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. RESUMEN

El presente trabajo tiene como objetivo la determinacion del método 6ptimo
de extraccion de estevidsido y rebaudiosido de las hojas de Stevia (Stevia
rebaudiana Berfoni) a nivel piloto en el laboratorio de operaciones y procesos
unitarios de la Universidad Nacional del Callao. El estudio se realizd con hojas de
stevia procedente del funde Campoverde del caserio Ricardo Palma, region de
Ucayali. La busqueda bibliografica de los diferentes métodos de extraccion
patenrtados, permitid seleccionar al método de Giovanetto (Anexd N° 01), ¢omo el
método dptimo de extraccion y también se reconoce que es un método sencillo y
econdmico de extraccidn de los componentes de la stevia.

La extraccion se realiz6 empleando 0,5 Kg dé hoja seca de humedad 8%
(método AOCS, 1995), se triturd la hoja haciendo pasar por el tamiz malla 30,
tamafio de particula 0,592mm. Se dejé macerar por 20 horas con solucion
alcohdlica, con una relacién en peso de solucion 1:10, y 30g de carbonato de calcio,
se filtr6, se concentrd por evaporacion, se agregdé 10g de Hidroxido de Caicio y 10g
de acido citrico. Una parte de esta solucion madre se utilizé para el método de
secado por atomizacién, y el resto se utilizd para la extraccién con columnas de
intercambio i6nico utilizando resinas catidnicas y anidnicas, de las cuales se exirajo
los componentés, obteniéndose 19,84g; 17,20 y 17,10g de estevidsido
respectivamente por elusién de las columnas, constituyen el 14,4%; 13,63% vy
13.41% de estevidsido con relacién a la hoja seca.

trabajo 1,3 bar, obteniendo el rendimiento de atomizado de 7,8, 756 y 7,3 con
relacion al peso de la solucion. El producto obtenido por atomizacion es de color
oscuro que se humedecié en poco tiempo. El polvo obtenido por el método de
intercambio i6nico es un polvo blanco, se conservé mas tiempo sin humedad,
ademas tiene buena apariencia, menos olor a hierba y sabor dulce ligeramente
amargo, lo que lo convierte en un buen prospecto de industrializacion.



Il. INTRODUCCION

En el Mundo y en nuestro pais se vienen utilizando grandes extensiones de
terrenos para sembrar cafa de azlcar para la obtenciéon de bioetanol como
combustible y para generacién de energia eléctrica provocando el problema de
escases de azucar, el que redunda en empresas que utilizan como materia prima el
azucar, como las fabricas de gaseosas, gelatinas, yogurts, panaderias etc. Por otro
lado, los cambios de habito de alimentacion en la poblacién van por la tendencia a
utilizar edulcorantes, restringiendo el uso de azicar en sus dietas por lo que urge
reemplazar el azlcar por edulcorantes, pero que sean naturales, protegiendo asi
también la salud de quienes consumen estos productos.

La Stevia (Stevia rebaudiana Bertoni) es un edulcorante natural que estéa
tomando mucho auge en el mundo por las bondades que presenta, en el Perd se
viene incentivando la siembra de la planta, la adaptabilidad de la Stevia ha sido
probada en seis zonas agroecolégicas andinas: en San Ignacio y Chota,
pertenecientes al Departamento de Cajamarca, asi como en la Region San Martin,
Amazonas, en Huanuco y de acuerdo a la investigacion anterior realizada por la
autora también se ha probado la adaptabilidad en Ucayali cuyo contenido de
esteviosidos totales en la hoja ha sido de 18,8 con respecto a la hoja seca, previa
remediacion de suelos (Diaz, 2012)

El objetivo principal es determinar del método Optimo de extracciéon de
estevidsido y rebaudiosido de las hojas de Stevia (Stevia rebaudiana Bertoni) a
nivel piloto. Con este proyecto se inicia el estudio de la industriélizacién a nivel
piloto de la Stevia (Stevia rebaudiana Bertoni) en nuestro medio.

La presente investigacion aplicada es importante porque apunta a proponer
métodos de extréccibn de edulcorante en polvo para consumo humano, proveniente
de las hojas de stevia, pudiendo convertirse en otra fuente de recurso
agroindustrial.
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PLANTEAMIENTO DEL PROBLEMA DE INVESTIGACION
¢, Cuél ser4 método 6ptimo de extraccidn de esteviésido y rebaudiésido de las hojas

de Stevia (Stevia rebaudiana Bertoni) a nivel piloto?

OBJETIVOS

a. OBJETIVO GENERAL

Determinar el método éptimo de extraccién de estevidsido y rebaudiosido de las
hojas de Stevia (Stevia rebaudiana Bertoni) a nivel piloto en el laboratorio de

operaciones y procesos unitarios de la Universidad Nacional del Callao

b. OBJETIVOS ESPECIFICOS

1.- Estudiar los diferentes métodos conocidos de extraccién de estevidsido y
rebaudiosido de las hojas de Stevia (Stevia rebaudiana Bertoni)

2.- Desarrollar el diagrama de flujo del proceso.

3.- Determinar los equipos necesarios para el proceso de extraccion, a nivel piloto
4.- Determinar el método dptimo de refinaciéon y/o separacién de esteviésido del

rebaudiosido de la Stevia (Stevia rebaudiana Bertoni).

IMPORTANCIA Y JUSTIFICACION DE LA INVESTIGACION

El pais requiere de este tipo de investigaciones por lo que contribuye a la
ampliacién y adaptacion de nuevas tecnologias, para el uso de nuevos recursos
naturales. Hacer estudios sobre métodos de extraccibn de esteviésido y

rebaudidsido de las hojas de Stevia (Stevia rebaudiana Bertoni) a nivel piloto nos
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permitira aportar datos sobre la posibilidades de industrializacién de esta planta en
nuestro pais. Este estudio no solo involucra un gran aporte en el desarrollo
tecnoldgico sino también social, ya que habrian empresas interesadas en escalar a
nivel industrial el método desarrollado en la presente broyecto, lo que generara
fuentes de trabajo durante la impleméntacién de una planta para extraccién, durante
el proceso y la rentabilidad por la comercializacién del producto. Asi también se
promovera el agro con la necesidad de conseguir la materia prima que son las hojas
de stevia, incentivando a sembrar esta planta.

Por lo tanto podemos concluir que es grande el aporte cientifico y tecnolégico que

tiene este trabajo de investigacion por lo que se justifica su desarrollo.

FORMULACION DE LA HIPOTESIS

Si realizamos la evaluacién y el desarrollo experimental de las patentes de
Giovanetto Roger H. , Jefrey C. Evans y otros entonces podremos determinar el
meétodo 6ptimo de extraccion de esteviésido y rebaudiésido de las hojas de Stevia
(Stevia rebaudiana Bertoni) a nivel piloto en el laboratorio de operaciones y

procesos unitarios de la Universidad Nacional del Callao.
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lil. MARCO TEORICO

3.1. Fundamentos Teéricos de la Stevia (Stevia Rebaudiana Bertoni), KAA-
HEE

La Stevia rebaudiana Bertoni, conocida también como “yerba dulce’, es una
planta arbusiva semiperenne que se propaga nhaturalmente, originaria del noreste
de Paraguay. Su importancia econémica radica en que, en sus hojas, posee una
sustancia denominada esteviésido, constituida por una mezcla de por lo menos seis

glucdsidos diterpénicos.*

3.1.1 Historia de la Stevia (Stevia Rebaudiana Bertoni), KAA-HEE

Los guaranies de Paraguay y Brasil usaron el Kaa Heé como eduicorante
natural durante siglos. El naturalista suizo Moisés Bertoni fue el primero en
describirla cientificamente en el Alto Parana. Posteriormente, el quimico paraguayo
Oviedo Rebaudi descubrié en 1900 un glucésido en esta especie vegetal, por eso
el nombre: Rebaudiana Bertoni. En ese afo publica el primer analisis quimico de la
planta. Rebaudi descubrié en el Kaa Heé, este glucdsido edulcorante capaz de
endulzar 200 veces mas que el azucar refinado, pero sin los efectos tan
contraproducentes que el azicar comin produce en el organismo humano. El Kaa
Heé fue bautizada oficialmente en su honor como Stevia rebaudiana o Eupatorium

rebaudiana.

1 Glucésidos: molécula obtenida por condensacion entre dos monosacéridos; Terpeno: molécula delipido
derivado del hidrocarburo isopreno.

12
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Usada desde la época precolombina por los guaranies de la regién, que la
denominan kaa heé o "hierba dulce", como edulcorante para el mate y otras
infusiones la Stevia Rebaudiana no llamé la atencién de los colonizadores; no fue
hasta su identificacion por el naturista Moisés de Santiago Bertoni ? en 1887 que se
informé sobre sus propiedades edulcorantes. Sin embargo, las dificultades para la
germinacién de las semillas hicieron que un intehto de exportarlas a Gran Bretana
para cultivarlas comercialmente durante la Segunda Guerra Mundial resultara

infructuoso (Daciw, 2002).

Fue la hija de Bertoni, Vera, y su esposo Juan B. Aranda quienes
comenzaron con éxito la domesticacion del cultivo alrededor de 1964, el botanico
Tetsuya Sumida introdujo cuatro afios mas tarde en Japon, que es hoy uno de los
mercados principales del producto. En Paraguay el cultivo a gran escala comenzd
en los afos 1970, y desde entoncés se ha introducido en Francia, Espafia,
Argentina, Colombia, Bolivia Peru, Corea, Brasil, México, Estados Unidos, Canada,
y sobre todo China, hoy el principal productor. La falta de autorizacién por parte de
la FDA para su uso alimentario ha sido uno de los principales 6bices para su

consumo a gran escala.

Segun [a FDA (2005) la Stevia en su forma natural es 15 veces mas
dulce que el azucar de mesa (sucrosa) y el extracto es de 100 a 300 veces mas
dulce que el azucar. Algo importante de recalcar es que se ha descubierto que
no afecta los niveles de azucar sanguineo, por el contrario, se ha podido

encontrar que posee propiedades hipoglucémicas, las cuales mejoran Ila

? Mosises Santiago Vertoni, naturista paraguayo que estudio el clima, suelo y flora de su pais (1857-1929)

13
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tolerancia a la glucosa. Por este motivo se recomienda su uso a pacientes
diabeticos.

El Centro de Investigacion de Stevia de Brasil, que en el afio 1970, en
el Congreso Internacional de Diabetes, coincide con la tesis del Dr. Carlos A.
Oviedo, “Efectos del Kaa Heé (Stevia rebaudiana Bertoni) sobre la glucemia.
“Estudios sobre 25 razones clinicas hidrocarbonado normal”.

En 1970, el Dr. Carlos A. Oviedo de la Facultad de Medicina de la UNA.,
expone los efectos del Kaa Heé sobre la glucemia. Informacion suministrada al
209 Congreso de Diabetes realizado en Buenos Aires por el Dr. Ovidio Miguel.

En el Japon se experimenta el uso doméstico y su aplicacién en las fabricas
de alimentos y en la industria farmacéutica.

En 1976, en la 282 Reunion Anual para el Progreso de la Ciencia, realizada
en Brasilia, la Dra. Gila de Amaral de Von Schmelling presenté el trabajo titulado
“Stevia rebaudiana Bertoni y sus efectos hipoglicemiantes en conejos
aloxannizados”, con el que deja comprobado el efecto antidiabético de la planta.
(Primal Nature, 2005)°

En el 6° Congreso de Farmacologia, celebrado en Buenos Aires en el afio
1976, también se presentaron 2 trabajos por el “Centro de Investigacién de la
Stevia” de la ciudad de San Paulo, el Primer t.rabajo fue: “El efecto inductor de la
pérdida de peso corporal (demostracion de la accion de Kaa Heé contra la
obesidad)”; el segundo: “Los efectos anti arritmicos (demostracién sobre el valor

beneficio para el funcionamiento regular del corazén)”.

En el 7° Congreso Internacional de diabetes se dio a conocer su posible

14
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accién hipoglucemiante. RODRIGUEZ, J.; SAENZ, M.: 2005

3.1.2 Descripcioén Morfoldgica de la Stevia

Zanon (2000) citado por Delgado: 2003 sefiala que la Stevia es una planta
subfruticosa, con tallo anual, sub-lefiosa, levemente pilosa en las extremidades, es
ramificada formando mudltiples brotes con tendencia a inclinarse pudiendo a
alcanzar hasta 1.20 m de altura. La ralz es perenne, fibrosa, filiforme, abundante,
formando cepa. Las hojas son pequefias (5cm de longitud y 2 cm de ancho),
lanceoladas, muy dulces, festonadas, opuestas en verticilos alternados, la parte
mas ancha de la hoja se encuentra en la mitad de la parte superior, como se
observa en la figura. Las flores se hayan dispuestas en capitulos pequerios (7 - 15
mm), terminales o axilares o agrupadas en particulas corimbosas, de l|6bulos
blancos. El fruto es un Aquenic delgado y plumoso.

FIGURA N° 3.1: PLANTA DE STEVIA

Fuente: Facultad de Agronomia de la Universidad de Buenos Aires



El cultivo de la stevia requiere de mucho cuidado, la produccién de las
plantulas se efectla, generalmente, empleando semillas o brotes (hijuelos o

vastagos), siendo este ultimo el método de produccién mas ventajoso.

Zanon (2000), citado por Delgado: 2003 indica que en la propagacion por
semillas; la produccién de las plantulas se realiza en alméacigos convencionales,
similares a los de tabaco u hortalizas, pero con algunas recomendaciones y
practicas especiales, como la cobertura inmediatamente después de sembrar, con
arpillera u otros textiles, a efectos de evitar que las semillas sean arrastradas por el
viento. En la propagacion por estacas o propagacion agamica (asexual o
vegetativa); sin embargo, dada la variabilidad genética antes mencionada, que
puede ocasionar un cultivo con plantas de caracteristicas muy disimiles entre si, lo
conveniente es la clonacion, es decir, la reproduccion asexual, a partir de plantas

caracteristicas deseadas.

La calidad y cantidad de brotes que conforman cada cepa estan directamente
relacionadas, entre otros factores, con la edad y el manejo del cultivo que se ha de
utilizar para la obtencién del material en propagacion. Por ello, se recomienda
escoger para este fin una plantacion constituida por cepas vigorosas de 3 a 4 afios
de edad, las cuales pueden contar con 20 0 mas brotes por planta. La extraccion de
las cepas destinadas a la obtencion de las plantulas, se debera efectuar en el

periodo comprendido por los meses de julio y agosto, al inicio de la brotacion.

16



El periodo vegetativo de la stevia, por lo general tiene una duracibn de 2 a 3
meses, luego de la siembra (Diaz 2012) la duracion depende de las practicas a la

que esta sometido el cultivo.

Los resultados fisicos encontrados en la Stevia con un periodo vegetativo de

3 meses alcanza la madurez fisiologica (las células llegan a su maximo crecimiento)

17
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y empieza a mostrar indicios de madurez organoléptica, donde las hojas presentan

un mayor dulzor (Brandle, 2001) citado por Delgado: 2003.

Entre las caracteristicas organolépticas mas saltantes , que daran comienzo
a la madurez organoléptica, se podria mencionar al mayor dulzor, debido a la
aparicion cada vez mayor del esteviosido, la disminucién del contenido de fibra, se

acentua el color verde — amarillo, aparicion de aroma y olor.

Las hojas de stevia se cosecha antes o en la etapa de floracién, siendo esta
la etapa ideal para la cosecha, asi Tanak (1982) indica que |a cosecha de las hojas
éptima para la extraccién del edulcorante es antes de la floracién, por otro lado
Brandle (2001) sefiala que una vez que la stevia entra en florecimiento las
concentraciones de glicosidos iniciales disminuyen. Por lo cual es recomendable

trabajar con hojas cosechadas antes de la floracién, a fin de optimizar la extraccion.

El manejo post cosecha es de vital importancia, en este caso, el secado de
las hojas para obtener una humedad adecuada, para la accién del principio activo,
se efectta normalmente en forma simple o natural, sin intervenciéon de equipos, en
un area semicerrada que se encuentra techada y permite la circulacién de aire
(galpén), por tanto no debe exponerse muchas horas al sol ni apilarias en el galpén,
.Ias hojas requieren ser removidas constantemente a fin de agilizar el proceso. Se
recurre al secado artificial mediante aire caliente, cuando las extensiones de cultivo

son muy amplias (Diaz: 2012).
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FOTO N° 3.3 : HOJAS SECAS DE STEVIA

Pl o : .
i) -i 1y ' ,
Bl — v les RIS
-, "
ft’.:?:-;g;ﬁ'?'?v;.; T F s \;f‘
\ -.'..‘:'_ 5 - I . /
v L ra "k
o

3.1.3 Requerimientos Agronémicos

El habitat natural de esta planta son las regiones semiaridas, pero
perfectamente adaptable a regiones tropicales y subtropicales. En estado silvestre
crece en terrenos arenosos, poco fértiles, pero requiere de un buen drenaje.
Generalmente produce bien en suelos franco arenosos o franco arcillosos con pH
entre 5.5 y 7.5. Es una planta de dias largos y mucho sol. Produce muy bien desde
el nivel del mar hasta los 1,500 metros de altura, incluyendo zonas costeras.
'Requiere de 1,400 a 1,800 mm de liuvia por afio. La planta no soporta sequias muy
prolongadas. Para su crecimiento soporta temperaturas de 13°C, estando la dptima
en el rango de 18°C a 34°C. Resiste y prospera hasta los 43°C, pero acompariada
de precipitaciones frecuentes. Valores por debajo de 13°C, inhiben el crecimiento

hasta 5°C, y por debajo de este valor, |a planta muere.

En zonas con altas precipitaciones es recomendable que el terreno tenga
una ligera pendiente para evitar encharcamientos, también es recomendable

establecer curvas de nivel. No se recomienda su plantacién en suelos salinos.
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En cuanto a la nutricion mineral, esta planta no es muy exigente en macro y
micronutrientes. Sin embargo si el suelo es arcilloso o arenoso se recomienda
adicionar materia organica. La plantacién debe contar con tierra de bosque negra o
materia organica preferentemente, humus de lombriz, estiércol vacuno o equino, no
es recomendable la gallinaza por facilitar la presencia de nematodos. Con estos
productos se efectia la restitucion al suelo de los nutrientes extraidos por la planta,
sin tener que recurrir al uso de fertilizantes sintéticos.

Si el suelo presenta acidez marcada, sera necesario estudiar las causas y
luego proceder a enmendar. Aunque algunos autores plantean que esta planta es
mas bien acidéfila.

3.1.4 Composicion Quimica de la Stevia

Cramer-lican (1987) citado por Pasquel (1999) indico que las hoja de stevia
Rebaudiana Bertoni contienen una mezcla compleja de diterpenos labdanicos,
triterpenos, estigmasterol, taninos aceites volatiles y ocho glicésidos diterpénicos
dulces: Estevitsido, esteviolviésido, rebaudiésido A, B, C, D, E y dulcésido A. En la
figura se observa los principales glicésidos de la estevia (estevidsido y

rebaudiésido A)

3.1.5 Formula general de los glicésidos de Stevia rebaudiana

Quimicamente la hoja de Stevia tiene el color verde mas intenso que el de
otras plantas, dicho color esta en relacién directa con su contenido de clorofila, el
cual es 3 veces mayor al de otras plantas .También se postula que la clorofila se

transforma en el principio dulce. Rojas: 2009
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FIGURA N° 3.2: ESTRUCTURA MOLECULAR DE LA STEVIA REBAUDIANA
CH2 H

O——— oH

Fuente: Base de datos, biblioteca de la Facultad de Agronomia, Universidad Nacional de Buenos Aires

3.1.6 Formula del estevidsido

De estos glicésidos, las hojas contienen, basicamente estevidsido y
rebaudiésido A, siendo este Ultimo mas dulce y con menor sabor amargo que el
estevidsido ; sin embargo el esteviésido se encuentra en mayor proporciéon y es
mas estable que los demas glicésidos, ademas de ser el segundo con mayor poder
edulcorante. El rebaudidésido E es casi tan dulce como el estevidsido, el
rebaudiésido D es casi tan dulce como el rebaudidsido A, en cuanto a los otros
glicésidos son menos dulces que el estevidsido y estan en menor proporcién (todos

suman el 1%) (Cramer- lllican, 1987 citado por Pasquel et al 1999).
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FIGURA N° 3.3: ESTRUCTURA DEL ESTEVIOSIDO

Fuente: Base de datos, biblioteca de la Facultad de Agronomia, Universidad Nacional de Buenos Aires

CUADRO N° 3.1 : CONSTITUYENTES QUIMICOS DE LA STEVIA

CLASE

SUSTANCIA (%W/W MAXIMO obtenido)

Glicésidos diterpénicos

Dulcsido A (0.029); Esteviolbiosido (0.04); Esteviosido (7.0);
Rebaudi6sido A (1.43); Rebaudiésido D (0.44); Rebaudi6sido C (0.04);
Rebaudiésido D (0.03); Rebaudiésido E (0.03)

Diterpénicos Labdanicos | Jhanol (0.0063); Austroinulina (0.06)
Triterpenos Acetato de B- amidina (-); lupeol(-)
Esteroides B-sitosterol(-); Estigmasterol {-)

Glicésidos Flavonoides

Rutina (0.0073); Centaureidina (-) ; quercitrina (-}

Taninos

No identificados

Aceites Volatiles

Porcentaje masico total 0.12%

Alcanos Octano 3-0l (0.00036); Oct 1- en-3 — Ol(0.00084)
Aldehidos Hexan 1- OL (0.0011).
Alcoholes Alcohol bencilico (0.00129)
Canfor (0.017); 1.8 -Cineol (0.00084); P-Cymeno(0.00084); Geraniol
Monoterpenos (0.0016); Linalol (0.0067); Limoneno (0.0012); Alfa_ Pineno (0.00084);
‘Beta_ Pineno (0.00023); Terpinen-4-01(0.0012).
A-Cadineno(0.0038); _Cadineno(0.0012); Alfa_Cadinol (0.0017), tert-
cadinol(0.0028); Calamaneno(0.0018); B-Cariofileno (0.0013); Oxido de
Sesquiterpenos cariolfieno (0.00i 9); Alfa- Cubebeno(0.00012); B-Elemeno(0.00036);

Nerolidol(0.031); trans- B - farmaseno (0.00054); Alfa- Humuleno
(0.0029); B- Selineno (0.0026).

