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I. RESUMEN

El presente trabajo tiene coma objetivo Ia deterrninacion del método optimo

de extraccion de esteviosido y rebaudiosido de las hojas de Stevia (Stevia

rebaudiana Ber1oni) a nivel piloto en el Iaboratorio de operaciones y procesos

unitarios de la Universidad Nacional del Callao. El estudio se realizo con hojas de

stevia prooedente del {undo Gampoverde del caserio Ricardo Palma, rggion do

Ucayali. La b}402squedabibliogré}401cade ios diferentes métodos de extraccion

�030p'a't�030eh�030t�031a'd'es,pe}401initiésele'eei'o�031na�031r2| método de Giové}401étto(Anexé N�03401), came el

método épfimo de extraocion y también se reconooe que es un método sencillo y

eoonomico de extraocion de Ios oomponentes de la stevia.

Lé �030e'Xti�030iai:E:i'o'r'Iéfe 'réali26 �030effniileéfldb0,5 Kg ilé hbfa �034Sabaiii-3 h'u'rfI'edé6 8%

(método A663 1995), se trituro la hoja haciendo pasar por el tamiz malla 30,

tama}401ode particula 0,592mm. Se dejo maoerar por 20 horas oon solucion

alcoholica, con una relacion en peso de solucién 1:10, y 309 de carbonato de calcio,

se }401ltré,se conoentro por evaporacién, se agregé 109 de Hidroxido de Calcio y 10g

de écido citrico. Una parte de esta solucién madre se utilizo para el método de

secado por atomizacién. y el resto se utilizo para la extraccién con columnas de

intercambio iénico utilizando resinas cationicas y anionicas, �030doIas cuales se extrajo

Ios t:om�030po'r'1�031e}401téé,obté}401ié}401doéé19,849; 17,209 y 17,109 dé éstéviosido

respecflvamente por elusion de las oolumnas, consfituyen el 14.4%; 13.63% y

13.41% de esteviosido con relacion a la hoja seca.

Po'r séoado dé ato}401iiiébiéhSé }401ébéjééh |'a's cbhdiéiohéé de 't�030ef}401i)éfétUFade

aire 180°C, vélocidad de aire del equipo 8, vélocidad de alimentacion 1, presion de

tra_bajo 1.3 bar. obteniendo el rendimiento de atomizado de 7,8; 7,5 y 7.3 can

relacion al peso de la solucion. El producto obtenido por atomizacion es de color

oscuro que se humedecié en pooo tiempo. El polvo obtenido por el método de

intercambio iénico es un polvo blanoo, se oonservo més tiempo sin humedad,

-ademés tiene buena apariencia, menos olor «a hierba y sabor dulce Iigeramente

amargo, lo que lo oonvierte en un buen prospecto de industrializacién.
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II. INTRODUCCION

En el Mundo y en nuestro pais se vienen utilizando grandee extensiones de

terrenos para sembrar ca}401ade az}401carpara la obtencién de bioetanol como

combustible y para generacién de energla eléctrica provocando el problema de

escases de az}402car,el que redunda en empresas que utilizan como materia prima el

az}402car,como las fébricas de gaseosas, gelatinas, yogurts, panaderias etc. Por otro

Iado, Ios cambios de hébito de alimentacién en la poblacién van por la tendencia a

utilizar edulcorantes, restringiendo el uso de azucar en sus dietas por lo que urge

reemplazar el azacar por edulcorantes, pero que sean naturales, protegiendo asi

también Ia salud de quienes consumen estos productos.

La Stevia (Stevia rebaudiana Bertoni) es un edulcorante natural que esta

tomando mucho auge en el mundo por las bondades que presenta, en el Perl] se

viene inoentivando Ia siembra de la planta, Ia 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 Regién San Martin,

Amazonas, en Huénuco y de acuerdo a la investigacién anterior realizada por la

autora también se ha probado Ia adaptabilidad en Ucayali cuyo oontenido de

esteviésidos totales en la hoja ha sido de 18,8 con respecto a la hoja seca, previa

remediacién de suelos (Diaz, 2012)

El objetivo principal es deterrninar del método éptimo de extraccién de

esteviésido y rebaudiosido de las hojas de Stevia (Stevia rebaudiana Bertoni) a

nive| piloto. Con este proyecto se inicia el estudio de la industrializacién a nivel

piloto de la Stevia (Stevia rebaudiana Bertoni) en nuestro medio.

