de antocianina/g de coronta, de acuerdo al disefio completo al
azar con arreglo factorial que evalud los factores: solvente de extraccién en los niveles:
agua, EtOH al 20 y 40%; medio de extraccion a pH 2 y 4; temperatura de extraccion a
25, 60,75y 90 °C; y tiempo de extraccion a 30, 60, 120 y 240 min, para asi determinar
las mejores condiciones de extraccion de antocianinas del testigo TJ. El nimero de
experimentos realizados de acuerdo a la combinacion de factores fue de 96, que en
triplicado hacen un total de 288 determinaciones. Al evaluarse los valores promedio
segin €l analisis de varianza (ANOVA) se observa que existen diferencias altamente

significativas, p < 0,0001 en el modelo experimental planteado.

El ANOVA para las fuentes de variabilidad: solv. (Solvente de extraccion), pH (medio
de extraccion), temp (temperatura de extraccion), tiempo (tiempo de extraccion),
interaccién solv.xpH, interaccion pHxtemp, interaccion solv.xtemp e interaccion
solv.xpHxtemp, indican diferencias altamente significativas para p<0,0001. Las
interacciones solv.xtiempo y tempxtiempo muestran diferencias significativas para
p<0,01, y la interacciéon de 4 factores solv.xpHxtempxtiempo muestra diferencias
significativas, p<0,05. Las interacciones pHxtiempo; solv.xpHxtiempo;

pHxtempxtiempo, y solv.xtempxtiem

» Tesis: “Extraccion del colorante antocianina a partir del maiz morado y su
aplicacion en la Industria Alimentaria”, desarrollado por Gina Medina Regalado;

en la Universidad Nacional José Faustino Sanchez Carrion, el afio 2012. (6)
Resumen:

El presente trabajo titulado “Extraccién del colorante antocianina a partir del maiz

morado y su aplicacion en la Industria Alimentaria” tuvo como objetivos: Conocer los
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aspectos relacionados con el colorante antocianina, sus caracteristicas quimicas-fisicas
y .los productos que los contienen, asi como, los diferentes métodos de extraccion y

determinar el método de extraccion éptimo de antocianina, a partir del maiz morado.

En el trabajo se aplico el método descriptivo y analitico, se recopild informacion de

diversas fuentes y se procedio a su analisis, ordenamiento y obtencion de conclusiones.
Los resuitados y conclusiones a las que se llegaron en el trabajo son los siguientes:

La extraccion se realiza por varios métodos; método de maceracion, calentamiento,
coccion, lixiviacion, siendo el método de maceracion el de mayor rendimiento; en este
tipo de extraccion los factores a controlar son tamafio de particula, tiempo de
maceracion, relacion de materia prima solvente, temperatura.

En la extraccién de antocianina se obtiene los mejores resultados cuando la coronta
molida es de menor tamafio de particula (< 150 pum) y es pasada dos veces por el

molino coloidal.

Por cada 100 g de maiz se obtiene 43,06 mg de antocianinas a partir del grano entero,
130,88 mg a partir del grano molido y 104,36 mg a partir de la coronta molida.

La aplicacion del colorante de maiz morado como pigmento en alimentos ha estado
limitada por su susceptibilidad, entre otros factores, al pH y a la temperatura, por lo
que es viable colorear alimentos de bajo pH.

» Revista Cientifica UNASAM Vol. 06, 2007 (78 - 86): Extraccion del colorante
antocianina a partir del maiz morado y su aplicacion en la Industria Alimentaria,
desarrollado por Quispe A, Huerta C, Castro N, Espinoza y Falcon P. en la
Universidad Nacional Santiago Antinez de Mayolo, Ancash. (7)

Resumen:

El trabajo estudio los parametros para la obtencion de Antocianina por lixiviacion de
las corontas de maiz morado de Caraz. Las corontas del maiz morado fueron
caracterizadas presentando una humedad de 12% que facilita la lixiviacion, el

rendimiento en coronta con respecto a la mazorca fue de 19,52%, que generan una
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B relac1on entre la mazorca y la coronta de 5 al.El proceso de extraccmn del colorante '
mcluyo las operacmnes 51gu1entes recepc1on, selecc1on, desgranado mohenda
>11x1v1acmn, filtracién, evaporacion, secado y empacado Enel proceso de molienda por

| ) 'molmo de mart1110 la relacién de reduccién dptima fue de 100 1 que perrmtlo tener un

: grado de mohenda ﬁna Para la evaluaclon de la lixiviacién en una sola etapa se usaron .

: corontas mohdas de grado grueso mediano y fino, vanando la prepa.racmn del extracto

acuoso acidificado con 4cido citrico, con acidez iénica de 3,2; 3,1;.3,0; para

o temperaturas de extraccmn de 85°C 90°C y 95°C. El rendimiento de la 11x1V1ac1on se .

maximiza cuando. se usa coronta molida fina en agua acidulada con una aCIdCZ 1on1ca
| de 3,2 auna temperatura de 9°C en un tlempo de contacto de 70 rinutos a volumen
~ constante. El proceso de filtrado retiene mejor- los solidos insolubles como medios
ﬁltranfes de 170'Mesh La lixiviacién Optima pérnlitié'.un re’ndiinierito de 9 '78%' de
) g antomamnas con la presencia de los plgmentos pelargonidina y hirsutidina; por Jo que
es pOSlble obtener antocianina por hx1v1ac1on, con buenas caractenstlcas y establhdad

‘para el empleo en ahmentos

> Tesm “Cuantlﬁcacmn de antoc1amnas en el majiz morado (Zea mays L ), tratados
con ultrasonido”, desarrollado por la Patr1c1a Velez Urrelo en la Umver81dad

Nac1ona1 Agrana de la Selva, cl afio 2005. (8)
: ‘Resur_nen:

En el estudlo se anahzo el contemdo de antoc1amnas en el extracto acuoso de maiz

" . morado Zea mays L. se empled un DBCA con arreglo factorial 6x6 con 3 repet1c1ones

E maiz morado, se adqulrlo del mercado de abastos dela ciudad de ngo Maria, fue: _
. secado en una estufa '(6_5 °C/24 h), desgranado y mediante ralla’db de I coronta se

~ obtuvieron las muestras. El extracto se obtuvo 'colocan.dd 2¢g de muestra en 500 ml de

~ - .agua desfilada a 98,6 °C por 10 minutos, con agitacio'ﬁ constante, fue énfriado y-  '

filtrado. El extracto se estandariz6 a 10 °brix. Se regularon a dlferentes valores de pH: .

(3,0; 3,5; 4,0; 4.5; 5 0 vy7.0) y diferentes tlempos de. tratazmento ultrasomco (40 kHz)
_O, 1,3,5.7y 10 min. La cuantificacién de antocianinas fue realizada de acuerdo al

' ‘método del pH diferencial, reportado por Rapisarda et al., (2000). Se observé que el

o pH influy6 de un modo altamente s'ignificativo (p<0,01), debido a las trasformaciones

estructurales de las antocianinas en solucién acuosa a diferentes valores de pH,

; v— . L
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coincidiendo con Dao et al., (1998). Respecto al efecto del tiempo de tratamiento
ultrasonico no existe diferencia significativa en el rango considerado. Palabras claves:

maiz morado, coronta, extraccion, antocianinas, antioxidante, ultrasonido.
1.9.3. Locai

> Investigacién: “Determinacién de parametros Optimos en la extraccion de s6lidos
solubles de la corteza de uiia de gato (Uncaria tomentosa) por lixiviacion”,
desarrollado por Liliana Karin Valer Béjar en la Universidad Nacional de San
Cristébal de Huamanga, el afio 2013. (9)

Resumen:

Se estudié el efecto de los factores que influyen en la operacion de lixiviacién en la
extraccion de solidos solubles de la corteza de ufia de gato a nivel de laboratorio,
realizado en los laboratorios de la Facuitad de Ingenieria Quimica y Metalurgia, para
determinar los parametros de operacidn que nos permita lograr la mayor eficiencia de

extraccion de los solutos.

Los componentes fundamentales de Ia corteza de ufia de gato en la operacién de
lixiviacién son: Fraccion mésica porcentual de soluto, 5,83 % en peso; fraccion masica
porcentual de disolvente, 10,80 % en peso y fraccién masica porcentual de insolubles,

83,37 % en peso.

Los parametros determinados para la extraccion de solidos solubles de la corteza de
ufia de gato en medio acuoso son: Diametro medio global es 0,2140 mm, velocidad de
agitaciom 300 RPM, temperatura del disolvente es 81 °C, tiempo de contacto entre las
fases sélido — liquido de 4,1 min y la relaciéon de disolvente — alimentacion (D/F) es
de 12,3841. Fl rendimiento experimental de la extraccion de los sélidos solubles de Ia
corteza de uiia de gato es de 70,2843 %.

» Investigacion: “Determinacion de los parametros de operacion del equipo modular
de extraccion solido-liquido de la FIQM en la extraccion del café (Coffea)”,
desarrollado por Enma Luisa Rojas Jara en la Universidad Nacional de San
Cristébal de Huamanga, el afio 2012. (10)
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‘Resumen:

La liXiviacién tiene gran importancia en un gran nﬁfnero de procesos tecnolégicos. 1
- _porcentaje de solidos solubles del café tostado extraldo esun parametro unportante en

los procesos tecnologlcos de la mdustrla del cafe

El ob_]etlvo general del estudio es deterrmnar los parametros de operacmn de la '
extracclon de solidos solubles del café tostado en el equipo modular de extraccmn? ‘

| solido-liquido de_la Facultad de Ingenieria Quimica y Metalurgia. )

- Se estli.dic')' el efeéto de ios factores que influyen en la opera'cién dé lixiviacién én la
extraccxon de solido- hquldo dé la Facultad de Ingemerla Qunmca y Metalurgla, para E
deterrmnar los parametros de operacion que nos perm1ta lograr la mayor eﬁ01enc1a de
extracc1on de los solutos El dlseno metodologico utilizado es del tlpo fact()nal AxB :

g donde se evaltia el efecto de los factores de la 11x1v1ac1on (variables mdependlentes)

| observando como respuesta la cantldad de soluto extraldo (variable dependlente) del_'

cafe tostado

Los péféﬁletros determinadios para la extraccion de éoluto del café éﬁ fnedid acuoso en |
" el equipo modular son La relacién de ahmentacmn y d1solvente (F/D) igual a 0 5626
. el flujo masico de la alimentacién es de 0,6767 g/s y del dlsOIVente esdel 2027 g/s,
el tlempo de contacto entre las fases de 6 minutos, la temperatura del dlsolvente esde
90°C, el tamano de partlcula del café tostado es de 0,1505 mm de didmetro medlo
- global El rcndlmlento expenmental de la extraccmn de los solutos del cafe tostado

' mohdo es de 11,80 %

d Investigacién' “Diseﬁo de Equipos de Procesos para una Planta de Extraccion de

~ Aceite de Soja”, desarrollado por Raul Rlcardo Véliz Flores en la Umvermdad SR

Nac1onal de San Cristobal de Huamanga, el afio 2001 (l 1)
Resumen: B

El trabajo de mvestlgacmn se d1v1de en dos panes la pnmera trata- del dlseno del
- proceso y la segunda del disefio de los equlpos de una planta de extraccmn de aceite

. desojacon tncloroetlleno. _



Universidad Nacional de San Cristébal de Huamanga Facultad de Ingenieria Quimica y Metalurgia

El proceso de produccion del aceite de soja a partir de las semillas del frijol del mismo

nombre, sigue el siguiente proceso:

Las semillas oleaginosas son limpiadas, descascarilladas y trituradas en unos rodillos,
luego son acondicionadas para homogenizar el producto que pasa por un molino que
lo divide finamente en escamas. Después de la molienda se pasa a un extractor
continuo donde se lixivia el producto con una disolucidn de trocloroetileno como
solvente, la parte sélida himeda de la lixiviacién pasa a un secador donde se separa el
solvente y la harina obtenida se almacena para ser utilizada como alimento de ganado,
la parte liquida de la lixiviacion pasa a un evaporador, donde se concentra la solucion
de aceite de soja; el concentrado se bombea a una columna de destilacion de platos.
Por el fondo de Ia columna entra vapor vive que sirve como medio de calentamiento
y de separacion del aceite de soja del tricloroetileno; por el tope de la columna sale
vapor de agua mas tricloroetileno mientras que por el fondo se obtiene aceite de soja
crudo. Los vapores del tope de la columna de destilacion se unen con los vapores del
evaporador y del secador, se enfria con agua en un condensador que van luego a un
decantador, en donde por diferencia de densidades se separa el agua del solvente, este

ultimo se mezcla con tricloroetileno fresco y se bombea al extractor.

El aceite crudo se mezcla en agua caliente para flocular los fosfaticos que luego son
eliminados mediante una centrifuga; el aceite se seca, se enfria y se bombea al tanque
de almacenamiento de aceite crudo El lodo de lecitina que se ha separado se seca bajo

vacio y tratamiento térmico suave, luego se enfria y se envasa en latas.

> Tesis: “Puesta en Marcha y Optimizacion de Parametros de Operacion del Equipo
de Extraccion Solido-Liquido™, desarrollado por Vivian Romero Cabezas en la
Universidad Nacional de San Cristobal de Huamanga, el afio 2005. (12)

Resumen:

Se presenta ia extraccion por solventes de aceite de mani y extractos de café, cebada y
coca, mediante Ia puesta en marcha del equipo de extraccion sélido-liquido que fue
adaptado utilizando un destilador diferencial, para lo cual se disefid y construyé los

dispositivos faltantes que conforman la unidad.
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_ Mediaﬁte la operécién y puesta en marcha se éstudié los parametros de opéracién en
la obtencién de aceite del mani éo_n n-hexano. Los resqltados _obténidos se analizarbri B
- en funcién de los cambios en lés condicidnes de entrada del proceso, las variables que
influenctaron drésticds aumentos en ¢l contenido de aceite en el extracto final fueron
la temperatura de extraccidn, el tamafio de particula, Ja concentracién del solvente y el
- pH de la miscela. El nimero de etapas tedricas necesarias para la extracmon de aceite
- de mani fueron 2, las mismas que fueron vahdadas experlrnentalmente obtemendo 3

etapas practlcas La eficiencia de extraccién es de 64,65 %.

[ BIBLIOTECA £ INFORMACIGH

-__' | v
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CAPITULO II

FUNDAMENTO TEOQORICO

2.1. LIXIVIACION

Las operaciones de separacion clasificadas como extracciones realizadas con solventes
liquidos son de gran interés en la industria, en las que, la extraccion de algin
componente soluble contenido en un material es posible por el uso de un solvente
liquido apropiado como agente de separacién para dicho fin; esta es una operacion
comun en muchas actividades basicas que vienen inclusive desde tiempos anteriores,
como son las preparaciones de cicrtas mmfusiones, los denominados remojados, las

extracciones por ebullicidn, las operaciones de lavado, etc. (13)

La lixiviacion es la disolucion preferente de uno o mas componentes de una mezcla
sélida por contacto con un disolvente liquido. Esta operacion unitaria, una de las mas
antiguas en la industria quimica, ha recibido muchos nombres, segun la técnica mas o

menos compleja utilizada para llevarla a cabo. (14)

2.1.1. Fundamentos de la lixiviacién19

La lixiviacidn es una operacion de separacion de los componentes solubles presentes
en una fase o matriz sélida utilizando como agente de separacién un solvente liquido
especifico, que actia bajo ciertas condiciones en los equipos denominados
lixiviadores; segiin la naturaleza del sistema puede procederse a una extraccién en
ebullicién, con agitacion, con molienda del sélido v/o bajo ciertas condiciones o forma

de operacion, que responde a la capacidad de operacion, a la naturaleza del sistema
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~ sélido liguido, a.las caracteristicas fisicas quimicas del solvente, y en términos

. generales a los costos de operaci6n.

La Lixiviacién- es también'denominada como Extraccién -Sélido - Liquido; sin

- embargo existen algunas denommacmnes alternatlvas que califican a la lixiviacion,

que en esencxa representan a la misma operacmn, pero que por Sus usos y costumbres -

han adquirido cahﬁca01on¢s particulares, como son: . -

Infusién
Percolacién -
Elucién -

: Decoécién- -
-Remojado -

Macerado .

Y.V VYV VVY

Lavado

‘La métriz 0 estructura slida, que es el material que se ha de someterse a lixiviacion,
en funcmn al t1po de' solvente elegido, queda conformado 0 representado por tres

grupos de componentes representatwos

A S6lidos solubles.

1: Insolubles que algunos denorhinan inertes (con respecto al p_r_oceso
extractivo). ' o | ' . |
~ D:  Solvente liquido (opcio_nal, de acuerdo al 's_ol'\_'e_nte utilizado)

"En. ocasmnes el material sélido 1mc1aI a someterse a 11x1v1ac10n puede contener -
ongmalmente algo -del tercer componente 1dent1f1cado en la 11x1v1ac1on D; tal es el.
~ caso de las lixiviaciones que utlhzan al.agua como solvente de extraccion, actuando- ‘
- sobre materiales solidos o materias primas s6lidas que tlenen un contenido- inicial de-'
_"humedad 0 de agua. Sin embargo ‘el s6lido remdual o humedo resultante al fmal dela

'hx1v1a01on siempre sera un sistema ternario (con pequenas cantldades de solubles: A,

de acuerdo al grado de extraccmn) Debe recordarse que‘en la 11x1v1ac10n, el solvente '

’actua sobre el grupo de los sohdos solubles solublhzandolos y provocando su

- extraccmn Los componentes de 1a matriz sélida (A, 1 yen ocasmnes D) se encuentran

‘ 'dlstrlbu1dos e mterconectados baJo una estructura compleja, tal como ocurre con el
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acido carminico al interior del msecto seco de la cochinilia, formada en una biogénesis
compleja en el insecto producto de su actividad biologica desarrollada sobre la tuna;

desde ese punto de vista, los materiales solidos destinados a la lixiviacion podran ser:

a} Recursos Naturaies

#» Materiales organicos: estructuras vegetales (semillas, tallos, hojas, etc) y
animales (insectos, higados, etc.).

» Materiales inorganicos: minerales, sales, etc.

b) Materiales de Procesos inicrmedios

# Precipitados
» Crstales

El solvemte utilizado para la Ixiviacion estd normalmente conformado por el
disolvente liquido D, pudiendo en los casos de recirculacién contener pequefias
cantidades de soluto A. Sin embargo, el extracto liquido obtenido al final de la
lixiviacion es un sistema binario, formado por ¢l soluto v el disolvente: A + D; en
ocastones, cuando no existe una buena separacion mecdnica séhido - liquido, podra
percibirse el arrastre de solidos finos, que da lagar a la presencia de insolubles: I, en

el extracto.

2.1.2. Procesos de lixiviacion

2.1.2.1. Procesos de lixiviacion para sustancias biologicas

En la industria de procesos bioldgicos y alimenticios, muchos productos se separan de
su estructura natural original por medio de una lixiviacidn liquido-sélido. Un proceso
importante es la lixiviacion de azdcar de las remolachas con agua caliente. En la
produccion de aceites vegetales, se emplean disolventes organicos como hexano,
acctona y éter, para exiraer aceite de cacahuate, soya, semillas de lino, semillas de
ricino, semillas de girasol, semillas de algodon, harina, pasta de palo e higado de
hipogloso. En la industria farmacéutica se obtiene una gran diversidad de productos
por lixiviacion de raices, hojas y tallos de plantas. En la produccion de café

“instamidnco™ soluble, el café tostado y molido se somete a una lixiviacion con agua
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" pura. E1té soluble se fabrica por 11x1v1a01on de ho_]as de té con agua. El tamno se extrae’

de las cortezas de arboles por lixiviacién con agua.
2.1.2.2. Procesos de lixiviacién para materiales inorg:'micos y orgamnico . -

Los procesos de hx1v1a01on son de uso comin en las mdustnas metalurglcas Los

' -rnetales titiles suelen encontrarse en mezclas con grandes cantidades de constltuyentes '
A mdeseables, y la lixiviacién perrmte extraerlos en forma de sales_ solubles. Las sales .
'.'_de cobre se disuelve'n o se lixivian'de los minerales molidos que contienen otras
' sustancias por medio de soluc1ones de. 4cido sulfirico o amoniacal. Las sales de
cobalto y niquel se lixivian de sus minerales con mezclas de acido sulfurlco -amoniaco- .
oxigeno. La lixiviacién de oro a partir de sus-rmnerales ‘se basa en el uso de una
| “ 'soluc10n acuosa de cianuro de sodio. El hidréxido de sodio se lixivia de una suspensmn
- de carbonato de calc1o ‘e hidréxido de sodio, que se prepara ha01endo reaccmnar
Na2COs con (CaOH)z (15) | | B

"2.1.3. .‘.Criterios en Ia eleccién del solvente @13 ~

Para la extraccién con disolventes liquidos es de suma importancia tomar los criterios
A adecuados con respecto-a la élecci()n del solvente apropiado para dicha separacion, ya
~ sean en las operaciones de 11x1v1ac1on asi como en las operac1ones de extraccmn

liquida; se pueden indicar dos crltenos ﬁmdamentales
2131 Solubilidad

- Indica la capacidad de sdlUbiIiZacié_n y consecuente concentracién que alcanzarian los
“' 4solu'bles' en el solvente utilizado; a méYor solubilidad se tiene mayor capéci&ad de
extraccion por unidad de solvente utilizado, luego es importante elegir un solvente que

preserite alta solubilidad hacia el soluto o material de interés que desea extraerse.

| 2.1.3.2. Selectiﬁdad
Revela el grado de solubllldad selectlva 0 preferencml que tiene el disolvente hqu1do
' ha01a un deterrmnado soluto de interés durante la extraccmn es recomendable elegir

‘ aquel solvente que penmta extraer solamente el soluto deseado sin que se extralga :

otros compuestos no deseados en accién paralela
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Sin embargo, complementariamente se debe tener en cuenta otros criterios adicionales
en la eleccion del solvente liquido, en funcién a las condiciones operativas que han de
definir la extraccion, a la naturaleza de la operacion, las condiciones del material a
procesarse, los tipos de productos a obtenerse (alimentarios, farmacos, etc.), la

eficiencia operativa, etc. Estos criterios complementarios son:

Volatilidad

Toxicidad

Inflamabilidad

Reactividad quimica

Viscosidad

Tension superficial

Capacidad difusional

Recuperabilidad

Inmiscibilidad (para el caso de extraccion liquida)

v VvV

Y

YV V V V¥V VYV VY

Diferencia de densidades (para la decantacion en extraccion liquida)

\ 2R 4

- Costos

Igualmente existen algunos modificadores, aditivos y/o coadyuvantes que potencian y
sinergetizan la solubilizacion selectiva y la capacidad extractiva del disolvente

utilizado en algunas aplicaciones, estas modificaciones pueden ser:

v

pH (en medios acidos o basicos)
Tensoactivadores

Sinergia de solventes (mezclas apropiadas de varios solventes liquidos)

Y V V¥

Aditivos especiales

\ 7

Energia térmica

2.14. Aplicaciones

Tal vez las industrias metalirgicas son las que mas utilizan las operaciones de
lixiviacién. La mayoria de los minerales Gtiles se encuentran en forma de mezclas, con
grandes proporciones de componentes indeseables;,por es0, la lixiviacion del material

valioso es un método de separacién que se aplica con frecuencia. Por ejemplo, los

minerales de cobre se disuelven preferentemente a partir de algunos de sus minerales

> 1<
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“par 11x1v1ac1on con acido sulfunco 0 solucmnes amomacales y el oro se separa de sus
‘minerales con la ayuda de soluc1ones de cianuro de SOle "En forma similar, la
v11x1v13c1on juega un papel unportante en el procesamiento metalurglco de aluminio, 41
“cobalto, manganeso mque} y zinc. Muchos productos orgamcos naturales se separan
de sus estructuras ongmales medlante hx1v1ac1on Por eJemplo el azicar se separa por
 lixiviacién de la remolacha con agua ca.hente' los aceites vegetales se recuperan a
"partu’ de sermllas como las de soya y de algodén mediante la 11x1v1ac1on con
*disolventes orgamcos el tanino se disuelve a partir de diferentes cortezas arboreas 3
. medlante lixiviacién con agua; en forma snmlar muchos productos farmaceutmos se
recupera.n a partir de raices y ho jas de plantas El te y el café se preparan doméstica e
' Amdustrlahnente por operac1ones de hx1v1ac1on Ademas los precipitados quimicos con V
frecu_enma se lavan de sus aguas madres adhendas mcdlante técnicas y equipo muy
| similares a los utilizados en las verdaderés operaciohes de lixiviacion, como en el
" lavado del licor de sosa cAustica del carbonato de calcio preclpltado despues de la _

reacc1on entre 6xido de calcio y carbonato de sodio. (id.14)

La hx1v1ac1on es una de las operac1ones mas extendldas en el drea de Ia extraccmn de
minerales, mampulac1on de productos bioldgicos, alimentarios y farmaceutlcos Se

“reconocen, de manera especifica las siguientes aplicaciones: (1d.13)

‘Extraccidn de la sacarosa a partir de la cafia de aziicar y remolacha
1Extrac01on de edu}corantes '
.Extracclon de aceltes esenmales

' Industrla de aceites de origen ammal y vegeta:l

V V.Y VYV

‘Extraccmn de colorantes naturales comé la antocianina del maiz morado yel
‘ 4cido carminico de la cochmllla o '
Extraccion de alcaloxdes; ’

Extraccion de principios activos y ﬁtoduefos farmiicéuticoé

_Extraccién de perfumes y sustancms odonﬁcas -

V.V V Vv

Extraccmn de minerales en procesos de hx1v1ac1on
2.1.5. ,Facto_res qué inﬂuyen en la lixiviacién (“”3)

La lixiviacion esta influenciada por un conjunto de factores vinculados a la naturaleza

de los materiales que concurren a la extraccion sélido - liquido y las condiciones bajo
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las cuales se conducen la extraccion. Como factores vinculados a la naturaleza de los
materiales destacan las propiedades y caracteristicas del solvente liquido elegido para
la lixiviacion (solubilidad, selectividad, pH, accion sinergética en el caso de mezcla de
solventes, etc.), también influye la naturaleza del material sélido sometido a lixiviacion
(porosidad, permeabilidad, estructura y distribucion del soluble en la matriz sélida,
interaccion quimica, difusividad, transporte intraparticula, etc.) Entre los factores
vinculados a las condiciones operativas bajo las cuales se conduce la lixiviacion
destacan el tamafio de particula del material séhdo, la temperatura de extraccion, la
hidrodinamica del liquido solvente conferida por la turbulencia de los agitadores, la

saturacion del soluble en el solvente liquido, etc.