Fuente: Base de datos, biblioteca de |la Facultad de Agronomia, Universidad Nacional de Buenos Aires
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3.1.7 ALGUNAS IMPUREZAS

Las impurezas que se obtienen en' los extractos de hojas de stevia son materiales
tipicos de la planta, como pigmentos y sacaridos. Un estudio reporto la
identificacion de las sustancias en las fracciones no-glicosidicas de las hojas de
estevia, obtenidas usando SCFE: acido decanoico, acido 8,11,14-ecosatrienoico,
espatuleno, 2-metiloctadecano; pentacosano, octocosano, estigmasterol, b-
sitosterol, a- y b-amirina, lupeol; acetato de b-amirino; y triterpeno pentaciclico.
Estas sustancias altamente no polares representan 56% del total de los extractos

no glicosidicos, el 44% restante no estan identificados.

3.2 EDULCORANTES

3.2.1 Definicion de edulcorantes

Los edulcorantes son aditivos alimentarios que confieren sabor dulce
a los alimentos. Una de las caracteristicas de los edulcorantes es que
pueden ser sustituidos entre si, sobre todo en la industria de alimentos y bebida.
Aunque dicha sustitucion no es perfecta, por ejemplo en industrias como la
confiteria, chocolateria y de reposteria se utilizan edulcorantes en estado solido,
mientras que en la industria lactea y de bebidas se pueden utilizar edulcorantes
liquidos.

Las sociedades del mundo vienen aceleradamente cambiando habitos
alimentarios siendo la tendencia 'naturalista y orgénica’, proponiendo una nutricién
mas sana (organica), con menos aditivos artificiales lo cual es notablemente notorio

por la alta utilizacion de eduicorantes naturales no-caléricos, entre los que resalta
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el Kaa Heé por sus propiedades tanto medicinales, culinarias como para la industria
alimenticia, cosmética y farmacéutica. Situando al Kaa Heé entre los rubros
alternativos de mayor rentabilidad por superficie cultivada. Osorio: 2007.

La produccién mundial de Stevia estd en mas de 30 000 (treinta mil ha), de
las cuales 25 mil se hallan en china continental. El Paraguay ocupa el segundo
lugar con unas 800 has. Otros paises productore§ son, Corea, Canada, Malasia,
Vietnam, Brasil, Colombia, Ecuador, Argentina, Filipinas, Singapur, Tailandia,

Espafia y otros en menor escala.

Entre los mercados mas competitivos se hallan el japonés, el
norteamericano, el canadiense, parte de Europa y el resto de Asia. El mercado
Latinoamericano, aun en su etapa de desarrollo, relativamente desconocido,
representa un mercado potencial de gran envergadura.

El mercado mundial de eduicorantes de alto poder y bajo contenido calérico,
es equivalente a entre 15 y 20 millones de kg de estevidsido por afo.

La distribucion del consumo mundial de edulcorantes se compone de 148
millones de toneladas de azucar de cafia, 20 millones de toneladas de edulcorantes

artificiales y 4 mil toneladas de esteviésidos.®

3.2.2 Importancia econémica
El principal producto de esta planta es la hoja, cuya siembra y cosecha seran

preferentemente organicas y sin empleo de agroquimicos, lo que dara un mayor

3 http:/Amww.monografias.com/trabajos87/stevia-rebaudiana-y-sus-potencialidades
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valor agregado al producto. Como cultivo organico en Peri alcanza hasta US

$ 3,50 USD/kg de hoja seca. Zubiate: 2007.

El principio activo de la stevia son el esteviésido y él rebaudidsido, que son
los glucdsidos responsables del sabor dulce de la planta. Estos principios aislados

son hasta 300 veces mas dulces que la sacarosa.

En los titimos tiempos, esta planta ha atraido la atencién de muchos debido
a que, en sus hojas, posee una sustancia denominada estevidsido, reconocido
como uno de los edulcorantes mas potentes y sanos del planeta, por sustituir el
azucar de cafa y de' remdlacha y ofrecer a sus consumidores una alternativa sana,
constituida por una mezcla de por lo menos, seis glucésidos diterpénicos, su peso
molecular es de 804,80 g, cuya férmula es CigHgoO1s, que son los compuestos que
le proporcionan la caracteristica de un dulzor mayor que el de la sacarosa y que por
sus caracteristicas fisico-quimicas y toxicolégicas permite su inclusién en la dieta
humana, para ser utilizada como un edulcorante dietético natural, sin efectos
colaterales. Pero en exceso puede resultar de gusto amargo e indeseable,
atenuado en dependencia del método utilizado para su extraccién. Este regusto,
segun Phillips (1987), citado por Delgado: 2003 es atribuido a la presencia de
aceites esenciales, taninos y ﬂavonbides, mientras que Soejarto et al (1983), citado
por Delgado: 2003 creen que los sesquiterpenos de lactona son responsables de
esta caracteristica. Por su parte, Tsanava et al (1991), citado por Delgado: 2003
sugieren que tanto el cariofileno como el spathulenol contribuyen decisivamente al

regusto. Sin embarago. como sefialé Phillips (1987), el estevidsido y el rebaudiésido
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son parcialmente responsables del regusto, aunque la contribucién del rebaudidsido

es significativamente inferior al del esteviésido.

3.2.3 Clasificacion de Edulcorantes

La Sacarina fue el primer edulcorante obtenido sintéticamente en el afio de
1879 por los cientificos Remsen y Fahlberg, su sabor dulce fue descubierto
por accidente. Un proceso para la creacién de Sacarina a partir de phthalic anhidro
fue desarrollado en 1950 y actualmente la Sacarina es producida a través de
ambos procesos. Es de 3 a § veces mas dulce que el azlcar (sacarosa) .El
sabor de los edulcorantes y los riesgos de salud publica son otros factores que
inciden en su preferencia.

El azlcar es un producto edulcorante de gran importancia para el
consumo humano por su alto contenido energético. El azlcar proporciona en
promedio el 12% de los hidratos de carbono, los cuales son elementos
productores de energia en el cuerpo humano (Pérez, Y., 2011), citado por
Méndez, F.; Saravia R.: 2012.

El desarrollo de la industria azucarera a nivel mundial ha evolucionado
para constituirse en una importante agroindustria, generando empleos y divisas
para los paises productores y exportadores (Secretaria de Economia de México,
2012).

En los palses desarrollados el consumo de azicar de mesa (sacarosa)
supera los cuarenta kilos por persona al afio. Por otra parte, existen motivos por
los cuales su uso debe ser limitado y/o eliminado de la dieta de -muchas
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personas (caries dentales, alimentos de bajo contenido calérico, para diabéticos
o por motivos de economia), sin embargo el hombre no desea renunciar al placer
del sabor dulce, por lo que ha buscado sustancias capaces de sustituir al
azucar (Secretaria de Economia de México, 2012).

La sacarosa comercial, extraida de la cafia de azlcar es el principal
endulzante de la industria de alimentos .El cultivo de la cafia y la exportacion de
azucar constituyen faétores de gran importancia en la economia de muchos
paises.

En el Peru la cafa de azucar es uno de principales cuitivos agroindustriales,
genera un valor importante al valor bruto de la producciéon agropecuaria en
especial al subsector agricola, en diciembre de 2012 la cafia de azlicar aporto 704,3
millones de nuevos soles con un crecimiento de 4,9 con respecto al afio
2011(MINAG_DGCA_DIA:2013).La produccién de azucar comercial al afic 2012 fue
1,106,280 toneladas ,con un crecimiento de 2,8 % con respecto al afio anterior..

El consumo interno en el Peri ha tenido crecimientos desde el afio 2004 con
557,435 toneladas, pasé al afio 2011 con 746,506 toneladas consumidas con un

crecimiento del 33,9% en este periodo (MINAG_DGCA_DIA:2013). Anexo N° 2.

3.2.4 Ingesta diaria admisible de los edulcorantes

Se entiende como ingesta diaria aceptable (IDA) la céntidad de aditivo
alimentario que puede consumirse en la dieta diariamente durante toda la vida
sin riesgos para la salud. Por el momento, no existen datos suficientemente

fiables que demuestren que la ingesta diaria de edulcorantes artificiales pueda ser
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perjudicial en cantidades moderadas, citado por Méndez, F; Saravia, R. 2012.

Sin embargo, el incremento de estos aditivos en determinados
productos, especialmente bebidas refrescantes y un consumo cada vez
mayor, puede comprometer los niveles de ingesta diaria de modo que se
excedan los limites recomendables. Con lo cual, no se descartan alteraciones
imprevisibles, el efecto a largo plazo del consumo diario de edulcorantes continia
siendo objeto de investigaciones médicas en todo el mundo desde hace varios

25 afios.

La Organizacion de las Naciones Unidas para la Agriculturay la
Alimentacién (FAO), Organizacién Mundial de la Salud (OMS) y la Autoridad
Europea de Seguridad Alimentaria (EFSA), fundamentandose en el resultado de
diversas investigaciones, avalan los beneficios de los endulzantes artificiales no
caldricos para determinados grupos de poblaciéon. Diversos estudios  sefialan
que su consumo no causa riesgos en niflos, mujeres embarazadas o en
periodo de lactancia, diabéticos y personas que deben controlar su peso o
mantenerlo (Chan P, Tomlinson B., Chen Y.J, 2000, citado por Méndez, F; Saravia,

R. 2012.

Los niveles de consumo diario de estos productos son expresados
mediante el valor de IDA (ingesta Diaria Admisible) que representa la cantidad
de sustancia que puede ser consumida todos los dias durante toda la vida de una

persona sin producir dafio a la salud como lo indica el cuadro N° 3.2.
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CUADRO N° 3.2:
INGESTA DIARIA ADMISIBLE DE DULCORANTE (mg/Kg/dia)

Edulcorante FAO/OMS EFSA
Acesulfame de K+. 0-15 0-9
Aspartame. 040 040
Ciclamato de Na/Ca. 011 0-7
Sacarina de Na/Ca. 05 0-5
Sucralosa. 015 010

Fuente: Alonso J.R, (2010); tomado de Méndez, F; Saravia, R. 2012.

La misma se expresa en mg/kg de peso corporal/dia. Esta IDA es
estipulada por los organismos internacionales regulatorios sobre alimentos,
estableciéndo por ejemplo para la Sacarina un IDA de 0-5 mg/kg/dia.

“Edulcorantes Naturales” (Alonso J.R, 2010).
3.2.5 Poder edulcorante

El poder edulcorante (PE) de los sustitutos del azicar con respecto a la
sacarosa como se muestra en el cuadro 1.2, son de sumo interés para la
industria de alimentos. El poder edulcorante (PE) se define como: “gramos de
sacarosa que hay que disolver en agua para obtener un liquido de igual sabor que

la disolucién de 1gramo de edulcorante en el mismo volumen” (Pérez, Y., 2011).
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CUADRO N° 3.3:

PODER EDULCORANTE DE LOS SUSTITUTOS DEL AZUCAR,
CONRESPECTO A LA SACAROSA.

Compuesto P.E Compuesto P.E
Lactosa 0.4 Ciclamato 30-80
Dulcitol 04 Glicirricina 50-100

eosugar 04-06 |Aspartame 100-200
Maltosa 0.5 Acesulfame-K 130-200
Sorbitol 0.5 Sacarina 200-700
D-glucosa 0.7 Dulcina 250
D-xilosa 0.7 Esteviosido 300
Manitol 0.7 Narangina 350
Glicerol 0.8 Filodulcina 400
Sacarosa 1.0 Sucralosa 600-800
Xilitol 1.0 Hernandulcina 1,000
Jarabe invertido 1.06 Alitame 2,000
Fructosa en solucion 1.15-1.25 [Neohespiridina 2,000
Fructosa cristalizada 1.8 Monelina 2,000-2,500
Licasina 25-50 ([Taumantina 2,500

Fuente: Pérez, Y., (2011) tomado de Méndez, F; Saravia, R. 2012.
3.2.6 Clasificacion de los edulcorantes

Los edulcorantes utilizados en la industria de alimentos se encuentran
divididos en 2 grandes grupos: edulcorantes caléricos o nutritivos y edulcorantes no
caldrico o no nutritivo, y se clasifican como lo muestra la figura 3.4 (Alonso J.R,

2010)
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Figura N° 3.4: CLASIFICACION DE LOS EDULCORANTES UTILIZADOS EN LA INDUSTRIA DE ALIMENTOS.
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%\ Fuente: “Enfasis en Alimentacién, (2011).
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3.2.7 Edulcorantes caloricos o nutritivos
Son los que consumidos aportan 4 kilocalorias por gramo, tienen un valor

calérico por unidad de peso idéntico al de |a sacarosa (aztcar de mesa). (Alonso

J.R, 2010).
CUADRO N° 3.4
DESCRIPCION DE EDULCORANTES CALORICOS Y SUS USOS.
PRODUCTO DESCRIPCION Usos
Este jarabe se fabrica mediante la Ha reemplazado al azicar

isomerizacion de la dextrosa en el almidén de en muchos alimentos vy
maiz. Ademas sinergiza el poder edulcorante bebidas.

Ja’rabe de |de la sacarosa y de otros edulcorantes no |Por su mayor poder
maf;:ct:gsa;ta nutritivos, de ahi que se use industrialmente. fedulcorante y solubilidad, le
Se ha mencionado que su empleo puede permite incorporarse
producir lesiones hepaticas e incrementos del faciimente a los productos,
Fcido arico; también aumento del apetito por frealzandoles el sabor, color y

estimulacion pancreatica. stabilidad.

Se obtiene a partir de varias plantas. En climas Principalmente es usada para
tropicales y subtropicales puede ser extraida de dar sabor a los alimentos,
la cafia de azlcar. En lugares templados es para  hacer jaleas vy
comln extraerla de la remolacha azucarera. memneladas, bebidas
Sacarosa No obstante, también hay otras plantas como fcarbonatadas, bebidas de
el Arce, del cual se obtiene su jarabe del troco; ffruta, caramelos, yogures,
la palmera datilera, siendo los datiles la fuente icondimentos, alirhentos
pero esta vez con una menor calidad a las jenlatados y envasados. Entre
anteriores y por ultimo podemos mencionar el ptros, también es usada para
sorgo azucarero, cultivado en oriente, muy jayudar a la fermentacion de
parecido a la cafia de azucar pero de muy baja jalgunas bebidas alcohdlicas.
calidad.

Es el azucar de la fruta, caracterizada por usa para memeladas,

bidas, helados y se puede

nseguir en las dietéticas

Fructosa poder energético es de 4 kilocalorias por solo que no se usa

‘ asivamente por su alto
0.

endulzar el doble de la azlcar comin. Su

gramo, en otras palabras se puede describir

como un producto light.
Fuente: Alonso J.R, (2010)
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CUADRO N° 3.5

DESCRIPCION DE EDULCORANTES CALORICOS Y SUS USOS

(CONTINUACION).

PRODUCTO DESCRIPCION

usos

Se le llama también azicar de la leche. La

lactosa se trata con lactasa para la

obtencion de mezclas de glucosa vy
Lactosa galactosa, que a su vez pueden ser
isomerizadas por tratamiento con glucosa
isomerasa. Estos hidrolizados de lactosa
tienen un poder edulcorante considerable.
También se utiliza

obtencion por via enzimatica de

la lactosa en la

galacto-oligosacaridos.

Uno de los usos de la lactosa
Ponsiste en su transformaciéon en
lactulosa, que es empleada en la

laboracion de productos para la
limentacién infantil,
eches fermentadas y productos en

Ivo con contenidos en lactulosa del
al 8%. También se destina parte de
a lactosa a la produccidén de lactitol
puede ser utilizado en
También se utiliza en
productos de bolleria, sopas y otros
productos deshidratados.

asi como en

que
alimentacién.

El jarabe de ia malta se obtiene del
Imidén como materias primas, a través de

Jarabe de
malta

a licuefaccién de la amilasa, y B-amilasa,
rificacion sinérgica

altosa refinada del 70% de los productos
el azicar del almidén.

El jarabe de la maltosa tiene funcién
similar a la glucosa liquida en [a

e la enzima de desconexién, obteniendo [liquidos,

industria de alimentos, también se
caramelos, bebidas,
leche malteada, tortas,
bidas y oiros aspectos como
ulcificantes nutritivos.

tiliza en

Se trata de un fluido dulce y viscoso

La miel es utilizada como edulcorante
stitutivo del azlcar, también posee

roducido por las abejas a partir del néctar [un gran poder antibiético y emoliente,
Miel las flores o de secreciones de partes [por lo que ha sido utilizada desde
ivas de plantas. Es rica en fructosa y [siempre en el tratamiento de heridas,
lucosa. Su poder endulzante es dos veces quemaduras, ulceras, etc., debido a su
ayor que el azucar de cafia. ntenido en una sustancia de efecto

ntimicrobiano denominada inhibida.

Fuente: Alonso J.R, (2010)
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3.2.8 Edulcorantes no caloricos o no nutritivos y no caléricos nutritivos

(Wikipedia, 2012)

Un sustituto del azicar o edulcorante no calérico es un aditivo para los
alimentos que aumenta el efecto del azucar, pero que usualmente tiene menos
energia. Algunos sustitutos del azliicar son naturales y algunos son sintéticos.
Aguellos que no son naturales en general son conocidos como edulcorantes
artificiales.

Los extractos naturales como el de Stevia, aunque es no caldrico, aporta
otro tipo de nutrientes, por lo que se clasifica también como edulcorante no
calérico nutritivo. Algunos edulcorantes intensivos tienen una dulzura varias
veces superior a la del azicar comin de mesa. Por lo que se requiere, mucho
menos edulcorante y ia contribucién y energia es a menudo insignificante.

El cuadro N° 3.6 muestra una breve descripcién de edulcorantes conocidos

como no calbricos nutritivos que son obtenidos de fuentes naturales.
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CUADRO N° 3.6

EDULCORANTES NO CALORICOS NUTRITIVOS DE ORIGEN

NATURAL.
PRODUCTO DESCRIPCION usos
Mezclada con
La Taumatina representa a un conjunto | glutamato, puede
de proteinas (polipétidos) extraidas de la pulpa | utilizarse como
que rodea las semillas de una planta | potenciador del sabor.
originaria de Africa Occidental. Es | Bebidas a base de
Taumatina considerada la sustancia mas dulce del planeta | café, gomas de
(1,600 veces mas que una solucién de sacarosa | mascar, aperitivos
al 10%), La ingesta diaria de Taumatinaesde 2 | productos bajos en
mg/dia segun la FDA. grasa, yogures,
postres, bebidas
alcohdlicas, etc.
Esta proteina se encuentra en la pulpa del | La Monelina no se
Monelina fruto de la especie tropical Dioscoreophyllum | emplea en bebidas
cuminsi. Es aproximadamente 1,000 veces mas | dado que pierde la
dulce que el azucar. capacidad edulcorante
con el tiempo.
Esta planta pertenece a la familia de
las Sapoticeas, y es orunda de Africa
Miraculina Occidental. No tiene sabor dulce intenso por si | Por el momento, no
misma, pero maodifica profundamente los | tiene aplicaciones
sabores al entrar en contacto con las papilas | industriales.
gustativas,
transformando el sabor acido en dulce.
Proteina proveniente de los frutos secos vy ;léillzad:;'::elnat;:dustna
ahumados de Pentadiplandra brazzeana. faiacéatica a nivglr
Brazzeina Caracterizada por ser 1,000 veces superior mitmdial -
en dulzor a la sacarosa, y termoestable. edulcorsdie ‘natursl no
Junto al Acesulfame de K, prolonga el sabor calérico en bebidas
de eéste. Comercialmente se le conoce con el chriidas y
- nombre de Sweel®, FBAIEIARIGE,
Alcohol Polihidrico, aislado del rizoma
de Polypodium vulgare, es Es el edulcorante que
aproximadamente 3,000 veces mas dulce que contienen
la sacarosa. Se encuentra en forma natural en | generalmente los
Sorbitol ciertas bayas y frutas. Se clasifica como chicles ‘sin azacar. El
edulcorante nutritivo porque cada gramo sorbitol se emplea en
contiene 2.4 calorias, bastante menos que las 4 muchos productos
de la sacarosa. alimenticios dietéticos.

Fuente: Alonso J.R, (2010).
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CUADRO N° 3.7

EDULCORANTES NO CALORICOS NUTRITIVOS DE ORIGEN NATURAL

(CONTINUACION).

PRODUCTO

DESCRIPCION

Usos

Glicirricina

Obtenida en el afio 1809 del rizoma de la
especie Glycyrrhiza glabra, conocida
como regaliz. ‘

Es originaria del sur de Europa. Su
poder endulzante es 60 veces mayor
que el de la sacarosa.

Se utiliza para edulcorar alimentos y
bebidas. Se emplea también en
tabletas y para aromatizar el tabaco.

Neohesperidina
dihidrochalcona

La neohesperidina dihidrochalcona se
obtiene por modificacion quimica de
una sustancia presente en la naranja
amarga (Citrus aurantium). Es entre
250 y 1,800 veces mas dulce que la
sacarosa, y tiene un sabor dulce mas
persistente, similar al del regaliz. Se
degrada en parte por la accion de la
flora intestinal.

Es utilizado por la industria de
alimentos como aditivo para la
elaboracién de diferentes productos
como goma de mascar, caramelos,
bebidas carbonatadas, bebidas no
carbonatadas, yogurt, helados,
postres, edulcorantes de mesa. Tiene
asignado el codigo de aditivo E-959
en el listado de la Unién Europea.

Estevidsido

La Stevia rebaudiana bertoni es una
especie sudamericana originaria del
Paraguay, sur de Brasil y noreste de
Argentina. Se la conoce mundialmente
como yerba dulce o ‘ka-a-he-é’. Las
hojas de esta especie contienen otros
principios endulzantes como son los
rebaudiésido A y B. El estevidsido en
forma pura es 300 veces mas dulce
que una solucién al 0.4% de sacarosa.
En cuanto a calorias, 10 hojas secas
equivalen a 1 kilocaloria.

Edulcorante de mesa, en bebidas,
pasteleria, confiteria, yogurt, chicles,
bebidas carbonatadas, bebidas
dietéticas, jugos, néctares,

entre otros.

También en productos famacéuticos
por ser bactericida en pastas dentales,
jarabes para la tos, medicamentos
para personas diabéticas, etc.

Fuente: Alonso J.R, (2010).

Existen otros edulcorantes que son obtenidos de forma sintética, los cuales

son representados en el cuadro N°3.8.

36

%,



CUADRO N° 3.8

EDULCORANTES NO CALORICOS O NO NUTRITIVOS DE ORIGEN SINTETICO.