La presente investigacién aplicada es importante porque apunta a proponer

métodos de extraccibn de edulcorante en polvo para consumo humano, proveniente

de las hojas de stevia, pudiendo convertirse en otra fuente de recurso

agroindustrial.

9



PLANTEAMIENTO DEL PROBLEMA DE INVESTIGACION

¢',Cué| seré método bptimo de extraccién de esteviésido y rebaudiésido de las hojas

de Stevia (Stevia rebaudiana Bertoni) a nivel piloto?

OBJETIVOS

a. OBJETIVO GENERAL

Determinar el método éptimo de extraccion de esteviosido 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 Especincos

1.- Estudiar Ios diferentes métodos conocidos de extraccién de esteviosido y

rebaudiosido de las hojas de Stevia (Stevia rebaudiana Bertoni)

2.- Desarrollar el diagrama de }402ujodel proceso.

3.- Determinar Ios equipos necesarios para el proceso de extraccién, a nivel piloto

4.- Determinar el método éptimo de re}401naciény/o separacién de esteviésido del

rebaudiésido 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 adaptacién de nuevas tecnologias, para el uso de nuevas recursos

naturales. Haoer estudios sobre métodos de extraccion de esteviosido y

rebaudiésido de las hojas de Stevia (Stevia rebaudiana Bertoni) a nivel piloto nos

10
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permitiré aportar datos sobre la posibilidades de industrializacion de esta planta en

nuestro pais. Este estudio no solo involucra un gran aporte en el desarrollo

tecnolégico sino también social, ya que habrian empresas interesadas en escalar a

nivel industrial el método desarrollado en la presente broyecto, lo que generaré

fuentes de trabajo durante la implementacién de una planta para extraccién, durante

el proceso y la rentabilidad por la comercializacién del producto. Asi también se

promoveré el agro con la necesidad de conseguir Ia materia prima que son las hojas

de stevia, inoentivando a sembrar esta planta.

Por lo tanto podemos concluir que es grande el aporte cientl}401ooy tecnolégico que

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

FORMULACION DE LA HIPOTESIS '

Si realizamos Ia evaluacién y el desarrollo experimental de las patentes de

Giovanetto Roger H. , Jefrey G. Evans y otros entonoes podremos detenninar el

método éptimo de extraccién de esteviésido 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.

11
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m. MARCO TEORICO

3.1. Fuqdamentos Teéricos de la Stevia (Stevia Rebaudiana Bertoni), KAI-L

HEE A

La Stevia rebaudiana Bertoni, conocida también como �034yerbadulce�035,es una

planta arbusiva semiperenne que se propaga naturalmente, originaria del noreste

de Paraguay. Su importancia econémica radica en que, en sus hojlas, posee una

sustancia denominada esteviésido, constituida por una mezcla de por lo menos seis

glucésidos diterpénicos.�030

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

Los guaranies de Paraguay y Brasil usaron el Kaé Heé como edulcorante

natural durante siglos. El naturalista suizo Moisés Bertoni fue el primero en

describirla cienti}401camenteen el Alto Parané. Posteriormente, el quimico paraguayo

V Oviedo Rebaudi descubrié en 1900 un glucésido en esta especie vegetal, por eso

el nombre: Rebaudiana Bertoni. En ese a}401opublica el primer anélisis qulmioo de la

planta. Rebaudi descubrié en el Kaé Heé, este glucbsido edulcorante capaz de I

endulzar 200 veces més que el az}402carre}401nado,pero sin Ios efectos tan

contraproduoentes que el azacar coman produce en el organismo humano. El Kaé

Heé fue bautizada o}401cialmenteen su honor como Stevia rebaudiana o Eupatorium

rebaudiana.

 rcondensacion entre dos monosacéridos; Terpeno: molécula deupiéo
derivado del hidrocarburo isopreno.
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Usada desde Ia época precolombina por Ios guaranies de la region, que la

denominan kaé heé o "hierba dulce", como edulcorante para el mate y otras

infusiones la Stevia Rebaudiana no Ilamé Ia atencién de los colonizadores; no fue

hasta su identi}401cacionpor el naturista Moisés de Santiago Bertoni 2 en 1887 que se

informo sobre sus propiedades edulcorantes. Sin embargo, Ias di}401cultadespara la

germinacién de las semillas hicieron que un intento de exportarlas a Gran Breta}401a

para cultivarlas comercialmente durante la Segunda Guerra Mundial resultara

infructuoso (Daciw, 2002).