Desde el punto de vista difusional, es importante identificar en la extraccion sélido -
liquido las etapas fundamentales que ocurren en la extraccion de los solubles hacia el

solvente:

Humectacion del solvente a la particula sélida.

Solubilizacion del soluto o sélido soluble en el solvente (intraparticula).

vV YV V¥

Transporte difusional tipo molecular de los solubles en la region intraparticula
hacia la periferia de la particula (es 1a etapa controlante de la lixiviacion).

» Transporte difusional tipo molecular en la pelicula liquida limite que cubre la
particula.

A 74

Transporte convectivo hacia el seno principal del solvente que contiene a la

particula en suspension.

A continuacion se comenta brevemente los principales factores vinculados a las

condiciones operativas que influyen en la lixiviacion:

2.1.5.1. Granulometria

Que define el tamafio medio de las particulas luego de someterse el material sélido
original a una operacion de desintegracion mecédnica, como pueden ser en los molinos.
A menor tamafio de particula se observa mayor eficiencia de extraccion, debido a que
se facilita el acceso del solvente hacia la region intraparticula y la solubilizacién del
material a extraer, se reduce la longitud efectiva de transporte difusional intraparticula

y por consiguiente disminuye la resistencia difusional intraparticula, a la vez que se

2L
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incrementa considerablemente la _superficie interfacial sél_ido - liquido. 'para‘ la
ext:l"acc_ién.‘No siempre es ventajoso someter el Ilnaterial.sc')lido a molienda fina; entre
- . las'desvéntajas se puede‘d‘ome‘nta: en alguhos .casoéhla niptura de tejidos que provoca

la exiraccién de otros. componerntes 1o des'eadbs; otra desventaja es. que, las
' suépensiones de piﬂ_ﬁbulas ‘muy - finas _diﬁculfan las operaciones mecanicas de

separacion solido - liquido posterior a la lixiviécién, imposibilitando las filtraciones,
- provocando arrastre de finos en el extracto liguido por ineﬁcie’xllcia‘de separacion, que

en alguho's casos implica el 'uso de centr'ifugas; por lo tanto, el grado de molienda debe ‘
‘ responder aun criferio técnico. En Otros €asos no es ﬁecesaria la molienda, como es el
2 r_c,asoAde la extrac.cién del colorante de las semillas del achiote, en las que el colorante

Se encuentra distribuido en la superficie de la semilla.
2.1.52. Temperatura

A -maybr témperatlira del sistema de extraccion se incrementa normalmente la
~ solubilidad y ‘el transporte difusional de los materiales extraibles hacia el solvente
liquido, favoreciendo cons1derablemcnte la lixiviacion, existen diversas aphcacmnes |
de ]D[lVla.CIOH a ebull1c10n o con solvente birviendo como es la extraccion de aceltes
__ oolorantes, etc Sin embargo no siempre es conveniente mcrementar la temperatu.ra,
ya sea por la termosensibilidad o degradacmn terrmca que pueda presentar el material
‘ soluble, que limita ]a temperatura, o por los aspectos de costos de energfa. Si el -
solvente preScnta un incfemento considerable de su volatilidad debidb al aumento de
. la temperatura, serd recomendable operar. la lixiviacién en sistemas cerrados, para
evitar las pérdidas de solvente. A pésar de que puede lixiviarse a ebullicion,

'normahnente no se asocia el balance de energia al anahsls de la 11x1V1a010n .

prapizmente dtcha, debido a que la solubilizacién y ext:raccmn de los solubles se

~ considera aproxunadamente atérmica dentro del nivel térmico o temperatura ala cual
se efectha la 11x1v1ac10n, podna tomar algin valor influyente . €l caso de las

lixiviaciones con reacciones quumcas debldo al calor de reaccion.

. Cominmente, sélo se evalua el ‘balance de materia en las condiciones operativas del
' 11x1v1ad01' por decir a la temperatura constante de ebullicion; los calculos podrlan :
complementarse con la detennmamon del requerumento de energia tenmca para los

.calentamlentos 0 acondlcmnamlentos previos del sistema o para mantener la
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cbullicién; sin embargo, deberd entenderse que la transferencia de calor no esta

acoplado en.esencia al fendmeno de la transferencia de masa para la lixiviacion.

2.1.5.3. Agitacién

El grado de agitacion conferida al sistema de extraccion s6lido - liquido define la
hidrodindmica del medio de lixiviacion, tal que a mayor turbulencia de la mezcla
solido - liquida se promueve la suspensién y se facilita la extraccion de los solubles
debido a Ia difusion convectiva desarrollada hacia el medio liquido, muy a pesar de
que este no influya en la resistencia difusiva limitante al interior de la particula. No
siempre se recurre a la implementacion de los sistemas de agitacion, tal es el caso de
la lixiviacion de los minerales, en las que las cantidades de materiales son
extremadamente grandes y los costos de agitacion serian sumamente costosos,

afectando la viabilidad econdmica de los mismos.

2.1.5.4. Saturacién

La capacidad de extraccién que pueda tener el liquido se ha de ir limitando
gradualmente conforme se incremente la concentracidn del material soluble en el
liquido, siendo el limite el estado de saturacion. Debe tenerse presente que la cantidad
de material extraido esta vinculado con el material transportado desde el interior del
s6lido hacia el liquido gracias al gradiente de concentracion; cuando los solubles son
alcanzados por el solvente liquido al interior de la matriz sélida, estas se transfieren
hacia la fase liquida, alcanzando en ese instante un estado de mayor concentracion, sin
embargo, ¢l solvente que rodea a la particula y el que se encuentra fuera de ella
conformando el seno principal del liquido en el extractor deberdn estar a una
concentracion mucho menor, de tal manera que se posibilite a que los solubles se
difundan desde el interior del sélido hacia el solvente externo que constituird al final

el extracto liquido en la operacion de lixiviacion.

2.1.6. Métodos de calculo

Es importante que se haga un calculo aproximado del grado de lixiviacién obtenible
mediante cierto procedimiento, es decir, de la cantidad de sustancia soluble lixiviada
de un sélido; con este proposito ha de conocerse el contenido inicial de soluto del

solido, la cantidad de disolvente, la concentracion de soluto en el disolvente de

>T 5 1<
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~ lixiviacion, y el metodo que. se empleo para efectuarla (por lotes oa oontraoornente_ |
contmua) En forma altematlva, quizds se necesite calcular el niimero de etapas
| requendos para reduc1r el contenido de soluto del s6lido hasta alglin valor dado;
deberan conocerse entonces la cantldad yla concentracmn de soluto en el dlsolvente

de 11x1v1ac:1on (1d 14)

- 2.1.6.1. Componentes y diagrﬁmas de lixiviacién®Y
‘Dado que sehan identificado los.cdmpon'entes ﬁﬁldainentales que intervienen 'en la
lixifvia.cién, que son ‘la intéraccién perménente de tres grupos de componentes:

A Sohdos solubles (soluto)

1 Insolubles (con respecto al solvente ut111zado)

- D: : Dlsolvente liguido

Parala 1dent1f1cac:10n cuantitativa de los componentes se hara uso de la fraccion masica

en la reSpectlva fase, usando el 81gu1ente formato

. Fase solidarx - - x= Xy L fraccién mésica de soluto _
- Cxp - o fraccion misica de disolvente
coxp=l=(xt J-;D)l . ~ fraccion mésica de insolubles

‘ ,_Fasé liquida: y - y=y, . fracc1on masica de soluto -
o ¥y =1 -—y5) ' ﬁ'accmn masica de d1solvente :

»Se considera que la fase liquida, por decir el exfrécto_ obténido-de la lxiviacion, esta
~ formada por el soluto 'y el disolvente; vale decir que, luego de un buen sistema de

s.epm'acién de'sélidos', no =existé arrastre de paﬂiculaé ﬁnas en el extracto.

Existen diversas opciones de rcprescntacmn graﬁca y evaluaclon del sustema ternario

' aphcados para la hx1V1ac1on, que pueden ser:
»s _ Tn'éngulo eqﬁilétero

' » Tridngulo rectangulo

» Coordenadas rectangulares -
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En la figura 2.1 se presenta el diagrama de lixiviacion representado en un tridngulo

rectangulo.
D
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X, ¥ (fraccion masica del solato: solido residual y extracto)

FIGURA 2.1: Diagrama de lixiviacion tipo tridngulo rectangulo que representa a los
tres componentes identificados en la lixiviacion.

Es importante reconocer en ¢l tridngulo la ubicaciéon y composicion de cada uno de los

componentes que intervienen en la operacion de lixiviacion. Tanto el vértice, los lados

(catetos e hipotenusa), y la region interior del tridangulo, representan situaciones

especificas de Ia lixiviacion. A continuacidn se resumen los aspectos principales:

» Cada vértice representa un compuesto puro, que puede ser: A = s6lidos solubles, D

= disolvente liquido utilizado en la lixiviacion, I = Insolubles ( Figura 2.1)

» Cada lado del triangulo representa un sistema binario; por ¢jemplo, la hipotenusa
representa las distintas probabilidades de combinacion existentes entre el soluto y

el solvente liquido (A + D), que es una combinacion tipica en el estudio de los

extractos liquidos que proveen los lixiviadores.

# Un punto al interior del triangulo representa una combinacién o mezcla compuesta
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- por los tres componentes (A+D+1), que es el caso tipico de un re51duo humedo -
que se obtlene al final de una operacién de lixiviacion. - - j
> La cornente de extractos quedara representado por la h1potenusa, siempre en
cuanto que no exista arrastré de particulas finas en el extracto liquido. .
‘ > La cornente de residuos sohdos es una curva que va al mtenor del trlangulo
> Las lineas que conectan a Ia corriente de extractos liquidos en forma rec1proca con
. la carriente de remduos sohdos se denomman lineas de enlace denominados

tamblen como linéas de separacion, umon, d15tr1buc1on, equlhbrlo reparto, etc.

a)' Equilibrio de fases |

. Parael caso dela lixiviacidn, se requiere conocer la mteraccmn s6lido — 11qu1do en el
_émblto de la dlstrlbucmn de componentes en el estado de equlhbno a través de la 1 -
COIIlpOSlClOIl masica de los solubles (A) y del dlsolvente (D) dlStl‘lbllldO entre ambas

- fases. -

La éafacteriZacién'y e§a1uﬁci6n del ésta'dd séiido amorfb presenta ciertas dificultades, -
debido a que el grupo de sdlidos ,solublés presentan muchas veces interacciones
cor'npl.ej‘as y ,variada'si con la estr_ubtura solida, en funcion a su origen, - especie,
~ procedencia, etc., como puede ser en materiales miherales, en una semilla, en un tejido

- .vegetal»_o_animal, etc., que diﬂcﬁltar.l‘ la evaluacién predictivé directa; esta dificultad se

:maniﬁesta en que no existen sistemas o bases de-datos pre-establecidos tedricamente
para los casos de la lixiviacion, como lo que si ocurre en la termodmannca del
equlhbno hquldo - vapor (ELV) o equlhbno hquldo - hquldo (ELL) Por razon
indicada, en la practlca mdustrlal, existe la necesidad de recurrir a una evaluacion

| éxpefirnental preliminar del contacto e intéréc'ci()n sélido - h'quido' qué permita definir
las condlcmnes de distribucion de componentes entre ambas fases, para conduclr una
operac1on de hx1v1ac1on bajo cwrtas condlcmnes de operacion, en las que previamente
se deben deﬁmr y preestablecer las cond1c1ones operativas como son el tamafio de

ﬂpartlcula, tipo e hidrodinamica de _contacto sélido liquido, temperatura-de operacion,

naturaleza y actividad del éolvente,_ estédo de separacion mecénica de fases, etc.

A continuacién se presentan Ias ﬁguras de los casos espemﬁcos bajo las cuales se

; elaboran los dlagramas de 11x1v1a01on
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b) Solucion retenida constante

Es una forma de representacion bastante general y de evaluacion rdpida para la
construccion de diagramas de lixiviacion. Consiste en representar el diagrama de
lixiviacion bajo una relacion de SOLUCION RETENIDA por unidad de
INSOLUBLES del tipo constante: k = comstante, que graficamente presenta a la
corriente de residuos, que al ser trazado al interior del tridngulo se presenta como una
linea paralela a la hipotenusa del tridngulo rectangulo.

Xp» Yo (fraccion masica del disolvente)

b 23 z 2 3 g

[ JE PN TSP W TS, Y
0 01 02 03 04 05P o6 07 08 09 1
x.y {fracidn masica del soluto)

FIGURA 2.2: Diagrama de lixiviacion tipo tridngulo rectingulo considerando la
solucion retenida constante.

Muchos casos de lixiviacion se pueden aproximar bastante bien al caso de solucion
retenida constante, que también puede obtenerse como un valor medio de diversos
valores experimentales evaluados en el residuo sélido bajo las condiciones de

lixiviacién, siempre que estos valores tengan una baja dispersion entre si.

Para trazar la linea de corriente de residuos en €l tridgngulo, se determina el punto de
interseccion con los catetos del triangulo rectangulo, denominado como el punto de

interseccidén: Xp, cuyo célculo en funcion de la solucién retenida es:

> » 1<
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Ma+1mp

—=K=- e Constante |
T (3]
Xp = %
Donde:
SR -solucién‘retenida ‘
I - insolubles |
¥ ma ;- masade solublés
‘mp . . masa de disolvente

c) Solucién retenida no constante

Un‘.nivel correctivo del caso ént_erior es considerar a aquellos sistemas de lixiviacion
en las que la SR/ se comporta de forma va.riaBle, vale _decif que no tieﬁe un valor
-~ constante. Este caso representa muy bien a algl‘mos‘ sisternas cercanos a la realidad,
ello implica detéﬂninar' experimentalmente el grado de reténcién de solucién por la
" matriz sélida de insolubles durantc la lixiviacién. Tiene como una con51derac10n
especlal de que, la concentrac:lon o composicion de la solucién rctemda en el solido
residual es igual o idéntica a la concentracién de su respectivo extracto liquido en el
. estado de equilibrio, denominado como contacto ideal o perfecto de fases; por lo tanto,
todas las lineas de enlace o separacion pasan también'por, el origen 0 4ngulo recto del

triangulo.

Cuando k es variable, la corriente de residuos ya no es una linea recta, adquiere una
curvatura, y' su representacion debera ser elaborada a partir de los resultados
. experimentales. La corriente de residuos es una funcién-de la fraccion masica del

disolvente en funcién de la fraccién masica del soluio en el residuo: xp = f(x)

' Normalmente se puede tener informacién experimental de la comp_osiciéln.‘cn el
extracto (que es igual al de la's'olucién retenida para un contacto ideal o perfecto) en |
funcién ala solucion retenida por unidad de msolubles vale decu' del tipo: ¥; VS k i

entonces la fancién de la cormente de re51duos se puede dctenmnar con la 51gu1cnte

: EXpICSIOIl.
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X _ Yitki
St yivsk; - Xj = Ek_,,
(2.2)
L _-yk
DTtk

Luego, una grifica de X; VS Xp; en el diagrama triangular generara la corriente de
residuos, que es una curva, cuyas lineas de enlace siempre se proyectaran por el origen

del diagrama.

Xps ¥p (fraccion méasica del disolvente)

0 h...,,%»,-w:nllignn:v:ngns:"nnugsn PR PRSI EPEPEFINE BT, S
0 0.1 02 ©83 04 05 06 07 08 09 1

X,y {fractén masica del soluto)

FIGURA 2.3: Diagrama de lixiviacion tipo triangulo rectangulo con solucion retenida
' variable.

d) Imteraccion no ideal

Existen algunos casos particulares en las que Ia solucion retenida no presenta la misma
composicién que su respectivo extracto, debido a la interaccion quimica y velocidad
de solubilidad que presentan los materiales solubles contenidas en la matriz sélida,
percibiéndose normalmente que la concentracion de solubles en la solucion retenida
es algo mayor al de su respectivo extracto; este fenomeno repercute en una interaccion

no ideal entre el sélido y el liquido.

Cuando se percibe esta conducta, es mnecesario disponer mayor informacion
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experimental sobre el anilisis de componentes en ambas fases, cuyos resultados
inclusive pueden provocar que la corriente de extractos no sea exactamente la
hipotenusa, sino por el posible arrastre de particulas finas, podria ser representado por
una curva al interior del tridngulo cercana a la hipotenusa; mientras que, la corriente
de residaos serd otra curva al interior del tridngulo. Lo mas resaltante de este caso es
que, las lincas de enlace o separacion deben ser trazados necesariamente, porque al no
ser ideales, no siempre pasan por el origen 0 dngulo recto del diagrama triangular,
debiéndose interpolar entre dos lineas de enlace cualquier otra linea interna a dicha

region.
2.1.6.2. Célculos en la lixiviacion en una sola etapa!?

Una unidad o etapa de lixiviacion simple se entiende a través del siguiente esquema
de operacién integrada, que puede trabajar en forma batch (por cargas) o a régimen

pseudo continuo (estacionario).

ALIMENTACION

SOLIDA L l

3
p L F My Ry
| s %N ':> X . Xn > x

UNIDAPBE Xor Xp1

EXTRACCION | RESIDTO l

MECANICA SOLIDO
¥ ] ag x p— ___’ E1
EXTRACTO Y1
LIQUIDO

FIGURA 2.4: Esquema fisico y de bloque para una unidad de lixiviacion en etapa
simple.

Realizando ¢l balance de materia en una unidad de lixiviacion en etapa simple (figura
2.4b), se tiene:

Global  : F+S=Mi=E1+R (2.3)

Solubles (A) : Fxpt+ S ys=Mman =Emyit Rixa (2.4)

2= 1<
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Disolvente (D): F xort S(1- ys) = Mixpva= Ei(1-y1) + Raxon 2.5)
La concentracion de la mezcla M; es:

Fr. + S, Fp+S,
M,  F+S (2.6)

Xy =

Los flujos del extracto y refinado se calculan con las siguientes expresiones:

X1 — X1]
E, = .7,
1= My [ - (2.7)
. Vi XMl]

FIGURA 2.5: Solucion grafica de lixiviacion en una sola etapa.

El porcentaje de recuperacién o extraccitn, es la relacién entre los sélidos solubles
extraidos a partir del material s6lido durante la lixiviacién en etapa simple con respecto
a los solubles totales contenidos inicialmente en dicho material, expresado en forma

porcentual.

2T5<
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 (F, - RX Evy,— S
%Tec:-(ji——_}_l)*loo = (_13)_1}:'—}]5)*100 _ (2_9)

'FXF XE

- 2.1.6.3. Cilculos en la lixiviacién en corriente cruzada®®)

La lixiviacion en corriente cruzada consiste en utilizar reiteradamente solvente liquido
. fresco en cada etapa de extraccién o unidad, a manera de lavado sucesivo, hasta
alcanzar algtin grado de extraccion, recuperacion o eliminacion de solubles a partir del
solido procesado, segiin sea el caso tratado. Upa 1ixiviaci6n 0 extraccion solido liqliido
" en corriente cruzada se consigue.con la interconexion de varias unidades simples en
fo'rm'fl consecutiva, circulando ciclica y prdgresivamenté la corriente sélida entre las
‘etapas, utilizando solvente fresco pafa cada uﬁidat_:l, que puede ser en cantidades

iguales o variante, tal como se indica en la siguiente figura: .

s . L S o S
| is P is o
F R | R | l , :
e ML R M L R M L LRy
XpF 1. X X X2 *2 X3 s
Xo1 l' “Xpz l Xp3
B4 - . ' E: L Es
Y SR - B E

FIGURA 2.6: Interconexién de etapas simples para una lixiviacién en corriente
' cruzada. ' "

El balance de materia para este sistemna, se evahia en forma progresiva a j)artir de la
~ primera etapa hacia el final, es decir del 1 a_N, tal que el nimero de etapas totales: N,
se define de acuerdo a alguna condicién operativa exigida en la bateria de lixiviadores,

“esto de acuerdo a la figura 2.6.

Balance de materia para la étapa N: ; _

Global v Rn.i+Sn= MN;EN + Ry - | j . E (‘2'10). |
Solubles (A) y  RowXiw + Sx ysn = MN Xy = En YN +'RN xN @1

. DisoIvente (D) RyaXonet ,+ SN(I - }’ISN) = My Xpam = E}q(l - YN)+ Ry Xon (2. 12)

7



Universidad Nacional de San Cristobal de Huamanga Facultad de Ingenieria Quimica y Metalurgia

En la siguiente figura se presenta el uso del diagrama de lixiviacion para la solucion
del balance de materia en una lixiviacion en corriente cruzada, interconectando las

lineas de mezcla y separacion desde la primera etapa hasta la tltima etapa (para 2

ctapas).
,Eo . _.‘_Etwap_a_ . —Exuacgo I _*r
"7 E2 !—Eﬁﬁ“ kag/h
Bgan [N ﬁ vs2 [ims
T Yd2 e
E1 AT | (e fewo ||
£33 | Refinado —
; R2 [4000 ke
|| %2 oo )
Xd2 1p.4688
Volver 1 Xi2 [os5000
(- Conerte fiticia (M) |
; 5 M [aga keh Zojoge0 . 20[i700
|

FIGURA 2.7: Resolucion grafica consecutiva de las unidades de extraccion en una
lixiviacion en corriente cruzada.