PRODUC-TO

DESCRIPCION

usos

Sacarina

Es casi 300 veces mas dulce que el aztcar, no aporta
energia, proporciona un sabor dulce intenso inmediato,
pero deja un sabor residual intensamente amargo, es
muy estable a los procesos de la industria de alimentos,

no se le conoce ninguna interaccion o reaccion con otros
limentos, es 100% soluble en agua, Ingestion diaria
dmisible: 5 mg por kg de peso corporal.

Se emplea en varios alimentos y
bebidas dietéticas.

Ciclamatos

on 30 veces mas dulces que el azucar,

roporcionan textura y sensacion viscosa en la boca, por lo
ue se usan en mezclas con otros endulzantes que no
ienen esta caracteristica, sabor dulce limpio e intenso que
e detecta de fooma un poco retardada, el sabor es
ulce residual ligero, ingestion diaria admisible: de 0 a

11 mg por kg de peso corporal.

En México, a partir de 2008 la
Secretaria de Salud permitié de
nuevo la utilizacion de ciclamatos en
falimentos y bebidas no alcohélicas.

Sucralosa

e considera 600 veces mas dulce que el aztcar,

posee un sabor dulce limpio, prolongado sabor dulce
residual en la boca, se uliliza sola o en combinacion con
tros endulzantes, no aporta energia (calorias), muy
stable en todos los procesos y condiciones utilizados en la

indisotein Ao alinsandt,

¥ 0 O = O

iSe usa en bebidas
refrescantes, néctares de frutas,
concentrados de bebidas,
ulcorantes de mesa, productos|

Alitame

Es 2,000 veces mas dulce que el azlcar, sabor dulce limpio
parecidoal del Aspartame, proporciona 4
kilocalorias por gramo, pero por ser tan intensamente dulce se
utiliza en cantidades muy bajas por lo que su contribucion
nergética es insignificante.

—

d
Eécteos. de panificacion, entre otros.

iene muy pocas
aplicaciones en la  industri

limenticia debido a que no es mu
stable a los procesos de la
industria de alimentos como es el
aso del horneado o la
pasteurizacion.

Neotame

Es por lo menos 7,000 veces mas dulce que el azicar, por
o que su manejo es difici por las cantidades
xtremadamente pequefias que se utilicen, su perfil de
bor es muy similar al del Aspartame.

Es mas estable que el Aspartame
iferentes niveles de pH y a alta
emperaturas por lo que sirve com
ustituto del azucar para |
laboracién de diferentes producto
limenticios combinado con otros
ditivos.

Agpartame

s cerca de 200 veces mas dulce que el azlcar,

abor dulce intenso, de detecciébn en la boca un poco
etardada, deja un sabor dulce residual mas intenso que el
Ucar, que dura en la boca largo tiempo y en ocasiones se
socia a sabor metdlico o extrafio, poco estable a aitas
emperaturas y a ciertos valores de pH, puede reaccionar con
tros componentes de los alimentos.

CEEPagm goom |

roductos light como principal

e emplea en la gran mayoria d
P
ustituto del azdcar (glucosa)

Acesulfame
potasico

Es casi 200 veces mas duice que el azucar,
uede tener un sabor residual amargo en concentraciones altas,
or lo que regularmente se usa en combinacion con otros
ndulzantes. Muestra caracteristicas de sinergia que al
combinarse con otros endulzantes, mejoran las caracteristicas
de los componentes de la mezcla, rapida deteccion en la boca,
muy estable a los procesos de {a industria de alimentos, no
proporciona energia (calorias).

éctares de frutas, concentrados de
ebidas, edulcorantes de mesa,
roductos lacteos, de panificacion,
astas de dientes enjuague
bucales, y productos farmacéutico
ntre otros.

Fe usa en bebidas refrescantes,

Fuente: Snarff, (2006).
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3.2.9 Importancia de los edulcorantes en ia industria de alimentos

Todos los edulcorantes, sean caléricos o no caldricos, tienen diferentes
propiedades tanto fisicas como quimicas, su comportamiento en los aIifnentos es
diferente, dependiendo la clase de alimento que se esté fabricando. Por
ejemplo en refrescos y gelatinas no se tiene mayor problema sin embargo en
alimentos como las galletas o mermeladas, el aziicar ejerce otras funciones por lo
que es necesario emplear c;tros agentes para compensar tanto las pérdidas de
volumen comb otras propiedades funcionales propias de cada alimento
elaborado. Esto plantea un grave problema en la industria de alimentos, por el
aumento de los costos de produccién, ya que el producto debe cumplir con los
mismos requisitos de calidad y aceptabilidad dentro de los consumidores, como si
se tratara de cualquier otro tipo de alimento.
Para que un edulcorante natural o artificial sea aceptado por la industria
de alimentos, ademéas de ser inocuo, el sabor dulce debe percibirse rapidamente
y desaparecer también rapidamente y tiene que ser lo mas parecido posible al
del azucar comUn, sin regustos. También tiene que resistir las condiciones del
alimento en el que se va a utilizar, asi como los tratamientos a los que se

vaya a someter (Reartes, L., 2001) tomado de Méndez, F; Saravia, R. 2012

3.2.10 Propiedades de un edulcorante ideal
Un edulcorante deberé satisfacer los siguientes requerimientos:
a) Poseer el sabor dulce de la sacarosa, sin regusto.

b) Bajo contenido calérico, referido a una misma base de poder edulcorante.
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d)

f)
g)

Propiedades fisicas similares a la sacarosa.resistencia atemperaturas
elevadas y a los pH comunes en los alimentos, ser soluble en agua, poseer
similares caracteristicas de textura y viscosidad que la sacarosa en iguales
condiciones, no ser higroscopico.

Ser inerte con respecto a las sustancias presentes en la formulacion de
alimentos y no cambiar sus sabores.

No ser téxico por si mismo, ni producir sustancias toxicas por descomposiciéon
ni reaccion.

Ser estable y mantener sus caracteristicas con el tiempo.

No poseer propiedades carcinogénicas.

Realmente no existe ninguna sustancia que satisfaga todas estas

condiciones, lo que en algunos casos se limitar el uso de un edulcorante
para algunas aplicaciones o recurrir a mezclas de edulcorantes o al uso de

aditivos. (Miquel, O, 1977) tomado de Méndez, F, Saravia, R. 2012

3.211 Estudio del mercado internacional y nacional de algunos
edulcorantes caloricos o nutritivos (Secretaria de Economia de México,
2012)

La evolucidon de la produccién, consumo, precios internacionales

y

comercio de edulcorantes a nivel mundial, se analiza en el papel de los

principales paises productores y consumidores.
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Por lo que se analiza la evolucion de los rendimientos en campo y
fabrica de Brasil, Estados Unidos y México para determinar su posicion
competitiva a nivel internacional. Adicionalmente, resulta necesario analizar el
comportamiento del mercado del Jarabe de Maiz de Alta Fructosa y su relacion
con el mercado del azicar.

Este producto, ha cobrado relevancia en el mundo como un producto sustituto
del aztcar, tanto en el consumo de las familias como en los procesos industriales
para la elaboracién de alimentos y bebidas ya que desde su introduccién hasta la

fecha, ha venido ganando participacién en el mercado de edulcorantes.

3.212 Mercado mundial de edulcorantes caléricos y no caléricos (Dario R.,

1995).

Analisis de la situacion aproximada del mercado fines de la década de 1980 a la

década de 2000.

a) Sacarina: Es el edulcorante mas utilizado. El consumo y la produccioén para el
afo de 1989 fue de 9 000,000 Kg. Al 2009 representa el 18,5% de consumo
mundial.

b) Ciclamato: Antes de su prohibicion en EE.UU, se habia constituido en el
edulcorante mas utilizado en volumen, ya que solamente en EE.UU, su
produccion habia alcanzado los 9.500,000 kg/afio. En la actualidad, se sigue
produciendo en dicho pais, pero en una escala reducida y para exportaciéon. No
se conoce el consumo mundial. El consumo en Europa alcanzé los 1,300,000
kg en 1982. Su precio fue de 9,90 U$S/kg. Al 2009 representa el 1.5% del

mercado mundial.
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c)

d)

Aspartame: Se considera que su produccién aproximada fue de 1000,000 kg.
en el afio de 1983. Este volumen es considerable, teniendo en cuenta que la
aprobacion de uso era muy reciente, y con muchas limitaciones, en EE.UU,
Gran Bretafia, Francia, Bélgica y otros paises. Su precio en dicho afio fue de
152 U$S/kg. De acuerdo a la figura 1.2, en el afio 2009 representa el 30% de
consumo en el mercado mundial.

Estevidsido: En Japon en 1979, la producciéon y consumo fue de 140,000 kg.
Aunque se consideraba que en dicho afio el mercado japonés podia absorber
1,400,000 kg. equivalente al 10 % del consumo de sacarosa en poder
edulcorante. En ese mismo afio la produccion mundial era de aproximadamente
700,000 kg. Incluyendo Japén, China Popular y Corea. No se cuenta con
informacion oficial respecto a precios, pero se estima en alrededor de 120
U$S/kg (Marcavillaca, comunicacién personal). Representado para el 2009 el

4% del mercado mundial.

En el 2009, el mercado total de edulcorantes de alto poder y bajo

contenido calérico, es equivalente de 12 a 15 millones de kg de esteviésido por

afio. La conquista de una pequefia fraccion de este volumen, por el

esteviésido, representaria cifras significativas. A nivel mundial los principales

productores de hoja seca son China y Paraguay; la planta es originaria de este

altimo pais, en Sudamérica se procesa en Brasil, Paraguay, Colombia y Argentina. A

continuacién se presenta la produccion de hoja seca de algunos paises a nivel

mundial.

Colombia: Producciones aproximadas a 10 toneladas de hoja por
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hectarea anual.
b. Bolivia: Se realizan hasta cuatro cosechas por afio, logrando un

rendimiento anual de 3,200 kg de hoja seca de Stevia.

c. Brasil: solo cuenta con capacidad para unas 110 toneladas al afio.

d. - Paraguay: contiene 2,000 hectareas de Stevia.

e. China: con nueve plantas industriales, y unas 25,000 hectareas de cultivo
de Stevia.

El Aspartame es el edulcorante de mayor consumo a nivel mundial empleado
en la elaboracién de productos de dieta y medicamentos, seguidos de la Sucralosa,
la Sacarina, el Ciclamato y el Acesulfame K. Teniendo una gran aceptabilidad en el
mercado mundial el edulcorante natural Stevia por sus propiedades nutricionales y

medicinales.

3.2.13 Razones para el uso de edulcorantes
Se busca un sustituto del azicar por cuatro razones principales:

« Ayudar en la pérdida de peso: algunas personas escogen limitar su ingesta de
energia reemplazando azucar por edulcorantes que aportan poca o0 ninguna
energia. Esto les permite consumir los mismos alimentos que normalmente
consumian, mientras se pierde peso y evitan otros problemas asociados con el
consumo excesivo de calorias.

« Cuidado dental: los sustitutos del azdcar son ideales para los dientes, puesto que

no son fermentados por {a microflora de la placa dental.
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+ Diabetes mellitus: las personas con diabetes tienen dificultad para regular sus
niveles de azlcar sanguinea. Limitando el consumo de azucar con edulcorantes
artificiales, pueden disfrutar de una dieta variada mientras controlan su consumo de
azucar.

« Hipoglicemia reactiva: los individuos con hipoglicemia reactiva produce un exceso
de insulina que es la absorcion rapida de glucosa a la corriente sanguinea. Esto
causa que sus niveles de glucosa sanguinea, caigan por debajo de la cantidad
necesitada para la funcién adecuada del organismo y el cerebro. Como resultado,
al igual que los diabéticos, estos pacientes deben evitar el consumo de alimentos
gue aumenten la glicemia y utilizar edulcorantes artificiales como una alternativa.

« Evitar alimentos procesados: algunos individuos pueden optar por sustituir la
azlcar blanca refinada por una azucar menos refinada, tal como jugo de frutas o

jarabe de maple.

3.2.14 Propiedades y usos de la Stevia como edulcorante

Las hojas secas de stevia contienen aproximadamente 42% de sustancias-
hidrosolubles siendo el principio activo mas importante, el estevidsido. Ademas,
contienen proteinas, fibra, hierro, fosforo, calcio, potasio, zinc, rutina, vitamina Ay C.
Algunos estudios indican que esta planta tiene actividad antibiética, en especial frente
las bacterias que atacan las mucosas bucales y los hongos que dan origen a la
vaginitis en las mujeres. Por sus propiedades curativas, se utiliza también para
contrarrestar la fatiga, y para combatir dolencias en el higado, el péncreaé y el bazo.
En la medicina paraguaya se utiliza la Stevia rebaudiana como hipogiucemiante,

digestivo, cardioténico, diurético, hipotensor, vasodilatador, antiacido. También tiene
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efectos beneficiosos en la absorcion de grasas y en la presién arterial; revitaliza las
células epiteliales y ayuda en la rapida cicatrizaciéon de las heridas. (Perfil tecnolégico
del cultivo de stevia)

La Stevia rebaudiana puede ser de gran ayuda para aquellas personas que deben
disminuir o controlar su ingesta de azlcares, como es el caso de los diabéticos tipo |,
dado que este edulcorante no es metabolizado por el organismo. Esta sustancia
permite mantener dentro de valores normales los niveles de glucosa en sangre,
induciendo a las células beta del pancreas a producir importantes cantidades de
insulina y como resultado, se podria pensar en la eliminacién parcial o total de la
insulina, en el caso de diabetes tipo Il en pacientes adultos, para los cuales la ingesta
de glucidos no es tan importante como en pacientes jovenes. Asi mismo, podria
ayudar a individuos que padecen obesidad, a equilibrar o disminuir su ingesta calérica
facilitando la pérdida de peso.

Es antioxidante y diurética; realza el aroma de las infusiones o alimentos; retarda la
aparicién de la placa de caries, cuando es usado en enjuagues bucales y pasta
dental; puede ayudar en la desintoxicacion del organismo debida al tabaquismo vy al
alcoholismo, al su infusion reducir el deseo hacia ambos téxicos; mejora la resistencia
frente a resfriados y gripes.

Esta pequefia planta se emplea también como edulcorante de mesa, en la elaboracion
de bebidas, dulces, mermeladas, chicles, en pasteleria, confituras, yogures, entre
otros. También se puede encontrar en productos anti-envejecimiento, como geles de
bafio y espray para el rostro. El concentrado de la hoja, sobre base acuosa, es muy
ati como cosmético. Cuando se aplica como una mascarilla facial produce un

estiramiento y una suavidad efectiva de la piel, tensa las arrugas y ayuda en ia cura
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de varios problemas de la piel, entre ellos el acné, la seborrea, la dermatitis y el
eczema.

Se puede consumir en forma natural o en infusién, con un efecto antioxidante
destacadisimo, seis veces mayor que el té verde.

Por su probada eficacia limpiadora del sistema circulatorio, trata eficazmente, segun
documentacion médica avalada por las universidades japonesas, artritis, ictus y
apoplejias, alergias, hepatitis cronica, pericarditis, hipertension, y las consecuencias
diabéticas como disfuncion eréctil, retinopatia diabética y pie diabético.

En Japén el concentrado de esta planta se usa como alimento en la cria de animales
como peces y en la agricultura en la obtencion de frutas mas dulces y grandes. Los
residuos fermentados de la planta, son aplicados en terrenos donde su sobre
explotacién con agroquimicos, ha conducido a la infertilidad, recuperandolos en pocos

anos.

3.3 LOS ESTEVIOSIDOS

Las hojas de la Stevia rebaudiana contienen una mezcla de ocho glicésidos
diterpénicos (entre los que se encuentran principaimente el estevidésido y el
rebaudiésido). El esteviésido es un edulcorante natural no nitrogenado

extremadamente dulce. En estado puro es 300 veces mas dulce que la sacarosa.

Entre sus propiedades fisico-quimicas deseables para la elaboracion de

alimentos podemos destacar:

3.3.1 Propiedades fisico-quimicas del esteviosido

. Elevada estabilidad térmica, rango de fusién de 192 a 210 °C
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e Estable en un amplio rango de pH, de 3 a 9 a temperaturas elevadas como

100 °C, mas alla de pH 12 pierde dulzor

® Absorbe en luz UV

. Rotacién especifica 38.6 °

° Soluble en agua fria y caliente

. No fermentable

. Sinergismo con apartame, glucosa, fructosa y sacarosa

Su estructura no se modifica por su exposicion a altas temperaturas y por lo
tanto no pierde su poder edulcorante. Es apto para alimentos calientes u horneados.
Es estable a temperaturas normales empleadas en el procesamiento de los alimentos:
pasteurizacion, esterilizaciéon, cocciéon. Es altamente soluble en agua y en soluciones
hidroalcohdlicas. Es estable en un rango amplio de pH, 3 a 9, aun a 100 °C. Por
encima de pH 9 se produce una rapida pérdida del dulzor, no obstante pocos
alimentos muestran valores de pH > 9. En bebidas gasificadas que incluyen en su
composicién acido citrico y fosférico, se detectan pérdidas de dulzor del 36% y 17%,
respectivamente, cuando se almacena a 37 °C.

No aporta calorias.

Por sus caracteristicas fisico-quimicas y toxicolégicas permite su inclusién en
la dieta humana para ser utilizada como un edulcorante dietético natural; sin efectos
colaterales.

El cédigo Alimentario Argentino (1993) en un su articulo N°1398 inc. 64.3

(Resol.101. 22/02/93). Define al esteviésido como:” polvo blanco cristalino, inodoro, no
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higroscépico, no fermentescible, de sabor dulce aun en soluciones muy diluidas, 300

veces mas dulces que la sacarosa, muy solubles en agua”

Pureza total : minimo 90% como esteviésido totales.
Esteviosido : minimo 50%

Rebaudiosido A : minimo 30%

Rebaudiosido B : no detectable

Dulcosido A : no detectable

Esteviolviésidos : no detectable

Esteviol e isoesteviol : no detectable

La posibilidad de exportacion ha incrementado el interés de esta especie por

parte de los productores. Sin embargo, el principal obstaculo para su comercializacion

es, ademas de su retrosabor, su costo de produccién.

3.3.2 Métodos de Extraccion del esteviosido y rebaudiosido A

Hay gran cantidad de métodos patentados para la extraccion del esteviosido

(Ver Anexo 01), los cuales se pueden clasificar en aquellos basados en:

Solventes (Haga, 1976; Bondarev, 2001; Morita, 1978)

Procesos de membrana (Kutowy, 1999; Wea-Shang Fuh, 1990)

Adsorcion cromatogréafica (Itagaki, 1979; Dobberstein, 1982; Kolb, 2001)

Intercambio i6nico (Uneshi, 1977; Giovanetto, 1988; Payzant, 1999)

Precipitacion selectiva (Matsushita y Kitahara, 1981; Kumar, 1986)

Fluidos supercriticos (kienle, 1992)
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» Método con alcohol isobutilico{MERCk P.A.99,9959)Alvarez (1984) y Goto(1977),

Reario; Gonzales: 2007.

El presente trabajo se basa en la patente americana N° 4892938 (giovanett)
con algunas variantes que reporta un método para la “recuperacion de esteviosidos a
partir de la planta seca de Stevia reaudiana por extraccién y purificaciéon .Un extracto
es obtenido mediante tratamientos en agua a temperaturas que van desde el medio
ambiente hasta mas o menos 65 °C con agitaciéon y una subsiguiente filtracion o
centrifugacion. Este extracto es tratado con hidréxido de calcio, después de los cual
se obtiene un precipitado por medio de filtracién o centrifugacién este precipitado es
tratado con una resina de intercambio i6nico de alta acidez y seguidamente con una

resina de intercambio iénico de baja basicidad, filtrado y secado”(Anexo 01).

Ademas también se tomé como base el flujo planteado por Cernadas y Pryluka

(1985.a). Tomado por Méndez et at 2012.

La patente USA cuyos autores son Jefrey C. Evans,St.Michel, MN(US);Alan
S.Myerson,Chicago,IL(US) et al (Anexo 01) Cuyo titulo es “Método de produccién de
compuestos de rebaudioside A purificado con el uso de cristalizacion

solvente/antisolvente”

Es una inventiva provee métodos para la purificacion de rebaudiosido A, a partir
de una mezcla que consta de glucdsidos provenientes de la planta de stevia
rebaudiana. El método es util para la preparaciéon de composiciones altamente puras
de rebaudiosido A, a partir de componentes iniciales de stevia que son tipicamente

considerados bajos en concentraciones de rebaudiosido A. Las composiciones
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altamente puras de rebaudiosido A son utiles como endulzantes no caléricos en
composiciones masticables o comestibles como comidas, bebidas, medicina, dulces,

chicles, y otros

El método consiste en la purificacion de rebaudiosido A a partir de glucosidos
obtenidos por extraccion de la  stevia rebaudiana mediante tecnologia de
cristalizacion solvente/antisolvente. La patente ha sido publicada el 22 de abril de
2010,por lo que el uso es restringido previo abono por los derechos de autor. El uso
de cristalizadores continuos son necesarios ya que el proceso tiene varias etapas

hasta la purificacion total. Por lo que esta patente no se utilizo en este trabajo.
3.4 COLUMNAS DE INTERCAMBIO IONICO

El intercambio iénico es un proceso que permite la separacion de iones y
moléculas polares basadas en las propiedades de carga de las moléculas. Puede ser
usada en casi cualquier tipo de molécula cargada, incluyendo grandes proteinas
pequefios nucledtidos y aminoacidos. La solucién que debe inyectarse es usualmente
lamada "muestra" y los componentes separados individualmente son
llamados analitos. Es usada a menudo en purificaciéon de proteinas, analisis de agua o

control de calidad y otros.

3.4.1 Resinas de intercambio idnico (Anexo 03)
3.4.1.1 Definicion

Las resinas de intercambio idnico son materiales sintéticos, sélidos e insolubles
en agua, que se presentan en forma de esferas o perlas de 0,3 a 1,2 mm de tamario

efectivo, aunque también las hay en forma de polivo.
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Estan compuestas de una alta concentracién de grupos polares, 4cidos o
basicos, incorporados a una matriz de un polimero sintético (resinas estirénicas,
resinas acrilicas, etc.) y actiian tomando iones de las soluciones (generalmente agua)
y cediendo cantidades equivalentes de otros iones. La principal ventaja de las resinas
de intercambio i6nico es que pueden recuperar su capacidad de intercambio original,

mediante el tratamiento con una solucién regenerante.
3.4.1.2. Proceso de intercambio i6nico

El intercambio i6nico es una reaccién quimica reversible, que tiene lugar
cuando un ién de una disolucién se intercambia por otro i6n de igual signo que se
encuentra unido a una particula solida inmévil. Este proceso tiene lugar
constantemente en la naturaleza, tanto en la materia inorganica como en las células

vivas.