Fue Ia hija de Bertoni, Vera, y su esposo Juan B. Aranda quienes

comenzaron con éxito la domesticacién del cultivo alrededor de 1964; el boténico

Tetsuya Sumida introdujo cuatro a}401osmas tarde en Japon, que es hoy uno de Ios

mercados principales del producto. En Paraguay el cultivo a gran escala comenzé

en los a}401os1970. y desde entonoes se ha introducido en Francia, Espa}401a,

Argentina, Colombia, Bolivia Per}402,Corea, Brasil, México, Estados Unidos, Canada,

y sobre todo China, hoy el principal productor. La faita de autorizacion por parte de

la FDA para su uso alimentario ha sido uno de los principales obices para su

consumo a gran escala.

Seg}401nla FDA (2005) la Stevia en su forma natural es 15 veces mas

duice que el azucar de mesa (sucrosa) y el extracto es de 100 a 300 veces mas

duice que e|azt'1car.A|go importante de recalcar es que se ha descubierto que

no afecta Ios niveles de azucar sanguineo, por el contrario, se ha podido

encontrar que posee propiedades hipoglucémicas, Ias cuales mejoran la

2 Mosises Santiago Vertoni, naturista paraguayo que estudio el clima, suelo y }402orade su pais (1357-1929)

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

diabéticos.

El Centro de lnvestigacion de Stevia de Brasil, que en el a}401o1970, en

el Congreso lnternacional 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 cllnicas hidrocarbonado normal�035.

En 1970, el Dr. Carlos A. Oviedo de la Facultad de Medicina de la UNA.,

expone Ios efectos del Kaé Heé sobre la glucemia. lnformacion suministrada al

209�031Congreso de Diabetes realizado en Buenos Aires por el Dr. Ovidio Miguel.

En el Japén se experimenta el uso doméstico y su aplicacién en las fébricas

de alimentos y en la industria farmacéutica. D

En 1976, en la 28' Reunion Anual para el Progreso de la Ciencia, realizada

en Brasilia, la Dra. Gila de Amaral de Von Schmelling presento el trabajo titulado

�034Steviarebaudiana Bertoni y sus efectos hipoglicemiantes en conejos

aloxannizados", con el que deja comprobado el efecto antidiabético de la planta.

(Primal Nature, 2005)�030

En el 6° Congreso de Farmacologia, celebrado en Buenos Aires en el a}401o

1976, también se presentaron 2 trabajos por el �034Centrode lnvestigacién de la

Stevia" de la ciudad de San Paulo, el Primer trabajo fue: �034Elefecto inductor de la

pérdida de peso corporal (demostracién de la accién de Kaé Heé contra la

obesidad)"; el segundo: �034Losefectos anti arritmicos (demostracion sobre el valor

beneficio para el funcionamiento regular del corazon)�035.

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

14

%



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

3.1.2 Descripcién Morfolégica de la Stevia

Zanon (2000) citado por Delgado: 2003 se}401alaque la Stevia es una planta

subfrutioosa, con tallo anual, sub-Ie}401osa,Ievemente pilosa en las extremidades, es

rami}401cadaformando maltiples brotes con tendencia a inclinarse pudiendo a

alcanzar hasta 1.20 rn de altura. La ralz es perenne. }401brosa,}401liforme,abundante,

formando oepa. Las hojas son peque}401as(5cm de longitud y 2 om de ancho).

lanceoladas, muy dulces, festonadas, opuestas en verticilos altemados, la parte

més ancha de la hoja se encuentra en la mitad de la parte superior, como se

observa en la }401gura.Las }402aresse hayan dispuestas en capitulos peque}401os(7 �02415

mm), terminales o axilares o agrupadas en particulas corimbosas, de lébulos

blancos. El fruto es un Aquenio delgado y plumoso.

FIGURA N° 3.1: PLANTA DE STEVIA

0 7 _ £1 _ \ 1

' �030 I. :3 �030R�030A1 �030I:3: �034�030.

. .1�030-"\ESix

49 % "�034r '

A V �034_'�024-_®,�031_I .o.._ »�030 o ' -

�030T _v�030* �031_-
- an. ,4» I _ 1: �034_ I

. .. .. 1 _: _\, >__,.%_h__"*_:A_,_Jv ..