Los flujos del extracto y refinado se calculan con las siguientes expresiones:

Ry_1Xn_1 + SyYsw

Koo =
MN = Ry—1— Sn (2.13)
Xun — Xy
Ey= M [ ]
V=M Ty (2.14)
Ry = My — Ey {2.15)

Finalmente, se realiza un balance de materia acumulativo de todos los extractos: ET,
generados en la baterfa de lixiviadores en comriente cruzada y su respectiva

composicidn media para el soluto contenido en el extracto total:

Er = Z E; ; y = z Ely’ | (2.16)
T
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' Para la lixiviacidn en corriente cruzada, el porcentaje de recuperacion en toda la bateria
de extractores es la relacion entre los sélidos solubles totales extraidos en todos los
extractos liquidos: desde 1a etapa 1 hasta N, con respecto a los solubles contenidos

. inicialmente en el material s6lido alimentado, expresado en forma porcentual.

o (Fy, — RyXy) - Evi — Sivs\ Y
toee = (P2 ) 100 = (B 0100 oy

? - By / By L
2.1.6.4. Cilculos en la lixiviacién en ‘contracorl"ienteﬁd'”_) .

7 La. lixiviacién de mﬁltiplcsl etapas en cbn-tracorrientc se consigue utilizando una
interconexién de etapas simples de tal manera 'que' la corriente solida circule ‘en'.
direccion opuesta a la corriente liquida (solvente), provocando“un' agotamiento
: p'rdgrcsivo de los solﬁbles en la fase sc')lida; debido a la transfercncia-de estos hacia la

corriente liquida y su concentracion.

Vi ' - ¥ B Ve Y ¥e
e S VP ey N VA ey (S SO e IS VR

F "Ry R, Rs RN';- : ‘ Ry

7‘?]: - Cx 3 . X % Xy Xy .

Xpr C . ¥ ) oy . - XpX ‘ _ Ipn

FIGURA 2.8: Esquema de una conexién de multlples etapas para una hx1v1a010n en
contracorriente. '

Se efectﬁé un b_alance de ma‘_teria alrededor de todo el sistema o baterfa de lixiviadores
interconectédos-,'ta] qlie en la interaccién de los tres componentes en el proceso de
' 11x1V1ac:10n (A+D+I) ‘se considera despremable el arrastre de ﬁnos o insolubles (I) en

el extracto establemendose las 51g1uentes tres ecuaciones mdependlentes

'_Glob‘a]_ o 'F+S'=E1+RN o eIy

‘Solubles(A) : Fxr+Sys=EiYi+RwXx - (219
Disolvente (D) Fxpr+ S(I-ys) =Er (I-Y)+ Ru X~ (2.20)

Para la lixiviacion en contracorriente, el porcentaje de recuperacion desarrollado en la
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baterfa de extractores es:
Fx. — RNXN) (513’1 - SJ’s)
Wy = | ——te——— | % 100 = | ————— ] % 100
rec ( FXF FXF (2.21)

2.1.6.5. Eficiencia de las etapast®19

Considérese una operacion sencilla de lixiviacion por lotes, en la cual el sélido se vaa
lixiviar con una cantidad de disolvente mayor que la necesaria para disolver tedo el
soluto soluble; en dicha operacion el s6lido no adsorbe de modo preferente ni al
disolvente ni al soluto. Si se proporciona un tiempo adecuado de contacto entre €l
solido y el disolvente, todo el soluto se disuelve; entonces, 1a mezcla es una suspension
de solidos insolubles sumergidos en una solucion de soluto en el disolvente. Luego,
las fases insolubles se separan fisicamente por sedimentacion, filtracion o drenado y
toda la operacion constituye una sola etapa. Si la separacion mecénica del sélido y el
liquido fuese perfecta, no habria soluto asociado con el sohdo que sale de la operacion
y se habria logrado en una sola etapa de separacion completa del soluto y del sélido

insoluble. Esta seria una etapa ideal, con una eficiencia de etapa del 100%.
En la practica, la eficiencia de las etapas es generalmente bastante menor que ésa:

» Es posible que el soluto no se haya disuelto por completo debido a un tiempo
msuficiente de contacto;

» Probablemente sea imposible realizar una perfecta separacion mecanica del liquido-
solido, asi que los solidos que salen de la etapa siempre retendran cieria cantidad

de liquido y de soluto disuelto asociado.

Cuando el soluto es adsorbido en el solido, la sedimentacién o drenaje imperfectos
daran una eficiencia menor de etapa, aunque se logre el equilibrio entre las fases
liquidas y sélidas. |

2.1.7. Velocidad de lixiviacién®'>

En Ia lixiviacion de materiales solubles del interior de una particula por accién de un
disolvente, el proceso general consiste en los signientes pasos: el disolvente se

transfiere del volumen de solucion a la superficie del solido. Después, diche disolvente

> 1<
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pe_n_etré 0 se difurvlde‘ en el solido. El soluto se disuelve enel disolvente. Entonces, el
soluto se difunde a través de la mezcla de sélido y disolvente hasta la superficie de la .
particula Finalmente, el soluto se traﬁsﬁere ala solucién general. Los numerosos
fenomenos que se presentan en este proceso hacen poco practlco y casi imposible B

aplicar una teoria deﬁmda a la accién de hx1v1ac1on

- En general la velocidad de transferencm del dlsolvente de la solucién general hasta la
| superﬁme del sohdo es bastante raplda, yla velomdad hacia el mterlor del solido puede |
- ser raplda o 1enta Sm embargo enla mayorla de los casos €stas no son las etapas que
* limitan a veloc1dad del proceso total de lixiviacién. La transferencia de disolventes
suelen “ocurrir aI‘ principio, .(':uando las particulas se ponen en contacto con el
* disolvente; aun asi, lé disolucic')nld'el soluto en el disolvehtc er'l._el interior del s6lido -
puede ser un siiﬁple prdceso fisico de disolucidn o una Vérdadéra reécciéﬁ quimica
que libera al soluto para la dlsolucmn El conocimiento del proceso de d1solu01on es

'bastante hm1tado yel mecamsmo puede ser dlferente en cada caso.

o La velocidad de dlfusmn del soluto a traves deI sohdo yla del disolvente hasta la
superﬁc1e del s6lido suelen ser la resistencia que controla el proceso global de
lixiviacién y depeqden de diversos factores. Si el sélido est ‘constituido por una
eétrhcture_x inerte porosa, con el soluto y el disolvgnte localizados en los poros del
s6lido, la difusién a ﬁévés del sélido poroso se puede describir como una difusividad
efectiva. Se réquieren entdnccé, Ia fraccion de éspacios huecos y la sinuosidad, para la

‘difusién en sélidos parosos.

En sustancias biolc')gicés o naturales hay .'complejidédes adicionales debido. ala
7 présénéia de células. En la lixiviacién de rebanadas delgadas de remolacha de azicar
. el praceso mecéanico previo- rompe, mas 0 menos, una quinta parte de las células.
‘Entonces la 11x1v1ac1on del azicar es similar a un proceso de lavado. Enlas celulas
. restantes el aziicar se dxftmde al exterior a través de las paredes celulares. El resultado
s neto de ambos procesos de transferenc1a no 51guc una ley de difusién smlple con

dlfuswldad efectlva constante ‘

- En €l caso de la soya, los granos enteros no se pueden lixiviar con eficacia. La

trituracién con rodillos para obtener escamas pequefias de los granos rompe las paredes -
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celulares, por lo que el disolvente penetra con mayor facilidad por accion capilar. La
velocidad de difusion del soluto de aceite de soya desde las escamas de soya, impide
una interpretacion simple. Cierto método para disefiar extractores a gran escala se basa

en experimentos de laboratorio con escamas.

La resistencia a la transferencia de masa del soluto desde la superficie solida hasta el
disolvente general, suele ser bastante pequefia en comparacion con la resistencia a la
difusién dentro del propio solido. Esto se ha demostrado en la lixiviacién de soya,
donde el grado de agitacion del disolvente externo no produce efectos apreciables

sobre la velocidad de extraccion.
2.1.8. Equipos de lixiviacion

La operacion de lixiviacion presenta una gran diversidad de equipos de extraccion
solido liquido, que obedecen a diversos criterios de operacion, capacidad de
procesanmiento, caracteristicas del solvente, costos, entre otros factores; tal como ¢s la
diferencia enire una pila de lixiviacion de minerales consistente en una gran “cancha”
o deposito en terreno en la que se cargan los minerales por la cual se percola el
disolvente de lixiviacion, y un exiractor Soxhlet para la lixiviacion de aceites de
semilias oleaginosas cerradas en un cartucho por la cual circula solvente hirviendo,
ambos equipos que en esencia tienen el mismo fundamento de la lixiviacion, presentan

en su instalacion fisica grandes diferencias incomparables. (id.13)

Los equipos de lixiviacion se pueden clasificar teniendo en cuenta su régimen
operativo, la temperatura de operacién, el tipo de contacto sélido liquido, etc. Estas

diferentes formas se presentan a continuacion.
a) De acuerdo al régimen operativo:

» Batch o por etapas (unidades o tanques de lixiviacion)
»> Semicontinuo (percolacion a través de lechos sélidos)
» Continuo (de mtltiples etapas o diferencial continuo)

b) De acuerdo a la temperatura de lixiviacion:

> Ambiental

ST 5 1<
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» (Caliente
» Ebulliciéon

c¢) Deacuerdo a la disbdsi_cién de las particulas solidas con respecto al solvente

liquido:

> Sélidos dispuestos en lecho fijo -
» Solidos en diSpeifsié'rl/ﬂuidizécién (con agitadores)

» Solidos en desplazamiento diferencial continuo (tornillos, bandas; etc)
-~ d) De acuerdo al tipo de contacto sélido liquidh: |

Contacto de Etapa Siniplle 7
Contacto de Miltiples etapas en corriente cruzada -~ .
" Contacto de Multiples etapas en contracorriente

. Contacto diferencial continuo -

YV V V.V

‘¢) De acuerdo a la interaccion quimica de los solubles con el solvente:

~ » Lixiviacion con solubilizacion fisica pura

» Lixiviacién con reaccién quimica con el solvente (id.13)

Cabe méncio'nar que la deécﬁpcién de la clasificacion de acuerdo al tipo de contacto
solido liquido, es decir contacto de etapa simple, contacto de multiples étapés en.-_
: cofriente cruzada y contacto de mﬁltiplés re:tapas en contracorriente, se encuentra en el
.' ftem 2.1.6. Por lo ténto a contiﬁuﬁcién se desarrollara lé clasificacién de acuerdo al

método de operacion.
. Segiin el método de operacion

Las operaciones de lixiviacién se realizan por lotes o semilotes (estado no estacionario)
-y también en Eondiciones totalmente continuas (estado estacionario). En’ cada
‘categoria se encuentran equipos de} tipo de etapas y de contacto continuo. Se utilizan
dos técnicas principales de manejo: la aspersidn 6 goteo del liquido sobre el s6lido y
la compietﬁ- inmersién del solido en el liguido. En cualqﬁier caso, la élecci()n del

equipo que se va a utilizar depende bastante de la forma fisica de los sc_':lidoé y de las
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dificultades v costo de manejo. En muchos casos, esto ha lievado al uso de equipos

muy especializados en ciertas industrias. (id.14)

Existen varios métodos generales de operacion para realizar la lixiviacion en sélidos.
Las operaciones se pueden lievar a cabo tanto en condiciones de estado no estacionario
o por lotes, como continuias o en estado estacionario. También se pueden usar equipos
de tipo continuo o por etapas, ya sea para la operacion en estado estacionario o no

estacionario.

. Los sélidos triturados suelen lixiviarse por percolaciéon a través de lechos sélidos,
estacionarios en recipientes con fondos perforados, para permitir el drenaje del
disolvente. Los solidos no deben ser demasiado finos, pues habria una alta resistencia
al flujo. Algunas veces se colocan varios fanques en serie, que constituyen una bateria
de extraccion, y se agrega disolvente nuevo al solido que estd casi extraido. Los
tanques pueden ser de tipo abierto o bien cerrado, en cuyo caso se llaman difusores. El
disolvente fluye a través de los tanques en serie, y se extrae del tanque mas
recientemente cargado, lo que simula una operacién continua a contracorriente.
Después de que un tanque ha sido lixiviado por completo, se afiade carga nueva al
tanque del ofro extremo, a través de tuberias miltiples, de manera que 16 hay

necesidad de mover los tanques para Ia operacion a contracorriente.

En otros procesos, las particulas de solido triturado se desplazan en forma continua
por medio de transportadores de cangilones o con alimentadores de tornillo. El

disolvente fluye a contracorriente al iecho movil.

Los solidos finamente molidos pueden lixiviarse en recipientes con agitacion o en
espesadores. El proceso puede ser de tipo de estado no estacionario por lotes, o bien,
los recipientes se pueden colocar en serie para obtener un proceso a contracorriente

por etapas. (id.15)
A. Operacién en estado no estacionario

Las operaciones en estado no estacionario incluyen aquellas en que los solidos y los
liquidos se ponen en contacto inicamente en forma de lotes y también aquellas en que

un lote del sélido se pone en contacto con una corriente que fluye continuamente del
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liquido (métddo por semilotes). Las partl'cula's'sélidas gruesas generalmente se tratan
“en lechos ﬁjoé me_dianté métodos de percolacién, miéntras que los s;')lidos finamente
~divididos, que puedén mantenerse mas ficilmente en suspension, pueden dispersarse
‘en fodo el liquido con la ayuda de algun tipo de agitador. o

» Lixiviacion en tanques de percolacion

‘Los sélidos de tamafio intermedio pueden liXiviarse adecuadamente con' métodos de .

percolacmn en tanques ablertos La construccién de estos tanques varia bastante, segun . -

la naturaleza del sélido y del liquido que se vana maneJar y el tamano de la operaciodn,
pero son relativamente baratos. Los tanques pequefios frecuentemente s¢ hacen de
'madera 51empre y cuando este material no sea atacado quumcamente por el liquido de

lixiviacion. Las partlculas solidas por. lixiviar descansan sobre un fondo falso que en

- la construccmn mas sencﬂla con51ste en una re_]llla de tiras de madera colocadas en

' forma paralela unas con respecto a otras y lo suficientemente cercanas para sostener al
' sphdo. Estas, a su vez, pueden descansar sobre tiras similares colocadas en angulos
‘ réctos, separadés 150 mm 0 més, de‘forma qlie el licor de lixiviacion puéda fluir hasta
" un k;onjunto. de tuberias que llevan al fondo del tanque. Para sosfener partl'cu_las mﬁy
finas, la rejilla de madera puede cubrirse mediante una estera de coco y un filtro de

lona muy tenso y sujeto con una cuerda metida en una ranura alrededor de la periferia

_ del fondo falso. Los taxiques pequefios también pueden hacerse compléta;mente de

metal, con fondos falsos perforados, sobre los cuales se coloca una tela filtro, como en
la hx1v1ac1on de productos farmaccutlcos a partir de plantas. Los tanques de
percolacmn muy grandes (45 por 34 por 5,5 m de profundidad) para la lixiviacion de .
; mmerales de cobre, se han fabrlcado de concreto reforzado revestldos con cemento de
plomo o bituminoso. Los tanques pequenos pueden tener puertas laterales cerca del
fondo vpara. extraer el solido V lixiviado, mientras que los tanque_é muy grandes
- generalmente se vacian excavando desde la parté superior. Los tanques deben lenarse
.' coﬁ' solidos cuyo tamafio de pérticﬁla sea Io mas uniforme pdsible' de esta ménerav el
" porcentaje de huecos sera mayor y menor la caida de presmn requerida para el flujo
del l1qu1do de hx1v1ac10n Esto también mduce la uniformidad del grado de lixiviacion
de cada particula sélida y una dificultad menor ocasmnada por el acanalamiento del
liquido que podria pasar- a través de un mimero limitado de paséjes a través del lecho

de solidos. (id.14)

42
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La lixiviacion de un lecho estacionario de solido se realiza en un tangue con un falso
perforado para soportar el solido y permitir la salida del disolvente. Los s6lidos se
cargan en el tanque, se rocian con disolvente hasta reducir su contenido de soluto a un
valor econémicamente minimo y luego se vacian. En algunos casos la velocidad de
disolucion es tan rapida que es suficiente un solo paso del disolvente a través del

material. (16)

Cuando la caida de presion para el flujo del liquido es demasiado grande para el flujo
por gravedad, se deben utilizar tanques cerrados y bombear el liquido a través del lecho
de solido. Algunas veces estos tanques reciben el nombre de “difusores”. Los tanques
cerrados también son necesarios para evitar las pérdidas por evaporacion cuando el
disolvente es muy volatil o cuando se desean temperaturas superiores al punfo normal
de ebullicidon del disolvente. Por ejemplo, algunos taninos se tratan por lixiviacion con
agua a 120 °C, 345 kN/m? (50 psi) de presion en tanques cerrados de percolacion.
(id.14)

Este equipo se usa en la industria del azicar de remolacha, en la extraccion de taninos
de corteza curtiente, en la extraccion de productos farmacéuticos de cortezas y

semillas, y en otros procesos.

Rebanadas de remolacha
de azticar (cossettes)

Fondo removible

FIGURA 2.9: Aparato tipico de lecho fijo para la lixiviacion de azacar de remolacha.

En la figura 2.9 se muestra un extractor o difusor tipico de lecho fijo para la lixiviacion
de azicar de remolacha. La tapa se puede quitar para que sea posible introducir al
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lecho las rebanadas de remolaché, a las que se llama casséttes El flujo o disolvente
..empleado para 11x1v1ar el aziicar del lecho es agua de 344 K (71 °C) a 350 K (77 °C).
(id.15) ' '

» Lixiviacion en tanques con agitacién

Los s6lidos que forman lechos ihipé’rmeables, bien antes 0>duranf’e4 la lixiviacién, se
tratan 'disperséndolos mediante agitacién mecanica en ﬁn tanque o mgzt:lador de flujo.
' .El residuo lixiviado se sépara después dela disoluéién concentrada por sedimentacion
'0‘ ﬁitracién De esta forma se pueden lixiviar pequefias cantidades de material por
cargas en un tanque agitado, con una salida en el fondo para retlrar el residuo -

sedlmentado (1d 16).

- Estos ‘aparatos se operan por lotes y proporcionan uﬁa sola étapa de lixiviacién. Se

‘pueden utilizar solos, pero con frecuencia también se utiliza.n.en baterias colocadas

" parala lixiviacion a contracorrlente Tanques de hx1v1ac1on por lotes con agltacmn se
muestra en la figura 2. 10 |

Stlido y .
ld;sotveme ’

Q
  _f

Sélido y
disolvente

\

e
Sélido

(5 Soluciéi

- Solido y _
{disolvente

1
o -
 Sélido ‘

: ' —S¢lido
- Solucién

(o) P

' _ 4 Solucitn
le) |

FIGURA 2.10: Tanques de lixiviacion por lotes con agitacién. o
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El acanalamiento del disolvente en la percolacion o en {a lixiviacion mediante filtros
prensa de lechos fijos, y su lenta e incompleta lixiviacion subsecuente, pueden evitarse
mediante la agitacién del liquido y el solido en tanques de lixiviacion. Para solidos
gruesos, se han disefiado muchos tipos de tangues con agitacién. En estos casos, los
tanques cilindricos cerrados se colocan en forma vertical (figura 2.10.a) y se les ponen
remos o agitadores sobre ¢jes verticales, lo mismo que fondos falsos para el drenado
de la sohicién de lixiviacion al final del proceso. En ofros casos, los tanques son
horizontales, como en la figura 2.10 b, con el agitador colocade sobre vn eje horizontal
En algunos casos, un tambor horizontal es €l tanque de extraccion y €l solido y €l
liquido se golpean dentro mediante la rotacion del tambor sobre rodillos, como en la
figura 2.10 c. (id.14)

Duetas de madera

AN TRAAAVIA AR 5 LG LAt N R R

Tubo elevador
de alre

BN LA AN AR SRR U L AT i v R A L R R R

Concrsto

14

~Alre para

f] afiaiar los
sdfdos
sedimentados

Alre para
la elevacidn

A WROPA Y TR RO S R R

Arzna
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%

Seecidn  A-A

FIGURA 2.11: Tanque Pachuca.
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: Losl s6lidos finamente divididos se pueden suspender‘en los disolventes de lixiviacién
por agitacién_; bara, la operacidn por lotes se utiliza una gran variedad de tanques con
agitacion. Ell mas sencillo es él tanque Pachuca (Figurav 2.11) _que se ha usado
ampliamente en las industrias metalirgicas. Estos tanques pueden construirse de
madera, metal o coricreto y pﬁeden‘cubrirsei con'un metal inerte como plomo, seglin la
naturaleza del liquido de lixiviacion. La ag1tac1on se lleva a cabo ‘pasando aire a través
de la suspension: las burbujas de aire ascienden a través del tubo central y causan el
flujo ascendente de liquido y del sélido suspendldo en el tubo; en consecuencia, -

provocan la Circulaciéh vertical del contenido del tanque. (id.14)
~ B. Operacién en estado estacionario

El equipo para las operaciones en estado estacionario continuo puede clasificarse en

dos grandes categorias principales: operado por etapas o en contacto continuo. -

A Algunas wveces, €l equipo por etapas puede montarse en unidades multiples, para
producu efectos de varias etapas; el equlpo de contacto contlnuo puede proporcmnar' '_

el equlvalente a muchas etapas en un 1unico aparato

Cabe mencionar que se puede realizar la operacién de lixiviacién durante el molido -
‘puesto que como ya se indic, muchos sélidoé deben ser rholidds para que las .
porciones solubles sean acces1b1es a los disolventes de hx1v1ac1on ademas sise
, practlca el molido hiimedo contmuo parte de la lixiviacion puede lograrse en ese
momento. Por ejemplo, del 50 al 75% del oro soluble puede disolverse mediante la
molienda del mineral en presencia de una solucién de cianuro. En forma similar, las
semillas de ricino se muelen enun molino por frotacién con un disolvente para el aceite
de ricino. El liquido y el sohdo ﬂuyen a través de un molino en paralelo y, en
consecuencia, tienden a alcanzar su concentracmn en €l equlllbno Por lo tanto estas ,
operacmnes son lixiviaciones en una sola etapa y generalmente se completan medlante
operaciones de agitacién o lavado adicionales, como ‘se describira posterlonnente..

(id.14)
» Lixiviacién en tanques con agitacion

Los sélidos finamente molidos que son faciles de suspender en lfqui‘dos‘ por medio de
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la agitacién, pueden lixiviarse continuamente en cualquiera de los muches tipos de
tanques con agitacion. Estos pueden utilizarse para el flujo continuo del liquido y del
sOlido en y fuera del tanque y deben disefiarse con cuidado para que no haya
acumulacion del solido. Debido al mezclade completo que se obtiene de ordinario,
estos aparatos funcionan en una sola etapa; ademas, el liquido y el sélido tienden a

alcanzar el equilibrio en el tanque.

i

Rotacién
¢ Aparato de
elgvacién
- Gl d Laara aty e 1

3

Rt a2 PSS LXY

NS Ry 5

Conexion de _aite —P

FIGURA 2.12: Agitador de Dorr (Dorr-Oliver, Inc.).
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Pueden utilizarse los tanques agitadds mecénicamenfe, para los cuales es probable, que
el agitador de tipo de turBina sea generalmente el mas adecuado. :Los tanques Pachuca
se utilizan frecuenteme_nte ‘¢n las industrias ‘metahﬁrgicas. El agitador de Dorr (Figura |
2.12) utiliza tanto el principio de transporte de material con aire como el raspado .
_mecénico de los s6lidos; es muy usado tanto en la mdustrla metahirgica como qu1m1ca

parala 11x1v1a01on continua y el lavado de sohdos ﬁnamente d1v1d1dos (1d 14)

- Cuando el sélido se puede moler hasta cerca de 200 mallas (0,074 mm), es posible
mantenerlo en suspensién aplicandole agitacion, y lograr una lixiviacién continua a
contracorriente, colocando varios agitadores en serie con tanques de sedimentacion o

espesadores entre cada agitador.