Las resinas de intercambio iénico poseen un radical fijo y un i6n mévil o idn de
sustitucion. El i6n mévil es el i6n que es intercambiado por iones que desean
eliminarse de la solucién y este intercambio sélo funciona entre iones de igual carga

eléctrica: cationes por cationes y aniones por aniones.

En general las resinas de intercambio iénico operan en columnas, para
favorecer el proceso de intercambio, parecido a la destilacién o la destilacién en
bandejas. La reaccion de intercambio se desplaza en el lecho de resina, generalmente

hacia los niveles inferiores.
3.4.1.3 Tipos de resinas de intercambio iénico

Las resinas de intercambio iénico pueden ser de los siguientes tipos:
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a. Resinas cationicas de acido fuerte
« Resinas cationicas de sodio: eliminan la dureza del agua por intercambio de
sodio por el calcio y el magnesio.
» Resinas catiénicas de hidrégeno: pueden eliminar todos los cationes (calcio,
magnesio, sodio, potasio, etc.) por intercambio con hidrégeno.
b. Resinas cationicas de acidos débiles: eliminan los cationes que estan
asociados con bicarbonatos
c. Resinas anidnicas de bases fuertes: eliminan todos los aniones. Su uso se ha
generalizado para eliminar aniones débiles en bajas concentraciones, tales como:
carbonatos y silicatos.
d. Resinas aniénicas de base débil: eliminan con gran eficiencia los aniones de los

acidos fuertes, tales como sulfatos, nitratos y cloruros
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IV. MATERIALES Y METODOS

4.1 EQUIPOS, MATERIALES Y REACTIVOS

Equipos

Balanza analitica

Secador de bandejas

Balanza de humedad

Molino de martillo

Serie de tamices

Agitador de ancla

Phmetro Beckman

Columnas de intercambio i6nico preparadas en tubo PVC
Columnas de carbén activado en tubo PVC
Bomba de 1/8 de PH

Filtro de placas

Marmitas de acero inoxidable

Rotavapor

Atomizador de laboratorio LABTEX

Materiales

Hojas secas de stevia
Vasos de precipitado
Baldes de plastico
Lienzo para filtro

Carbon activado
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Reactivos

Acohol 96%

Resinas de intercambio ionico de acido fuerte
Resinas de intercambio ionico de base fuerte
Hidroxido de calcio

Carbonato de calcio

Acido clorhidrico

Hidréxido de sodio

Acido citrico

4.2 DESCRIPCION DE EQUIPOS Y MATERIALES:

Balanza Analitica I

QRN

Para pesar los reactivos como el carbonato de calcio, hidréxido de sodio y otros

Balanza Ohaus

Para pesar las hojas y tarar los recipientes.



DESECADOR

Phmetro portatii

Para medir el pH del extracto

FOTO N°4.1: RESINA CATIONICA FOTO N° 4.2 : RESINA IONICA




Columnas de intercambio idnico
Preparadas en tubo PVC de 2 pulgadas de diametro

Columnas de carbon activado en tubo PVC de 2" de diametro

FOTO N° 4.3 : COLUMNAS DE INTERCAMBIO IONICO

Hojas de Stevia (Stevia Rebaudiana Bertoni) seca

Las hojas de stevia seca con una humedad de 4 %

Aspecto Fisico: hojas secas verdes amarillentas conteniendo glucésidos que vo vuun
pasar por el molino de martillo para reducir el tamafo hasta malla 35(0,500mm)

FOTO N° 4.4: MOLINO DE MARTILLO Y HOJA MOLIDA




4.3 METODOS Y PROCEDIMIENTOS

4.3.1 Obtencién de las hojas de stevia

Las hojas de stevia seca son provenientes del fundo campoverde ubicado en el
caserio Ricardo Palma, Yarinacocha region Ucayali (DIAZ,2012)las cuales se han
secado al medio ambiente por un periodo aproximado de 3 dias bajo sombra y con

remocion permanente.
4.3.2 Extraccion de esteviosidos

4.3.2.1 Metodologia de obtencién del extracto crudo (solucién madre)

En la actualidad se mencionan varios métodos empleados para la
extraccion de los glicésidos, dando a conocer muchas técnicas capaces de
aislar estos componentes que son los responsables de aportar a los productos
finales el nivel de dulzor buscado.

Sin embargo, los procedimientos mas eficientes, hacen uso de tecnologias
de elevado costo o de dificil acceso como las patentes mostradas en el Anexo 01.
Para contrarrestar esta situacion, se han realizado investigaciones sobre los
diversos procedimientos de extracciéon de menor costo y con equipos que pueden
implementarse en el LOPU, logrando redisefiar las marchas a los equipos Yy
sustancias disponibles dando lugar a un disefio que proporciond parametros
controlados. El presente trabajo tiene como base la patente americana N° 4892938
(Giovanetto) con algunas variantes que reporta un método para la “recuperacion de
esteviosidos a partir de la planta seca de stevia rebaudiana por extraccion y
purificaciéon. Un extracto es obtenido mediante tratamientos en agua a temperaturas_

que van desde el medio ambiente hasta mas o menos 65 °C con agitacién y una
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subsiguiente filtracion o centrifugacion. Este extracto es tratado con hidroxido de
calcio, después de lo cual se obtiene un precipitado por medio de filtracion o
centrifugacion. Este precipitado es tratado con una resina de intercambio iénico de
alta acidez y seguidamente con una resina de intercambio iénico de baja basicidad,
fitrado y secado” (Anexo N° 01). Ademas también se tomd como base el flujo
planteado por Cernadas y Pryluka (1985.a),No se utiliz6 la patente de Evans por que
la patente presenta un‘ método de purificacion de rebaudiosido A, mas no de

extraccién y el uso de la patente es todavia restringido.

En la extraccion se considerd aspectos como:

Solvente: organico (alcohql 96 %) y agua.

Tamafio de particula(tamiz N° 30(0,592mm. Serie fina)

Relacion materia prima- solvente(1:10)

Tiempo y temperatura de extraccion(20 horas y 60°C).

Se desarrollaron las siguientes operaciones:

Extraccion: Se realizé mediante una maceracién a temperatura ambiente de 0,500 Kg
de hojas secas de stevia molida (0,592mm) con solucion alcohélica (m.p.: agua, 1:10),

30 g. de CaCO; (6% respecto a la m.s. durante 20hrs. Con agitacion.

FOTO N° 4.5: HOJAS MOLIDAS DE STEVIA

— s ore— 8

Fuente: Elaboracién propia
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Filtracion: se retird la materia organica utilizando un pafio de trama fina; el sélido se
lavé y el agua de lavado se incorpora al extracto, luego se filtré con el filtro de placas
para separar los sélidos suspendidos.

Concentracion: el extracto obtenido se concentra hasta reducir el volumen al 20% del
volumen inicial. Esta operacion realiza a temperatura de 40-50°C utilizando una
estufa.

Purificacién: se precipitdé las impurezas con 10g de 6xido de calcio y 10 g de acido
citrico, por 8 horas, luego el precipitado se separa por ﬁltrado obteniendo una solucién
madre .De la solucién obtenida se separé una porcién que se utilizé para secarlo por
atomizacion, y obtener los esteviosidos en polvo.

El resto de la solucién madre se hizo pasar por una columna de carbén activado para
aclarar la solucién, se purificdé mediante columnas de intercambio idnico, fluyendo
primero a través de resina acida fuerte (S-100) y después resina basica débil (A-600);
con caudal de .ingreso y salida de 10mL/min.; estas resinas antes de ser utilizadas son
regeneradas de acuerdo a lo que se indica su correspondiente ficha técnica.
Precipitacion con etanol: esta operacion se realiza a fin de precipitar el esteviésido. El
esteviosido de la solucion madre es retenido en las resinas, de las cuales se extrae
mediante lavado de solucién alcohélica, para luego pasar a la etapa de evaporacion y
secado

Secado: esta operacién se realizé en estufa con aire a 50-60°C.

4.3.2.2 Obtencion de esteviésidos en polvo por secado por atomizacion

De la solucién madre se separa una parte para realizar tres pruebas de secado por

atomizacion. Con el atomizador LABTEX.
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La solucion madre se acondiciona para el proceso de atomizacion. Se pesé y
determiné su densidad y ° brix, se concentré con rotavapor a presién de vacio de
-850mbar y a 70 °, El concentrado se pesé y se mezclé con maltodextrina 10% en
peso ,se paso por el atomizador ,las tres muestras con los mismos condiciones de
operacion, Temperatura del aire 180 °C, velocidad del aire del equipo 8 ,velocidad de

alimentacién 1 y a una presién de 1,3 bar.
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FIGURA N° 4.1: DIAGRAMA DE FLUJO DE EXTRACION DE ESTEVIOSIDOS Y
REBAUDIOSIDO A CON COLUMNAS DE INTERCAMBIO IONICO

5 L solucién
Agua: Alcohol

0,5 Kg Hojas secas
y molidas

-

30g.CaCO,

B

=
Extraccion (Lixiviacién)
20hrs.. con Aaitaciéon PH

s

Filtracion

v

Extracto
4,450 Kg

H.O

Torta
0,957 Kg

Agua de lavado

Lavado

| Torta

Concentracién
(40-50 °C)

1

Purificacién
Precipitacion con 10g OH

y 10g acido citrico PH 6,2

14,6 ° Brix 3,870 kg

y

Filtracion
(Filtro placas)

'

Solucidén madre

3,830 Kg

Y

Columnas de
intercambio ibnico

1,530 Kg

.

Elucién con solucién
alcohdlica

A 4

Secado por
atomizacion
2,300 kg

»| Evaporacién

Fuente: Elaboracién propia.
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FIGURAN° 4.2 : DIAGRAMA DE PROCESO DE EXTRACCION DE ESTEVIOSIDO Y REBAUDIOSIDO DE LA HOJA DE STEVIA
REBAUDIANA BERTONI PROYECTADO PARA UNA PLANTA PILOTO

LEYENDA;

MP :MATERIA PRIMA

B-1,2,34,5 : BOMBAS

E-1,2 : EVAPOR. CONCENT, AL VACIO
IC-1 :CONDENDADOR

TK-1,2,3,4,5 :TANQUE DE MEZCLA
MC-1 :MOLINO DE CUCHILLAS

BP-1 :BALANZA DE PESADA

EL-1 :EXTRACTOR-LIXIVIADOR
F-1,2 FILTRO

CC-1 :COLUMNA DE CARBON ACT.
CR-1,2:COLUMNA DE RESINA

S41 :SECADOR

TC-1 :TANQUE DE CRISTALIZACION

MC-1

F-1

EL-1

Fuente: Elaboracién propia
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FOTO N° 4.6: EQUIPO DE EXTRACCION INSTALADO EN EL LABORATORIO DE

OPERACIONES Y PROCESOS UNITARIOS
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V. RESULTADOS

5.1 DETERMINACION DE HUMEDAD DE LAS HOJAS

Para la determinacion de la humedad de las hojas de stevia secas se utilizé el
método AOAC: 1995 se pesd 5g de muestra, se secod a 60°C y se llevd a peso
constante, luego se determind la pérdida de peso y se realizé el calculo respectivo. La
humedad de las hojas es importante para facilitar la molienda, si las hojas estan
himedas deben secarse.

CUADRO N° 5.1
DETERMINACION DE LA HUMEDAD DE LAS HOJAS DE STEVIA ANTES DE LA

MOLIENDA
i 0,
S gramosiprucba | Pordida en Peso (97) | \icial do hojas 8 %
Prueba 01 0,25 50
prueba 02 0,245 49
Prueba 03 0,23 46
Prueba 04 0,21 42

Fuente: Elaboracion propia
Para cada humedad obtenida se probo la molienda ,pudiendose moler facilmente

cuando la hoja contiene una humedad de 4,2%

5.2 PRESENTACION Y ANALISIS DE RESULTADOS EN EL PROCESO
DE OBTENCION DEL EXTRACTO DE STEVIA REBAUDIANA BERTONI

Para la determinaciéon de la caracterizacion del extracto se tabularon los
datos y resultados obtenidos de las pruebas 1, 2, 3 para cada etapa durante [a
extraccion del edulcorante midiendo los parametros de operacion para obtener su
respectiva caracterizacion y el analisis de los resuitados.



CUADRO N° 5.2

PARAMETROS DE OPERACION EN LA ETAPA DE MEZCLADO PARA LA
OBTENCION DEL EXTRACTO A BASE DE STEVIA.

PESOALA PESOALA
|ENTRADA DE TEMPERATURA | SALIDA DE
PRUEBA MEZCLADO | TEAPO °C) MEZCLADO
(Kg) o) (Kg)
Stevia 0,500 20 25 0,500
Agua: alcohol
Prueba 1 relacion 2:1 en pesao 2,000 20 % 2,000
Carbonato de
Calcio 0,030 20 25 0,030
CaCO,
Stevia 0,500 20 25 0,500
Agua: alcohol
Prueba 2felacién 2:1 en pesqg 5000 2 25 5.000
Carbonato de
Calcio 0,030 20 25 0,030
CaCO,
Stevia 0.500 20 25 0,500
fAgua: aicchot 5,000 20 25 5,000
Prueba 3 relacion 2:1 en pesa
Carbonato de
Calcio ' i
CaCo, 0,030 = <8 0,030

Fuente: Elaboracién propia




CUADRO N° 5.3:
AUMENTO DE TEMPERATURA EN LA ETAPA DE LIXIVIACION PARA LA
OBTENCION DEL EXTRACTO A BASE DE STEVIA

PESOALA PESOALA
ENTRADADEL | TIEMPO | TEMPERATURA SALIDA DEL
PRUEBA CALENTAMIENTO | (minutos) (°C) CALENTAMIENTO
(Kg) (Kg)
tevia 0,500 30 60 0,500
Agua: alcohol
{Prueba Felacién 2:1 en peso 5,000 30 60 | 5,000
1 Carbonato
de Calcio 0,030 30 60 0,030
CﬂCOs
Stevia 0,500 30 65 0,500
Agua. alcohol
Prueba relacion 2:1 en peso 5,000 30 65 5,000
2 Carbonato
e Calcio 0,030 30 65 0,030
CaCO;
Stevia 0,500 30 70 0,500
gua:aleohol
| Prueba g?adén 2:1 en peso 5,000 30 70 5,000
3 Carbonato
acos 0,030 30 70 0,030

Fuente; Elaboracion propia
CUADRO N° 5.4
PARAMETROS DE OPERACION EN LA ETAPA DE TAMIZADO PARA LA
OBTENCION DEL EXTRACTO A BASE DE STEVIA.

PESO A LA SALIDA
PRUEBA TEMPERATURA (°C) | DEL T&z;zmo
Prueba | Solido 25 0,957
1
’ L iquido 25 4,450
Prueba | Sélido 25 0,959
2
Liquido 25 4,420
Prueba | Solido 25 0,959
| 3 ' 25
Liquido 4,360

Fuente: Elaboracién propia
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CUADRO N° 5.5
PARAMETROS DE OPERACION EN LA ETAPA DE PRECIPITADO PARA LA
OBTENCION DEL EXTRACTO A BASE DE STEVIA.

peso de
Peso de Hidréxido de | PeS° @ la

Tiempo | Tempera- acido

wsirl| Calcio | Salidadel |,y | oy
Pruba | horas | tura (*C) citrico (K8 ca(oH)2 (Kg) | it (K8) | inicial | final
Solido | 8 25 0,010 0,010 0,112
Prueba
1 | Liquido| 8 25 - s 3758 | 136 | 62
oo 5000 | B 25 0,010 0,010 0,133
o 2l Liquido| 8 25 - : 3700 | 134 | 7.3
T 25 0,010 0,010 0,122
3l Liquido| 8 25 - . 3798 | 132 | 7.8

Fuente: Elaboracién propia

5.3 DETERMINACION DE LOS PARAMETROS DE CALIDAD DEL
EXTRACTO

Para la determinacién de los parametros de control de calidad de
extracto obtenido a base de stevia, se consideraron factores fisicoquimicos,
sensoriales

a. Determinacién del peso total del extracto (solucién madre)

Peso del extracto = peso de la fase liquida a la salida de! filtro

CUADRO N° 5.6: PESO DE EXTRACTO

PESO DE EXTRACTO
PRUEBA
(solucion madre) Kg
01 3,830
02 3,700
03 3,798

Fuente: Elaboracion propia



b. Determinacién de la densidad (p) del extracto
Para medir la densidad de los extractos se opté por utilizar la siguiente formula.

Masa de extracto 959

Volumen de extracto 100 cm®

CUADRO N° 5.7 : DENSIDAD DEL EXTRACTO

DENSIDAD DEL EXTRACTO
PRUEBA (solucién madre) KgiL
01 0,950
02 1,012
03 1,005

Fuente: Elaboracion propia

c. Determinacién de los °Brix y del pH del extracto para cada una de las
pruebas.

Los °Brix se midieron a través de un refractometro de la marca ABBE vy el pH
por medio de un pH metro portatil.

CUADRO N° 5.8
PARAMETROS DE OPERACION EN LA MEDICION DEL PESO TOTAL
DEL EXTRACTO, LOS °BRIX Y EL pH PARA EL EXTRACTO DE STEVIA.

N E;ﬁ::gfo ~ pHDEL °BRIX DEL | DENSIDAD
PRUEBA el EXTRACTO | EXTRACTO (g/lcm’)
(solucién madre) Kg ,

Prueba 1 3,830 6,2 14,6 0,950
Prueba 2 3,700 73 14,2 1,012
Prueba 3 3,798 7.8 14,5 ' 1,095

Fuente: Elaboracion propia
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d. Determinacion de la masa de entrada

Masa de entrada = masa de Stevia + masa de H,O + masa de CaCO; +

masa de &cido citrico + masa de Ca(OH):

Masa de entrada prueba 1 = (0,500 +5,000 +0,030 +0,010 +0,010) Kg =5,550Kg

CUADRO N° 5.9
MASA DE ENTRADA PARA CADA UNA DE LAS PRUEBAS.

COMPONENTES Prueba 1 Prueba 2 Prueba 3
tMaisa Stevia (Kg) 0,500 0,500 0,500
P\nasa CaCO;(Kg) 0,030 0,030 0,030
Masa: H,O + alcohol 5,000 5,000 5,000
NTaga CeHs07 (Kg) 0,010 0,010 0,010
IMasa Ca(OH), (Kg) 0,010 0,010 0,010
IMasa Total (Kg) 5,550 5,550 5,550

Fuente: Elaboracion propia

e. Determinacién del rendimiento del extracto a base de Stevia

Para la determinacién del rendimiento se utilizd el concepto del producto de
interés obtenido entre el total de materia prima y reactivos entrando al proceso
de extraccion. Ademas se calculé el porcentaje de los materiales residuales

obtenidos durante todo el proceso.

Masa de extracto 3,830 Kg
Rendimiento de Extrac. =- x 100 = - x 100 = 69,0%
Masa de entrada 5,550 Kg

El rendimiento porcentual se utiliza para calcular la cantidad que se obtiene de

un producto deseado (Raymond E. 2008).

% Pérdidas = 100% - 69,0= 31,0 %
El rendimiento de extraccion es de 69,0% y pérdidas de 31,0%
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Determinacién del rendimiento del esteviosido en polvo

De la masa del extracto o solucién madre se ha separé 2,300Kg para las
pruebas de secado por atomizacion, quedando 1,530 Kg ; 1,400Kg y 1,498 Kg
para cada prueba de extraccién por columnas de intercambio iénico.

| La solucién primero se hizo pasar por la columna de carbén activado y
luego por las columnas catiénicas de acido fuerte y la columna aniénica de base
débil.

Las columnas se lavaron con 1,800 Kg de solucién alcohdlica, extrayendo
el esteviosido y el rebaudidésido A. Del lavado de las columnas se recibio
1,162Kg de solucién, se evaporé y se secé a 50-60 °C , se obtuvo 19,84g de
esteviosidos. De acuerdo a la proporcién, la solucion madre debe tener 72g,
68,18g y 67,05g de esteviosido en polvo respectivamente, que representan el
14,4 % ; 13,63% y 13,41% en peso en relacion a la masa de hoja empleada.

Masa de esteviosido 0,072 Kg

Rendimiento de esteviosido= x 100 = ~——-————--x100 =14,40%
Masa de hoja entrada 0,500 Kg

Lo cual se consideré que es un rendimiento éptimo, teniendo en cuenta
que el andlisis realizado en las hojas de stevia reportan en el informe de
investigacion: “Estudio Experimental para la determinacion del rendimiento de
esteviosido en las hojas de stevia Revaudiana Bertoni en el caserio Ricardo

Palma” un rendimiento de 18% de esteviosido.
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CUADRO N° 5.10
PORCENTAJE EN PESO DE POLVO DE ESTEVIOSIDO RESPECTO AL PESO

DE HOJA DE STEVIA
Masa de
Masade |concentrado que | Masa de polvo V;:{;&g:? d:e
concentrado ingresa a la de esteviosido reeBects 8l beib
Kg columna de producido 46 IF:o' w i sFt,evi o
intercambio iénica )

Prueba 1 3,830 1,530 19,84 14,40

Prueba 2 3,700 1,400 17,20 13,63

Prueba 3 3,798 1,498 17,10 13,41

5.4 DETERMINACION DE ESTEVIOSIDO EN POLVO POR

ATOMIZACION FOTO N° 5.1
SOLUCION MADRE

Muestra: Extracto Hidroalcohdlica de Stevia :

Volumen iicias = 700 ml

\‘

Peso iicial = 769,79
°Brix inicial = 12,5 °Brix

Densidad = 1,0996

FOTO N° 5.2 ROTAVAPOR
Concentrado en rotavapor . -

Condiciones de Operacion:
Temperatura = 70°C

Presién de vacio = - 850mbar

Velocidad de rotacién = 4

Tiempo de concentrado = 2hr



Resultado del Concentrado:
Volumen Condensado = 400 mi
Volumen Concentrado = 273 ml
Pes0 concentrado = 263,19

Brix concentrado = 17,8 °BriX

FOTO N° 5.3 : VOLUMEN DE CONDENSADO

PREPARACION DE LA MUESTRA ANTES DEL ATOMIZADO
Peso concentrado =231,1g

Peso Maltodextrina (10%) = 26,31g

Mezcla: Peso al ingreso del atomizador (total) = 289,41g

Agitacion constante = 15min



FOTO N° 5.5 : AGITACION DE LA MEZCLA

ATOMIZADO

Condiciones de Operacion
°T aie= 180°C

Velocidad e = 8

Velocidad gimentacion = 1
Presion = 1,3 bar

FOTO N° 5.6 : ATOMIZACION




Resultados del Atomizado

Peso de Polvo final =22,6 g

Humedad de polvo final = 6,31 %

Rendimiento del Atomizado =

Rendimiento del Atomizado =

Peso de Polvo final

Peso al ingreso del atomizador

2264
— X 100% = 7,8%
289,419

x 100%

El producto obtenido es un polvo de color blanco-crema, de un sabor

fuertemente dulce, que en lapso de 10 dias se rehidraté adquiriendo un color

verde oscuro no aceptable a la vista con olor caracteristico a hierba, lo que

podriamos decir que se puede utilizar para comprimidos.