Fuente: Facultad de Agronomla de la Universidad de Buenos Aires
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El cultivo de la stevia requiere de mucho cuidado, la produccibn de las

pléntulas se efect}402a,generalmente, emaleando semillas o brotes (hijuelos o

véstagos), siendo este Lilltimo el método de produccién mas ventajoso.

Zanon (2000). citado por Delgado: 2003 indica que en la propagacién por

semillas; la produccién de las pléntulas se realiza en almécigos cohvencionales,

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 propagacién por estacas o propagacién agémica (asexual o

vegetativa); sin embargo, dada Ia variabilidad genética antes mencionada, que

puede ocasionar un cultivo con plantas de caracteristicas muy disimiles entre si, Io

conveniente es la clonacién, es decir, Ia reproduccién asexual, a partir de plantas

caracteristicas deseadas.

La calidad y cantidad de brotes que conforman cada cepa estén directamente

relacionadas, entre otros factores, con la edad y el manejo del cultivo que se ha de

utilizar para la obtencién del material en propagacién. Por ello, se recomienda

escoger para este }401nuna plantacién constituida por cepas vigorosas de 3 a 4 a}401os

de edad, las cuales pueden contar con 20 o més brotes por planta. La extraccion de

las cepas destinadas a la obtencién de las pléntulas, se deberé efectuar en el

periodo comprendido por Ios meses de julio y agosto, al inicio de la brotacién. -

16
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FOTO N° 3.1 : PLANTINES DE STEVIA
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FOTO N° 3.2: VIVERO DEL FUNDO CAMPOVERDE - UCAYAI
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El periodo vegetativo de la stevia, por to general tiene una duracién de 2 a 3

meses, luego de la siembra (Diaz 2012) la duracién depende de las practicas a la

que esté sometido el cultivo.

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

3 meses alcanza Ia madurez }401siolégica(Ias células Ilegan a su méximo crecimiento)
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y empieza a mostrar indicios de madurez organoléptica, donde Ias hojas presentan

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

Entre las caracterlsticas organolépticas mas saltantes , que darén oomienzo

a la madurez organoléptica, se podrla mencionar al mayor dulzor, debido a la

aparicién cada vez mayor del esteviosido, la disminucion del contenido de }401bra,se

aoentaa el color Verde �024amarillo, aparicién de aroma y olor.

Las hojas de stevia se cosecha antes 0 en la etapa de }402oracion,siendo esta

la etapa ideal para la cosecha, asi Tanak (1982) indica que la cosecha de las hojas

optima para la extraccion del edulcorante es antes de la floracion, por otro Iado

Brandle (2001) se}401alaque una vez que la stevia entra en florecimiento las

concentraciones de glicosidos iniciales disminuyen. Por Io cual es recomendable

trabajar con hojas cosechadas antes de la floracion. a }401nde optimizar la extraccién. -

El manejo post cosecha es de vital importancia, en este caso, el secado de

las hojas para obtener una humedad adecuada. para la accion del principio activo,

se efectua norrnalmente en forma simple 0 natural, sin intervencion de equipos, en

un area semicerrada que se encuentra techada y pennite la circulacion de aire

(galpén), por tanto no debe exponerse muchas horas al sol ni apilarlas en el galpén,

�030Iashojas requieren ser removidas constantemente a }401nde agilizar el prooeso. Se

recurre al secado arti}401cialmediante aire caliente, cuando Ias extensiones de cultivo

son muy amplias (Dlaz: 2012).
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FOTO N° 3.3 : HOJAS SECAS DE STEVIA
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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 Ios 1,500 metros de altura, incluyendo zonas costeras.

�030Requierede 1,400 a 1,800 mm de Iluvia por a}401o.La planta no soporta sequias muy

prolongadas. Para su crecimiento soporta temperaturas de 13°C, estando la éptima

en el rango de 18°C a 34°C. Resiste y prospera hasta Ios 43°C, pero acompa}401ada .

de precipitaciones frecuentes. Valores por debajo de 13°C, inhiben el crecimiento

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

En zonas con altas precipitaciones es recomendable que ef terreno tenga

una Iigera 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 orgénica. La plantacién debe contar con tierra de bosque negra o

materia orgénica preferentemente, humus de Iombriz, estiércol vacuno o equino, no

es recomendable Ia gallinaza por facilitar la presencia de nemétodos. Con estos

productos se efecma la restitucién al suelo de los nutrientes extraidos por la planta,

sin tener que recurrir al uso de fertilizantes sintéticos�030

Si el suelo presenta acidez marcada, seré necesario estudiar Ias causas y

luego proceder a enmendar. Aunque algunos autores plantean que esta planta es

mas bien acidé}401la.