Algunas veces, los propios espesadores se usan como combinacién de contactor-
agitador y sedimentador, como se muestra en la figura 2.13 En este sistema a
contracorriente en etapas, el disolvente se afiade al espesador de la primera etapa;

: entoncés el liquido transparénte sedimentado sale de una éfapa para fluir hacia la

51gu1ente La ahmentacmn de solidos entra en la ultima etapa, donde se pone en

: contacto con d1solvente de la etapa anterior, para pasar al sedlmentador (id.15)

~ Disolvente nuevo =i

' e Aiim'entacién‘
: W : de solidos

~ Sélidos después
de ja extraccion

| ~ Suspensién Séfido-liquido —-/ -

Bomba

“Solucion
concentrada
Raspador

: FIGURA 2.13: Lixiviaci6n a contracorriente usando espesadoi'es.
» Lixiviacién con el equipo Rotocel

Las semillas de algodén, soya; éenﬁllas de lino, cacahuates, salvado, ricino y muchos
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otros productos similares, con frecuencia sufren la accion de lixiviacion, o extraccion,
con disolventes organicos que secparan los aceites vegetales que contienen. Las
semillas generalmente deben prepararse en forma especial para obtener la mejor
lixiviaciém; esto puede emitir el descascarar, precocinar, el ajuste del contenido de
humedad (agua) y el prensado o formacion de hojuelas. Algunas veces, una parte del
aceite se elimina inicialmente en forma mecanica mediante expulsion o prensado.
Generalmente, los disolventes de lixiviacion son naftas de petroleo, para muchos
aceites una fraccion muy cercana al hexano; los hidrocarburos clorados dejan un
residuo demasiado tOxico para el alimento lixiviado y no puede utilizarse para la
alimentacién animal. La solucion aceite-disolvente, que por lo general contiene una
pequefia cantidad de solidos suspendidos, finamente divididos, se conoce como
“miscela” y los solidos lixiviados como “marca”, En esta industria, los diferentes

aparatos de lixiviacion generalmente se conocen como “extractores™. (id.14)

Caldas

" 4 Disolvente + aceite |\ giratorias

{miscela)

Aspersion

——
liquidos
Sélidos entre
(hojuelas etapas
de frijol}
Descarga de
sélidos

Sélidos J’ o = —
lixiviados L4 Q Liquido entre
Disolvente "a_s etapas
{hexano) ‘g’s:é;'?g,e

FIGURA 2.14: Arreglo esquematico del Rotocel.

El equipo que se utiliza es el Rotocel, en donde los tanques de lixiviacion se mueven
continuamente, de forma que permiten la introduccion y descarga continua de los

s6lidos. En Ia figura 2.14 se encuentra una representacion esquematica del aparato,

>Tw 1<



CAPITULO Il: FUNDAMENTO TEORICO ' : Leidy Diana Medina Quiguin

- simplificado . para mostr‘ar‘oémo funciona. Un rotor circular que contiene 18 celdas,
cada -una con un fondo de pantalla péra sostener los solidos, gira. lentamerite alrededor
de un tanque estacionario con compartimientos. Al girar el rdtor, cada celda pasa a su

- vez 'debéjd de un aparato especﬁl pafa alimentar las semillas preﬁaradas.y bajo una
serie de aspersores mediante los cuales cada una se empapa con el disolvente p;cu'a la

: lixiviaéién. Después de casi una vuelta, el contenido lixiviado de cada celda se arroja

automaticamente a uno de los compartimientos inferiores estacionarios, de los cuales -

se sacan continuamente. (id.14)
> Lixiviacién con el equipo de Kennedy . ' 18¢ 323

E.Al extractor de Kenne_dy es un arreglo moderno que se muestra en forma ésquemfitica
enla figura 2.15 Es ofro aparato por elapas que se habia u‘tiiizado desde 1927,_ para la
lixiviacién de taninos en la corteza de roble. Ahora se utiliza para las operai:iones de

lixiviacion de los aceites de semillas y otras bperaciones de lixiviacién quimica. Los
~ sélidos se ﬁxivian en una serie de tinas y se empujan de una a otra mediante unos
remos para formar una cascada, mientras que el disolvente fluye a contracorriente.

Unas perforaciones en los remos permiten el drenado de los sélidos entre etapas; los
séhdos se desprenden de cada remo (por raSpado), tal como se muestra. En una cascada
se pueden colocar tantas tinas como sea necesario. (id.14) B

Alimentacion
del - disolvente

Alimentacion
de los solidos

Salidos
usados

e Fitijo det liquido -

Extracto
rac ey Flujo dle H0s s6licios

\ FIGURA 2.15: Extractor de Kennedy.
> Lixiviacién con el equipo de Bollman

Existen varios dispositivos para lixiviar a contracorriente en etapas, en los cuales el
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lecho o ctapa es mévil en lugar de fijo. Estos procesos son itiles en la extraccion de
aceite a partir de semillas vegetales, como la de algodon, cacahuate, y soya. Por lo
general, primero se procede a quitar la cascara a la semillas, algunas veces se
precocinan, generalmente se secan y después se trituran a escamas con rodillos. En
ocasiones, se procede a una extraccion preliminar de aceite por compresién. Los
disolventes suelen ser productos derivados del petréleo, como el hexano. La solucion

final de disolvente y vegetal, que se llama micela, puede contener algunos sélidos finos

en suspension. (id.15)
Disglvente “Media-miseela’
frasced P Solvente
sa¥dos puro Escamas secas
rocio
LTeiva para
By edidg
®
Canastas 4
Transpontador
‘3 cadia pord
s canzitas
Extraccidn de
t las escamas
Disptes de fa — hamedas
reda ¢ cafima f—" ‘ Semimicela
Beaba
: .:I ié . gé o Micela completa
@ — oorpiea”

FIGURA 2.16: Equipo para lixiviacién con lecho moévil: extractor de cangilones tipo
Bollman.

Tal como muestra en la figura 2. 16, en el extremo superior de la maquina los canjilones
se cargan con s6lidos troceados, tales como habas de soja y se rocian con una cantidad
apropiada de miscela intermedia a medida que descienden. La miscela intermedia es
una disolucion del disolvente que contiene algo de aceite extraido y de pequefias
particulas solidas. A medida que los sélidos y el disolvente descienden en corrientes
paralelas por la parte derecha de la maquina, el disolvente va extrayendo mas aceite
de las habas. Al mismo tiempo los solidos finos se separan del disolvente por filtracion,
de forma que 1a miscela total se puede bombear desde el fondo derecho de la carcasa.

A medida que las habas parcialmente extraidas ascienden por la parte izquierda de la
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- méquina, una corriente de disoulvente puro percola a través de ellas en contracorriéhte
.y después se bombéa desde el colector izquierdo hasta el tanque de almacenamiehto .
de la miscela intermedia Las habas totalmente ex&aidas se vacian de los canjilones en
la parte superior del elevador en una tolva, de donde se retiran mediante un
| transportador de paletas La capamdad de unidades tipicas es de 50a 500 toneladas de -

habas durante 24 horas (id. 16)

Hay muchas variantes de este aparato; por ejemplo el arreglo horlzontal de la ﬁgura '
- 2.17. ' ’ ‘

Los filtros de charola inclinada continuos y los filtros horizontales también se emplean N

o : por lo comtin. Enla figura 2.18 se muestra una disposiciéh tipica del diag‘réma de flujo

para un filtro horizontal. E] filtro, en forma de un volante circular, est4 dividido en
* varios sectores y gira en el plano horizbntal Las se'millas preparadas se mezclan con -

el disolvente que ya se hab1a utilizado para la hx1V1a01on y la suspension se manda al
filtro. El primer filtrado se pasa de nuevo a traves de la torta de filtracion, para separar
- los s6lidos muy finamente divididos (puhdo) antes de que aquel sea descargado como

~ miscela. (id.14) -

Semillas
" . |preparadas

<« [

‘Descarga de . | )

" las semillas - ‘ Disolvente . ) l -
: fresco Co Miscela

completa

FIGURA 2.17: Extractor horizontal continuo (ésquémét’ico).
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Semitlas

l ‘ praparadsas :
Disolvente
frosco

Lechada

¥ Miscela

FIGURA 2.18: Diagrama de flujo para la lixiviacion en filtro horizontal.
» Lixiviacién con el equipe de Hildebrant

El extracfor de Hildebrandt de la figura 2.19 consisie en tres transportadores de
tomnillos en forma de U. Los solidos se cargan en la parte superior derecha, se
transportan hacia abajo, a través de 1a zona inferior, y después, hacia arriba por el otro

ramal. El disolvente fluye a contracorriente. (id.15)

Almeniacién
oo e— l*
Disolvente =—>= || \ /
C
Ol P e,
1)
>
»
P

%ﬁ’

FIGURA 2.19: Equipo para lixiviacién con lecho movil: extractor con transportador
de tornillo tipo Hildebrandt.
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2.2.  ELMAIZ MORADO

El maiz rh_orado es un conjuhto_‘ de variedades de Zea mays que poseen un fruto

o (inﬂofescencia) de color morado. Crecen en los Andes del Peru, Bolivia y Argentina,

dispersos y cultivados también en Jas costas del territorio peruano, desde mucho antes-

. de los Incas.

Desde la época precolombma es el cereal de mayor 1mportanc1a como producto basico
en Ia alimentacion, como originario del contmente americano. En Peru, el maiz morado
se desarrolla entre los 1 200 a més de 4 000 m.s.n.m con muchos contrastes debldo a

los vanados rmcrochmas que se presentan en la cordillera de Los Andes.

Existen diferentes variedades de maiz morado todas derivadas de un linea mads

ancestral deﬁominada "Keulli'. -

Dentro de su composicién se encuentra las antocianinas pigmento natural muy
: requerlda en la-industria alimentaria, que en los dltimos. afios ha generado un gran
interés, sobre todo en los palses desarrollados donde se restrmge el uso de colorantes

 artificiales o sintéticos. 17
2.2.1. Origen del maiz.

“El orlgen dela planta de maiz continia siendo un misterio, por mas que los estudlosos

se estén esforzando por aclararlo desde diferentes puntos de v1sta Umcamente se .

puede asegurar que fue el ahmento baswo de las culturas amencanas muchos 51glos

B antes que los eumpeos llegaran al Nuevo Mundo. (1 8)

.El Perti es el mayof consumidor de los productos obtenidos del maiz negro cofnq por
| 'ejemplo_ la m.é_tzamorra morada, la'pfincipal materia prima para la elaboracion de la -
‘misma son los pigmentos morado extraidos. Sus conocimientos vienen desde la época
de la colonia, aqui los agricultores de los valles andinos cla31ﬁcaron este maiz a partir
de la raza kulli, este maiz corresponde al genero Zea, espe01e mayz L grupo

amilaceaest. (19)
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2.2.2. Color del maiz morado

La coloracion morada que presentan las plantas, corontas y pericarpio de los granos
del maiz nativo, son el resultado del complejo trabajo realizado por muchos genes
ubicados en diferentes cromosomas, lo que da como resultado la formacion de
pigmentos antocianicos de diferente color, los mismos que al combinarse forman el

color morado (combinacion de pigmentos rojos y azules). (20)
2.2.3. C(lasificacién taxonémica del maiz morado
La clasificacion taxondémica del maiz morado se muestra en la siguiente tabla:

TABLA 2.1: Clasiﬁcaci(m taxonémica del maiz morado.

Reino : Vegetal

Division : Faner6gamas
Subdivision : Angiospermas
Clase : Monocotiledoneas
Orden : Graminales
Familia : Gramideae
Género : Zea

Especie : Zea mayz L.

Fuente: Manrique, 1997.

2.2.4. Descripcién botanica

Los especimenes tipicos del maiz negro se encuentran desde los 1 200 a 2580 msnm,
tienen granos redondos con pericarpio rojo, morado, estrechamente agrupados para dar
la apariencia de un racimo de uvas. Las mazorcas son de tamafio medio, de formas
conicas a ovales con ocho a catorce hileras en espiral. Color rojizo a purpura en toda

la tusa, incluidas las lemas, las glumas y la medula. (21)
En la figura 2.20 se puede observar la morfologia de la planta de maiz.
2.2.4.1. Raiz

La raiz primaria, es decir, la que se desarrolla en la germinacion tiene corta duracion.
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En la planta adulia todo el sistema radicular es adventicio y brota de la corona, con el
apice en la parte inferior formado por 10 entrenudos muy cortos. El tamatiio y la forma
del sistema radicular cambian considerablemente de acuerdo al tipo de propagacion y

las condiciones ambientales. (22)
2.2.4.2. Tallo

El tallo del maiz es de cafia vertical, la longitud varia entre 1 a 5 m con un diametro
que va entre 2 a 4 cm y tiene nudos y entrenudos que varian en un numero de 8 a 24.
23)

Inflorescencia
masculina

G e g

” Eaap. RN S Mazorca

Inflorescencia femenina

! ¥
e

AR
3 i

Zea mayz.
FIGURA 2.20: Morfologia de la planta de maiz.
2.2.4.3. Hejas

Las hojas de maiz son largas, de gran tamafio, lanceoladas, alternas, paralelinervias.

La vaina de Ia hoja forma un cilindro alrededor del entrenudo, pero con los extremos
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desunidos. El color de las hojas es usualmente verde, pero se puede encontrar hojas
rayadas de blanco y verde o blanco y purpura. (24)

2.2.4.4. Inflorescencia pistilada (femenina)

Se forma a partir de las ramas laterales de la planta, estan cubiertas por hojas siendo

mas cortas que el tallo, aqui se forma la mazorca de la planta. (25)
2.2.4.5. inflorescencia estaminada (masculina)

Es la continuacion del tallo de la planta, se ramifica en espigas laterales siendo la
espiga central la mas gruesa, en algunas inflorescencias se puede observar

ramificaciones terciarias. (id.25)
2.2.4.6. Mazorca

La mazorca del maiz es compacta y formada por hojas que la cubren totalmente. El eje
de la inflorescencia recibe el nombre de tusa en América del Sur y elote o coronta en
México y América Central. (id.21)

En la figura 2.21 se puede observar la mazorca de maiz.

FIGURA 2.21: Mazorca de maiz morado.
2.2.4.7. Semilias

Cada semilla en la mazorca es un fruto independiente que esta insertado en el raquis
cilindrico o coronta; la cantidad de granos producidos por mazorca estd limitada por

¢l niimero de granos por hilera y de hileras por mazorca, al igual que otros cereales, el
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grano de maiz esti constituido por pericarpio, endospermo y embrion. (id.23)

En la figura 2.22 se puede observar la morfologia del grano de maiz.

*%w Pared celular
=y
el meseeomsmmmmensmoesgy N embrana plasmdtica

i ”
} ’ k“ Envoltura nuclear
AR :
{ i Nicleo
= % Nucléolo
Mitocondrio
rd » Grano de almidén

=® Cloroplasto

FIGURA 2.22: Morfologia del grano de maiz.

A continuacion en la tabla 2.2 se muestra las caracteristicas que determinan las

dimensiones de mazorcas y granos del maiz morado.

TABLA 2.2: Dimensiones de mazorcas y granos del maiz morado.

CARACTERISTICAS PROMEDIO MAXIMO  MINIMO
Largo de mazorca (cm.) 15,00 20,00 12,00
Ancho de mazorca (cm.) 5,00 5,80 4.00
Namero de hilera 10,00 12,60 8,00
Numero de granos por hilera 25,00 36,00 18,00
Largo de granos (mm.) 11,60 13,00 10,40
Ancho de granos (mm.) 5,60 6,20 5,00
Espesor de granos (mm.) 6,00 6,50 5,50

Fuente: Boletin de informacion técnica del Ministerio de Agricultura — Lima Pery,

1998.
2.2.5. Variedades de maiz morado

Hay diferentes variedades de maiz morado, todas ellas provienen de una raza ancestral
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denominada “Kculli” que todavia se cultiva en ¢l Perd. Las formas mas tipicas estan

casi extinguidas. La raza Kculli es muy antigua, restos arqueoldgicos con mazorcas

tipicas de esta raza se han encontrado en Ica, Paracas, Nazca y otros lugares de la costa

centrai cuya antigiiedad se estima por lo menos en 2 500 afios. También se encuentran

mazorcas moldeadas, con las caracteristicas de la raza, en la ceramica Mochica. (id.17)

En el Perti existen muchas variedades de maiz morado. A continuacion se describen a

las principales. (id.17):

>

>

Cuzco Morado: Relacionado a la raza Cuzco gigante. Es tardia, de granos
grandes, dispuestos en mazorcas con hileras muy bien definidas. Se le cultiva en
diferentes lugares en zonas intermedias de altitud en los departamentos de Cuzco
y Apurimac.

Morado Cantelo: Muy similar a la raza Cuzco morado, aunque de menores
dimensiones. Se cultiva especialmente en las paries mas altas del valle del Chillon,
en el departamento de Lima., hasta los 2500 msnm. Es la variedad méas consumida
en los mercados de Lima. Variedad nativa, altura de 1,8 a 2,5 m, floracion a los
110-125 dias.

Morado de Caraz: Derivada de las razas Ancashino y Alazan. Recibe este
nombre porque se le cultiva en la localidad de Caraz, en el Callejon de Huaylas,
en extensiones relativamente grandes. Es de precocidad intermedia y tiene la
ventaja que puede adaptarse también a la costa. Entre las variedades tradicionales
es la que muestra mayor capapidad de rendimiento v la que presenta la tusa mas

pigmentada.

Arequipefio: Similar al Cuzco Morado, pero mas pequefio. La tusa no tiene
mucha coloracién, presenta mucha variabilidad puede ser mejorado. Es bastante

precoz.
Negro de Jumin: Variedad precoz de grano grande, negro, dispuesto
irregularmente en una mazorca corta y redondeada. Se le encuentra en la sierra,

centro y sur.

Variedad mejorada: La tnica que existe produciéndose es la PMV -581,
desarrollado por el Programa de Maiz de la UNALM. PVM-581 para siembra en
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_sierra medla, PVM-582 para costa central altura cercana a los 2 m., precocidad

de floracién masculma 90 a 10(] dlas

" El maiz morado, es una herencia saludable para la humanidad; dado que contiene -

sustancias fendlicas y antocianinas, ademas de otros fitoquimicos importantes.
2.2.6. Caracteristicas genéticas del maiz morado

' Se conoce un gran numero de variedades de maiz morado que se difcrenciah por la -
forma y tamafio de las mazorcas,'por el niimero de hileras que varian de 8§ a 12, por el
tamafio, forma y color del 'pericarpio de los granos y por otras caracteristicas
'morfolégicas. El color de la planta varia de verde a morado oscuro, pero la ligula de

las hojas y de las anteras son invariables teniendo siempre un color morado oscuro. -

La diferencia entre un maiz fuertemente .pigmentadd y un maiz normal es origihada_
por muchos genes. Los‘gene"s que _se‘ dan a continuacién son necesar_io_s_pafa ciue el
periéarpio ‘sea morado: (Paral_elo del Locus P, en crorhosoma 1), qué produce
" normalmente pericarpio rojo y tusa roja; P (alelo dominante en el cromosoma 6),
produce color pirpura morado, causada por genes cuantitativos con efectos menores.

‘Se supdne que son muchos, porque a través de la seleccién la poblacién se va haciendo
‘cada vez més ascura, ocupando el pigmento todo el tejido de la tusa. Ademas de los
: genes mayores que estdn presentes al menos en 5 de los 10 cromosomas del maiz,

~ existen genes menores que deben estar distribuidos en los 10 cromosomas. (26)
2.2.7. .Composi'cién quimica del maiz morado

' Composicicgn quimica del grano de maiz morado se destaca por el contenido de
carbohidratos y proteinas. La coronta tiene una importante fraccién de fibra y
carbohidratos. Estas caractenstlcas se pueden aprecmr tanto en base humeda como en

’

base seca como se muestran en las tablas 2.3 y2.4.

La composicion qul'micé del grano de maiz morado y la coronta, segun Collazos (27)

'y Fernandez (28), se reporta en la tabla 2.3. L ,

Asimismo la composicion de los granos y corontas de maiz negro en base seca segin

Jacho (29) y el Laboratorio de Servicio de Analisis e Investigacién en Alimentos
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(LSAIA} (30), se muestra en la fabla 2.4.

TABLA 2.3: Composicion Quimica del Maiz Morado y de la Coronta (Contenido en

100 g).
PORCENTAJE (b.l)
COMPONENTES
Maiz grano Coronta

Humedad 114 11,20
Proteina 6,7 3.74
Grasa 1,5 0,32
Fibra 1,8 24.01
Cenizas 1.7 3,29
Carbohidratos 76,9 57.44

Fuente: Delgado FEspinoza, J. Tesis UNALM (1987).

TABLA 2.4: Composicidn de los granos y corontas de maiz negro en base seca (%).

PORCENTAJE (b.s)
COMPONENTES
Granos (%) Corontas (%)

Proteina 841 1,48
Grasa 6.65 0,99
Fibra 3,35 40,71
Cenizas 1,55 2,14
Carbohidratos 71,30 54,68

Fuente: Jacho, 2009; LSIA, 2011,
2.2.8. Subpreductos

» Polvo colorante: El polvo de maiz morado es el producto de la molienda del maiz
morado; tiene un fino tamafio de particula que es en gramos para el tema comercial
y alto contenide de antocianina. Generalmente se envasa en bolsas de polictileno
de baja densidad.

» Antocianina: La antocianina proveniente del maiz morado es un tipo de
flavonoide complejo. Es un pigmento procesado y purificado que se obtiene de
los granos, del polvitlo y principalmente de la coronta.

A continuacion, se presenta la tabla 2.5 que muestra el porcentaje de antocianinas

2 1<
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tanto en el 'grario y la coronta de maiz morado. o

' TABLA-—Z.S: Porcentaje de antocianinas en el grano y Ia coronta del maiz morado.

o - ANTOCIANINAS = RENDIMIENTO
MUESTRA o | A | g
‘ - (mg de antocianinas/100g) (%)
'~ Coronta o | © 610,998 ] 79,47
Gramo o sL93s 675
Grano molido ~ 1184 20,53
- TOTAL . _‘ | ’ 768,839 o 1_(50,00

Fuente: Ferndndez, 1995.

2.2.9. Usos, alternativas de procesamiento agroihdustrial del maiz negroy

beneficios del maiz morado

~2.2.9.1. Usos y alternativas de procesamiento agroindustrial del maiz negro

" El origen del maiz morado es.muy remoto y el uso de su extracto es también antiguo.
Segun datos de los historiadores se sabe que el maiz era empleado en la alimentacién

como bebida, con él se elaboraba, la “chicha” que viene a ser una bebida fermentada.