CUADRO N° 5.11

RENDIMIENTO DE POLVO DE STEVIA SECADO POR ATOMIZACION

presion 1,3 bar, maltodextrina 26,31g

Muestra 700 ml de | Condiciones de operacién para %
solucion madre el secado por atomizacion rendimiento

T= 18°C,velocidad de aire en el

01 equipo 8, velocidad de alimentacion1, 75 _
presion 1,3 bar, maltodextrina 26,31g
T= 18°C,velocidad de aire en el

02 equipo 8, velocidad de alimentacion1, 7.8
presion 1,3 bar, maltodextrina 26,31g
T= 18°C,velocidad de aire en el

03 equipo 8, velocidad de alimentacion1, 7,53

Fuente: Elaboracién propia



VI. DISCUSION DE RESULTADOS

La stevia es una planta perenne de origen paraguayo que contiene ocho
glucésidos diterpenos, entre los que se encuentra el esteviosido y rebaudiosido
A, de la cual se extrae un edulcorante natural por diferentes procesos,

basicamente empleando agua y un solvente organico.

En el presente trabajo se utilizé la hoja de procedencia del Fundo
Campoverde — Ucayali como una humedad inicial de 8%, sin embargo la
literatura reporta que en su almacenamiento, la hoja puede soportar 12% de
humedad, aunque esto no es recomendable. Se featizé el secado de la hoja para
reducir la humedad hasta 4,2% (Cuadro N° 5.1) para facilitar la molienda de la
misma. La hoja molida se pasé por malla 30 (0,592mm). Delgado: 2003 realiz6
estudios de clarificacion segin tamafio de particulas entre 1mm, 4mm y 16mm
reportando que obtuvo buenos resultados con un tamaﬁd de particula de 4mm.
El tiempo de maceracién en solucion alcohédlica a temperatura ambiente fue de
20 horas. Méndez 2012 y Delgado 2003 reportan 31 y 24 horas, para obtener
una buena lixiviacion. En la mayoria de autores coinciden con utilizar el
carbonato de calcio para precipitar las impurezas de la planta como grasas,
mucilagos y otros, obteniendo un pH de 13,4; 13,6; 13,2 (Cuadro N° 5.5) Se
elevé la temperatura a 60°C, 65°C y 70°C (Cuadro N° 5.3), la filtracién se realizo
con pafo de trama fina para eliminar toda la materia orgénica.

Méndez, F; Saravia, R. realizaron tres pruebas a temperatura de 77°C y
80°C y 73°C teniendo en cuenta que la solucion es termo resistente, sin embargo

se debe evitar el gasto de energia.
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En la purificacién se utilizé 10g de hidréxido de caicio y 10g de acido
citrico en las tres pruebas para precipitar las impurezas y regular el pH 2 6,2; 7,3
y 7,8 (Cuadro N° 5.5) obteniendo 14,6° brix (Cuadro N°5,8). Méndez, F; Saravia,
R. realizaron tres pruebas con 10g de Hidréxido de calcio y 10g, 14g y 8g
respectivamente de acido citrico, obteniendo pH de 7,49; 5,77y 7,53; y 7°, 6°,

6° de brix respectivamente.

Se filtré en filtro de placas para retirar las impurezas y obtener la solucién
madre, de la cual se empleé 2,300Kg para realizar tres de pruebas de secado
por atomizacién y 1,530 Kg para extraccion de los componentes de esteviosido

utilizando columnas de intercambio iénico.

Las columnas se lav6 con 1,800Kg de solucién alcohdlica 2:1 y el
producto se evapord y secé obteniendo 19,84g; 17,20 g y 17,10g de polve de
stevia en cada prueba(Cuadro N°5.10), que de acuerdo a la proporcién tomada
de solucién madre esta debe contener 72g, 68‘,189 67,059 de esteviésidos
respectivamente lo que corresponden al 14,4%; 1363% y 1341%
respectivamente en base al peso de hoja utilizada (Cuadro N°5.10),. Méndez
reporta 25% de rendimiento de extracto, en base a 100g de hoja, otros autores

reportan 5%, 10%.

Por atomizacién se realizaron tres pruebas con las mismas condiciones de
temperatura (180°, velocidad de aire del equip@velocidad e alimentacién 1,
presion 1,3 bar), obteniendo rendimiento de atomizado de 7,8%, 7,5% y 7,53
(Cuadro N°5.11), no se encuentran reportes de este proceso. Estos
rendimientos es en base a la masa de la solucién no podemos sacar en base a la

hoja utilizada por que para el proceso de atomizacién se ha mezclado con malto

"

dextrina.



Las caracteristicas presentadas por el polvo obtenido por secado de
atomizacién presentan un color blanco crema que rapidamente se humedece,
presentando un color mas oscuro. Sin embargo, el polvo obtenido utilizando las
columnas de intercambio iénicé es de color blanco de sabor fuertemente dulce,
levemente amargo, ligeramente con olor a hierba.

La patente de Jefrey C. Evans (US.N°2010/0099857) no se ha empleado
porque no es un método de extraccion sino de purificacién de rebaudiosido A,
por cristalizacion solvente/antisolvente, ademas es una patente reciente por io
que se tiene que pedir la autorizacion para el uso de ésta inventiva y ademas

abonar el pago respectivo por el uso de la patente.
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FIGURA N° 4.1: DIAGRAMA DE FLUJO DE EXTRACION DE ESTEVIOSIDOS Y
REBAUDIOSIDO A CON COLUMNAS DE INTERCAMBIO IONICO

0,5 Kg Hojas secas
v molidas

5 L solucion

P

30g.CaCO; >

Extraccion (Lixiviacion)

v

Filtracion

o Torta
I 0,957 Kg

Extracto

4,450 Kg H0 3

A
Agua de lavado Lavado || Torta

Concentracion
(40-50 °C)

[
Purificaciéon
Precipitacién con 10g OH
y 10g acido citrico PH 6,2

14,6 ° Brix 3,870 kg

y
Filtracion

v

Solucién madre Secado por
3,830 Kg atomizacion

r
Columnas de
intercambio idnico

|

:

Elucion con solucién Evaporacion Secado
alcohdlica (50-60)

\ 4

Fuente: Elaboracién propia.



FIGURA N® 4.2 : DIAGRAMA DE PROCESO DE EXTRACCION DE ESTEVIOSIDO Y REBAUDIOSIDO DE LA HOJA DE STEVIA
REBAUDIANA BERTON!I PROYECTADO PARA UNA PLANTA PILOTO
MP : MATERIA PRIMA ;

B-1,2,34,5 : BOMBAS TKS
E-1,2 : EVAPOR. CONCENT. AL VACIO
161 Qa

IC-4 :CONDENDADOR
TK-1,2,3,4,5 :TANQUE DE MEZCLA CH:OH
MC-1 :MOLINO DE CUCHILLAS

BP-1 :BALANZA DE PESADA

EL-1 :EXTRACTOR-LIXIVIADOR
F-1,2 :FILTRO

CC-1 :COLUMNA DE CARBON ACT.
CR-1,2:COLUMNA DE RESINA

S$1 :SECADOR H E-2
TC-1 :TANQUE DE CRISTALIZACION

MP(stevia)

mC-1

I

-
-

TK-1 _l K) ‘_ca—(‘o "

Lo |
R
L :[i]—‘- ﬁ_.l:’[l_’ -

Fuente: Elaboracién propia




CUADRO N° 5.1

DETERMINACION DE LA HUMEDAD DE LAS HOJAS DE STEVIA ANTES DE LA

MOLIENDA
Muestra de hoja seca , % Humedad
5 gramos FErditE Bn e [F) 8 % inicial
01 0,25 50
02 0,245 4.9
03 0,23 4.6
04 0,21 4,2
Fuente: Elaboracion propia
CUADRO N° 5.2

PARAMETROS DE OPERACION EN LA ETAPA DE MEZCLADO PARA LA
OBTENCION DEL EXTRACTO A BASE DE STEVIA.

PESOALA PESO A LA
PRUEBA ENTRADADE | TEWPO | TEMPERATURA | saLiDa e
mezcLapo | (Hora) (°C) MEZCLADO
(Kg) (Kg)
Stevia 0,500 20 25 0,500
Agua: alcohol 5,000 20 25 5,000
Prueba 1 (Carbonato de 0,030 20 25 0,030
Calcio
Stevia 0.500 20 25 0.500
Agua: alcohol 5,000 20 25
" Cahonato G 0,030 20 25 0,030
rueba 2
Calcio
Stevia 0.500 50 25 0500
Agua: alcohol 5,000 20 25 5,000
Carbonato de
Prueba 3 20 25
Calcio 0,030 0,030

Fuente: Elaboracion propia



CUADRO N° 5.3:

AUMENTO DE TEMPERATURA EN LA ETAPA DE LIXIVIACION PARA LA OBTENCION
DEL EXTRACTO A BASE DE STEVIA

PESOALA PESO A LA
ENTRADA DEL | TIEMPO TEMPERATURA SALIDA DEL
PRUEBA CALENTAMIENTO (minutos) (°C) CALENTAMIENTO
(Kg) (Kg)
Stevia , 0,500 30 60 0,500
Agua:alcohol
5,000 30 60 5,000
Prueba
1 Carbonato
de Calcio 0,030 30 60 0,030
CaCO;,
Stevia 0,500 30 65 0,500
Agua.alcohol
5,000 30 65 5,000
Prueba
2 Carbonato
de Calcio 0,030 30 65 0,030
CaCO;
Stevia 0,500 30 70 0,500
Agua
5,000 30 70 5,000
Prueba H:0
3 Carbonato
e Calclo 0,030 30 o 0,030
CECOa ' '

Fuente: Elaboracion propia



CUADRO N° 5.4

PARAMETROS DE OPERACION EN LA ETAPA DE TAMIZADO PARA LA
OBTENCION DEL EXTRACTO A BASE DE STEVIA.

PESO A LA SALIDA
PRUEBA TEMPERATURA (°C) | DEL TAMIZADO
‘ (Kg)
Prueba | Solido <o 0.057
1
Liquido 25 4450
|
Prueba | Sélido 25 0.950
2 | ‘
Liquido 25 4420
Prueba | Sélido 25 0.650
3 25
| |Liquido 4360

Fuente: Elaboracion propia

CUADRO N° 5.5

PARAMETROS DE OPERACION EN LA ETAPA DE PRECIPITADO PARA LA
OBTENCION DEL EXTRACTO A BASE DE STEVIA.

peso de
| Pesode | \;iir6xido de | PESCala | pH PH
Tiempo| Tempera- | acido Calcio salida del

Prueba | horas | tura (°C) citrico (KQ) Ca(OH)z (Kg) filtro (Kg) inicial | final

Solido 8 25 0,010 0,010 0,112

Prueba[Tiquido| 8 25 - - 3,758 136 | 62
Séliqo 8 25 0,010 0,010 0,133

Prueba Liquido 8 25 - - 3,700 13,4 1,3
Sélido 8 25 0,010 0,010 0,122

Pruebal biduido| 8 25 - - 3,798 132 | 7.8

Fuente: Elaboracién propia
i



CUADRO N° 5.6:

PESO DE EXTRACTO
PESOQ DE EXTRACTO (solucién
PRUEBA
madre) Kg
01 3,830
02 3,700
03 3,798

Fuente: Elaboracién propia

CUADRO N° 5.7 : DENSIDAD DEL EXTRACTO

DENSIDAD DEL EXTRACTO
PRUEBA (solucién madre) Kg/L
0 0,950
02 1,012
03 1,085

Fuente: Elaboracién propia

CUADRO N° 5.8

PARAMETROS DE OPERACION EN LA MEDICION DEL PESO TOTAL DEL
EXTRACTO, LOS °BRIX Y EL PH PARA EL EXTRACTO DE STEVIA.

PESO DE EXTRACTO | pHDEL ° BRIX DEL DENSIDAD
PRUEBA | (solucién madre) Kg | EXTRACTO EXTRACTO (glem®)
Prueba 1 3,830 6,2 14,6 0,950
Prueba 2 3,700 7.3 14,2 1,012
Prueba 3 3,798 7.8 14,5 1,095

Fuente: Elaboracion propia



CUADRO N° 5.9

MASA DE ENTRADA PARA CADA UNA DE LAS PRUEBAS.

COMPONENTES Prueba 1 Prueba 2 Prueba 3
Masa Stevia (Kg) 0,500 0,500 0,500
Masa CaCO; (Kg) 0,030 0,030 0,030
Masa: H,O + alcohol (Kg) 5,000 5,000 5,000
Masa CgHsO7 (Kg) 0,010 0,010 0,010
Masa Ca(CH); (Kg) 0,010 0,010 0,010
Masa Total (Kg) 5,550 5,550 | 5,550

Fuente: Elaboracion propia

CUADRO N° 5.10

PORCENTAJE EN PESO DE POLVO DE ESTEVIOSIDO RESPECTO AL PESO

DE HOJA DE STEVIA
Masa0 % en peso de
Masa de concentrado que [Masa de polvo de ;s te\'r)iési o
concentrado ingresa a la esteviosido
. respecto al peso
Kg columna de producido ds hoja de:stevia
intercambio iénico
Prueba 1 3,830 1,530 19,84 14,40
Prueba 2 3,700 1,400 17,20 13,63
Prueba 3 3,798 1,498 17,10 13,41

Fuente: Elaboracion propia



CUADRO N° 5.11

RENDIMIENTO DE POLVO DE STEVIA SECADO POR ATOMIZACION

Muestra 700 ml de | Condiciones de operacién para %
soluciéon madre el secado por atomizacion rendimiento

T= 18°C,velocidad de aire en el

01 equipo 8, velocidad de alimentacion1, 1.5
presion 1,3 bar, maltodextrina 26,31g
T= 18°C,velocidad de aire en el

02 equipo 8, velocidad de alimentacionf, 78
presion 1,3 bar, maltodextrina 26,31g
T= 18°C,velocidad de aire en el

03 equipo 8, velocidad de alimentacion1, 7,53

presion 1,3 bar, maltodextrina 26,31g

Fuente: Elaboracion propia
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ANEXO N° 1 : PATENTES DE METODOS DE EXTRACCION Y PURIFICACION
DE ESTEVIOSIDO Y REBAUDIOSIDO A PARTI R DE LA STEVIA

Publicacién da patente de aplicacion, USA
EVANS et al,

Fecha de publicacion: 22 de abril 2010.
Numero de publicacién: US. No.: 2010/0099857

Método de produccion de compuestos de rebaudiosido A purificado con el uso de cristalizacidn
solvente/antisolvente. '

Autores: jefrey C. Evans, St. Michael, MN {US}); Alan S. Myerson, Chicago, IL (US); Timothy Oolman,
Plymouth, MN {US); Troy A. Rhonemus, Plymouth, MN (US); Karen M. Storo, Burnsviile, MN {US);
Christopher A. Tyler, Minnetonka, MN (US). i

Direccion de correspondencia:
CARGILL, INCORPORATED P.O. Box 5624, MINNEAPOLIS, MN 55440-5624 {US).

Encargado apoderado: CARGILL, INCORPORATED. Wayzata, MN (US)

Aplicacién numero: 12/524,134

PCT ({Tratado de Cooperacién en materia de Patente) archivado: enero 18 del 2008,

PCT (Tratado de Cooperacién en materia de Patente) No. PCT/US08/00700 (relacionado con la
informacidn de aplicacion americana)

Aplicacién provisional No. 60/881,798, archivado el 22 de enero del 2007, aplicacién provisional
No. 61/008,163, archivado el 19 de diciembre del 2007.

RESUMEN

La inventiva provee métodos para la purificacién de rebaudioside A a partir de una mezcla que.
consta de glucdsidos de la planta de stevia rebaudiana. Los métodos de la invencién son dtiles
para la preparacién de composiciones altamente puras. de Rebaudiosido A a partir de
componentes Iniciales de estevia cruda que son tipicamente considerados bajos en
concentraciones de rebaudiosido A. Las composiciones altamente puras de rebaudiosido A son
{itiles como enduizantes no caldricos en composiciones masticables o comestibles como comidas,
bebidas, medicina, dulces, chicles, y otros. '



Me1ypy DE PRODUCCION DE COMPOSICION DE REBAUDIOSIDO A PURIE) NDQ UNA
CRISTALIZACION SOLVENTE/ANTISOLVENTE

REFERENCIAS LITERARIASRELACIONADAS A LAS APLICACIONES

<0001> La siguiente aplicacidn de patente alega beneficios ;.de la APLICACION DE ‘PATENTE
PROVISIONAL de los ESTADOS UNIDOS, que tiene el ser. No. 60/881,798, archivado el 22 de
enero del 2007, titulade METODO DE PRODUCCION DE COMPOSICIONES DE REBAUDIOSIDO A
PURIFICADO USANDOQ CRISTALIZACION SOLVENTE/ANTISOLVENTE, y la aplicacién provisional de
patente americana tiene Ser. No. 61/008,163, archivada el 19 de diciembre del 2007, titulada
METODOS DE PRODUCCION DE REBAUDIOSIDO A PURIFICADO USANDO CRISTALIZACION
SOLVENTE/ANTISOLVENTE, en el que se dice que las aplicaciones de patente provisional son
incorporadas en este documento por referencia.

CAMPO
<0002> fa invencion se refiere a la purificacion de rebaudiosido A a partir de extractos crudos de la
planta stevia rebaudiana haciendo uso de la cristalizacion solvente/ antisolvente.

ANTECEDENTES

La especie stevia rebaudiana (“stevia”) ha sido objeto de varias investigaciones y esfuerzos de
desarrollo dirigidos a fa purificacién de ciertos glucdsidos dulces de la estevia que tienen potencial
como endulzantes no caldricos. Los giucésido§ dulces que son extraidos de {a estevia incluyen &
rebaudiosidos (por ejemplo, rebaudiosido A al F), esteviosido (el glucdsido predominante en
extractos de la estevia primitiva), dulcésidos y STEREBINS.

El rebaudiosido A es el més dulce de los glucdsidos de la estevia, teniendo de 250 a 240 veces mds
el dulzor de la sucrosa. De los glucosidos, generalmente se estd de acuerdo con que el
rebaudicsido A es el mds deseable por su uso como endulzador no calérico debido a su perfil
adecuado de dulzor, aprobaciones regulares, aceptabilidad por parte del consumidor, y minima
sensacién a amargo después de probario.

Varios métodos se han reportado para la purificacién de rebaudiosido A a partir del rebaudiosido
A crudo contenido en extractos de estevia.

La publicacién japonesa No. 56121454 reporta un método de separacién de esteviosidos y
rebaudiosido A por cristalizacidn obteniendo alta pureza y produccién. En el método una mezcla
de esteviosido y rebaudiosido A se extraen de Jas hojas y tallos de la stevia rebaudiana Bertoni
mediante un proceso convencional. El extracto es disueito en una solucion con un porcentaje
mayor o igual a 70% de etanol y luego el rebaudio_sldo A es cristalizado selectivamente de la
solucién.



La patente japonesa 63173531 describe un método de extraccién de giucosidos dulces de la planta
de stevia rebaudiana. EI pr!mer paso del proceso es extraer una- soiuclén, tiqsslhlda deyglggqs“ s
duice___s__t_:[ghla planta s stevla repaudiana. Segundo, lasoluclon - Hiquida.d hg{ucéstdos dufces:se pasa a
través de una resina porosa no polar y es eliulda con _ungsolvente:; orginlco’ soiuble “en-agua,
preferentemente metanol. Tercero la solucidn eluida es concentradany secada.dando un material
en-polvo. Este proceso ‘alsla una mezcla de glucésldos dulces, pero no los aisla de forma individual,

el rebaudiosido A es un glucdsido dulce,

<0008> La publicacidén No. 2006/0083838 (Jackson et al.) de la aplicacidn de patente de USA
reporta un método de alslamiento 'y purificacién’ del' rebaudidsido”A' a partir de componentes
iniciales comerciaimente: disponibles de stevia rebaudiana. El método comprende: (1) un periodo
de formulacién de etanol: -para formular un solvente selectivo de etanol, (2) un primer periodo de
reflujo- usandcr materialek*!nfcfales de estewa Y apctonalmente perlodos de reﬂujo adlcionaler
‘usando’ ‘cont:entrado hi’slado de Una mezcla d% mﬂujo o “de” und’ mezcla lavable agftada,L La)‘
opcionalmente, uno o mds periodos de lavado ¢ con agitacién, y {4) un-etanol purlﬂcante y per’todos ;
de secado. En formas de realizacién que usan materia prima,.deibaia:s:aﬁdad da.estevia se. suele,
afladir un segundo periodo de refiujo previo al periodo del favado con agitacion que maximiza la
pureza dei producto final de rebaudiosido A. En el método repori_:ad_o, una atapa de formulacion
de etanol se conduce con el fin de formular un solvente de reflujo deseado para su uso en el(los)
paso(’s) de reflujo. ComUnmente, eIA solvente de reflujo es una mezcla de etanol y agua con
aproximadamente 5% a 15% en volumen de agua. Ei proceso ademds incluye uno 0 més pasos de
reflujo con energla intensa que son cominmente llevados a cabo a'temperaturas de. més.o.menos .