3.1.4 Composicién Quimica de la Stevia

Cramer-llcan (1987) citado por Pasquel (1999) indico que las hoja de stevia

Rebaudiana Bertoni contienen una mezcla compleja de diterpenos Iabdénicos,

triterpenos, estigmasterol, taninos aoeites volatiles y ocho glicésidos diterpénicos

dulcesz Esteviésido, esteviolviésido, rebaudiosido A, B, C, D, E y dulcosido A. En la

}401gura se observa Ios principales glicosidos de la estevia (esteviosido y

rebaudiosido A)

3.1.5 Formula general de Ios glicésidos de Stevia rebaudiana

Quimicamente Ia hoja de Stevia tiene el color Verde mas intenso que el de

otras plantas, dicho color esta en relacion directa con su contenido de cloro}401la,el

cual es 3 veces mayor al de otras plantas .También se postula que la cloro}401lase

transforma en el principio dulce. Rojas: 2009
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FIGURA N�0313.2: ESTRUCTURA MOLECULAR DE LA STEVIA REBAUDIANA
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Fuente: Base de datos, biblioteca de la Facultad de Agronomla, Universidad Nacional de Buenos Aires

3.1.6 Férmula del esteviésido

De estos glicésidos, las hojas contienen, bésicamente esteviésido y

rebaudiosido A, siendo este Ultimo més dulce y con menor sabor amargo que el

esteviésido ; sin embargo el esteviésido se encuentra en mayor proporcién y es

més estable que Ios demés glicésidos, ademés de ser el segundo con mayor poder

edulcorante. El rebaudiésido E es casi tan dulce como el esteviésido, el

rebaudiésido D es casi tan dulce como el rebaudiésido A, en cuanto a los otros

glicésidos son menos dulces que el esteviosido y estén en menor proporcién (todos

suman el 1%) (Cramer- Illican, 1987 citado por Pasquel et al 1999).
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FIGURA N�0353.3: ESTRUCTURA DEL ESTEVIOSIDO
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Fuente: Base de datos, biblioteca de la Facultad de Agronomia, Universidad Nacional de Buenos Aires

CUADRO N�0343.1 : CONSTITUYENTES QUiM|COS DE LA STEVIA

0
Dulcbsido A (0.029); Esteviolbibsido (0.04); Esteviésido (7.0):

Glicésidos diterpénicos Rebaudibsido A (1.43); Rebaudiésido D (0.44); Rebaudibsido C (0.04);

Rebaudiésido D (0.03); Rebaudibsido E (0.03)

0

Canfor (0.017); 1.8 -Cineol (000084); P-Cymeno(0.00084); Geraniol

Monoterpenos (0.0016); Linalol (0.0067); Limoneno (00012); A|fa_ Pineno (0.00084);

j
/\-Cadineno(0.0036); s_Cadineno(0.0012); A|fa_CadinoI (0.0017); tert-

cadino|(0.0028); Calamaneno(0.0018); B-Cario}401leno(00013); Oxido de

Sesquilerpenos cariol}401eno(0.00)9); Alfa- Cubebeno(0.00012); B-EIemeno(0.00036);

Nero|idol(0.031); trans- (3 - farmaseno (0.00054); A|fa- Humuleno

(M029): 8- 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 sacéridos. Un estudio reporto la

identi}401cacionde las sustancias en las fracciones no-glicosidicas de las hojas de

estevia, obtenidas usando SCFE: écido decanoico, acido 8.11.14-ecosatrienoico,

espatuleno, 2�024meti|octadecano;pentacosano, octocosano, estigmasterol, b-

sitosterol, a- y b-amirina, Iupeol; acetato de b-amirino; y triterpeno pentaciclico.

Estas sustancias altamente no polares representan 56% del total de Ios extractos

no glicosidicos. el 44% resfante no estén identi}401cados.