El uso de su extracto sufrié un cambio con el tiempo asi es como en la colonia, por
influencia de la reposteria espafiola y por el ingenio de las amas de casa criollas,

aparecieron la “mazamorra” y la “chicha” morada de sabores exquisitos. (31) - -

Actualmente el malz morado es usado a nivel casero, como colorante natural y
saborizante en bebidas y otros preparados alimenticios como la “mazé_rrio_rra morada”.
" A nivel industrial, con fines de obtener colorantes se utiliza inicamente la coronta por -
el significativo porcentaje de antocianinas; sin embargo también se p\iede aprovechar
el grano para la ex traccion de almidones y/o derivados oenla éIaboracién de
alimentos balanceados para animales. Las antocianinas extraidas de maiz morado se

utilizan en la elaboracién de yogurt. (id. 2)

‘ A partir del maiz negro se obtienen sustancias no alcohdlicas como el pinolate
' guatemalteco (harina de maiz, azicar y agua), el piloncillo costarricense u hondurefio

(harina de maiz y cacao), el alote mexicano (harina de maiz, agua, Jeche y azicar) y
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en ¢l caso de muestro pais la mazamorra morada o colada morada. (32)

De los ecotipos negros se extracn los pigmentos conocidos como antocianinas, las
cuales aportan color las bebidas, dulces y confites, productos de panaderia, conservas
de pescado, grasas y aceites, mermeladas y jaleas, frutas confitadas y en almibar,
jarabes de frutas, sopas y saborizantes, coloracion de jugos de frutas (fresas), vinos y

vinagres. {id. 20)

El maiz, junto con la papa constituyen las materias primas mas importantes para la
obtencién industrial de almidén, el cual se usa industrialmente como tal y para producir

alcohol y edulcorantes alimentarios, ya sea por hidrolisis dcida o enzimatica. (33)

La molienda del maiz puede efectuarse en seco o en hiimedo. En ambos casos, un
primer objetivo es la separacion del germen, muy voluminoso en este cereal y rico en
aceite. La escarificacion del grano de color negro, previo a la molienda, permite
obtener almidon de color claro, similar al de las variedades de color blanco o amarillo.
Los productos de la molienda son muy diversos, incluyendo germen, salvado
(destinado a la elaboracion de piensos) y una variedad de sémolas y harinas de distinta
granuiometria. Como subproducto de la molienda hiimeda se obtiene el germen, que
se destina a la extraccion de aceite comestible y el gluten producto rico en proteina,

que se utiliza para la elaboracion de piensos. (34)

2.2.9.2. Beneficios

v

Baja la presion sanguinea.

‘;7’

Baja el colesterol.

Promueve la buena circulacion sanguinea.

v v

Protege los vasos sanguineos del dafio oxidante.

\%

Mejora la microcirculacion.

Es anti-inflamatorio.

\%

A7

Fomentz la regeneracion del tejido conectivo.

Promueve la formacion de colageno.

vV Vv

Elimina los radicales libres.

Mejora la actividad cardiaca.

A2 4

Desintoxica el cuerpo de los agentes de la contaminacién ambiental.

>T e 1<
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> Desactiva sustancias cancerigenas.
> TFortalece el sistema inmune y protege al cuerpo del desarrolio de ‘
enfermedades crénicas degenerativas como cataratas, .artritis, tensién alta,
diabetes, envejecimiento, arterosclerosis y enfermedades cardiacas, entre
otras. | A
"> El beneficio farmacéutico de las antocianinas es reconocido en oﬁalmologl’a.
2.2.10. Variedad de maiz morado, INIA 615 — Negro Canasn ©
2.2.10.1.Origen

La variedad INIA 615 — NEGRO CANAAN se desarrollé a partir de 36 coleccionés.

de cultivares locales de la raza Kully colectadas el afio 1990 en las provincias de: |

o - Huanta (22), Hﬁamanga (8) y San Miguel (6), mejoradas por Seleccién Recurrente de -

Medios Hermanos durante 9 ciclos. Entre 2005 y 2007 fue evaluada en ensayos de. "
‘adaptacidn y eficiencia en las provinci_as de. Huanta y Huamanga de la ‘regi(')n de
Ayacucho. - | | o |

Esta variedad INIA 615 — NEGRO CANAAN es el resultado de los trabajos de
" investigacion realizados por el equipo de cientificos y técnicos del Programa Nacional

. deInvestigacion en Maiz de la Estacion Experimental Agraria Canadn — Ayacucho del A

Instituto Nacional de Investigacion Agraria (NIA).

2.2.10.2.Genealogia

> Progenitores femeninos: Variedades locales Negro, Kuliy y Morado. :
> Proge‘nitorés masculinos: Coinpuesto‘ baianceado de las tres variedades (Negfo, |
Kully y Morado). | |
2.2.10.3.Adaptacién
Se adapta a las condiciones de Ios valles interandinos de'la sierra, desde los 2 000 hasta -
. 3 000 metros de altitud.
- 2.2.10.4.Descripcion de la variedad
Las siguientes tablas presentan las caracteristicas morfolégicas y agrondmicas de la

- variedad de maiz morado INIA 615 — Negro Canaan.
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TABLA 2.6: Caracteristicas morfolégicas.

Altura de planta + 228+30cm
Altura de mazorca : 12-20cm
Forma de la mazorca :  Cilindrica
Color del grano » Negro

Color de la tusa > Morado oscuro
Numero de hileras : 10al2
Numero granos/hijera  30a34

Tipo de grano . Amilaceo

Peso promedio de 1000 granos : 569 g
Porcentaje de desgrane > 80%

Color de la hoja : Verde oscuro
Color del tatlo . Verde claro con jaspes parpura
Color de estigmas > Amarillo

Color de panoja  : Pirpura claro

Fuente: INIA (Programa Nacional de Investigacion en Maiz), 2007.

TABLA 2.7. Caracteristicas agronomicas.
Dias al 30% de floracion femenina : 84 +92c¢cm

Dias a la maduracion 1 150+ 170 cm
Cicle vegetativo :  Intermedio

Rendumiento potencial : Hasta 9,6 t/ha
Rendimiento comercial : Hasta 7,8 t/ha

Fuente: INIA (Programa Nacional de Investigacién en Maiz), 2007.

Fn altitades menores de 2 300 m.s.n.m. alcanza Ja madurez de cosecha a los 5 meses

y en altitudes de 2 700 a 3 000 m. a los 6 meses.
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CAPITULO III

- METODOLOGIA

‘31 UBICACION Y LUGAR DE TRABAJO

El _érea de estudio se _encuentré. 4situada en el distrito de Ayacucho, provihc_:ia de
Huémanga, departafnenté de Ayécucho. Los ensayos de laborétorio del trabajo de
o investigacién se llevaron a cabo en los ambientes de los laboratorios de Transferencia
' .de Masa, Analisis Instrumental, Procesos Agroindustriales y Centro Experimental de |
Ceréﬂ]ica; lahofatorios que p‘ertenecén a la Facultad de Ingenieria Quimica y

Me{alurgia de la Universidad Nacional de San Cristobal de H_liamanga.
'32.  NATURALEZA DEL ESTUDIO

El trabajo de investigacion realizado es de ﬁpo éplicativo y el niAvelj de estudio
experimental, ﬁorqué se realizd provocando situaciones y se manipularon las variables
g indepe_ndienfes deliberadamente. En este caso especifico, €l estudio ﬁene la finalidad
de determinar las condiciones adecuadas para obtener el extracto de la coronta de maiz
morado INIA 615 — Negro Canaan, utilizando la operaciéri- unitaria de lixiviacién, en
~ un proceso batch. El disefio de investigcién es multifactorial porque se manipul6

 distintas variables en el proceso de obtencién del extracto.
'33. POBLACION Y MUESTRA

La poblaciéon estd conformada por la coronta de maiz morado de la variedad INIA

" 615— Negro Canaidn de la Regién de Ayacuc'ho.
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La muestra seleccionada para la presente investigacion fue del tipo de muestreo
aleatorio simple, procedente de la Estacion Experimental Agraria Canadn — Ayacucho.

La documentacion que acredita dicha procedencia se muestra en el anexo 01.

3.4, EQUIPOS, MATERIALES E INSUMOS
3.4.1. Equipos

Los equipos que se utilizaron son los siguientes:

» Agitador: Marca Heidolph, mecanico de varillas, RPM desde 45 a 2 000.

» Balanza analitica: Capacidad 120 g., precision 0,0001 g., burbuja de nivel y pies
regulables, urna de cristal con puertas deslizables y pesada en gramos.

> Balanza mecanica: Marca Adam Equipment, modelo PGW 2 502 e, capacidad
2500 g., precision 0,01 g, burbuja de nivel y pies regulables.

» Cocina: Eléctrica, marca Finezza y 2 hornillas de 15 cm.

> Espectrofotometro: Marca Jenway, modelo visible 6 400, anchura de banda es
5 nm., rango de longitud de onda 320 a 1 100 nm y resolucion de 0,1 nm.

» Estufa: Marca VWR International, eléctrica por conveccion forzada, interior de
acero inoxidable, incorpora 2 bandejas (rejillas), tension 220 VAC, frecuencia 50
Hz, regulador de lectura digital.

Molino de mano: Marca estrella, material de alaminio de facil uso y limpieza.

YV V¥V

Tamizador: Vibratorio Ro-Tap, con aceleracion del tamiz de 25 m/s?, para tamices
de 0,045 a 6,300 mm, posee timer digital de hasta 60 min. con parada automatica.
» Termostato: Marca ML W, rango de temperatura (-60 °C a+50 °C / +80 °C a +160
°C), capacidad 15 L

3.4.2. DMateriales

Bureta

YV V¥V

Cronémetro

Embudos

Espétula

Etiquetas para el rotulado
Fiolas

Gradilla

YV V V VY

v
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Jarras -

Lunas de reloj . -

- Matraces
Ollas

Papel filtro

Pinzas |
Pipetas |
Placas Petri
Probeta

Soporte universaI |

- TermOmetros
Tubos de ensayo -
Varillas e vidrio
Vasos de precipitado |

Vernier

Y YVYYYYYYVYVYVVYVYVYVY

3.4.3. Materia prima e insumos

> Corontas de maiz morado de la variedad INIA 615 — Negro Canaé.n, su -
descripciéon con mayor detalle se encuentra en el ftem 2.2.9.

> Agua.
3.5. DISENO METODOLOGICO

~La metodologia que se uti_lizc') fue un disefio factorial AXB, donde se evalia el efecto
de los factores de la lixiviacion (variables independientes); observando como respuesta
la cantidad de soluto extraido (Variable dependiente) de Ja coronta de maiz morado de
la varledad INIA 615 — Neoro Canasn. Cada una de las umdades experlmentales se

realiz6 con po st prueba y cada tratamiento se llevo a’cabo por duplicado para una mejor
| evaluac10n A continuacién se muestra la tabla 3.1 que menciona el disefio factonal de

Ta extraccmn de s6lidos solubles
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TABLA 3.1: Disciio factorial de Ia extraccion de solidos solubles.

FACTOR Tamafio de particula t,sin t,con .
m® T A L i e
® m  om (min)  (min)

I 5,0 150 125 70 1 2 1:5
1§ 2.6 72 190 75 2 3 1:6
I 2,8 4,8 300 80 3 4 1.7

v 27 3,7 500 85 4 6 1:8

v 25 29 800 90 6 8 1:9

VI 1,3 2,8 , 92 8 10 - 110

VII 1,3 1,0 10 13 111

VI 0.5 0,7 13 i:12

X 0,4 0,4 16 1:13

X 0,2 0,3
Donde:
X : representa las variables independientes
Y los niveles en cada variable evaluada
D diametro promedio
H : altura promedio
V.A. :  velocidad de agitacion
RPM : revoluciones por minuto
T : temperatura en grados Celsius
t : tiempo de contacto
FD relacion entre la alimentacion (s6lido) y el disolvente

La estrategia del método a utilizar consiste en la bisqueda univariada, que consiste en

trabajar s6lo con una variable a la vez, mientras que las otras se mantienen constantes.

3.6. DESCRIPCION GENERAL DE LA METODOLOGIA DE LA
INVESTIGACION

La metodologia que se utiliz6 en la investigacion, es el siguiente:
> Actividades de obtencién de la muestra |

» Ensayo preliminares.
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» Ensayos para determinar la longiiud de onda adecuada (espectrofotometria).
» Ensayos pam determinar 2 curva estandar del espectrofotémetro

» Anilisis de composicidén de extractos y residuos.

» Ensayos para determinar parametros optimos de operacion.

# Reporte y andlisis de los resultados.
3.6.1. Actividades de obtenciéon de Ia muestra

La muestra seleccionada para la presente investigacion fue del tipo de muestreo
aleatorio simple de la Estacion Experimental Agraria Canadn.- Ayacucho. Se redujo
el tamafio de particula para los ensayos preliminares. La determinacion del tamafio

promedio global de particula se describe en el item 4.3.
3.6.2. Determinacion del porcentzje de humedad

La humedad indica la cantidad de agua presente ¢n la coronta de maiz morado de la
variedad INIA 615 — Negro Canaan. El método que se utilizd para ello fue la
determinacion de la humedad por estufa. |

Masa 1 Estufa Masa 2
(T=100°C)

FIGURA 3.1: Determinacion del porcentaje de humedad de la coronta de maiz
morado de la variedad INIA 615 — Negre Canasn.

El procedimiento fue €l siguiente:

» Preparar las muestras para el analisis por reduccion de tamafio.
» Pesarexactamente 3 g de muestra en lunas de reloj completamente limpias y secas.
Anotar la masa (masa 1) de la muestra.

ST <
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Introducir el conjunte de muestras (tres) en la estufa y regular Iz temperatura a
100 °C por un tiempo hasta obtener una masa constante.

Retirar las lunas de reloj con las muestras secas, colocarlas en el desecador para
que se enfrie.

Anotar la masa final (masa 2) de la muestra seca. Para mayor detalle ver anexo
02.

3.6.3. Emnsayos de extraccién total

Se caracterizé los componentes de la matriz solida (coronta de  maiz morado de la

variedad INIA 615 — Negro Canadn); estos componenies soil:

A : solidos solubles (soluto)
I : insolubles (con respecto al solvente utilizado)
D disolvente liquido

1 9 e N Refino Estufa Refino
hiimedo (T=100°C) seco

FIGURA 3.2: Determinacion de los componentes de la matriz solida (coronta de

maiz morado de la variedad INIA 615 — Negro Canaan).

El procedimienio que se realiz6 fue el siguzente:

v ¥

Reduccion de tamaiio a la coronta de maijz.

Pesar exactamente 50 g de muestra (por triplicado) y el papel filtro para cada
mizestra.

Realizar Ia extraccion solido-liquido hasta que la coronta de maiz morado ya no
tenga mas solidos solubles que extraer, tal como se muestra en la figura 3.2.

Pasar a filtrar las muestras, de aqui se tiene el refino himedo. Anotar su masa

> 1<



CAPITULO lll: METODOLOGIA Leidy Diana Medina Quiquin

(masa 1).
» Introducir el conjunto de muestras (tres) en la estufa y regular la temperatura a

100 °C por un tiempo hasta obtener una masa constante.

v

Retirar el refino seco, colocarlas en el desecador para que se enfrie.
» Anwotar la masa final (masa 2) de la muestra seca.

3.64. Ensayos para determinar Ila longitud de onda adecuada

(espectrofotometria)

Se determiné la longitud de onda que nos brinde el mayor rango para las lecturas de
absorbancia de los extractos correspondientes a cada ensayo segin los parametros de
los factores que inciden en la extraccion de solidos solubles de la coronta de maiz
morado, de la variedad INIA 615 — Negro Canadn, es decir referidas a las variables de
temperatura, velocidad de agitacion, tamafio de particuia, tiempo de contacto v la
relacion de alimentacion — disolvente en Ia operacion de lixiviacion.

.

L

g
é

Solucion

concentrada Celda
’ espectrometria

~— : Lectura de la
- 7 absorbancia
i kY \ , ’;

iy

pR—

[

Solucion diluida

FIGURA 3.3: Determinacion de la longitud de onda adecuada para el anilisis de
parametros 6ptimos de la lixiviacion de la corontade maiz morado.

El procedimiento que se realizo fue el siguiente:

» Se preparo dos soluciones, una de mayor concentracion (solucion concentrada) y

>T 7 1<
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otra de menor concentracion (soluciéon diluida — 3 ml de solucién concentrada
enrazado a 100 ml).

» Con é] equipo de espectrofotometria se realizo las lecturas de absorbancia a
diferentes Iongitudes de onda.

3.6.5. KEnsayos para determinar la curva estindar del espectrofotometro

Al tener la longitud de onda adecuada para el anilisis de los factores que afectan la
extraccién de solidos solubles se procedio a lo siguiente:

» A partir de la soluciéon concentrada conocida (determinado por el método
gravimétrico); se prepard diversas soluciones de soluto en agua por dilucion, a
diferentes concentraciones.

» Las diversas soluciones preparadas, fueron analizadas en el espectrofotémetro
efectuando las lecturas de absorbancia.

» Con los resultados obtenidos se hizo la grafica de la curva estandar de las diversas
absorbancias a concentraciones conocidas que se muestran en el capitulo de

resultados. Para mayor detalle se tiene el anexo 03.
3.6.6. Analisis de composicién de extractos y residuos

Se realiz6 ensayos en el laboratorio en un proceso por lotes, con la finalidad de
determinar los parametros de los factores que inciden en la cantidad de s6lidos solubles
a extraer de la coronta de maiz morado de la variedad INIA 615 — Negro Canaan,
factores referidos a las variables independientes de temperatura, velocidad de
agitacion, tamafio de particula, tiempo de contacto y la relacion de alimentacion —
disolvente en la operacion de lixiviaciéon. En cada caso se determind las cantidades y
las composiciones de los extractos v residuos. Para cada variable independiente, se
realiz6 el analisis de la composicion de soluto, para ello se desarrollé el siguiente

procedimiento:

> Se utiliz6 la buasqueda univariada, que consiste en trabajar sélo con una variable a
la vez, mientras que las ofras se mantienen constantes. En tal efecto se trabajo con
las cinco variables independientes que se describieron anteriormente.

> Realizar la extraccion de los solidos solubles de la coronta de maiz morado con

AEES
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los factores o variables independienties con los parametros determinados.

» Se pasé al filivado pama obtener el extracto vy el residuo hiimedo. Anotar Ia masa
tanto del extracto y del residuo.

» Delextracto se obtiene una cantidad suficiente para realizar la lectura en el equipo
de espectrofotometria vy asi determinar ia composicion del extracto utilizando la
curva estindar del espectrofotdmetro v los cilculos correspondienies que se
detallaran en el capitulo de resultados.

» Colecar en la estufa el conjunto de residuos himedos y extractos segin el factor
a evaluar.

»  Retirar el residuo seco y los sélidos solubles de la estufa e introducirlos en el

desecador para que se enfrie y pasar a anotar la masa de cada uno.

ek Sre ale)

Estufa
(T =100 °C)

Solidos
solubles

Solucion Celda Lecturade la
aanalizar  espectrometria absorbancia

FIGURA 3.4: Procedimiento para determinar 1a composicién de los extractos y
residuos en la operacion de lixiviacion.

En la figura 3.4 se muestra el procedimiento para determinar la composicién de los
extractos y residuos en cada caso. lIgualmente se muestran las variables independientes

COMO 500

VA velocidad del agitator

2w <
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T : temperatura

T.C. tiempo de contacto

FID : relacion entre la alimentacion (solido) y el disolvente
TP : tamatfio de particula

3.6.7. Determinacién de los parimetros 6ptimos de operacion

Para cada variable independiente se trabajé en diferentes niveles con la finalidad de
observar la cantidad de soluto extraido. Con esos datos obtenidos a través de la
busqueda univariada, que consiste en trabajar s6lo con una variable a la vez, mientras
que las otras se mantienen constantes y utilizando el método de optimizacion de
gradientes y la busqueda de la seccién dorada, que nos permite obtener el mejor
resultado del rendimiento de extraccion de los solidos solubles de la coronta de maiz

morado de la variedad INIA 615 — Negro Canaan.
3.6.8. Reporte y analisis de los resultados

Se muestra a detalle las cantidades, concentraciones, lecturas de absorbancia, figuras
y tablas que determinaran los parametros optimos de la extraccion de solidos solubles
de la coronta de maiz morado de la variedad INIA 615 — Negro Canaan. Esta parte se
desarrolla en el capitulo de resultados.

3.7. METODO DE DETERMINACION ANALITICA

El método utilizado para la determinacién analitica es el analisis espectrofotometria y
gravimeétrico para determinar la composicion del extracto y residuo de la operacion de
lixiviacion. Para el caso de la determinacion del tamafio medio de la particula se realizé

el andlisis granulométrico.

3.8. DESCRIPCION DE LOS METODOS DE ANALISIS

3.8.1. Método gravimétrico

Consiste en determinar la cantidad proporcionada de un elemento o compuesto,
presente en una muestra, eliminando todas las sustancias que interfieren y convirtiendo
el constituyente o componente deseade en un compuesto, que sea susceptible de

pesarse. La gravimetria es un método analitico cuantitativo, es decir, que determina la

> ]<
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cantidad de sustancia, midiendo el peso de la misma con uha_balanza analitica.
El procedimiento realizado es el siguiente:

Pesar el vaso de precipitado limpio y seco.
Pesar 50 g de extracto en el vaso de precipitado limpio -y seco. |
Secar en la estufa hasta un peso constante (T = 100 °C).

Pesar el vaso de precipitado que contiene el soluto.

YV V Vv Vv

Determinar la masa d_el soluto.
3.8.2. Granulometria

La granulometria, es'la distribucic'm por tamafios de las particulas de una muestra
solida. Para conocer la dlstrlbucmn de tamafios de las partlculas que componen una

muestra; se scparan estos mediante cedazos o tamices.

De los distintos métodos existentes para realizar el andlisis granulométrico, quizd. el
 mas qtilizado,.sea‘ ]a tamizacion con tamices acoplddbs en cascada. Para realizarlo se
coloca un juego de tamices en cascada, es decir, ordenados de arriba abajo por orden
decreciente de luz o abertura de malla. El producto‘a analizar se afiade sobre el primer
tamiz, es decir aquel de abertura de malla mayor y se somete el conjunfo a un

movimiento vibratorio.

Para realizar el ensayo de tamizado se utiliza una serie de tamices con diferentes
 didmetros que son ensamblados en una columna, en el equipo vibratorio Ro-Tap,

siendo el procedimiento el siguiente:

Efectuar Ja limpieza de los tamices.
"Pesar cada uno de los tamices.

Ordenar la bateria de tamices de mayor a menor diametro.

Y V. ¥V V.

. En la parte superior, donde se encuei;tra el tamiz con mayor didmetro, égregai
1 100 g de coronta de maiz morado de la variedad INIA 615 ;Negro Canaan

»  Someter la columna de tamices a vibracion y_movimientos rotatorios intensos
utilizando el motor que tiene el equipo, por un tiempo ‘del 30 minutos con una

velocidad de 25 nv/s. : o . o
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» Retirar Ia bateria de tamices y pesar cada uno de ellos.

» Determinar por diferencia de masa, la cantidad de material retenido en cada tamiz.

» Graficar la curva del analisis granulométrico y determinar el didmetro medio
global de las particulas.

3.8.3. [Espectrofotometria

Se refiere a la utilizacion de la luz para determinar la cantidad de analito presente en

mucstras problemas. (36)

Es un método de analisis quimico basado en la cantidad de radiacion que la muestra
absorbe, la que esta en funcién de la concentracién del analito, que absorbe una parte
de la luz incidente y la otra lo transmite, ademas se produce otros fendmenos como la
dispersién v la reflexion. Cuando una molécula absorbe luz pasa a un estado excitado

de mayor energia.
El procedimiento a realizar es el siguiente:

» Se toma una cantidad suficiente del extracto obtenida de la operacion unitaria de
lixiviacion para hacer la lectura de su absorbancia.

> Se programa el valor de la longitud de onda adecuada en el equipo de
espectrometria.

» Serealiza la calibracion del equipo usando para ello agua destilada afiadida a otra
celda espectrometria, es decir al realizar la lectura de la absorbancia del agua tiene
que ser igual a cero.

» Una vez que se tiene la muestra, esta es colocada en la cubeta del equipo de
espectrofotometria.

» Se limpia la parte externa de la cubeta de preferencia con un material suave como
el papel tissue.

» Serecaliza otra vez la calibracion del equipo usando agua destilada.

» Pasar a colocar la celda que contiene la muestra a analizar en el equipo para su
lectura de absorbancia correspondiente.

» Retirar la cubeta del equipo y pasar a limpiarla o lavarla por lo menos tres veces.

A4

Secar la cubeta para proceder a la siguiente lectura de la absorbancia de otra

muestra a analizar.