89°C-2'90°C por cerca de una hora: El método reportado produce 100% de rebaudiosido A puro
soluble en agua. ST

<0009> la patente americana No. 5962678 (Payzant et al.) menciona un método de extraccion:
selectiva de glucdsidos dulces a partir ‘de fa planta de stevia rebauduana En el método
menclonado, los glucéstdos dulces son extraidos de la planta de stevia rebaudiana y procesados
para obtener componentes Individuales en un proceso muiti- pasos. Primero, la, planta de estevl;
es tratada para extraer una solucién lquida acuosa.que. contiene: glucdsidos: duices: mezclados

Mediante el uso-de una serie de resinas de -intercambio idnico los glucdsidos impuros ‘no dulces:
son separados de la mezcla de glucésidos dulces, los cuales estan secos. Esta mezcla de glucésidos
dulces secos, que aun contienen impurezas, es después disuelta en un solvente orgdnico soluble
en agua como el metanol anhidro para'formar una solucién. La solucién es pasada a reflujo y es
enfriada para precipitar un primer componente dulce de giucdsido. Este primer componente dulce
de glucésido, que es generalmente el esteviosido, se puede recuperar por filtracidn -y puede
adeimds DUﬂﬂﬁa”i‘s"é"'“ m '!%andb el método descritn nars alfcasnindn ramnananta

<0010> El liquido filtrado de la cristalizacién del primer glucédsido dulce precipitado puede ser
ademds tratado para obtener un segundo componente de glucédsido dulce mediante la
concentracion del liquido filtrado por calentamiento. Al enfriar la solucién, un segundo
componente de glucdsido dulce que precipita puede ser recuperado, Este segundo componente



de glucdsido duice es generalmente “ef-rebaudiosido- A. Este puede ademds ser purificado
disolviéndolo en un soivente orgénlco soluble en agua como el metanol que opcionalmente puede
contener una pequeﬁa cantldad de agua. La solucion es calentada, pasada a reﬂu;o y ﬁnalmente "
enfriada para precipitar el segundo componente de giucosldo duice de una mayor pureza El-
precipitado puede ser recugsrado por filtracién. Este proceso de purificacién. puede ser repetido
hasta que se obtenga un sélido cristalizado finai a la pureza deseada. EI método reporta niveles de
pureza del rebaudiosido A de 90% o mas, 0 95% o mads.

<0011> la patente americana No. 4361697 (Dobberstein et al.) reporta un proceso para recuperar -
diterpenos de glucdsidos de la planta-de Stevia rebaudiana. El proceso incluye los pasos de
extraccién secuencial del material de la planta con un primer solvente de polaridad intermedia
para extraer sustancias de la planta que tienden a Interferir con la separacidn cromatogréfica
liquida de los glucdsidos, y luego con un segundo solvente de alfta polaridad para extraer los
glucdsidos, y de una forma cromatogréfica separando los glucdsidos extraidos Introduciéndolos en
una columna liquida cromatogréfica conteniendo un empaquetamiento de una fase orgénica
estaclonaria de oxigeno covalentemente unida a través de un 4tomo de silicio hasta un soporte
Inorganico. Los glucdsidos son eluidos con un solvente de una polaridad mas alta que la del primer
solvente pero menor que la del segundo solvente,

<0012> ia patente americana No. 4892938 (Giovanetto) reporta un método para la recuperacién
de esteviosidos a partir de la planta seca de Stevia rebaudiana Bertoni por extraccidn y
pdriﬂcacidn. Un extracto es abtenido mediante tratamientos en agua a temperaturas que van
desde las del medio ambiente hasta mds o menos los 65°C con agitacién y una subsiguiente
filtracidn y centrifugacidn. Este extracto es tratado con hidrdxido de calcio, después de lo cual se
obtiene un precipitado por medio de filtracién o centrifugacidn, Este prec}piiado es tratado con
una resina de intercambio idnico de alta acidez y seguidamente con una resina de intercambio
Iénico de baja basicidad, filtrado y secado.

<0013> la patente americana No. 4082858 (Dubois)ireporta un método para la recuperacion del
rebaudiosido A de las hojas de la planta de la Stevh.reﬁaudianq}'La purificacién final es llevada a
cabo por cromatografia liquida posteriormente seguida por una extraccién inicial con agua y
alcanol con 1 a 3 carbonos, preferentemente metanol. Se expone también que el agua puede ser
usada como el solvente inlcial, el solvente preferido en esta etapa es un liquido halo alcalino que
tiene de 1 a 4 4&tomos de carbono. El segundo solvente preferido es un alcanol con 1 a 3 4tomos de
carbono, mientras que el tercer solvente preferido es un aicanol con 1 a 4 dtomos de carbono y
opcionalmente menores cantidades de agua.

<0014> la aplicacién a patente:americana No. 2006/0134292 (Abelyan et al.) reporta un proceso
para recuperacién de glucésidos duices de la planta Stevia rebaudiana. Las hojas secas y
pulverizadas son tratadas con agua en presencia de la pectinasa, celulasa, y alfa amilasa. El uso de
estas enzimas Incrementa considerablemente el rango de extraccion y facilita las siguientes etapas
de purificacidn. El extracto resultante se purifica usando un tratamiento con hidréxido de calclo y



ultrafiltracién. Lo difundido es pasado a través de la ‘columna rellena con bentonita y es
concentrado hasta el estado de jarabe en condiciones de vacm El tratamiento con etanol permite
separar el rebaudiosido A practicamente puro de la mezcla. El rebaudlosldo A de alta pureza se |
obtiene después def iavado de cr!stafes con 85-95%’ de etanol ' oo o

<0015>la paiénté"a’ni'e'r'icéha No. 5972120 {Kutowy et al.) reporta.un procéso para’la extraccion de
componentes dulces de la Stevia rebatidiana Bertoni, mediante columna de extraccion, seguido de
una purificacién pbrﬂ-’ﬂltriétéﬁf*féﬂéi? extraccién ocurre a temperaturas entre 0 a 25°C.
Preferentemente, un paso de pre tratamiento de micro filtracién se usa para clarificar el extracto,
Las condiclones de filtracién son controladas para optimizar la recuperacién de los componentes
dulces.

‘¢0016> otras técnicas incluyen algunas reportadas en la publicacién japonesa Nos. 56121454;
56121455; 52062300; y 56121453 encargadas a Ajinomoto Company, Inc., y en la publicacion
chlna No 1243835 encargada a Hailin Stevia rebaudiana Sugar

<0017> Se necesltan mejoras en las técnicas Y métodos disponibles para la punf‘ cac:én del
rebaudlosido A de fa Stévia rebaudiana ("estevia") En particular un método que pueda conducirse
.a temperatura amblente sin la necesidad de pasos de enfriado o calentado o energia intensa de
reflujo.

RESUMEN

<0018> La Inventiva provee métodos de purificacion del rebaudiosido Aa-partlf*de 'Gna ' mezcla
comprendida de glucésidos de la planta Stevia rebaudiana (“estevia’’). Los métodos de Ia inventiva
spn Utiles para preparar, composiciones. altamente puras ¢ de rebaudlosic;o A a partir d de la estevla
cruda oon sus. componentes iniclales que son comunmente conslderados .bajos en. concentracion
d‘s ;abaudlosldq A Las composlclones altamente puras de rebaudiosido A son dtjles para

endulzantes no caldricos en composlcxones comestibles o mastlcables como alimentos, bebidas,
medicinas, goloslnas, gomas de mascar, y semejantes.

<0019> Ventajosamente, en ciertas formas de realizacién; el método de esta inventiva puede ser
conducido integramente a temperatura ambiente o a aiguna cercana a esta sin la necesidad de
paéos con uso energia intensa de reflujo, calentamiento, y/o enfriamiento. Adicionalmente, el
método de esta |nventlva no requiere ‘$eparacion’ cromatogréfica a fin de proveer composiciones
altamente puras de rebaudlosido A. No obstante, en algunas de las formas de realizacidn de esta
inventiva, el mé_todo puede incluir uno o més pasos de (i} calentamiento, (ii) enfriamiento, y ({lii)
separacién por columna cromato'gra'ﬁc!a' a fin de purificar la composicidn del rebaudlosido A hasta
{ograr el nivel de pureza deseado.

<0020> en un aspecto, el método de la inventiva comprende los pasos de:
<0021> (a} proveer una composicidn inicial de Stevia que abarque:



<0022> rebaudiosido A; y

<0023> unoc o mas ‘de rebaudiosido B, rebaudiosido C, rebaudiosido D, rebaudiosido E,
rebaudiosido F, esteviosido y dulcdsido;

<0024> (b) formacién.de.una solucién de glucdsido disolviendo la composscién inicial de-la estevia
en un solventa,que“aonstade (i) una mezcla de alcohol débil (por ejemp!o un alcohol de 334
carbonos) y agua, o (li) una rnezcla de acido carboxilico débit (por ejemplo, acide acétlco) ¥ agua, y

<0025> {c} adicién de un antisolvente a la' solucién de glucdsido del.paso-(b) en una cantidad que
sea efectiva para ocasionar al menos una porcwn de rebaudiosido A para cristalizar a partir de la
solucién de glucdsido hasta la forma de una composlc;én purificada de rebaudiosido A que tenga
un nivel de pureza mayor gue fa composicidn Iniclal de la-estevia. .

<0026> En muchas formas de realizacién, la composicion iniciai de fa estevia abarca cerca del 40% )
en:peso o mas de' ‘rebaididsidoL A Por-ejemplo, la composicion ‘inicial de 12 estavia- puede’
comprender cerca al 40% hasta 80% del nesn da rehaidincidn A A mie n mannac AN0L kasta 50% del’
peso de rebaudiosido A:

<0027> |¢ [COMPUSICION INICIal g€ esTeVia se disuelve enun soivente’ que, comprende (i) una mezcla”
de un alcohol’ debll (por ejempfo, un a!cohol dela3 carbonos) y agua, o (II) una mezcla de un
acldo carboxilico débil (por; ejemplo, acldo acético) y agua, a fin de formar una composicion de
giucésido Entre los e]emplos de alcoholes débiles Gtiles se tienen metanol, etanol, y propanal (n-
propanol e i-propanol). En muchas formas de realizacién, la composicién del solvente comprende
una meicla de alcohpl.dﬁébli y agua,.en donde la-parte de alcohol:débil abarca cerca de 30%a 70% -
del peso de !a_-.cqmpoéig':ién-;'d,elxsdlvent_g.;y el agua.cerca de 30 a 70% del peso de la composicién
del solvente. En una forma:de reallzéclén desefeniplo, la composicion del solvente comprende
cerca del 50% en peso en etanol y 50% de peso en agua, Una composicion solvente de acido
carboxilico débil {por ejemplo, acido acético) y agua puede ser usado Cuando se usa como
solvente, el acido carboxilico débil es generalmente presentado en una cantidad que va desde el
30% de peso hasta 90% de peso, y el agua es genera!mente presentado en una cantldad desdem'%
en peso hasta 70% en‘peso. en forma mds general, el acido carboxﬂlco débil se presenta en una
cantldad que vas desde el 50% del peso hasta 90% de peso, y el agua se presenta en cantidades,
que van desde cerca del 10% hasta 50% de peso.

<0028> si bien cuaiqu:'fei- cantidad por debajo ael umite de solubilidad se puede usar, la
composicidn inicial de estevia es. comiinmente disuelta en una composicién de solvente que
provea una solucién de glucdsido entre 15% a 50% de peso de la composicidn iniclal y cerca del
50% a 85% de peso del solvente. Por ejemplo; una solucién de’ ejermpie de gilicdsido comprende:
cerca del 30% de peso de la composicién inicial de la estevia y cerca del 70% de peso de la
cémpo:lcién solvente, donde mﬁs o-Mmenos un 50% del solvente es etanol y cerca del 50% de peso
del solvente es agua,

<0029> Después de disoiver 1a compaosicion inicial de estevia en el solvente, una cantidad efectiva
de antisolvente se afiade a la solucién de glucdsido a fin de Iniciar la cristalizacién del rebaudiosido



A. El antisolvente cambia la solubilidad de equilibrio del rebaudiosido A en una solucidn que
resulta en la sobresaturacién de la concentracién del rebaudiosido A (asl, estd por encima de su
limite de solubilidad). Debido a que el rebaudiosido A estd por encima de su limite de solubilidad
de equilibrio, el rebaudiosido A cristaliza de una composicién solvente a una forma de cristales
purificados de rebaudiocsido A. '

<0030> cuando se usa como solvente una mezcla de alcohol débil (por ejemplo, un alcohol de 1 a
3 carbonos} y agua, el antisolvente generalmente comprende un alcohol débll, tal como un alcohol
de 1 a 3 carbonos. Ejemplos representativos incluyen metanaol, etanol, propanol {por ejemplo, n-
propancl e i-propanal), acetona, y acetato de etllo. El antisolvente puede ser el mismo alcohol de
1 a 3 carbonos usado en el solvente o un alcohol diferente de también 1 a 3 carbonos. Por
ejemplb, el solvente puede comprender etancl.y agua, y el antisolvente podria comprender

~ metanol. Cuando un acido carboxilico débil y agua son usados como solventes, entonces los

" antisolventes dtiles podrian ser metancl, etanol, propanol {por ejemplo, n-propanol e i-propanocl),
acetona, y acetato de etilo.

. <0031>. reladonado 3 Ia masa. del solvente, la masa’ del antisolvente generaimente abarca de 0.5:1
;hasta 9: 1*vesmés comun dee.&hastqs 1 -3 : . ok

<0032> Los antisolventes pueden ser afiadidos en una adicién dnica (por ejemplo, una adicién
Gnica del volumen total del antisolvente) o puede sg::,ua‘ﬁadldo en muitiples partes, con la que cada
una provea una fraccién del total requerido del antisolvente. Un rango de adicidn mds lento, o
adiciones pequefias multiples del.antisolvente puede proveer mayor pureza al rebaudiosido A que
aquella en donde e| ant[golvente es afladido en una Unica adicién. '

<0033> después de la adlmén del antlsolvente, la composicién resultante es generalmente agltada
a, temperatura amblente a.fin.de. permmr Ia c;lstalizaaén del rebaudiosido A. Comdnmente, la
crlstallzactén ocuwdlmro-de las<24 horas posterior.a:la adldén dei antlsoivente Como regia ;
general el tlempo de cristalizacién disminuye a medida que [a pureza de la composlcién iniclal del
rebaudiosid® A aumenta. Por ejemplo, si la’ composimén }nlclal es. relativamente pura {por’
ejemplo, 80% de rebaudiosido A), la cristallzacion puede tomar menos de-una hora. En muchas
formas de realizacidn, Ta cristalizacién toma de 1 a 4 horas.

<0034> después de la cristalizacidm; el rebaudiosido A-purificado puede ser recuperado mediante
el uso de técnicas coriocidas como’ la: filtracién ‘¢ ‘centrifugacidn. Luego de la recuperacidn, los
cristales purificados d¢’ rebaudiosido’A pueden ser nuevamente purificados por lavado con un
alcohol débil, por ejemplo, metanol o etanol.

<0035> en muchas formas de realizacion, el método de la inventiva produce composiciones
purificadas de rebaudiosido A que comprenden cerca del 30% de peso o mas de rebaudiosido A,
=~ por ejemplo, cerca del 95% de peso o mas de rebaudiosido A, 96% o mds; 97 6, 98.5% & mas. En
muchas formas de realizacién, el método de esta lnvehtiva produce rebaudioside A purificado que



comprende aproximadamente 2.5% en peso o menos de rebaudiosido B; por ejemplo, cerca del
2% del peso o menos es rebaudnosxdo B, o en otros casos cerca del 1%, En otras formas de
realizacidn, este método produce aproximadamente 1% o menos de rebaudnosudo D, por ejemplo,
cerca de 0.5% o meno es rebaudiosido D..Los niveles finales de rebaudiosi@o A, By D dependeran
generalmente de la cantidad de estos que hayan estado presentes en el material inicial.

\ ‘ .
<0036> en otros aspectos, esta lnventwa provee un metodo de lavado de un sélido que"
comprende el rebaudlosido A y el rebaudtosldo Da fin de remover al menos una porcion del
rebaudiosido D de la composicién solida. El método abarca los siguientes pasos: (a) proveer..
rebaudiosido A y rebaudlosido D en-forma solida; y {b) un lavado de sélidos con alcohol de 1 a3 -
carbonos para remover al menos una parte del rebaudiosido D de la composicién solida. Ejemplos

“de solventes Inciuyen alcoholes de C1 - C3 como el metanol etanol y propanol En muchas formas
“de realizacién, se preﬂere el metanol para Ia neducc:on del rebaudiossdo D

BREVE nsscmpcuc'm_béds Flaum_ o

<0037> FIG. 1 es un patrén de difraccidn de rayos X para’los cristales producidos de rebaudiosido
A por cristalizacion a partir de un solvente de etanol/agua usando etanol como antisolvente.
<0038> FIG, 2. Es una imagen de microscopfa luminosa de los cristales producidos pér
cristalizacidn de rebaudiosido A a partir de un solvente de etanol/agua usando metanol como el
antisolvente.

DESCRIPCION DETALLADA

<0039> En cierto aspecto esta invencidn proportiona' un metodo de purificacion que inciuye al
rebaudiosido A. Los métodos de esta Invencidn se pueden usar para preparar composiciones
altamente puras de rebaudiosido A que son convenientes como endulzantes de bajas calorfas en
composiciones comestibles o masticables como comidas, bebidas, medicina, golosinas, gomas de
mascar y otros. '

<0040> en clerta medida la invencién proporciona un método de purificacién del rebaudiosido A a
partir de una mezcla de glucdsidos. El método comprende los pasos de:

<0041> (a) proporcionar una composicion inicial de estevia abarcando:

<0042> rebaudiosido A; y

<0043> uno o mas componentes como rebaudiosido B, rebaudiosido C, rebaudiosido D,
rebaudiosido £, rebaudiosido F, esteviosido, y dulcdsido;

<0044> (b) formar una solucién de glucdsidos disolviendo la compaosicidn inicial del glucdsido en
un solvente que comprende una mezcla de: (i) un alcohol débil (por ejemplo, un alcchol de 1 a 3
carbonos) y agua, o (ii) cido carboxilico débil (por ejemplo, acido acético) y agua, y

<0045> (c) adicionar un antisolvente a la solucién de glucdsidos del paso (b) en una cantidad tal
que se obtenga al menos una porcién del rebaudiosido A para cristalizar a partir de la solucién en
la forma de una composicién purificada de rebaudiosido A,
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EXTRACTION OF SWEET COMPOUNDS
FROM STEVIA REBAUDIANA BERTONI

This application claims benefit of provisional application
60/033,024 filed Jul. 19, 1997, now abandouned.

BACKGROUND OF THE INVENTION

This inveation relates to a process for separating and
recovering sweet compounds from plant materials of Stevia
rebaudiana Bertoni by aqueous extraction and membrane
separation.

The sweet compounds in Stevia have been ideatified by
Kinghom and Soejarto, 1985, as including stevioside, rebau-
dioside A(RA), rebaudioside B(RB), rebaudioside C(RC),
ducloside A and ducloside B.

DESCRIPTION OF THE PRIOR ART

Extraction of components of value from plant material
e.g. plant leaves for food and pharmaceuticals is widely
practiced. Most of these processes usc extraction by bot
water and/or organic solveats for isolation of a particular

10
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compound or refining z class of compounds from the com-

plex mixture.

There have been several studies describing the extraction

and purification of sweeteners from the dried leaves of stevia
plant (Adduci et al., 1987; Yokohama and Sugiyama, 1990;
Liu et al, 1991). These conventional methods use large

amounts of organic solveats and chemicals for refining

npatural source sweeteners. Also, Giovapetto, 1990 has pat-
enled a rather complicated process utilizing several unit

operations including water extraction at room temperature to
65° C., a first strongly acidic ion exchange, followed by a
second weakly basic ion exchange for refining steviosides.

SUMMARY OF INVENTION

It is an object of the current invention to simplify and
enhance the process of separating and recovering of sweet
compounds from plant material of Stevia rebaudiana Ber-
toni.

It is another object of the invention to enhance the
separation of sweet compounds while minimizing the sepa-
ration of undesirable bitter tasting compounds.

The invention generally relates 1o the optimization of
water extraction from plant material of Smﬁl@ subse-
quent -filtration” treatment. Preferably, the cxtract is pre-

35
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treated to clarify the extract e.g. by microfiltration. The

clarified extract is then processed by a sclected ultrafiltration

membrane. The experimental conditions are optimized to

elute the majority of the sweet compounds of interest. The

permeate from this stage is then processed by a nanofiltra-

tion membrane at elevated temperatures. Both ultrafiltration
and nanofiliration are preferably conducted in the diafilira-
tion mode. Once most of the undesirable components are
cluted, the feed is concentraled for final recovery of the
sweet compounds of interest.

The diafiltration mode involves using eXira extraction
solvent to further process the retentate by washing out
additional permeable compounds ie. the desired sweet com-
pounds (when using an ultrafiliration membrane to remove
higher molecular weight substances), or washing out unde-
sirable impurities (when using 2 panofiltration or reverse
osmosis membrane, to remove lower molecular weight
substances.

According to the invention a process is provided for the
extraction of sweet compounds from Stevia rebaudiana
Bertoni, comptising

%5
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(2) providing an extraction column, the column being
vertically disposed and having 2 top opening for receiv-
ing plant material and extraction solveunt, and a bottom
opening for discharging extract,

(b) adding substantially dry Stevia plant material to the
column to form a bed,

(c) adding an aqueous extraction solvent al a lemperanire
o e cotummn; to-provide-acontrotted- |
plant material:solvent ratio in the range of 0.02:1 to
0.1:1 wiw,

‘d) remeving from (he column an exiract ioc

" sweet compounds,

() passing the extract through an ultrafiltration membrane
having a pore size defined by a molecular weight
cut-offimweo) of 2 to 3 kDa, at a2 ms-mcmbnnc
pressure of 200 1o 700 kPa,

() passing the permeate mchldmg the sweet compounds,
at a controlled temperature in the range of 50 to 85° C.
through 2 high temperature nanofiliration membrane
having a pore size defined by a molecular weight
cut-ofi{mweo) of 200 to 600 Da, at a trans membrane
pressure of 600 to 1300 kPa, and

(g) recovering the retentate including the sweet com-
pounds.

BRIEF DESCRIPTION OF THE DRAWINGS

F1G. 1 is a flow diagram, illustrating a process according
to the invention.

FIG. 2 is a schematic illustration in section of a extraction
column used in a process according to the invention.

DESCRIPTION OF THE PREFERRED
EMBODIMENTS

Preferably, the plant material is leaves which have been
pre-dried. It has also been found that if the leaves are
comminuted to a small substantially uniform size of from 10
to 40 mm, most preferably about 20 mm, extraction of the
sweet compounds of interest is enhanced. The comminuted
leaves also provide a good filter bed for removal of larger
debris and reduce the chances of plugging the column. The
amount of extraction solvent is also reduced. However, we
have found that if the leaves are ground to a powder, the
column-becomes plugged.

We have also found that for low temperature operatioa ie.
at the lower end of the operating range ic. 0 to 10° C,,
temperature control is improved by the addition to the
column of ice chips, along with the dry leaves.

For enhanced selectivity of separation of the desirable
sweet compounds, the temperature of the extraction solvent
is preferably in the range of 2 to 6° C., most preferably about
4° C. At these lower temperatures, extraction of the unde-
sirable higher molecular weight bitter compounds’is lower
than at higher temperatures.

The amount of the solvent and the leaf:solvent ratio are
also controlled to enhance selectivity. We have found that
with less leaf material, higher amounts of undesirable com-
pounds are eluted. Also, if too much leaf material is added,
the yicld of the desirable sweet compounds decreases.
Accordingly, a balance is needed. A leaf:solvent ratio of 0.03
to 0.10, by weight, has been found to be useful. The
preferred water:leaf ratio is about 0.05:1.

The solvent flow rate/residence time is also significant. A

ing the

6s flow rate in the range of 24-30 mi/minute has been found o

be useful for the column dimensions used in the examples.
This provides a resideace time of 10 to 20 minutes.
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Although all of the extraction data in our examples has
been generated with gravity flow, it may also be desirable,
particularly if a continuous process is employed, to use a
pressurized spray to feed the extraction solvent into the
column. A positive pressure will assist the control of the
downflow and the residence time in the column. Pressures of
about 140 kPa will suffice.

Further, extraction of the sweet compounds is also

" enhanced by lowering the pH of the extraction water to the

tcid range ie. about 2-4, preferably about 2. See Table 1,

. below. Also, at this pH, the solubility of some of the higher

molecular weight undesirables such as proteins is lower, 5o
thoy are excluded from the extract containing the sweet
compounds. This is done by adding lo the solvent a source
of the phosphalte ion e.g from phosphoric acid. Others ions
such as sulphate and calcium could also be used. The
addition of phosphate also enhances the value of the retained
leaf material as animal fodder.

TABLE1

The off i H o tl iosid L
Stevioside

pH ppm *Optical abs. of pigmeat at 420 nm

7.0 8000 9.0

20 8100 59

9.0 7900 80

*Refereacs “Studies on the nos-stevioside components of stevia extracts™
Tang-Feng Cheng and Wei-Haien Chang, National Science Council Monthly,
Yol. X1, No. 2 February 1983,

Table 1 shows that less pigment was extracted at pH 2,
while the stevioside extraction was almost the same among
the solvent pH of 2, 7 and 9. Phosphoric acid was used to
adjust pH to 2.

The aqueous extraction solvent is preferably water, and
where sources of good guality water are not available, the
use of reverse osmosis(RO) waler or distilled water is
recommended.

Respecting the operation of the process of this invention,
as seen in FIGS. 1 and 2, an extraction column 10 is
provided, and disposed vertically. The top of the column is
open for receiving plant materials and extraction solvent.
The plant material settles to the bottom and forms a bed of
material 14 which acts as a filter for removal of larger debris.-
The bottom includes an opening 12 for removal of extract.
The column is typically a glass column.

A feed vessel 11 may be used to collect the extract.

The plant leaf material is pre-dried by conventional means

about 20 mm diameter. This material is added to the column.
Ice chips are then added to the column for temperature
control, if low temperatre operation (0 to 10° C.) is
involved.

Extraction waler is then added to the column ¢.g by
pressurized spraying to assist the downward flow without
disturbing the leaf bed. The pH of the water may be lowered
by to 2-4.

Batch extraction in water is done in the tcmperature range
of 0-25° C. 1t will be appreciated that a continuous operation
could also be employed, e.g. by using several columns, and
whilc one is being drained, the next one is being filled,
without departing from the concept of the invention.

Preferably, the extract from the columa 19 is thea pre-
treated by fltering through a ceramic microfilter 17 (average
pore size 0.02-0.20 um). This uait operation clarifies the

— .
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extract by removing pigments absorbing at 420 om and other
higher molecular weight materials. Pigmenis absorbing at

670 nm are not removed significantly. Selecting
Wﬂgﬂ‘iﬂi@mﬂ_ﬂn&umﬁﬁ
membr Positive feed pressure (100 to 200
‘Eﬁfmtuﬁfeed pump 13. A diafiltration lcop 18

is also preferred, wilh pressure being provided by a
re~circulation pump 19. Other pre-treatment means, such as
by the addition of a polymeric adsorbent e.g polyacrylamide,
and/or lime addition is also contemplated.

The permeate is then fed to a caustic stable e.g polysul-
fone based, ultrafiltcation membrane 21 operating al opti-
mized conditions including 2 mwco 0@ preferably
about 2.5 Kda, to remove higher m ar weight impuri-
ties (proteins, i i per
meation desired sweel compounds. Positive feed
pressure is provided by a pump 20. Preferably, a disfiltration
loop 22 is provided, with pressuce assist from a
re-circulation pump 23.

The temperature of the feed is controlled by temperature.:
control means e.g. heat exchanger 24 located in the diafil- ;
tration loop 22 ie. in the range of 10 to 65° C. Room
temperature is preferred, lo save energy. It has been found
that the pore size of the membrane may be controlled by
controlling the feed temperature. It has also been found that
temperature coatrol of the feed for this siep is not as
significant 2s in the following nanofiltration step.

The permeate flux is also coatrolled ie. in the range of 35
o 65 LMH.

Trans-membrane pressure is in the range of 200 to 700
kPa.

Also, the feed flow rate is in the range of 75 to 300 LMH.

The permeate is then fed to a nanofiltration (NF) mem-
brane 26 that is designed to operate at higher than normal
temperatures (up to 85° C.). Reverse osmosis(RO) mem-
branes can also be used, since they bebave like a panofil-
tration membrane at room lemperature and their pores open
at higher temperature. Useful membranes iaclude
Duratherm™, Desalination/Osmonics ar equivalents. Posi-
tive feed pressure is provided by a pump 25.

By varying the temperature(in the range of 45° 10 85° C.)
of the feed sircam to be treated by temperature control
meaons ¢.g. heat exchanger 29 located in the diafiltration loop
27; the porosity of the membranes were altered and this
characteristic is ntilized to remove as permeate uadesirable
compounds that impart bitter-aftertaste to the sweet
compounds, while the retentate mcludes the sweet com-

- pounds. Preferably, the mwco of the membrane is adjusted

5
and commimted to a small substantially uniform size of 4

to about 400 Da.

Preferably, a diafiliration loop 27 is provided, with pres-
sure assist from a recirculation pump 28.

The diafiltration volume is in the range of 2 to 4 times the
original feed volume.

Trans-membrane pressure is in the range of 500 to 1300
The permeate flux is in the range of 25 to 45 LMH. |

The reténtate comprising the desirable sweet compounds
is then recovered as a concentrate and may then be dried o
a powder ¢.g. by spray- or frecze-drying.

To reduce water consumption, a recycling loop 30,
inchuding filter means{ ¢.g conveational RO membrane) 31,
is provided to clarify the permeate. The temperature of the
permeate is reduced to typical operating temperature for
such membranes and to cool the clean water lo the preferred
low feed temperatures, by heat exchanger 32 provided in the
recycle loop.
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The following examples illustrate the practice of the
present invention but should pot be interpreted 2s limiting its
scope.

The experimental procedure for all the tests were sum-
marized as following:

Experimental Procedure
Equipment

The UF system used was SEPA CF (Osmonics) with
cffective membrane area of 0.0155 m®. The microfiliration
system used was zirconia mricrofiltration system with effec-
tive membrane area of 0.0055 m?. The panofiltration system
module was a NF spiral membraoe module (40x40 module,
membrane area of 7 m”). The temperature of the feed was
controlled by 2 heat exchanger. Each membrane unit coa-
sists of a cylindrical stainless housing. The supplier of the
membrane was U.S. Filter. The membrane pore size were
0.035, 0.080 and 0.2 ym respectively.

Nitrogen blankets were applied for the feed tank or
permeate tank in order to prevent air oxidization of feed/
permeate.

Feed Materials ‘

Royal Sweet International Lid. provided the dried leaves
of Stevia rebaudiana cultivated in China and Ontario,
Canada, respectively.

Analytic Methods

Apparatus

Liquid chromatographic separalions were conducted
using a HP 1090 Liquid Chromatograph equipped with a
diode array detector. Separations were carried out on a 5 um
CSC-SIL 80A/Amino column (Chromatography Sciences
Company 25 cmx0.46 cm ID). Peak areas were determined
by electronic integration. The operating conditions for
HPLC were: mobile phase acctomitrile:water (82:18) buff-

10

ered at pH 6.7 (pH 6.7 buffer solution was prepared by

dissolving 1.0 g of sodium acetate and 0.1 g of acetic acid
into 2 L of acetomitrile water mixture); flow rate 1.5 ml /min;
column temperature 28° C.; injection volume 20 mil, and

.. detector wavelength 210 nm for steviosides and 234 om for
impurities. Standard solutions were injecied into the column
and its retention time was determined. Beer's law standard
curves were obtained by injecting different quantities of
stevioside, Rebaudioside A and Rebaudioside C in the

: comlzemran'on of 80 ppm, 240 ppm and 600 ppm, respec-
tively.

Sample Preparation o

Two mL of aqueous sample, 15 mL of acetoniirile, 2.5 mL
of buffer solution (5 g of sodium acetate, 0.5 g of Glacial
acctic acid and water were added up to 1 L) and water were
added into a 25 mL flask. On standing overnight and
centrifuged, there were two phases observable at this stage,
however only the top liquid phase was used for HPLC
analysis.

The pigment in the solution was analyzed by measuring
the optical absorbencies at 420 nm (A420) and 670 nm
(A670), the wavelengths of pigments maximum
absorbencies, using a spectrophotometer (Spectronic Gene-
sys 2).

Membrane Characterization

Prior to the feed tesis, all the UF membranes were
characterized by 200 ppm solution of PEG of 3 kDa molecu-
lar weight. Operating pressure was 276 kPg and temperature
was 22-24° C. The NF membranes were characterized by
200 ppm solution of PEG of 400 Da molecular weight at an
operating pressurc of 585 kPa and a temperature of 20, 40,
60 and 70° C.

Membrane Cleaning

The membranes were cleaned in place after each test
using 2 recycling technique. In this technique the mem-
branes were first flushed with tap water at room temperature.

35
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The membranes were then washed with 0.2 N NaOH for 30
minutes. Finally, the system was thoroughly flusbed with
room temperature distilled water. In some circumstances,
membranes were soaked in 1.5% Ultrasil™ 53 solution
overnight. (The powdered cnzymatic detergent membrane
cleaner, Ulirasil™ 53 was chosen because it is authonized by
the US. Department of Agriculture for use in Federally
inspected meat and pouliry plants as a cleaner for reverse
osmosis and ultrafiltration membranes) Thoroughness of
the cleaning was tested by measuring the pure water per-
meate rate after 30 mimutes. The system was deemed clean
when this was pot significantly different from the pure water
permeation rate of an unexposed membrane.

EXAMFLES

Extracting Runs

A carefully weighed amount of dried leaves were placed
in a standard glass column (0.6 m loog and 28 mm ID).
Reverse osmosis or distilled water maintained at 4 or 25° C.
was used for extraction products from leaves at different
water fo leaf ratios. The following examples are for the case
of a leaf to water ratio of 0.05 w/w. The extracts from the
column were analyzed by HPLC as described above for
determining the concentration of sweetcners. Typical results
at two different extracting temperatures are shown below:

Composition of extract produced using extraction water

of varying temperatures
TABLE 2
Temperatnrs ____ Copcepiation, mg/l. . Optical* Absorptian
C: Stoviosida RC ~ RA  Of pigment at 420 am
4 197 217 5716 23
5 245 73.6 32

219

RC — Rebaudioside C; -

RA — Rebeudioside A,

*Reference “Studizs on the non-stevioside componests of stevin extracts”™
Tang-Feng Cheng and Wei-Hsisn Chang, National Science Council Monthiy,
Vol. Xi, No. 2 February 1963,

Pretrcatment Runs .

A US. Filter laboratory scale ceramic microfiltration
membrane (pore size 0.035 um; surface area 0.005 m®) was
used for pre-treatment. These membranes did not retain the
compounds of interest, and provided a retentate including
higher molecular weight compounds, emulsions, suspended
solids and pigments measured at 420 nm. The following
table illustrates a typical example of high percentage recov-
eries of various swecteners with MF treatment without
diafiltration at a trans-membrane pressure of 104 kPa for

cold water (4° C.) extracted sample.
TABLE 3
Pore size, Recoveries, %
o Shevioside RC RA
s 783 T4 T8
8.0 74.8 81.8 w0

Ultrafiltration Runs

Permeate from MF pre-treatment in the present example
was processed by a polysulfone based ultrafiltration mem-
brane with 2 nominal molecular weight cut-off of 2.5 kilo
Daltops at a trans-membrane pressure of 440 kPa at 22° C.
The circulation velocity is 0.6 m/s. The following table
illustrates that concentration of stevioside decreases with
increase in diafiltration: volume. There is po significant
fouling of membranes as indicated by enhanced permeation
rates during the experiment.
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TABLE 4

Concentration,
8/ Stevioside

Q 1.51
20 0.75
3
4

Dizfiltration
volume

Permeation
rate, LMH

35
47
0.25
Not
delected

LMH — liters per square meter per hour

Nanofiltration Runs

Permeate stream from ultrafiltration treatment heated to
about 80° C. was treated by a commercial naaofiltration
membranes {mwco 400 Da} designed to operate up to 80° C.
temperatures. The concentration of the permeate is done
very effectively by nanofiltration membrane operating at a
traos-membrane pressure of 517 kPa and at a tempersture of
80° C. in diafiltration mode. For example, it was shown that
at 80° C, the amouats of impurities absorbing at 420 om (the
components that are pot identified as sweeteners) in the
retentate was reduced by aboui 55% while no sweeteners
were detected in the permeate stream. At 50° C., the amount
of impuritics in the retentate is reduced by about 89%.
Accordingly, at higher terperatures, more of the undesirable
bitter compounds will remain in solution and pass through
the nanofiiter. The higher temperature is therefore preferred.

We claim:

1. A process for the extraction of sweel compounds from

Stevia rebaudiana Bertoni, comprising

(2) providing an extraction column, the column being
vertically disposed and having s top opening for receiv-
ing plant material and exiraction solvent, and 2 bottom
opening for discharging extract,

(b) adding substantially dry Stevia plant material to the
column to form a bed,

(c) adding an aqueous extraction solveat at a temperature
of 0 to 25° C. to the column, to provide a cootrolled
plant material: solvent ratio in the range of 0.02:1 to
0.1:1 wiw,

(d) removing from the column an extract including the -

sweet compounds,

(¢) passing the extract through an u]lmﬁltrauon membrane
having a pore size defined by a molecular weight
cut-off (mwco) of 2 to 3 k Da, at a trans-membrane
pressure of 200 to 700 kPa, _

(f) passing the permeate including the sweet compounds,
at a controlled temperature in the range of 50 to 85° C.

through a high temperature nanofiltration membrane |

having a pore size defined by a molecular weight

3
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cut-off of 200 to 600 Da, at a trans-membrane pressure
of 600 to 1300 kPa, and

(g) recovering the retentate including the sweet com-

pounds.

2. A pracess accordmg to claim 1, wherein folluwmg step
(e) 2 diafiltration step is performed, and wherein. the per-
mcatzﬂincluding additional sweet compounds is passed to
step (f).

3. A process according to claim 2, wherein after step (f),
a diafiliration step is performed, to provide additional reten-
tale including the sweet compounds.

4. A process according to claim 3, wherein the diafiltration
volume is 2 to 4 times the feed volume.

5. A process according to claim 3, wherein following step
(d), the extract is passed through a microfiltration membrane
of pore size in the range of 0.02 to 0.20 pm at a trans-
membrane pressure of 100 to 200 kPa.

6. A process according to claim 5, wherein the process is
continuous, and wherein step (c) the solvent is added by
pressurized spray.

7. A process according to claim 4, including the additional
step of diafiltration.

8. A process according to claim 7, wherein step (e), the
extract is provided at a controlled temperature of 10 to 65°
C

9. A process according to claim 8, wherein step (c) the
temperature of the solvent is 2 to 6° C.

10. A process according to claim 8, wherein step (c) the
pH of the aqueous solvent is lowered to 2 to 4.

11. A process according to claim 10, wherein the pH is
lowered by the phosphate ion.

12. A process according to claim 11, wherein the pH is
about 2 and the temperature is about 4° C.

13. A process according to claim 8, wherein step (2), the
residence time in the column is 10 to 20 minutes.

14. A process according to ¢laim 13, wherein the aqueous
solvent is water, and wherein the plant material comprises
pre-dried leaves.

15. A process according to claim 13, wherein step (e) the
temperature of the feed is room temperature.

16. A process according to claim 15, wherein step (f) the
temperature of the feed is about 80° C.

17. A process according to claim 16, wherein step (e) the
molecular weight cut-off of the membrane is about 2.5 kDa.

“18. A process according 1o claim 17, wherein step (f) the
molecular weight cuf-off of the membrane is-about 400 Da.

19. A process according to claim 14, wherein the leaves
are comminuted to a size of 10 to 40 mm.

20. A process according to claim 19, wherein step (c) the
leaf: water ratio is about 0.05:1 w/w.

* % % ¥ 3
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Cana de Azucar

Principales Aspectos de la Cadena Agroproductiva

La industria productiva de la cafa de azicar asi como la azucarera nacional ha venido experimen-
tando diversas etapas de crecimiento y contraccion, por diversos factores: climaticos, productivos
y en algunos casos modificaciones de la normatividad del sector basicamente en la tenencia de la
propiedad para el caso de las empresas azucareras. Todo esto ha afectado de mayor o menor grado
la produccién de cafia y por consiguiente la produccion de azicar en el Perd.

Durante el periodo 1943-1968, la produccion de cafia de azicar y azicar refinada estaba en manos
de las haciendas azucareras. En este periodo, la produccidn siguié una tendencia de crecimiento sos-
tenido y mostrd una tasa de crecimiento promedio de 2,92%, alcanzando un maximo de 7, 23 millones
de TM de cana de azdcar en su Ultimo afo'.

Durante el proceso de la reforma agraria se origind una caida en la produccidn azucarers, lo que
generd un caos productivo y social, siendo el colapso econdmico y financiero casi total, con adjudi-
caciones de deudas impagadas e incremento exagerado de trabajadores que hacian improductivas a
las empresas.

Asi el [3 de marzo de 1996 se promulga el Decreto Legislativo N° 802 “Ley de Saneamiento Eco-
nomico Financiero de las Empresas Agrarias Azucareras”, cuyo principal objetivo es la reactivacion
econdmica y saneamiento financiero de las empresas agrarias que realizan actividades agricolas y/o
agroindustriales azucareras®.

Bajo este decreto legislativo sumado a otras resoluciones supremas, el Estado Peruano comenzo la
reactivacion econdmica-financiera de las cooperativas azucareras, con el traspaso de la propiedad
que mantenia el Estado en las diferentes cooperativas agrarias, mediante el proceso de promocion de
la inversion privada, es decir la venta de acciones en subastas publicas, para lo cual distintas empresas
peruanas como extranjeras adjudicaron la propiedad de las mismas.

! Maximixe Consult S.A,, 201 1.
1 La Industria Azucarera Nacional 1999-2006, Ministerio de Agricultura /




La cafia de azicar considerada uno de los principales cultivos agroindustriales en el Pery, genera
un aporte importante al valor bruto de la produccién agropecuaria y en especial en el subsector
agricola. ~

Es por esto que a diciembre del afio 2012 el VBP agropecuaria sefiala un monto de 22,226 mi-
llones de nuevos soles, el subsector agricola con 13,070 millones de nuevos y la cana de azicar
aportd aproximadamente 704.3 millones de nuevos soles, con un crecimiento del 4.9% con
respecto al ano 201 1.Ver cuadro N° I.

Cuadro N° 1:VBP Agropecuario de la Caiia de Azucar

Indicador™ ~° .. ' 2002 2003 - 2004 2005 2006 2007 2008 2009 2010 2011 . 2012
Sector Agropecuario

Subsector Agricola 8,655 8,795 8,595 8,931 9,668 9,803 | 10,558 10,642 11,178] 12,426} 13,070
Caiia de Azicar 520.3 548.6 432.4 384.6 441.3 504.0 5771.5 812.7 606.8 671.5 704.3
Yariacién (%) 5.4%1 -20.2%| -11%| 14.8%| 14.2%| [14.6% 6.1% «1.0% 10.7% 4.9%

Fuente: MINAG-OEEE
Elaboracién; MINAG-DGCA-DIA

La participacion de la cafa de azicar en el VBP Agropecuario a diciembre del afio 2012 se registrd
aproximadamente con el 3.17% y del subsector agricola con 5.39%. Se ha determinado que unos
492,064 peruanos’® aproximadamente dependen directa e indirectamente del desarrollo de la ac-
tividad azucarera en el Perd.

El incremento de la produccién local ha implicado que el Perg sustituya a mejores precios y cali-
dades las importaciones de azicar que se destinaban al segmento industrial.
Ver cuadro N°® 2 y grifico N° I.

Cuadro N° 2: Participacién de la Caiia de Aziicar en el VBP Agricola (%)

Indicador 2002 2003 2004 2005 2006 2007 2008 2009 2010 2011 2012

: SectorAgtopecuario' . 3.10%
Sibsector Agricola {3 £ S OIR AR TR SEX [T S 14X

Elaboracién: MINAG-DGCA-DIA

? Fuente: Asociacion Peruana de Productores de Azdcar




C Direccién General de Competitividad Agraria

: i
Grifico N° |: Participacidn de la Cafia de Azicar en el YBP del Subsector Agricola (%)
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Fuente: MINAG-OEEE
Elaboracion: MINAG-DGCA-DIA

El cuadro senala que existen unas 81,149 hectareas cosechadas a diciembre del afio 2012, su-
perior en un 1.3% con respecto al mismo periodo del afio anterior. Esta es la mayor superficie
registrada en los ltimos 30 afos en el Perd. Este crecimiento en la superficie cosechada se debe
fundamentalmente por el mayor consumo de los derivados de este cultivo, azucar rubia como
blanca, asi como en la produccion de alcohol y etanol. Caso similar se registrd en el afo 2009
con un 9.0% con respecto al afio 2008.Ver cuadro N° 3.