BIBLIOTECA E INFORMAD)
U.N.8.C.5a,

ey
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» . Con los datos obtenidos de las lecturas de las respectivas absorbanciés de cada
extracto se ‘tienen sus correspondientes concentraciones utilizando Ja curva
estandar del espectrofotémetro. _ - | |

> Con los valores obtenidos para los diferentes niveles de cada factor a evaluar se

 realizar los-calculos para obtener el porcentaje de rendimiento del soluto extraido.
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CAPITULO 1V

RESULTADOS Y DISCUSION

Los parametros de operacion de la lixiviacion de la coronta de maiz morado de la
variedad INIA 615 — Negro Canaan, se han determinado con la finalidad de obtener el

mayor rendimiento de extraccion de los solidos solubles.

En los ensayos de laboratorio, en cada variable independiente evaluada, se trabajo con

valores constantes en las otras variables no evaluadas.

Para el andlisis de los resultados se utilizo el método de optimizacién de gradientes y
la bisqueda de la seccién dorada, que nos permite obtener el mejor resultado. del
rendimiento de extraccion de los solidos solubles de la coronta de maiz morado de la
variedad INIA 615 — Negro Canaan que se detalla en el anexo 04. En las figuras que
se muestran en los siguientes ftems se presentan las diferentes interacciones que tienen
un efecto significativo en la variable de respuesta. En el caso de una interaccion (AB);
los niveles del primer término (A) estaran representados en €l eje X, mientras que los

niveles del segundo término (B), en el eje Y.

El método de gradientes y busqueda de la seccion dorada pertenece a los métodos de
biisqueda lineal basados en intervalos localizando el valor éptimo estrechando en
forma progresiva, para la optimizacién de procesos.

41. COMPOSICION DE LA ALIMENTACION

La fase solida estd conformada gencralmente por el soluto y el material sélido
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denominado insoluble, en algunos casos puede existir en pequefias proporciones el
disolvente. La fase liquida o solvente de exiraccion esta conformada generalmemnie por

el disolvente puro.

FIGUEA 4.1: Matriz s6lida (coronta de maiz morado de la variedad INLA 615 —Negro

Canaan).

Los componentes identificados en la operacidn unitaria de lixiviacion para los ensayos

son:

» Alimentacion F: coronta de maiz morado de la variedad INIA 615 — Negro
Canaan (conformado por los s6lidos solubles, insolubles y disolvente).

# Disolvente D: agua calicnte.
Los componentes de la matriz sélida determinados son:

» Fraccion mésica porcentual de sofuto, xs: 10,68 % en peso.
> Fraccion masica porcentual de disolvente, xpr: 10,39 % en peso.

» Fraccion masica porcentual de insolubles, x1: 78,93 % en peso.

La fraccion masica porcentual de disolvente se determind por medio del método de
determinacién de la humedad por estufa que se detalla en el item 3.6.4, porcentaje de
humedad, cuye valor ¢s coherente con la bibliografia consultada La determinacion de
la fraccidn mésica porcentual de insohibles se realizé con ensayos de extraccion total
que se detalla en el item 3.6.5. Por consiguiente, la determinacion de la fraccion masica

porcentual de soluto es por balance de materia.
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42. CURVA ESTANDAR DEL ESPECTROFOTOMETRO

Para determinar la curva estdndar del extracto de la coronta de maiz morado de la
variedad INIA 615 — Negro Canazin se determiné la longitud de onda adecuada para
los andlisis a realizar. El procedimiento se explica en el item 3.6.6. En la tabla 4.1 se
‘muestra las concentraciones de ia solucion concentrada y selucidn diluida a diferentes

longitudes de onda.

TABLA 4.1: Lecturas de % T y A a diferentes longitedes de onda de maxima

absorcién.

A 625 nm 630 nm 680 nm
Lecturas %T A %T A %T A
-[1] 723 0,141 92.5 0,034 94.84 0,023
+[ ] 6,2 1,208 8.4 1,076 0,13 2,885

Donde:
A : longitud de onda.
mm nanémetros.
%T porcentaje de transmitancia.
A : absorbancia.
+[]1 solucion concentrada {mayor concentracion).
-1 selucion diluida { menor concentracién).

Como s¢ observa en la tabla 4.1 se tiene lecturas de % transmitancia v absorbancia a
diferentes longitudes de onda para determinar la longitud de onda adecuada para el
presente trabajo de investigacion. Se determina 680 nm como Ia longitud de onda

adecuada, porque nos brinda el mayor rango para las lecturas de absorbancia.

La longitud de onda de 680 nm se encuentra dentro de Ia region visible y a partir de la
curva patron nos permitira determinar la concentracion delos solidos solubles de los

exiractos en cada uno de los ensayos, realizando Jas lecturas de absorbancia.

El equipo de especirofotometria empleado (visible 6400, JENWAY) puede trabajar en
rangos de transmitancia de 0 a 199,9 %T e igualmente en rangos de absorbancia de
- 0,300 a 3,000 A. El manual det usuanrio de este equipo se encuentra en el anexo 03.
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FIGURA 4.2: Equipo espectrofotdmetro utilizade para lectura de absorbancia.
Se prepard un extracto inicial de composicién conocida de la coronta de maiz morado
de la variedad INIA 615 — Negro Canadn; materia del estudio. A partir de dicha
solucidn, se prepard diversas soluciones de soluto en agua, por dilucién, a diferentes
concentraciones. Las diversas soluciones preparadas, fueron amalizadas en el
espectrofotometro efectuando las lecturas de las absorbancias. Con los resultados

obtenidos (tabla 4.2) se procedié a la grafica de la curva estandar de diversas

absorbancias a concentraciones conocidas, como se observa en la figura 4.4.

FIGURA 4.3: Soluciones preparadas a diferentes concentraciones.
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TARLA 4.2: Datos para determinar la curva estandar.

¥ riomcionss " CONENTRACION. sgsomsnern
1 menos|] 0,0214 0,023
2 10 mi/100 ml 0,1067 0,127
3 20ml/100 ml 0,2322 0,358
4 30 mF100 ml 0,3584 0,683
5 40 mk/100 m 0,4872 0,918
6 50 ml/100 ml 0,5956 1,335
7 60 mli/100 ml 0,7405 1,641
8 70 wl/100 ml 0,8431 1,922
9 mas[] 1,3059 2,885
Donde:
C solucién concentrada (solucion inicial).
Menos [ ] solucion de menor concentracion (diluida).
Mis [ ] solucidn de mayor concentracion (solucion inicial).
% W/W porcentaje en peso.
P B SE=====oi
Rl e e et o
e e
Bl — e i
- r-escEEERES
e ESE ESson
04 0,6 08 1 1,2 1,4 16

Concentracidn de soluta {Sw/w)

FIGURA 4.4: Cwva estandar espectrofotométrica del extracto del maiz morado de la
variedad INIA 615 — Negro Canaan.
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La figura 4.4 nos va permitir determinar las concentraciones de cada muestra realizada
en los ensayos de lixiviacion, para ello se realizaré las lecturas de absorbancia a 680
nm de longitud de onda en el espectrofotémetro, y utilizando la ecuacion de la recta se

determina su concentracion respectiva.
4.3. EFECTO DEL TAMANO DE PARTfCULA EN LA EXTRACCION ‘

En este ensayo se-evalué el efecto que tiéne el tamafio de particula sobre el rendimiento -

" en la extraccién de sélidos solubles de la coronta de maiz morado de la variedad INIA
615 — Negro Canaan, en las condiciones de of;eracién univariada. Para ello, se
realizaron pruebas para diez tamafios de particula y con pardametros maximos de los

, demas factores de. extraccion: temperatura (92 °C), tiempo de contacto (10 min),

relacion de alimentacion — disolvente (1:8).

En la figura 4.5 se muestran los diferentes tamafios de particula de la coronta de
morado de la variedad INIA 615 — Negro Canasn, de los diez niveles realizados. Los
resultados de los ensayos de laboratorio realizado se presentan en la tabla 4.3 y la

figura 4.6.

TABLA 4.3: Porcentaje de rendimiento del soluto extraido segin el tamafio de

particula (forma cilindrica: DxH).

~ TAMARNO DE
Ne _PARTICULA  PORCENTAJE DE
D  H  RENDIMIENTO (%)
1 5,0 15,0 21,4727
2 26 72 22,4020
3028 48 22,7851
4 27 37 22,9185
5 .25 29 31,3923
6 . L3 28 350995
7 1,3 1,0 33,8736
8 0.5 07 37,0356
9 0,4 0,4 39,4730
10 02 03 583777
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FIGURA 4.5: Mugcstras de tamaiio de particuia de la corenta de maiz morado.
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FIGURA 4.6: Porcentaje de rendimiento del soluto extraido en funcidn al tamafio de
particula.
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i

_ FGURA 4.7: Sélidos solubles de las diferentes muest_r'és que seanah;o

[ -+ Y,

Los ensayos de laboratorio de los tamafios de particnla 8, 9 y 10 se realizaron
adicionalmente porque en los resultados de los tamafios de particula del 1 al 7 que
muestra la figura 4.6 se observa que se requiere agregar mas puntos de anilisis puesto
que no hay un apreciable incremento del rendimiento de extraccion de los solidos

solubles de la coronta de maiz morade de la variedad INIA 615 — Negro Canaan.

En este ensayo de laboratorio se observd que se tiene una relacion inversa del
rendimiento de extraccion con respecto al tamafio de particula. Este resultado es
coherente, debido a que cuanto mds pequeidio sea el tamaiio de particula, mayor es el
area de coniacte interfacial entre I3 coromta de maiz morade v el disolvente de

extraccion; permitiendo que se extraigan con mas facilidad los solidos solubles.

- De los resultados obtenidos de los emsayos se observa que existe un apreciable
incremento del rendimiento de extraccion desde el tamafio “4™ hasta el “8” y alin mas
al tamano “10”. El rendimiento mayor se observa en el tamarsio “10”. Por lo tanto el

tamafio de particula éptimo para la exiraccion de solidos solubles de 1a coronta de maiz
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morado de la variedad INIA 615 — Negro Canadn es el “8” (0,5 cm x 0,7 cm) porque
no se tuvo problemas en su filtracion como lo fue en caso del tamafio de particula “9”

y “10”, que técnicamente no es factible su manejo.

El analisis granulométrico se realiz a las muestras de tamafio de particula “8”,

utilizando un tamizador vibratorio Ro-Tap con aceleracion del tamiz de 25 m/s?,

FIGURA 4.8: Tamizador vibratorio Ro-Tap.

Los resultados del andlisis granulométrico se presentan en Ia tabla 4.4 y la figura 4.9.
En la tabla 4.4 se muestran las variables necesarias para los calculos, las cuales se

definen de la siguiente manera:

Dpi diametro promedio (i=1,2, 3..., 10) en mm.

fri : fraccion retenida (i =1,2,3.._, 10).

fra fraccion retenida acumulada.

%% fra : porcentaje de la fraccibn retenida acumulada.

Dp(*) : diametro promedio de la particula en cada tamiz en mm.

Dp : diametro promedio global del tamafio de Ia particula en mm.
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TABLA 4.4: Analisis por tamizado de la muestra de coronta de maiz morado.

Aberturs

Dpi

Masa

N°  demalla (mm) retenida J7i fTa ]()15151*)) %fTq
(mm) )
1 0,045 0,023 0.77 90077 00077 00002 0,77
2 0071 0058 039 (0089 00166 00005 166
3 0,160 0,115 3,68 00368 0,0534 00043 534
4 0,500 0,330 1,04 00104 00638 00034 638
5 0,630 0,565 425 00425 0,1063 00240 10,63
6 1,250 0,940 3,58 00358 0,1421 0,0337 14,21
7 2,000 1,625 348 00348 0,1769 0,0566 17,69
8 3,150 2,575 393 0,393 02162 0,1012 21,62
9 5000 4075 691 00691 02853 02816 2853
10 6,300 5,650 7,47 07147 1 40381 100,00
b 100,00 1 4,5434

Para el valor del didmetro promedio global del tamafio de Ia particula se utilizé la

siguiente formula.

n
Dp= Z fri * Dp; = 4,5434
i=1

(.1
120,00 T T~ I [ [ [
) 1 I I 1 [ |
[ ; i T [
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FIGURA 4.9: Analisis granulométrico para determinar didmetro promedio del tamafio
de particula.
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El didmetro promedio global del tamafio de la particula de la coronta de maiz morado
de la variedad INIA 615 — Negro Canasn, se presenta en la tabla 4.4., cuyo resultado
es igual a 45434 mm. Para mayor detalle de los calculos realizados que incluye la
preparacion de ka muestra ver anexo 06.

FIGURA 4.106: Masa retenida en los diferentes tamices usados para el analisis
granulométrico.

4.4. EFECTO DE LA AGITACION EN LA EXTRACCION

El grado de agitacion conferida al sistema de extraccion s6lido-liquido define la
hidrodindmica del medio de Ixiviacion, tal que a mayor turbulencia de la mezcla
solido liquida se promueve la suspension y se facilita la extraccion de los solubles

debido a la difusion convectiva desarrollada hacia el medio liquido.

Se ha evaluado la extraccién de los sohdos solubles a diferentes revoluciones por
minuio (RPM) del agitador Heidolph, con el cual se va llevar a cabo la evaluacion de
las otras variables posteriormenie, se efectuaron 5 niveles y con parametros miximos
de los demas factores de extraccion: temperatura (92 °C), iempo de contacto (10 min),
felacién de alimentacion — disolvente (1:8) y tamafio de particula (4,5434 mm). Los

2w <
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resultados se muestran en la tabla 4.5 y la figura 4.13.

|

FIGURA 4.11: Equipo do agitacion Heidolph.

TABLA 4.5: Porcentaje de rendimiente del soluto extraido segin la velocidad de

agitacion.
No  VELOCIDAD DEL AGITADOR o ppnNpInIENTO
(RPM)
1 125 13,4425
2 190 | 17,0131
3 300 23,2805
4 500 24,2256
5 800 24,4772
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FIGURA 4.12: Extractos de los ensayos de faboratorio para determinar la velocidad
de agitacion optima.

Cabe mencionar que aunque ¢l equipo de agitacion maneja rango de velocidades de 45
a 2000 RPM, la evaluacion se realizo hasta cinco niveles, es decir hasta la velocidad
de agitacién de 800 RPM, no se prosiguié a mas RPM, porque la agitacion es fuerte y
expulsa las particulas sélidas de la coronta de maiz morado hacia las paredes del
recipiente (olla), no permitiendo un manejo adecuado de contacto entre ambas fases.
Adicional a ello se muestra claramente en la figura 4.13 que no hay un incremento
significativo a partir de las 300 RPM, esto sugiere que a mayores revoluciones o
velocidades de agitacion no se incrementard notablemente el porcentaje de

rendimiento del soluto extraido.
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FIGURA 4.13: Porcentaje de rendimiento del soluto extraido en funcion a la
velocidad de agitacion.
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De los resultados obtenidos se determiné que la velocidad de agitacidén dptima ﬁma la
extraccién de s6lidos solubles de la coronta de maiz morado de la variedad INIA 615

—Negrd Canaan es de 300 RPM.

45. EFECTO DEL TIEMPO DE CONTACTO EN LA EXTRACCION SIN
AGITACION -

Se realizaron lo-s ensayos de laboratorio con la finalidad de determinar el tiempo de
- contacto 6ptimo sin agitacion entre la-alimentacién (fase solida - coronta de maiz
morado de la variedad INIA 615 — Negro Canasn) y el disolvente (agua caliente). Pé_ra
ello se establecié nueve niveles de variacion de tiempo para observar el rendimiento
de soluto extrafdo, en la tabla 4.6 y con paré.tﬁetros maximos de los demis factores de |
_extraceion: témperatura (92 °C), relacién de alimentacidén — disolvente (1:8) y tamaiio
de partl’culla (4,5434 mm). Se muestra que del tiempo de contacto de un minuto hasta
el nivel siete o 10 minﬁtos de contacto existe un incremento significativo del
porcentaje de rendimiento del soluto extraido, contrariamente a esto ocurre a partir de -
los 10 minutos. de contacto, es decir que el comportamiento tiende a ser constante ya
que no hay una variacion significativa eﬁ el porcentaje de rendimiento del soluto

extraido.
La representacion grafica del c'ornporfamiento ya descrito se presenta en la figura 4.14.

 TABLA 4.6: Porcentaje de rendimiento del soluto extraido segin el tiempo de
contacto sin agitacion. '

N Tﬁg‘) %RENDIMIENTO
1 1 12,8565
.2 2 13,1124
\ 3 3 13,9609
’ 4 4 14,6720
5 6 16,4433
6 g 18,4511
7 10 20,0189
3 13 20,1193
9

16 20,2718

ST1<
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FIGURA 4.14: Porcentaje de rendimiento del soluto extraido en funcion al tiempo de
contacto sin agitacion.
El tiempo de contacto para la mixima exiraccién de solidos solubles de la coronta de
maiz morado de la variedad INTA 615 — Negro Canaan se lograria cuando en la curva
de rendimiento de soluto extraido con respecto al tiempo de contacto en la operacién
de lixiviacion Ja curva sea asintética con una pendiente de cero, esto significa que el
rendimiento fiende a ser constante o que sus vartaciones son insignificantes. Segin el
método grafico se tiene que el tiempo de contacto dptimo sin agitacion es de 10,07

minutos.

El uso mas frecuente de la coronta de maiz morado a mivel familiar es Ia preparacion
de una bebida (chicha morada) a base de esta, por lo que se vio por conveniente la
evaluacion del tiempo de contacto optimo sin agitacion ya que a nivel familiar no se
cuenta con un equipo de agitacion. Por lo tanto el valor del tiempo de contacto dptimo
sin agitaciom significa que a tiempos mayores a éste, el rendimiento no se
incrementaria notablemente y por consiguiente ya no es necesario seguir sometiendo

la preparacién a ebullicion que engloba asumir costos innecesarios.

4.6. EFECTO DEL TIEMPO DE CONTACTO EN LA EXTRACCION CON
AGITACION

En este caso se realizaron los ensayos con la finalidad de determinar ¢l tiempo de

contacto Optimo con agitacion entre la alimentacion (fase solida - coronta de maiz
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morade de la variedad INIA 615 — Negoo Canaan) y ¢l disolvente (agua caliente). Para -
ello se establecid sicte niveles de variacion de tiempo para observar €l rendimiento de

soluto extraido.

A

FIGURA 4.15: Ensayo de laboratoric en funcion al tiempo de contacio.

Los resultados obtenidos se muestran ¢n la tabla 4.7 y en la figura 4.16.

TABLA 4.7: Porcentaje de rendiniento del soluto extraido segin el tiempo de

contacio con agitacion
Ne T:E‘go %RENDIMIENTO
b 2 15,0401
2 3 18,3196
3 4 20,9624
4 6 24,4993
5 8 25,3416
6 10 26,4638
7 13 26,6191
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FIGURA 4.16: Porcentaje de rendimicnto del sofuto extraido en fancidn al tiempo de
contacto con agitacion.

Para este ensayo como se observa en ka tabla 4.7, se cstablecid siete niveles de
variacion de tiempo para observar el rendimiento de soluto extraido y con parametros
méximos de los demss factores de extraccion: temperatura (92 °C), velocidad de
agitacion (300 RPM), relacion de alimentacion— disolvente (1:8) y tamaiio de particula
(4,5434 mm) |

El tiempo de contacto para la maxima extraccién de sélidos solubles de la coronta de
maiz morado de la variedad INIA 615 — Negro Canain se lograria cuando la curva de
rendimiento de soluto extraido con respecio al iempo de contacto con agitacion ticnda
a ser constanie 0 que sus varlcwnes son insignificantes. Scgim el método grafico se

tiene que el tiempo de contacto dptimo con agitacion es de 6,24 minutos,

El zesultado obtenido es coherente, debido a que la agitacion agrega al sistema u
extraccion sélido - liquido mayor eficiencia y por ende mayor rendimiento a
comparacion de no contar con la operacién de agitacion. Esto responde a que el tiempo
optimo de contacto entre la coronta de maiz morado vy el disolvente es menor a

comparacion cor el tiempo de contacto sin agitacion.

47. EFECTO DE LA RELACION DE ALIMENTACION CON
DISOLVENTE EN LA EXTRACCION '

La finalidad en los ensayos realizados en esta parte del trabajo es evaluar el efecto que
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tiene el factor alimentacion/disolvente sobre ¢l rendimientio de Ia extraccion de los
solidos solubles de Ia coronta de maiz morado de la variedad INIA 615 — Negro

Canaan.
Los resultados se presentan en la tabla 4.8 y la figura 4.17.

TABLA 4.8: Porcentaje de rendimiento del soluto extraido segin la cantidad de

disolvente.
~ CANTIDAD
Ne REIAC[ON DE AGUA %RENDIMIENTO
¥F/D)
=)
1 1.5 250 6,8161
2 1:6 300 21,3573
3 1.7 350 31,1152
4 1:8 400 39,9057
5 1:9 450 42,8609
6 1:10 500 43,5814
7 1:11 - 550 43,3882
8 1:12 600 442315
9 1:13 650 44,6078
50,00 —— T
45,00 = =
g 3500 T
8 3000 e
E e
F 2500 =
c A
£ 2000 £ s
xR ; T e
S 1500 &=
1000 ——r—
5,00 :
0,00 s = ==S
200 250 300 350 400 450 500 550 600 650 700
Cantidad de agua (g}
FIGURA 4.17: Porcentaje de rendimiento del soluto extraido en funcion a la cantidad

de disolvente.

Se realizaron los ensayos con nueve niveles del factor alimentacién/disolvente y con
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parametros méximos de los demis factores de extraccién: temperatura (92 °C),
velocidad de agitacion (300 RPM), tiempo de contacto (6,24 minutos) y tamafio de
particula (4,5434 mm).

Se observa en la figura 4.17 un comportamiento directo del rendimiento de la
extraccion de los sélidos solubles con la cantidad de disolvente. El incremento del
rendimiento es apreciable hasta la cantidad de agua de 450 g. Sin embargo, al
incrementar mayor cantidad de agua en Ia operacion de lixiviacién manteniendo la
masa de alimentacion constante, a partir de 450 g, se obtienen incrementos de

rendimientos menores, dicha tendencia se observa en la tabla 4.8 y la figura 4.17.

Se determina que la cantidad de disolvente es 420,91 g que corresponde a una relacion
de disolvente y alimentacion (D/F) de 8,4181.

48. EFECTO DE LA TEMPERATURA EN LA EXTRACCION

Con la finalidad de observar la variacion del rendimiento de la extraccion de soluto, se
realizaron ensayos a distintas temperaturas. Se trabajo con seis niveles de temperatura,
desde 78 °C hasta 92 °C y con parametros maximos de los demas factores de
extraccion: velocidad de agitacién (300 RPM), relacion de alimentacion — disolvente
(1: 8,4181) o cantidad de disolvente (420,91 g), tiempo de contacto (6,24 minutos) y
tamatfio de particula (4,5434 mm), como se muestra en la tabla 4.9 y la figura 4.19.

TABLA 4.9: Porcentaje de rendimiento del soluto extraido segim la temperatura.

N° TEMP](’Z,I::“)‘TURA % RENDIMIENTO
1 70 142312
2 75 289352
3 80 369298
4 85 393237
5 90 41,6617
6 92 42,7765
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FIGURA 4.18: Sistema termostato — agitacion utilizado en los ensayos.