Cuadro N° 3: Superficie Cosechada de Caiia de Aziicar (ha)

Depa 3 ¢ 0 11 il Ul 008 g0y Gi10 U 1

Ancash 5,879 5,59 5,588 5,955 5006 - 5174 © 5,132 5,684
Arequipa 670 664 769 - 903| 690 638 539. 599
La Liberad 24,760 27,056 29,135 28,731 32,367 34,235 37,454 37.067
| Lambayeque 18,061 20,047 20,002 21,609 25,927 26,773 25,317 25,710
Lima 12,179 12,488 12,459 11,928 11,260 10,163 11,627 12,089
Total 61,549 65,046 67,953 69,126 75,349 76,983 80,069 81,149
Var % 7.0% 32% 1.7% 9.0% 2.2% 40% 13%

‘uente: MINAG-OEEE
Haboracién: MINAG-DGCA-DIA

Los departamentos que concentran la mayor superficie cosechada al afio 2012, son La Libertad
con el 45.7% y Lambayeque con el 31.7%, ambos concentran el 77.4% de la superficie cosechada
nacional. Los demds departamentos concentran el 22.6%, esto es Lima con 14.9%, Ancash con
7.0% y Arequipa con 0.7% respectivamente.
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MINAG-OEEE

Elaboracion: MINAG-DGCA-DIA
Como se aprecia en el cuadro N° 4, las cosechas de cafa de aziicar se dan en todo el afio, no
registra un mes con gran participacion.A su vez las siembras también son todo el afio siempre y
cuando exista disponibilidad del recurso hidrico en las diferentes zonas productoras. Para el caso
del calendario de cosechas solo los meses de septiembre, noviembre y diciembre tienen partici-
paciones del 9.6%, 10.5% y 9.6% mayores que en el resto de meses.Ver cuadro N° 4.

Cuadro N° 4: Calendario de Cosechas,Aiio 2011 (%)

D 0 ada 2D 3 AD 3 AP0 - 0 L) ota
2012 7,371 6,351 6,445 5,781 5520 5.184 6,096 6.979 7,702 7.643 8,390 7.688 | 81,149
(%) 92%| 79%| son| 72%| eox| esx| zex| srx| esx| osx{ osx| sex| too%

Fuente: MINAG-OEEE
Elaboracién: MINAG-DGCA-DIA

Cuadro N° 5: Superficie Cosechada por Empresa (ha)

Departamento p 00 006 Q0 008 009 010 0 0

Lzmﬁayequc

Pucald . . +] 5432 4,850 6,891 7,905 8,462 . 8,002 7,332
Tumén h 11,294 7,441 9.252 8518 9,545 10,044 | -9.497 9,458
Pomalca 6,767 7.174 5,900 5732 7,837 7,856 7,429 8528
A.del Norte (Ex-Cayalti) "o 0 539 469 640 412 389 392
La Libertad

Casa Grande 10,738 12,212 12326 11.527 11,526 13,088 14319 14,812
Cartavio 7,655 7.612 9,064 - 9.044 11,919 12,371 13,534 12,251
Laredo 6,367 7,232 7.745 8,160 8,921 8,776 9,601 10,004
Ancash

San Jacinto 5,879 5,591 5,588 5,955 5,105 5174 5,132 5,684
Lima '

Paramonga 7,300 7.679 7939 7.665 8,839 9.308 10,649 9,899
Andahuasi 4879 4810 4519 4,263 2421 85s 978 2.190
Arequipa

Chucarapi 670 664 769 903 690 638 539 599
TOTAL 61,549 65,847 68,491 69,127 75.348 76,983 80.069 81,149

Fuente: MINAG-OEEE
Elaboracién: MINAG-DGCA-DIA

/1 Estimacian de acuerdo a la participacion depar-
mmenal
/2Datos preliminares segun OEEE




La superficie cosechada a nivel de empresas al aio 2012, muestra unas 81,149 hectireas cosecha-
das aproximadamente. Las empresas Casa Grande, Cartavio, Laredo, Paramonga, Tuman y Pomalca
tuvieron en conjunto una participacion del 80.0% de la superficie cosechada a nivel nacional. El
resto de empresas participaron con el 20.0%. Aqui también se encuentran productores indepen-
dientes que tienen areas sembradas de cana de azicar que al momento de cosechar realizan la
molienda en las empresas azucareras que les brindan tal servicio.

La produccién de cana de azlcar viene creciendo a una tasa promedio de |.8% en los Gltimos diez
anos entre el periodo 2002-201 1. La mayor produccion histérica de cafia de azucar se dio en el
afio 2012 con 10,368,866 toneladas producidas.

' Cuadro N° 6: Produccién de Caiia de Azdcar (t)

Departaamentos 2005 2006 2007 2008 2009 2010 2010 2012
Lambayeque 1,274,400 1,689,427 | 2,111,538 2,689,532 | 2982819 | 2,824,848 | 2748163 2,767,051
La Libertad 2,888,892 3,284,025 | 3760283 | 4345865 | 4.807.4i5| 4911755 | 4977202 5,234,476
Ancash 512,587 585,778 613,892 628,015 519,197 578,284 663,722 722,001
Lima 1,545,207 1,591,248 | 1,681,884 | 1,641,862 | [560.444| 1,293,061 | 1445758 1,582,958
Arequipa 82979 95,354 116,090 90,685 67,069 52,947 50,091 62,380
TOTAL 6,304,065 | 7,245,833 | 8,283,686 | 9,295,959 | 9,936,945 | 9,660,895 | 9,884,936 | 10,368,866

Fuente: MINAG-OEEE
Elaboracién: MINAG-DGCA-DIA

Grifico N° 3: Participacion Departamental en la Produccién de Cafia de Azlicar (%),Aﬁo 2012
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Fusnce: MINAG-OEEE
Elaboracion: MINAG-DGCA-DIA

El departamento con mayor produccion es La Libertad con una participacion del 50.5%, le sigue
Lambayeque con un 26.7%, Lima con 15.3%,Ancash con 7.0% y Arequipa con 0.6% respectivamen-
te.

La produccion a nivel de empresas productoras de cafia de azdcar estd concentrada en el norte
del pais, especificamente en La Libertad y Lambayeque con participaciones cercanas a los 80.1%,
siendo siete empresas las que produjeron aproximadamente 7,736,063 toneladas en el ano 2010.




ANEXOS N° 03
RESINAS DE INTERCAMBIO IONICO
1. Definicién

Las resinas de intercambio iénico son materiales sintéticos, sélidos e insolubles
en agua, que de presentan en forma de esferas o perlas de 0,3 a 1,2 mm de

tamarnio efectivo, aunque también las hay en forma de polvo.

Estan compuestas de una alta concentracién de grupos polares, acidos o
basicos, incorporados a una matriz de un polimero sintético (resinas estirénicas,
resinas acrilicas, etc.) y actian tomando iones de las soluciones (generalmente
agua) y cediendo cantidades equivalentes de otros iones. La principal ventaja de
las resinas de intercambio i6nico es que pueden recuperar su capacidad de
intercambio original, mediante el tratamiento con una solucién regenerante.

2. Proceso de intercambio iénico

El intercambio i6nico es una reaccidén quimica reversible, que tiene lugar cuando
un ién de una disolucién se intercambia por otro i6n de igual signo que se
encuentra unido a una particula sélida inmoévil. Este proceso tiene lugar
constantemente en la naturaleza, tanto en la materia inorganica como en las

células vivas.

Las resinas de intercambio i6nico poseen un radical fijo y un ién mévil o
i6n de sustitucion. El idon mévil es el ibn que es intercambiado por iones que
desean eliminarse de la solucion y este intercambio sélo funciona entre iones de
igual carga eléctrica: cationes por cationes y aniones por aniones.

En general las resinas de intercambio iénico operan en columnas, para favorecer
el proceso de intercambio, parecido a la destilacion o la destilacién en bandejas.
La reacciéon de intercambio se desplaza en el lecho de resina, generalmente
hacia los niveles inferiores.

3. Tipos de resinas de intercambio iénico

Las resinas de intercambio iénico pueden ser de los siguientes tipos:

P



intercambiador cationico de acidos fuertes, intercambiador aniénico de bases
fuertes, descarbonatador e intercambiador aniénico de bases débiles. No todas
las unidades de intercambio ibnico tienen todos los equipos que se describen;
esta descripcion se hace para tener una idea completa, en caso de ser
necesario.

a. Filtro de carb6n activado: se usa para la eliminacion del cloro residual dei
agua a desmineralizar. De no removerse el cloro residual, este producira
oxidacion que degradara las resinas, siendo mayor la degradacién cuando el
cloro residual sobrepasa las concentraciones de 0,1 ppm de cloro libre.

b. Intercambiador catiénico de acidos débiles: estas resinas fijan los cationes
de calcio, magnesio, sodio y potasio de los bicarbonatos, y liberan acido
carbénico; los cationes unidos a los aniones suifatos, cloruros y nitratos no son
intercambiados. Si consideramos a las resinas de intercambio catiénico como R-
2H, con R como radical fijo y H como i6n de sustitucién, tendremos las siguientes
reacciones (de acuerdo a los cationes presentes).

Ca(HCO3); +R-2H-——-R-Ca +H,CO;3 (H,0+COy)
g(HCO3) 2#R-2H-———R-Mg +H,CO3 (H,0+CO2)
NaHCO3 +R-2H-——-R-2Na+H,C0; (H,0+COy)
2KHCO3 +R-2H-——-R-2K +H,CO3 (H,0+COy)

c. Intercambiador catidnico de acidos fuertes: estas resinas fijan los cationes
que estan unidos a los iones cloruros, nitratos, sulfatos y silicatos, quedando en
el agua los acidos de las sales inicialmente presentes en el agua, de acuerdo al
siguiente detalle:

CaS04 +R-2H-———R-Ca +H2S04
MgS04 +R-2H--—-R-Mg +H2504
Na2504 +R-2H———R-2Na+H2504
' K2804 +R-2H-—--—R-2K +H2S04
CaCI2 +R-2H-——-R-Ca +2HCl

MgCI2 +R-2H-——-R-Mg +2HC!



2NaCl +R-2H———-R-2Na+2HCI
2KCl +R-2H-———-R-2K +2HCI
Ca(NO3)2 +R-2H-——R-Ca +2HNO3
Mg (NO3)2+R-2H--—-—--R-Mg +2HNO3
2NaNO3 +R-2H--—--R-2Na+2HNO3
2KNO3 +R-2H-——R-2K +2HNO3
CaSiO3 +R-2H--——-R-Ca +H2Si03
MgSiO3 +R-2H-—-—-R-Mg +H2SiO3
Na2Si03 +R-2H-—--R-2Na+H2Si03
K2Si03 +R-2H-——R-2K +H2Si03

.d. Intercambiador aniénico de bases débiles: fijan los aniones de los acidos
fuertes como sulfatos, cloruros y nitratos, pero no los aniones débiles del acido
carbénico (H2CO3), ni del acido silicico (H2SiO3).

Si consideramos a las resinas de de intercambio aniénico como R-20H,

compuestas de un radical fijo R y de un i6n mévil constituido por el grupo OH, de

acuerdo a los aniones presente, tendremos las siguientes reacciones:
R-20H +2HC|----—- R-2Cl +2 H,O

R-20H + H2S04---R-S04+2 H,0

R-20H +2HNO3---R-2NO3 +2 H,0

e. Descarbonatador. debido a que en el intercambiador catiénico debil se
produce acido carbdnico (CO; disuelto en agua), para evitar un trabajo excesivo
de las resinas anidnicas de bases fuertes, se rebaja al minimo el contenido de
anhidrido carbénico mediante una corriente de aire insuflado por un ventilador,
en contracorriente con el agua que ingresa por la parte superior finamente
dispersada y repartida uniformemente por un rellenc de anillos Rashig,
provocandose la evacuacion del CO; al exterior, por arrastre con el aire. Una
buena operacién del descarbonatador dejara un maximo de 10 mg/l de CO..

P



a. Resinas cationicas de acido fuerte

Resinas catiénicas de sodio: eliminan la dureza del agua por intercambio de
sodio por el calcio y el magnesio.

Resinas catiénicas de hidrégeno: pueden eliminar todos los cationes (calcio,
magnesio, sodio, potasio, etc) por intercambio con hidrégeno.

b. Resinas catiénicas de acidos débiles: eliminan los cationes que estan

asociados con bicarbonatos

c. Resinas anidnicas de bases fuertes: eliminan todos los aniones. Su uso se
ha generalizado para eliminar aniones débiles en bajas concentraciones, tales
como: carbonatos y silicatos.

d. Resinas aniénicas de base débil: eliminan con gran eficiencia los aniones de
los acidos fuertes, tales como sulfatos, nitratos y cloruros.

Regeneracion de las resinas de intercambio iénico

La regeneracion de las resinas de intercambio iénico es el proceso inverso del
proceso de intercambio idnico y tiene por finalidad devolverle a la resina de
intercambio iénico su capacidad inicial de intercambio. Esto se realiza haciendo
pasar soluciones que contengan el ibn movil original, el cual se deposita en la

resina y desaloja los iones captados durante el agotamiento.
Para la regeneracién de las resinas de intercambio idnico se usa:

Sal comun (cloruro de sodio) para regenerar resinas cationicas de acidos fuertes.
Acido clorhidrico o 4cido sulfarico (depende del costo y de la eficiencia): para
regenerar resinas catidonicas de acidos fuertes y resinas cationicas de acidos
débiles..

Hidréxido de sodio o hidréxido de amonio: para regenerar resinas anionicas de
bases fuertes y resinas aniénicas de bases débiles.

Una vez regenerada la resina esta lista para un nuevo ciclo de intercambio
iénico.



5. Vida util de las resinas de intercambio idnico

Después de una serie de ciclos de intercambio idnico las resinas de intercambio
i6nico sufren la pérdida de sitios de intercambio activo o sufren la rotura de los
enlaces transversales de la resina, disminuyendo su capacidad de intercambio.

Las resinas catiénicas fuertes primero pierden su capacidad de intercambio para
captar cationes asociados a los acidos fuertes y las resinas anidnicas fuertes
disminuyen su capacidad de captar aniones débiles a baja concentracion, tales

como los carbonatos y silicatos.
6. Naturaleza idnica de las aguas naturales
Los iones que se encuentran en mayor proporcién en las aguas naturales son:
Cationes: Calcio, Magnesio, Sodio y Potasio
Aniones: Sulfatos, Bicarbonatos, Cloruros, Nitratos y Silicatos

También pueden estar presentes otros iones, pero en cantidades no
significativas para los procesos de intercambio iénico.

7. Selectividad de las resinas de intercambio iénico

Las resinas de intercambio idnico presentan diferentes selectividades hacia los
iones. A continuacion se detalla el orden de selectividad de las resinas de
intercambio idnico, en orden decreciente (de mayor a menor selectividad):

Resinas catidnicas de acidos fuertes: Ag*, Pb*™*, Hg**, Ca™, Cu™, Ni**, Cd"™,
Zn™*, Fe™, Mg”, K*, Na*, H*

Resinas catiénicas de acidos débiles: H*, Cu™, Ca™, Mg*™", K*, Na*

Resinas anidnicas de bases fuertes: CO7;, SIO™;, I, HSO4, NO3, Br, HSO"
3,NO,, CI', HCO3s', F

Resinas aniénicas de bases débiles: SO74, CRO™4, NO3, I', Br, CI', F

8. Operacion de una unidad de desmineralizado completa

Se denomina unidad de desmineralizado completa a una unidad constituida de:
fitro de carbon activado, intercambiador catiobnico de Aacidos débiles,



f. Intercambiador aniénico de bases fuertes: este intercambiador fija los
aniones de los acidos débiles tales como el acido carbénico y el acido silicico.

LLas reacciones serian:
R-20H +H,CO3 —----R-CO3 +2H50
R-20H +H3S103----- R-20H +2H,0

g. Regeneracion de resinas de intercambio cationico: cuando cualquiera de
las resinas de intercambio catiénico débiles o fuertes ya no tienen iones
hidrégeno para intercambiar, a estas resinas se les regenera haciendo pasar una
solucion de acido (normaimente acido sulfurico), produciéndose las siguientes

reacciones:

R-Ca + HZSO4---;- CaS0, +R-2H (resina regenerada)
R-Mg + H;S04------MgS0O4 +R-2H ('resina regenerada)
R-2Na+ H;S04—---—-Na;S04 +R-2H (resina regenerada)
R-2K + H804—- K>S0, +R-2H (resina regenerada)

La regeneracion se realiza normalmente en serie y la solucién de acido sulfarico
atraviesa sucesivamente la resina fuertemente acida y la resina débiimente
acida. El exceso de 4acido proveniente de la regeneracion de la resina
fuertemente acida es suficiente para regenerar completamente la resina
débilmente acida.

h. Regeneracién de resinas de intercambio aniénico: una vez que las resinas
de intercambio aniénico débilmente y fuertemente basicas no tienen mas iones
OH- que intercambiar con los aniones del agua, estas deben ser regeneradas.
Su capacidad de intercambio les es devuelta haciendo pasar una solucion de
base fuerte (generalmente se emplea hidroxido de sodio), la cual atraviesa
primero el intercambiador de las resinas anidnicas de base fuerte y luego el
intercambiador de las resinas aniénicas de base débil. El exceso de soda
proveniente de la regeneracion de las resinas anionicas de base fuerte es
suficiente para regenerar completamente las resinas anidnicas de base débil. Se
produciran las siguientes reacciones:

R-2Cl +2NaOH-----R 20H +2NaCl



R-2NO; +2NaOH-----R 20H +2NaNOQO;

R-SO4 +2NaOH-—---R 20H +Na;S04

R-CO3 +2NaOH--— R 20H +Na;CO;

R-SiO3 +2NaOH-—-—- R 20H +Na,SiO3

9. Guia para la regeneracion de resinas de intercambio iénico

- Los retrolavados deben efectuarse por un tiempo minimo de 15 minutos,
pudiendo prolongarse hasta 60 minutos en caso que se quiera eliminar finos que
estén ocasionando altas caidas de presién, durante la produccién de agua
desmineralizada. Se debe tener cuidado de no tener velocidades aitas o
retrolavados excesivos, gue provocan altas pérdidas de resinas. De suceder esto
muestrear y determinar que porcentaje de los finos pasa malla 50 USA 6 0.3 mm
y la humedad de la resina.

-El regenerante de las resinas anidnicas fuertes debe ser pasado en un tiempo
no menor de 30 minutos y el 15 al 30 % regenerante se debe descartar antes de
su ingreso al intercambiador de resina aniénica débil, para evitar que en ella se
formen depositos de silice.

-Los flujos de retrolavados deben ser de 25 m3/m2/hr (25 m/hr).

-El enjuague lento o transferencia debe ser de 1 a 2 m3 de agua/ m3 de resina/

hora (el gasto debe ser igual al pase de la solucion regenerante).
-El enjuague rapido debe hacerse entre 16 a 40 m3/m3 de resina/hora.
-Para la dilucién de las soluciones regenerantes debe usarse agua tratada.

-Para el enjuague de las resinas anionicas debe usarse agua tratada, en cambio

para las resinas catidnicas puede usarse agua sin tratar (agua potable).
-Los retrolavados se realizan generalmente con agua sin tratar (agua potable).

-Cuando los retrolavados terminan con conductividad mayor de 9 uS/cm, se debe
prolongar esta operacion por 10 a 20 minutos.

-El consumo de hidréxido de sodio (soda caustica) debe estar entre 50-60 Kg de
NaOH al 100%, por cada m® de resina anidnica fuerte.



-Cuando el calcio es mas del 50 % del total de cationes, y cuando se usa acido
sulfurico en la regeneracion de las resinas catiénicas, se forma sulfato de calcio
que puede precipitar por estar en exceso al limite de solubilidad. Se evita la
precipitacién usando una primera etapa mas diluida de acido sulfurico (menor de
15 gr/l: menor de 1.5 %) y/o una mayor velocidad de la solucion regenerante.

-Durante la regeneracion de resinas de intercambio i6nico se deben realizar los
siguientes controles:

o Concentracion de la soluciéon de soda caustica a dosificar a las resinas
aniénicas

o Concentracion de la solucion de acido, en cada paso de la dosificacion a las
resinas cationicas

o Gasto total de acido

o Gasto total de soda usada para la regeneracion

o Control del punto final en las resinas catiénicas y anionicas.

10. Factores que afectan las operaciones de intercambio idnico

Hay diversos factores que pueden afectar las operaciones de intercambio iénico,
entre las cuales podemos mencionar las siguientes:

-Regenerantes de mala calidad (se debe realizar andlisis cuando se realice
reposicion de stocks de estos regenerantes: en el acido sulfurico o acido
clrhidrico analizar fierro, en el caso de la soda calstica determinar su

concentracion)

-Variaciones dé la calidad del agua a ser tratada.

-Canalizacibnes en los lechos de resinas.

-Falta de purgas de aire y gases u operacion defectuosa de estos.
-Presencia de agentes oxidantes, tales como oxigeno, cloro, ozono u otros.

-Cambios bruscos de temperatura, que pueden provocar variaciones de las
condiciones hidraulicas y en la cinética de las reacciones; si estos se producen,
se deben efectuar ajustes de los flujos.

-Regeneraciones inadecuadas: concentraciones y/o gastos inadecuados.



-Distribucion defectuosa del flujo, en la produccién y/o en la regeneracion.
-Caracteristicas de las resinas.

o Rotura de las resinas

o Despolimerizacion por oxidantes y consecuente hinchamiento (se vuelve
ligera de densidad y se pierde durante los retrolavados.

o Envejecimiento de los grupos funcionales, provocando una adsorcion
irreversible.

o Envenenamiento por materias organicas e inorganicas.

o Pérdidas de resinas, por ser demasiado pequefias ¢ por baja densidad

-Seleccién inadecuada de las resinas de intercambio idnico: se debe tener en
cuenta lo siguiente:

Tipo de material

Grados de los enlaces cruzados
Tamafio de las resinas

Grupo funcional

0O O o o o

Facilidad de regeneracion

o Capacidad de intercambio en operacion.
o Porosidad (superficie activa total)

o Estabilidad a contaminantes.

o Vida efectiva