45,00 ————
40,00 = -
35,00 : e
— | — |
2 3000 === —
2 ‘ I o - 4 : ) 5
_g 25,00 — i
-g /.f i
a 20,00 A
& 7 e
R 1500 — 7 —
10,00 — = — : :,
5,00 =
0,00 : —
65 70 75 80 85 90 95
Temperatura {°C)

FIGURA 4.19: Porcentaje de rendimiento del soluto extraido en funcién a la
temperatura.
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En la figura 4.19 se observa una relacién directa entre la temperatura y ia cantidad de
solidos solubles extraidos de la coronta de maiz morado de la variedad INIA 615 —
Negro Canaan. La pendiente de esta relacién es ascendente hasta 80 °C, luego de ello
se tiene una caida de la pendiente, cuyos incrementos de rendimiento del soluto
extraido no son apreciables. Utilizando el método de optimizacion de gradientes y la

busqueda de seccion dorada, se determind que la temperatura optima es de 79,05 °C.
'4.9. DETERMINACION DE LA CURVA DE EQUILIBRIO

Para evaluar la operacion de lixiviaci{)n se requiere de una ecuacion de linea de
operacion o relacion de balance de materia y las relaciones de equilibrio entre ambas
comrientes, para mayor detalle sobre el procedimiento para elaborar la curva de
equilibrio solido — liquido ver anexo 07.

Los casos especificos bajo las cuales se elaboran los diagramas de lixiviacion son:

> Solucion retenida constante

» Solucion retenida no constante
4.9.1. Solucién retenida constante

Para trazar 1a linea de corriente de residuos en el tridngulo, se determina el punto de
interseccion con los catetos del triangulo rectangulo, denominado como el punto de

interseceién Xp, cuyo cilculo en funcién de Iz solucion retenida es:

_SR ny +mD

K=—=———= Constante
I m[
_(29729+139,5761) 26119
- 39,4660 -
k “4.2)

CYp=_

P=1+x
Xp = 0,7895
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Donde:

SR : solucion retenida
I : insolubles
11 PN masa de solubles

mp - masa de diselvente

D YN1TTIT W O O 117 T
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8o 4 Lo I LA N N - i
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FIGURA 4.20: Curva de equilibrio sélido - liquido (SR/I constante).

4.9.2. Solacién reienida no constante

Para el caso de la evaluacion de la curva de equilibrio solido - liquido en el cual no se
considera constante la relacion de solucion retenida, se obtienen datos experimentales

de la variacion de cantidad y composicion de la solucion retenida en los sélidos en
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funcién de ia composicién del soluto. Cuardo k ¢s variable, 1a corriente de residuos
adquicre una curvatura. Los datos de equiltbrio se presentan en la tabla 4.8 y la
representacion grafica en la figura 4.21.

TABLA 4.10: Datos de equilibrio sélido - liquido.

Ne Yi: ki Xi Xni
0,0000 3,7511 0,0000 0,7895
0,1205 4,1163 0,0969 0,7076
0.2410 4,1163 0,1939 0.6107

1
2
3
4 03615 41163 02908 05137
5
6
7

0,4820 41163 03878 04168
0,6026 41163 04848 03197
0,7337 3,7511 05793  0,2102

D 1,0

a5

13-

P
o

£

e
n

=]
™

Ho,yo (fraccién méasica del disolvente)

0,3

01 ! ; - ¢
E - —— R i
- j i il ,,é._i I ﬂﬁ_ i e Sk
] Ly I i Ly ! [ | N
no T rt l ] i | ; i
i} at 02 032 [i Y:] o5 ne 07 ¥} a8 1
| xayn {frtccion mésica det soluto) A

FIGURA 4.21: Curva de equilibrio sélido - liguido (SR/I no constante)
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Las férmulas empleadas en los calculos son:

_ Yirki - ‘

T Tk - @3

U Club VLI | (4.4)
R 7

4.10. BALANCE DE MATERIA

En el balance de materia de la operacion unitaria de lixiviacion en la extraccion de los
solidos solubles de la coronta de maiz morado de la variedad INIA 615 — Negro
Canaan, se tienen los balances de materia experimental y tedrico, los cuales se

describen a continuacion.
4.10.1. Balance de materia experimental

Con los ensayos de laboratorio realizados se tiene el balance de materia respectivo

cuyos resultados son los siguientes:

> Alimentacidn:

F - = 50,0000 ¢g
Xr = 0,1068
- Xog =. (,1039
Xt = 0,7893
» ‘Disblvente:
D = 4117750 ¢
»  Extracto:. .
CEi; = 2797600 ¢
Vi = 0,0085
» Refino:
Ri = 182,0150¢g
X = 0,0163
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En la figura 4.22 se muestra los resultados experimentales.

D =411,7750g

XDF = l 1,0000
F =50,000g
xr = 0,1068 EXTRACTOR | R =182,0150¢g
xpr = (,1039 x1 = 00163

E =2797600 ¢

y1 = 0,0085
FIGURA 4.22: Balance de materia experimental.

Calculamos el porcentaje de rendimiento de la extraccion de los solides solubles de la

coronta de maiz morado de la variedad INIA 615 — Negro Canaan,

E,
8 soluto extraido = [ F1 < 31
F

1* 100 “s)

279,7600 = 0,0085
50,000 = 0,1068

% soluto extraido = ] * 100

% soluto extraido = 44,5311

4.10.2. Balance de materia teérico

El balance de materia tedrico utilizando la curva de equilibrio sélido — liquido, con las
condiciones de operacion de lixiviacion, se realizé utilizando el software EXTRASL.
La alimentacion de datos para este programa son la cantidad de matriz s6lida (coronta

de maiz morado), disolvente (agua) y sus respectivas composiciones dadas en

fracciones masicas tal como se muestra en la figura 4.23.

El sistema de operacion es del tipo batch de una etapa, cuyos resultados se muestran
en la figura 4.24 y su respectivo balance de materia en la figura 4.25.
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) o lmmduﬁr datos
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HeeXd Xd
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o, ... Caractetizar

¥=z% +.+ix+z curva

FIGURA 4.23: Alimentacion de datos en el sofiware EXTRASL.
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FIGURA 4.24: Resolucion grafica consecutiva de la extraccion de soluto de la
coronta de maiz morado con las condiciones de operacion de
lixiviacion.

» Alimentacion:

F
Xr

XoF

50,0000 g
0,1068
0,1039
0,7893
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7 Disolvenie:
D = 411,7750 g
» Extracto:
E: = 2797700 g
Vi = 0,0090
» Refino:
R = 182,0100¢g
<1 = 0,0100
D =411,7750g
xoF = 1,0000
F =50000g
xr = 0,1068 ) EXTRACTOR > R =182,0100¢
xpr = 0,1039 x3 = 00100

l

E =279,7700 g
yi = 0,0090

FIGURA 4.25: Balance de materia tedrico.

Calcufamos el porcentaje de rendimiento de fa extraccién de soluto de fa coromta de
maiz morado de Ja variedad INIA 615 — Negro Canaan,

%4 sobuto extraido = [El ® ]&E *= 100
* xF

) 279,7700 * 0,009
% soluto extraido = D] *

50,000 =0,19068
% solute extraide = 47,1522

Se observa que el resultado experimental de rendimiento de extraccion de los solidos
solubles de la coronia de maiz morado de la variedad INTA 615 — Negro Canadn es
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menor con respecto a los calculos tedricos determinados a partir de la curva de

equilibrio sélido — lguido.

4.11. PROPUESTA TECNOL(:)GICA CON LAS CONDICIONES OPTIMAS
PARA LA EXTRACCION DE LOS SOLIDOS SOLUBLES DE LA
CORONTA DE MAIZ MORADO

El procedimiento general de la propuesta tecnolégica con las condiciones dptimas se

muestra en la figura 4.26.
MATRIZ SOLIDA
SELECCION
v
,
» Tamaiio de particula; MOLIENDA
4,5434 mm. ' g
¥ Velocidad de agitacidn:
300 RPM.
# Temperatura: 79,05 °C.
¥ Tiempo de contacto; ¥
6,24 mimotos. i { ,
» La relacién disotvente i éﬁ LIXIVIACION ]j
y alimentacién (D/F):
8,4181. T
= E ¥ - Refino
el % FHLTRACION
L . Extracto

¥ ::" : k

Refino
himedo s $ | SECADO ¢- ‘_‘-..
&g o

i Estufa Sélidos

Extracto {T =160 °C) solubles

FIGURA 4.26: Diagrama de bloques de la propuesta tecnologica con las condiciones
optimas. '
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A continpacidon sc preéenta el procedimiento para determinar el porcentaje de
rendimiento del soluto extraido a partir de la lectura de absorbancia del extracto

obtenido en cada ensayo de laboratorio.

>
/- | LECTURA DE ABSORBANCIA J¢ R
v
f{ CURVA ESTANDAR )

Valor ESPECTROFOTOMETRICA Valor
absorbancia 9 Ecuacion de Ia recta ¢ S(./:lgg\:n
absorbancia VS concentracion el extracto

Masa del ¢ GRAVIMETRIA $ . Valor
extracto SECADO POR ESTUFA o WIW

K (eliminar el agua) j ol extracto

v

Fraccién masi Porcentaje de rendimiento de fa extraccion
TACCLON TInasica

del soluta en el de sohuto.

extract i E, + vy,
0 f % soluto extraido = [;_)’1] *x 100

b 1 ik\ * Xp

FIGURA 4.27: Procedimiento para determinar el porcentaje de rendimiento del soluto
extraido.
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CONCLUSIONES -

Los parametros principales que influyen en la operacic')n de lixiviacion en la
extraccién de sélidos solubles de la coronta de maiz morado de la variedad INIA
615 —Negro Canasn, por el sistema batch, son: tamarfio de particula, velocidad de
agitacién, temperatura, tiempol de contacto de las fases y la relacion. de

alimentacion-disolvente.

- Los componentes fundamentales de la coronta dc maiz morado de la variedad
INIA 615 — Négro- Canadn en la operacion de lixiviacion son:

a. Fraccién mésica porcentual de soluto, x¢: 10,68% en peso.

b. Fraccién masica porcéntual de disolvente xor: 10,39% en peso.
¢.- Fraccion masica porcentual de insolubles, x: 78,93% en peso.

Los parémétros Optimos de extraccion para la obtencidn del extracto de la coronta’

* de maiz morado de la variedad INIA 615 — Negro Canaan en medio acuoso son:

Tamafio de particula: didmetro medio global de 4,5434 mm. 7

a.
b. Velocidad de agitacién: 300 RPM.

c. La temperatura del disolvente es de: 79,05 °C.

d. Tiempo de contacto entre las fases sélido — liquido: 6,24 mmutos.

. e.- Larelacion de disolvente y alimentacidn (D/F): 8,4181.

El rendimienta éxperimental de Ja extraccion de los s6lidos solubles de la coronta .

'de maiz morada de Ja variedad INIA 615 - Negro Canaan, con los pa:rémetros

éptimas determinados es de 44,5311 %.

El tiempo de contacto sin agitacion, para la méxima extraccién de solidos solubles

" de la coronta de maiz morado de la variedad INIA 615 — Negro Canaan es de

10,07 minutos.

Bl rendimiento utilizando el software EXTRASL (tedrico) péia la extraccion de

los solidos solubles de la coronta de maiz morado de la variedad INIA 615 —Negro

Canaan, con los parametros 6ptimos determinados es de 47,1522 %.
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2.

RECOMENDACIONES

Realizar los ensayos a mayor escala con la finalidad de relacionarlos con los
resultados a nivel de laboratorio, y plantear el escalamiento a nivel de planta
piloto. Asimismo estos ensayos se deben realizar como minimo con dos
repeticiones con la finalidad de minimizar los errores sistematicos y aleatorios.
Es necesario desarroliar la lixiviacién en corriente cruzada y/o confracorriente
para obtener mayores rendimientos con los parametros 6ptimos que se obtendran
y que se pueda adaptar facilmente a nuestra realidad, los mismos que deben estar
a disposicion de los productores.

'El Gobierno Regional de Ayacucho debe trabajar en elaboracion y ejecucion de

proyectos y/o planes de accion para el fortalecimiento de la cadena productiva del
maiz morado articulando a los actores de tal forma que aprovechen las
oportunidades vy actiien con responsabilidad social en funciéon del mejoramiento
de sus condiciones de vida y de su entomo. Con ello se tendrd mejores
rendimientos, mayor produccioén y por ende mayor rentabilidad ya que el maiz
morado es un producto potencial y altamente demandado por el mercado nacional
e internacional.

Realizar la difusion a la poblacion del resultado obtenido del tiempo de contacto

- sini agitacion entre el disolvente y la coronta de maiz morado para el uso de ellos

en sus hogares, siendo éste de 10 minutos.

Evaluar otros solventes y factores que puedan influir en la extraccion de los
solidos solubles de la coronta de maiz morado.

Desarrollar la cuantificacion de antocianinas de la coronta de maiz morado de la
variedad INIA 615 — Negro Canaan con el método del pH diferencial.



. REFERENCIAS BIBLIOGRAFICAS v ' _ Leidy Diana Medina Quitjuin

~ REFERENCIAS BIBLIOGRAFICAS

1. ALMEIDA GUDINO, Jenny Fernanda. -
| 2012  Investigacién desarrollada en la Unjversidad Politécnica Nacional
" de Ecuador: “Extraccién y 'Carécterizacién del colorante natural
'dél maiz negro (Zea mays L.) y determinacién de su actividad

antioxidante”. Quito - Ecuador.

'2._ RUBIO HERNANDEZ, David; SALINAS MORENO, Yolanda y DIAZ
VELAZQUEZ, David. f o |
2005 = Tesis desarrollado en la Universidad Auténoma Chapingo:
“Extraccion y uso de pigmentos del maiz morado (Zea mays L.)

como cdlorantes en yogur”. Chapingo - México. .

3. CUEVAS MONTILLA, Elyana, ANTEZANA A. y WINTERHALTER P.
2008 - Revista del encuentro final ALFA LAGROTECH (Red Qul’mica y
Tecnolégica de Productos Agroindustriales Latinoamericanbs),
. 2008 (79-95): “Anélisis y caraétefizacién dé,antocianinas en

" diferentes variedades de maiz (Zea mays) boliviano™. Bolivia.

4. . RUIZ GARAY, German Martin y SAAVEDRA ROTTA, Juan José.
o '2007, Tesis desarrqlladd en la Universidad Nacional Mayér de San
" . Marcos: “Determinacién de los ~Parametros Optimos de
Funcionamiento para un Equipo de Extraccién Solido-Liquido en
la Extraccion de aceife esencial de naranja usahdo un sistema

' cascara de naranja- alcohol etilico”. Lima.

5. GORRITI GUTIERREZ, Arilmi.
2010 Investigacidn desarrollada en la Universidad Nacional Mayor de
" San Marcos, Facultad de Farmacia y Biciquﬁhica: Extraccién de
‘ anfoc’:ianiha’s’ ‘de las corontas de Zea mays L. “maiz morado”.

Investigacion del Proyecto No. 317-2007-CONCYTEC. Lima.

110



Universidad Nacional de San Cristobal de Huamanga Facultad de Ingenieria Quimica y Metalurgia

6. MEDINA REGALADO, Gina.
2012  Investigacion desarrollada en la Universidad - Nacional José
Faustino Sanchez Carrion: “Extraccion del colorante antocianina a
partir del maiz morado y su aplicacién en la Industria

Alimentaria”. Lima.

7. QUISPE A., HUERTA C., CASTRO N, ESPINOZA y FALCON P.
2007 Revista Cientifica UNASAM Vol. 06, (78 - 86): Extraccion del
colorante antocianina a partir del maiz morado y su aplicacion en

la Industria Alimentaria. Ancash.

8. VELEZ URRELO, Patricia.
2005  Tesis desarrollada en la Universidad Nacional Agraria de la Selva:
“Cuantificacion de antocianinas en el maiz morado (Zea mays L.),

tratados con ultrasonido™. Huanuco.

9. VALER BEJAR, Liliana Karin,
2013  Tesis desarrollada en la Universidad Nacional de San Cristébal de
Huamanga: “Determinacion de pardmetros Optimos en la
extraccion de sélidos solubles de la corteza de ufia de gato

(Uncaria tomentosa) por lixiviacion”. Huamanga. Ayacucho.

- 10. ROJAS JARA, Enma Luisa.

2012 Investigacion desarrollada en la Universidad Nacional de San
Cristobal de Huamanga: “Determinacion de los parametros de .
operacion del equipo modular de extraccion solido-liquide de la
FIQM en la extraccion del café (Coffea)”. Ayacucho.

11.  VELIZ FLORES, RAUL RICARDO.
2001 Investigacién desarrollada en la Universidad Nacional de San
Cristobal de Huamanga: Disefio de Equipos de Procesos para una
Planta de Extraccion de Aceite de Soja. Ayacucho.

111




REFERENCIAS BIBLIOGRAFICAS. . Leidy Diana Medina Quiquin

12.

14.

15.

16.
17.

18.

ROMERO CABEZAS, Vivian. | |
2005  Tesis desarrollada en la Universidad Nacional de San Cristobal de
'~ Huamanga: Puesta en Marcha y Optimizacién de Parametros de

Operacion del Eqi.lipo de Extraccién Sélido-Liquido. Ayacucho.

. - ARIAS JARA, Alfredo.

2011  Fundamentos y aplicaciones de Transferencia de Masa. Ira

. edicidn. Ayacucho — Peru. -

TREYBAL E. Robert ‘
Opéraciones de transferencia de masa. Profesor de Ingenieria
Quu‘mca Universidad de Rhode Island. Segunda ed1c1on Edit.
McGRAW—I—IILL

' GEANKOPLIS, Christie J.

1998 - Operaciones de transferencia de masa. Profesor de Ingenierfa
Quimica. Universidad de Rhode Island. Segunda ed1c1on Edit.
Contmental, S.A. Mex1co

 WARREN L. Mo Cabé, SM[TH, Julidn C., HARRIOT, Peter.

1991 Operaciones unitarias en ingenieria quimica. Cuarta edicion. Edit.

McGraw-Hill-interamericana. Espafia.

- SEVILLA, R. Y VALDEZ, A.

1985  Estudio de factibilidad del cultivo de maiz morado. Fondo de
' Promoci6n y Exportacién (FOPEX). Lima — Pert.

FAO (Organizacién de laé, Naciones Unidas para la Agricultura y la - |

Alimentacidn).

2000 Estadisticas FAOSTAT: Usos del mafz en la alimentacion. .
Consulta: 13 marzo de 2015.
<_http://www.fao.org/docrep/OOB/x?SSOs/x7650308.htrn>

- 112



Universidad Nacional de San Cristobal de Huamanga Facultad de Ingenieria Quimica y Metalurgia

19. MANRIQUE TABOADA, Angeli.
2002  El Maiz Morado en el Perli. Segunda Edicion. Consejo Nacional

de Ciencia y Tecnologia. Lima — Per.

20. MANRIQUE CHAVEZ, Antonio
2000  Maiz morado Peruano. Instituto Nacional de Investigacion Agraria
(Serie Folleto R.1. N° 04-00), Lima — Perii.

21. YANEZ, C., ZAMBRANO, J. Y HEREDIA, J.
2003  Catalogo de recursos genéticos de maices de altura ecuatorianos

INIAP, Programa de Maiz. Quito — Ecuador.

22, ENCICLOPEDIA AGROPECUARIA TERRANOVA.
2001  Produccion Agricola I. Terranova Editor, Vol 1. Bogota —

Colombia.

23. MAPES, C., KATO, T., MERA, L., SERRATOS, J. y BYE, R.
2009 Origen y diversificacion del maiz: Upa revision analitica,
Comision Nacional para el conocimiento y uso de la biodiversidad,

Universidad Nacional Autonoma de México. México.

24, PARSONS, David B.
1990 Maiz. Manuales para educacién agropecuaria. Editorial Trillas.

Meéxico.

25. LEON ARGUEDAS, Jorge.
1999  Fundamentos botanicos de los cultivos tropicales. Instituto
Interamericano de ciencias agricolas de la O.E.A. 2da Edicion.
Editorial IICA. San José — Costa Rica. Consulta: 16 marzo de
2015.
< http://orton.catie.ac.cr/repdoc/A9791E/A9791E. PDF>

26. FOPEX (Fondo de Promocién de Exportaciones). “El Maiz Morado™.
2005 Manual del Fondo de Promocion de Exportaciones. Lima-Perti.
Consulta: 15 marzo de 2015.

113




REFERENCIAS BIBLIOGRAFICAS - : Leidy Diana Medina Quiguin

*iihttp:/)www.biotrade.(_)rg/ResourcesNewsAssess/peru-

assessment-naturalingredients.pdf>

_27.  DELGADO ESPINOZA, I.

1987  Investigacion desarrbllada en la Universidad Nacional Agraria La
Molina: “Estudio de factibilidad para la instalacién de una planta
industrial para producir antocianina en polvo a partir de la coronta

~ de maiz morado (Zea maiz L.)”. Lima - Peru. .

28.  FERNANDEZ N, Aydee. | |
- 1995  Investigacién desarrollada en la Universidad Nacional del
| Altiplano: “Extraccion y pre -purificacién de antocianinas de maiz-

morado”. Puno - Perd.

29. JACHO, L. o ‘ S S
2009 Inv;stigacién desarrollada en la Universidad Ceﬁﬁél del Ecuador
' - Facultad de Ciencias Agricolas: “Caracterizacién molecular y
 anlisis quimico nutritivo de 27 accesiones de maiz chulpi (Zea
~ mays L.) y 65 accesiones de maiz negro colectadas en la serrania

del ecuador”. Quito — Ecuador

30,  LSAIA (Laboratorio de Servicio de Anélisis e Investigacién en Alim_entos)[
12011  Informe anual de la Estacién experimental Santa Catalina. Quito —
Ecuador. " .

31. ~ FERNANDEZ JESUS, Filomena. |
1977 Inve;stigﬁcién desarrollada en Ia Universidad Nacional Mziyor de
- San Marcos: “Determinacién de antocianinas en el maiz morado”™.

~ Lima~ Peru.

32. RAMIREZ, My WILLIAMS, D. | |
2005 Gu1'_a agro-culinario de Cotacachi, Ec_:uador y alrededores. IPGRI-
Américas, FERIVA, Cali, Colombia.



Universidad Nacional de San Cristdbal de Huamanga

Facultad de Ingenieria Quimica y Metalurgia

33.

34.

35.

36.

FAO (Organizacion de las Naciones Unidas para la Agricultura y la
Alimentacion).
2006  (Coleccion FAO: Alimentacion y nutricion, N°25) El maiz en la
nutricion humana. Consulta: 15 marzo de 2015.
<http://www.fao.org/docrep/t0395s/t0395s00.htm>

YUFERA, E.
1995  Quimica organica basica y aplicada: De la molécula a la industria
II. Editorial Reverte. Barcelona — Espafia.

INIA (Instituto Nacional de Investigacion Agraria).

2007  Nueva variedad de maiz morado para la sierra peruana (Programa
Nacional de Investigacion en Maiz de la Estacion Experimental
Agraria Canaan). Plegable N° 17 Noviembre, 2007. R.1. Febrero,
2009. Ayacucho.

ALCARRAZ ALFARO, Tarcila.
2011  Analisis Quimico Instrumental Universidad Nacional San
Cristobal de Huamanga. Ayacucho.

115




ANEXOS ‘ ' Leidy Diana Medina Quiquin

~ ANEXOS



Universidad Nacional de San Cristobal de Huamanga Facultad de Ingenieria Quimica y Metalurgia

ANEXO 01
Constancia de procedencia de la coronta de maiz morado de la variedad INIA 615 —

Negro Canaan.

g

RISTITUTO NAGIGNAL DE INNGVACION AGRARIA
HINISTERIO DE AGRIGULTURA ... . [ESTACIONEXPERIMENTAL AGRARIACANAAN

CONSTANCIA:

Que, la Srta. LEIDY DIANA MEDINA QUIQUIN, realizé la compra de
10 kilos de Tusa de maiz morado INIA 615 — Negro Canain; con la boleta
de venta 0004 N° 0000760.

Se expide ¢l presente documento a solicitud de la interesada para los fines

pertinentes.

Ayacucho, 06 de Abril de 2015

LI T STAL AGRARIA
YACSUCTHD

M PR T S PR PR
EEA-CANAAN-S

U.CCEJAYO
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ANEXO 02
DETERMINACION DEL PORCENTAJE DE HUMEDAD

. La humedad indica la cantidad de aglia presente en la coronta de maiz morado de la
variedad INIA 615 — Negro Canain. El método que se utilizd para ello fue la
* determinacién de la humedad por estufa, siendo éste por triplicado. El procedﬁnicuto

y los cdlculos realizados se describen a continuacion:

Parte1:

Masa de la luna de reloj: 37,7779 g - 33,3342 g _39,6410-g
Masa de la muestra: 3,0281 g ' 3,0372g - 3,1016 g

Después de someter la muestra a la estufa, se obtuvo la muestra seca.

Parte 2: - , . ' :
Masade lalunadereloj - = @ ' - @ o @
Masa de la muestra seca 40,4931 g 36,0536 g . 42,4198 ¢

Aqui detennjﬁaremos la masa de la mucstra seca que consideraremos como Mz ; esta -
se realiza mediante una simple operacién de resta: |

Masade lamuestraseca (1) [ 404931g-37.7779g= 27152

- Masa de la muestra seca @ : II:> 36,0536 g—33,3342g= 27194 g
Masa de la muestra seca @ L) 4241983964105 = 27788 g

Se realizé el calculo rdél porcentaje de humedad o en este caso el porcentaje de

- disolvente en la matriz s6lida utilizando la siguiente formula:

M, -M

- % Humedad =—'——2*100
, | M,
Donde:
M, a masa inicial de la muestra en gramos ~
M, = masa de la muestra seca en gramos

| 11”8'
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De esta manera se tiene la siguiente tabla que muestra los calculos del porcentaje de
humedad de la coronta de maiz morado de la variedad INLA 615 — Negro Canaan.

No PORCENTAJE DPE
HUMEDAD (%)
1 10,30
2 10,46
3 10,41
Promedio 10,39
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ANEXO 03
PROCEDIMIENTO PARA ELABORAR LA CURVA ESTANDAR

‘La espectrofotornetria es uno de los métodos de andlisis mas usados, y se basa en la
" relacién que existe entre la absorcién de luz por parte de un compuesto y su

concentracion.

Uno. de los métodos mas utilizados‘para determinar la concentracién deA_lma muestra
problema, es el método de la cmvé patron, estandar o de calibracion. Esta curva de
calibracién es una grafica que relaciona la concentracion de al menos cinco soluciones -
de estandar de concentraciones conocidas, con la.absorb'aricia o transmitancia de cada

uno de ellos a la Jongitud de onda méxima.

La curva patrén o de calibracion es un método de quimica analitica empleado para
-medir la concentraci(')n de una sustancia en una muestra por comparacién con una serie
de elementos de concentracién conoc1da Se basa en la existencia de una relac1on en
principio lmeal entre un caracter medlble (por ejemplo la absorbancia en los enfoques
de espectrofotometria) y la variable a determinar (la concentrac10n) Para ello, se
efectuan d11uc1ones de unas muestras de contenido conocido y se produce su lectura y
el conswulente establecimiento de una funcién matematica que relacione ambas
después, se lee el mismo carécter en la muestra problema y, m_edlante la sustitucion de
la variable independiente de esa funci()n, se obtiene la concentracion de esta. La
- respuesta de la muestra puede cuantlﬁcarse empleando la curva de cahbrac1on, se
puede interpolar el dato de la muestra problema hasta encontrar la concentracién del

- analito.
El procedimiento para los ensayos de laboratorio es el siguiente:

1. Se enciende el espectrofot(')rhetro y se selecciona la longitud de onda de '680 nm
(espectro visible). | | o

, 2_'. Se espera al menos 10 ﬁﬁnutos para que se estabilice el equipo.

3. Las solucion;s'se preparan a partir de la so‘luc':ién madre de extracto de la coronta

de maiz morado de la variedad INIA 615 — Negro Canazn. Preparar como minimo
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7.

5 diluciones de concentraciones conocidas.

La transmitancia (T) o absorbancia (A) se mide en tubos especiales (celdas
espectrometrias), adecuados a cada espectrofotdmetro.

Con el contenido del tubo blanco (tubo 0, agua destilada) se ajusta la transmitancia
al 160% (T = 100) o la absorbancia a cero (A =0), siguiendo las instrucciones del
fabricante.

Para realizar las medidas se llena el tubo especial del espectrofotometro hasta 1
cm del borde. El contenido de los tubos no se tira por la fregadera sino que se
devuelven al tubo original para representar la curva patron y asi después se tirard
en el bidon de residuos preparado a tal efecto.

Realizar las medidas comenzando por el tubo de menor concentracién y
terminando con el de mayor concentracién. Los valores de la transmitancia o de
absorbancia se van apuntando en una tabla.

Calcular las concentraciones de sélidos solubles de la coronta de maiz morado de
la variedad INIA 615 — Negro Canaén en cada tubo y afiadir ese dato a la tabla
respectiva.

Representar en un grifico los datos de transmitancia o absorbancia frente a la

corcentracion de solidos solubles de la coronta de maiz morado de la variedad

INIA 615 — Negro Canaan.

Para este trabajo de investigacion es necesario definir lo siguiente:

La transmitancia se refiere a la cantidad de luz que atraviesa un cuerpo, en una

determinada longitud de onda. Cuando un haz de luz mcide sobre un cuerpo traslacido,

una parte de esa luz es absorbida por el mismo, y otra fraccion de ese haz de luz

atraversard el cuerpo, segun su transmitancia. Elvalor de la transmitancia optica de un

objeto se puede determinar segiin la signiente expresion:

I

Donde:

T=-—
Io
I : cantidad de luz transmitida por la muestra.
Io : cantidad total de luz incidente.

Muchas veces encontraremos la transmitancia expresada en porcentaje, segin la
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formula:

T% = lewo%

100

2780 U O T
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1
|

2
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Porcentaje de transmitancia (%)
3
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20 —— e

0 ————— | e e T T e T el

0 0,1 0,2 0,3 0,4 0,5 0,6 0,7 0,8 0,9
Concentracidn de soluto (%6w/w)

La absorbancia ¢s cuando un haz de Iuz incide sobre un cuerpo trashicido, una parte
de esta luz es absorbida por el cuerpo, y el haz de luz restante atraviesa dicho cuerpo.
A mavor cantidad de luz absorbida, mayor sera la absorbancia del cuerpo, y menor
cantidad de luz serd transmitida por dicho cuerpo. Como se ve, la absorbancia y la
transmitancia son dos aspectos del mismo fenémeno. La absorbancia, a una

determinada longitud de onda, se define como:
AA = -—logT

Para determinar la curva estandar para los ensayos de laboratorio a realizar se utilizo

el espectrofotometro con una longitud de onda de 680 nm.

La regiom visible y ultravioleta del espectro electromagnético se extiende de unos 190
a 1100 nm y es la region espectral mas utilizada en andlisis quimico cuantitativo. Los
instrumentos utilizados son comunes, la luz visible esta constituida por aquellas ondas,

cuya longitud en el vacio esta comprendida entre 380 a 1100 nm

Cabe mencionar que de acuerdo a la ley de Lambert-Beer, la relacion de la

transmitancia con la concentracidon es logaritmica y la absorbancia esta relacionada
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linealmenie con la concentracion de la especie absorbente tal como se muestra a

. .y
continuacion.
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Para este trabajo de investigacion se hizo lecturas de absorbancia del extracto de la
operacion de lixiviacion de la coronta de maiz morado de la variedad INIA 615 —
Negro Canaan. Por lo tanto se describio una linea recta al graficar la absorbancia contra

la concentracion.
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ANEXO 04

DETERMINACION DE LA MAXIMA EXTRACCION POR EL METGDO
DE GRADIENTES Y BUSQUEDA DE LA SECCION DORADA

El método de gradientes y basqueda de la seccion dorada pertenece a los métodos de
busqueda lineal basados en intervalos, para la optimizacion de procesos. Por lo tanto
segun las caracteristicas y la aplicacion de este método se determind que es el mas
adecuado para este trabajo de investigacién. La idea de este método de buasqueda
directa es identificar el intervalo de incertidumbre que comprenda al punto de solucion
optima. El procedimiento localiza el optimo estrechando en forma progresiva el
intervalo de incertidumbre hasta cualquier grado de exactitud que se desee. El

procedimiento es el siguiente:

1. Una vezrealizada la curva respectiva, se determina las ecuaciones de los intervalos
de las lineas en el punto de modificacion de pendiente.

2. Determunar y graficar la ecuacion de la recta tangente a la curva en las respectivas
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Ecuaciénde larecta : y = m (pendiente) = x — b(intercepto)
Rectal : y=04828+x—1,165
Recta2 : y=1226%99+x— 140,96

Se grafica las rectas tangentes hasta que se intercepten tal como se muestra en la

figura anterior.

3. Se determina la secciéon dorada, para ello se determina la ecuaciéon de la recta
bisectriz. Se procede a graficar en la figura respectiva.
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Para obtener esta figura se emplean las siguientes ecuaciones:
Sean las rectas:
L11A1x+B1y+ C1=0 L2:A2x+Bzy+ Cz=0

Las bisectrices de los angulos suplementarios formados por L y L» al intersectarse
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esta dado por:
4, x+ By + G IAzx + Byy + G

fAf + B, HAZ + B,?

4. De la interseccibn entre la recta de biseccidn y la curva, proyectar una recta
perpendicular al eje *X” y una recta horizontal intercepte con el eje “Y™.

5. Efectoar las lecturas respectivas en los respectivos ejes, que para este caso nos
proporciona el tiempo y el rendimiento respectivamente, que comesponde al valor

45,00

40,00

as5.ep
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- S

30,00

(%)Rendimiento
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20,00
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ANEXO 05

MANUAL DEL USUARIO EQUIPO DE ESPECTROFOTOMETRIA -
EMPLEADO (VISIBLE 6400, JENWAY)

El modelo 6400 incorpora una amplia gama de caracteristicas disefiadas para satisfacer
las necesidades de los usuarios buscando maximizar la eficiencia en las tareas de

espectroscopia visible.

ESPECTROFOTOMETRO VISIBLE 6400, JENWAY®

Este equipo incorpora un sistema optico que reduce callejero luz y mejora la fiabilidad
general al minimizar el nimero de elementos opticos empleados. Un dispositivo de
exploracidon cuyo rango, velocidad y resolucién posible se ajusté al usuario y la
exploracion resultante, que aparece en tiempo real en la pantalla de grificos, puede ser
auto a escala para dar visibilidad mejorada. Los picos y los valles estan etiquetados
con longitud de onda y valores de absorbancia y puede ser facilmente cargado a la

impresora interna opcional o, a través de la interfaz serie, a una PC.

Caracteristicas

#» Monocromador hologréifico para asegurar una alta repetitividad, con motor de
pasos para garantizar una posicion repetitiva del monocromador.
» Anchura de banda : 5 nm.

» Rango de longitud de onda : 320 a 1100 nm (modelo Visible 6400)
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A\
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Rpsolucién : : 0,1 nm.

Stray light (luz difusa)  :  menor de 0,05% T a 340 nm.

Precision fotométrica = - : + 1nm.

‘Rangos de medida | : | -0,3a3A/0a199,9% T/-300a9999 C.

Ruido fotométrico ‘ ' S 1%.
Estabilidad fotométrica  ": . 0,001 A/hora.

- Lamparas: tungsteno . 20W, 12V

Fabricados bajo estrictas condiciones de controi de caﬁdad,ISO 9001,
Compartimiento inteﬁor de gran dﬁnensién que admite cuBetas de 10 a 100
mm de paso de luz o tubos de ensayo desde 10 a 25 mm 0. |

Display grafico de 240 x 125 pixeles, con indicacién de todos los datos del
ensayo. 4 | | |

Tecladb de facil manejo para introduccién de datds y fecla péra imprimir.
Posibilidad de impﬁ:sora integrada de 40 columnas (OPCIONAL).
Incorporan médulos de programa para: -

Lectura de valores fotométricos (A, % Ty C).

. Barridos espectrales en todo el rango, con velocidad de escaneo de 1200 a

166 nm/min, en tres intervalos. ‘

Multilongitud de onda, relacién de absorbancias (ejemplo: 260/280 nm).
Cinéticas, con célculo de actividad enzimatica, pendiente, concentracidn,
linealidad, con posibilidad de reescalar los ejes para el calculo apropiado de
1as cinéticas. | ' |

Salidas RS232 y analégica incorporadas.

' Opcionalmente pueden incorporarse soportes para multicubetas, aspiracion de

muestras y termostatizacion.

Peso o 15 Kg.

Especificaciones del fnstrumento

N :

Traﬁsmitancia _

Rango ~~ :  0al990%T
Resolﬁci(')n B 0,1%T

Precisién E : + 0,1% @ 10% T
La luz difusa : <0,05% @ 340 nm
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}

*;

Absorbancia

Rango

Resolucion

Exactitud fotométrica
Deriva

minutos de calentamiento
Concentracion

Rango

Resolucion

Unidades

Longitud de onda
Rango

Resolucion

Precision

- Ancho de banda

Controles

-0,300 A 3.000 A
0,001A

+0,005Abs @ 1,0Abs

< 0,001Abs / hora después del 15

-300-9999 (Resolucion dependiente)
0,001/0,01/0,1/1

ppm, mg /1

320 a 1100 nm (6400)
0,1 nm
+1,0 nm

5om

# Tecla imprimir; proporciona una impresion que depende del modo en que se

especifica el usuario.

» Tecla Cal; realiza una calibracion fotométrica a la longitud de onda actual.

x

')p

Clave goto; se usa para establecer la longitud de onda. Utilizado para

seleccionar la opcion del ment que aparece y para introducir valores. También

se usa para mover como las direccionales entre las opciones del menii

129



ANEXO0S L eidy Diana Medina Quiquin

ANEXO 06
PROCEDIMIENTO DEL ANALISIS GRANULOMETRICO

En cuanto a la preparacion de la muestra que se sometera al analisis granulométrico se

tuvo que realizar el cuarteado teniendo en cuenta el siguiente procedimiento.

1. Se extiende la totalidad del material (coronta de maiz morado con reduccion de
particula).

2. Senrezcla bien extendiéndolo en un montén de poca altura.

3. El monton se divide en cuatro partes, se toman las diagonaies respectivas.

4. Se procede de la misma manera hasta tener la masa necesaria para el analisis

granulométrico que en este caso fue de 100 g (muestra representativa).

Mate?ial a Division en 4 partes
analizar (cuarteado)

La granulometria, es la distribucion por tamaiios de las particulas de una muestra
solida. Para conocer la distribucion de tamatios de las particulas que componen una

muestra se separan cstos mediante cedazos o tamices.

De los distintos métodos existentes para realizar el analisis granulométrico, quiza el
mas utilizado sea la tamizacion con tamices acoplados en cascada. Para realizarlo se
coloca un juego de tamices en cascada, es decir, ordenados de arriba abajo por orden
decreciente de luz o abertura de malla. El producto a analizar se afiade sobre el primer
tamiz, es decir aquel de abertura de malla mayor y se somete el conjunto a un

movimiento vibratorio.

El ensayo se realizé utilizando un tamizador vibratorio Ro-tap, siendo el

procedimiento €l siguiente:
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1. Efectuar ia limpicza de los tamices.

2. Ordenar los tamices Tyler en orden ascendente, de tal forma que el tamiz de
abertura de maila mas gruesa quede en la parte superior.
3. Pesar cada una de las mallas vacias.

4. Depositar 100 g de coronta de maiz morado de la variedad INIA 615 — Negro

Canaan en el tamiz superior.
5. Colocar en el equipo del Ro-tap y asegurarlo con los ganchos.

6. Zarandear el sisterma durante un tiempo de 30 minutos para que cada tamiz deje
de pasar todos los finos que le corresponden segun su abertusa.

7. Pesar posteriormente los tamices conjuntamente com la cantidad de sétidos
retenidos.

8. Determinar la cantidad de coronta de maiz morado de la variedad INIA 615 —

Negro Canaan acumulada en cada tamiz.

Se realizé los calculos respectivos utilizando las ecuaciones tales como:

Dp; + Dp;_

Dp; = Pi : Pi—1
fri=—
n=—
4 mT

fra; = fra; + fra;_, + - +fra,

Dp(#) = fr » Dp;

n
Dp=) fr«Dpi

i=1

De esta manera se tiene tabla siguiente que muestra los calculos del analisis
granulométrico de la coronta de maiz morado de la variedad INTA 615 — Negro
Canain.
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Abertura -

. N° de malla Dpi relttii?ia | f r'i f Ta Dp (*) %f Tq
Cm) @™ | w
] 0,045 0,023 0.77  0,0077 0,0077 0,0002 0,77
2 0,071 008 085  0,0089 00166 00005 1,66
3 0,160 0,115 3,68 00368 0,0534 000043 534
4 10,500 0,330 1,04 00104 0,0638 0,0034 6,38
5. 0630 0565 425 0,0425 0,1063 0,0240 10,63
6 1,250 0,940 3,58 00358 0,1421 00337 1421
7 2,000 1625, 348 00348 0,1769 00566 17,69
8 3,150 2,575 3,93 0,0393 02162 0,1012 21,62
9 5000 4075 691 00691 02853 02816 28,53
10 6300 5650 71,47 07147 1 47826 100,00
i | 100,00 1 5,2880
Elaboracion propia. '
Donde:
- Dpi : didmetro promedio (i =1, 2, 3..., 10).
| min : milimetros (unidad de medida de longitud).
I : fraccién retenida (i = 1, 2, 3..., 10).
fra ‘ : fraccién retenida acumulada.
% fra | s porcentaje de la fracci‘én‘retehida acumulada.
Dp (*) : diametro promedio de la particula en cada tamiz.
Dp : diametro promedio global del tamafio de la particula.



Universidad Nacional de San Cristobal de Huamanga

Facultad de Ingenieria Quimica y Metalurgia

ANEXO 07

PROCEDIMIENTO PARA ELABORAR LA CURVA DE EQUILIBRIO

SOLIBO - LIQUIDO

Para este trabajo de investigacion se utilizé el diagrama de lixiviacién representado en

un tridngulo rectangulo.

La parte experimental, consiste en determinar Ia curva de equilibrio para el sistema

ternario en la operacion de lixiviacién de la coronta de maiz morado de la variedad

INIA 615 — Negro Canaan y el disolvente agua, cuyo procedimiento es el siguiente:

1.

Se toman 200 g de particulas de la coronta de maiz morado de la variedad INIA
615 — Negro Canaan y cantidades crecientes de disolvente: 400, 500, 600, 700,
800, 900, 1000, 2000 y 4000 g de agua.

Se dejan en contacto durante un tiempo de 30 min con agitacién.

Pasado este tiempo, se filtra a gravedad el contenido del recipiente (olla) durante
15 min, obteniéndose por una parte el extracto y por otra el residuo.

En el extracto se determinan la composicion de los s6lidos solubles por el método
de espectrofotometria y gravimétrico.

En el refinado se tiene el inerte y solucion retenida que tiene la misma
concentracion que el extracto. Por evaporacion en la estufa a 100 ° C de una
muestra exactamente pesada, podremos determinar el disolvente contenido en la
muestra y por diferencia la cantidad de inerte.

Con los datos obtenidos procedemos a realizar los calculos respectivos y la grafica
de la curva de equilibrio. El analisis de este procedimiento se encuentra en el

analisis de solucion retenida no constante.

Analisis de solucion retenida: Tendremos dos casos a analizar, bajo las cuales se

elaboraren los diagramas de lixiviacion; siendo estos los siguientes:

a) Solucién retenida constante

Es una forma de representacion bastante general y de evaluacion rapida de los sélidos

residuales para la construccién de diagramas de lixiviacion. Consiste en representar el
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diagrama de lixiviacion bajo una relacion de SOLUCION RETENIDA por unidad de
INSOLUBLES del tipo constante: k = constante.

En la figura siguiente se muestra que la linea de enlace o unioén entre un extracto
liquido cualquiera y su correspondiente sélido residual siempre serd una linea recta

cuya proyeccion siempre pasa por el punto de origen.
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0,0‘11‘1 l'lilTliTi‘liflli‘l'll?!!i'fllf{‘\‘flfi o
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i XAYA (fraccion masica del soluto) A

Cada vértioe representa un compuesto puro, que puede ser:

>

solidos solubles

D : disolvente liquido utilizado en la lixiviacion

(]

insolubles

Para trazar la linea de corriente de residuos en el triangulo, se determina el punto de
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interseccidn con los caietos del tridngulo rectangulo, denominado como el punto de

interseccion: Xp, cuyo calculo en funcion de la solucidn retenida es:

K=T=T= Constante
_ (29729 +139,5761) _ 36119
39,4660
_ Kk
X =TT
3,6119
Xp = m—= 08,7895
Donde:
SR soluci6n retenida
1 : insolubles
ma - masa de solubles
mp masa de disolvente

b) Solucién retenida no constante
Para este caso el sistema de lixiviacion la SR/l se comporta de forma variable, vale
decir que no tiene un valor constante. Tiene como una consideracion especial de que,
la concentracion o composicion de la solucion retenida en el sélido residual es igual o
idéntica a la concentracion de su respectivo extracto liquido en el estado de equilibrio,
derominado como contacto ideal o perfecto de fases; por lo tanto, todas las lineas de

enlace o separacion pasan también por el origen o angulo recto del triangulo.

Cuando k es variable, la corriente de residuos ya no es una linea recta, adquiere una
curvatura, y su representacion deberd ser elaborada a partir de los resultados

experimentales y con las siguientes ecuaciones.

x_=)’i*ki
P14k
o = A=Yk
DI 4k

En la figura siguiente se muestra la curva de equilibrio sélido — liquido con solucion
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retenida no constante, para un contacto ideal o perfecto. Esto se refiere a que la
concentracion o composicion de la solucion retenida en el solido residual es igual o
idéntica a la concentracion de su respectivo extracto liquido en el estado de equilibrio;

por lo tanto, todas las lineas de enlace o separacién pasan también por el origen o

angulo recto del triangulo.
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| %a, YA (fraccién mdsica del soluto) A

Muchos casos de Iixiviacién se pueden aproximar bastante bien al caso de solucion
retenida constante, que témbién puede obtenerse como un valor medio de diversos
valores experimentales evaluados en el residuo solido bajo las condiciones de
lixiviacion, siempre que estos valores tengan una baja dispersion entre si, tal como es
el caso en Ia operacion de lixiviacion de la coronta de maiz morado de la variedad

INIA 615 — Negro Canaan y el disolvente agua.
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ANEXO 08

GALERIA DE FOTOS

P PR T e Setitlm T mm T cm ey

N JR— # e

FIGURA A.1: Coronta de maiz morado de la variedad INIA 615 — Negro Canaan.

)

FIGURA A.2: Muestras para determinar el porcentaje de humedad de la coronta de

maiz morado de la variedad INIA 615 — Negro Canain.
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' e § "
FIGURA A.3: Enrasado de las diferentes soluclones para determmar la curva estandar

del espectrofotoémetro.

FIGURA Ad: Obteniendo volumen necesario para la lectura de absorbancia en el
espectrofotémetro.
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FIGU A.6: Ensayos para determinar el efecto del tamafio de particula en la
extraccion.
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- ‘G '?: Lturas de ania en ¢l de espectrmet:ria

FIGURA A.8: Anslisis granulométri para dete
promedio global.

rminar €l tamafio de particula
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FIGURA A.9: Separacion dé refinos y exﬁabtos‘

A Jj N
FIGURA A.10: Filtrado para obtener los extractos correspondientes.
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FIGURA A.12: Efecto del tiempo de

-

contacto en la extraccion.
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x

FIGURA A.13: Efecto d la relacion d alimntacic’m con disolvente en la extraccion.

>

FIGURA A.14: Efecto de la temperatura en la extraccion,
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' , : i L A
FIGURA A.15: Ensayo de laboratorio con los pardmetros optimos determinados para
la extraccion.
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FIG A.’16: Sélidos solubles de la coronta de maiz morado de la variedad INIA
615 — Negro Canaan.