3.2 EDULCORANTES

3.2.1 Definicién de edulcorantes

Los edulcorantes son aditivos alimentarios que con}401erensabor dulce

a Ios 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

con}401teria,chocolateria y de reposteria se utilizan edulcorantes en estado sélido,

mientras que en la industria léctea y de bebidas se pueden utilizar edulcorantes

Iiquidos.

Las sociedades del mundo vienen aceleradamente cambiando hébitos

alimentarios siendo Ia tendencia 'natura|ista y orgénica', proponiendo una nutricién

més sana (orgénica), con menos aditivos arti}401cialesIo cual es notablemente notorio

por la alta utilizacion de edulcorantes naturales no-caléricos, entre Ios que resalta
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el Kaé Héé por sus propiedades tanto medicinales, culinarias como para la industria

a|imenticia, cosmética y farmacéutica. Situando al Kaa Heé entre Ios rubros

alternativos de mayor rentabilidad por super}401ciecultivada. Osorio: 2007.

La produccion mundial de Stevia esta 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 productorea son, Corea, Canada, Malasia,

Vietnam, Brasil, Colombia, Ecuador, Argentina, Filipinas, Singapur, Tailandia,

Espa}401ay otros en menor escala.

Entre Ios 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 edulcorantes de alto poder y bajo contenido calorico, �030

es equivalente a entre 15 y 20 millones de kg de esteviosido por a}401o.

La distribucién del consumo mundial de edulcorantes se compone de 148

millones de toneladas de azucar de ca}401a,20 millones de toneladas de edulcorantes

arti}401cialesy 4 mil toneladas de esteviosidos.3

3.2.2 lmportancia econémica

El principal producto de _esta planta es la hoja, cuya siembra y cosecha serén

preferentemente orgénicas y sin empleo de agroqulmicos, lo que dara un mayor

3 htlp:lIwww.monogra}401as.comllrabajos87/stevia-rebaudiana-y-sus-polencialidades
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valor agregado al producto. Como cultivo orgénico en Pen�031:alcanza hasta US

$ 3.50 USD/kg de hoja seca. Zubiate: 2007.

El principio activo de la stevia son el esteviosido y él rebaudiosido, que son

los glucésldos responsables del sabor dulce de la planta. Estos principios aislados

son hasta 300 veoes mas dulces que la sacarosa.

En Ios Clltimos tlempos, esta planta ha atraido la atencién de muchos debido

a que, en sus hojas, posee una sustancia denominada esteviosido, reconocido

como uno de los edulcorantes mas potentes y sanos del planeta, por sustituir el

az}402carde ca}401ay deiremolacha y ofreoer a sus consumidores una altemativa sana,

constituida por una mezcla de por lo menos, seis glucésidos diterpénicos, su peso

molecular es de 804,80 g, cuya formula es C33Hsoo13, que son los compuestos que

le proporcionan la caracterlstica de un dulzor mayor que el de la sacarosa y que por

sus caracteristicas fisico-quimicas y toxicolbgicas pennite su inclusion en la dleta

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,

seg}402nPhillips (1987), citado por Delgado: 2003 es atribuido a la presencia de

aceites esenciales, taninos y }402avonoides,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 cario}401lenocomo el spathulenol contribuyen decislvamente al

regusto, Sin embarao. como se}401aloPhillips (1987), el esteviosido y el rebaudiosido

25

$9



son parcialmente responsables del regusto, aunque la contribucién del rebaudiésido

es signi}401cativamenteinferior al del esteviosido.

3.2.3 Clasi}401caciénde Edulcorantes

La Sacarina fue el primer edulcorante obtenido sintéticamente en el a}401ode

1879 porlos cienti}401cosRemsen 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 5 veces mas dulce que el az}402car(sacarosa) .EI

sabor de Ios edulcorantes y Ios riesgos de salud publica son otros factores que

inciden en su preferencia.

El azucar es un producto edulcorante de gran importancia para el

consumo humano por su alto contenido energético. El az}402rproporciona en

promedio el 12% de los hidratos de carbono, Ios cuales son elementos

productores de energla 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 Economla de México,

2012).

En Ios palses desarrollados el consumo de azacar de mesa (sacarosa)

supera Ios cuarenta kilos por persona al a}401o.Por otra parte, existen rnotivos por

Ios cuales su uso debe ser Iimitado ylo eliminado de la dieta de muchas
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personas (caries dentales, alimentos de bajo contenido cal<5n'co, para diabétioos

o por rnotivos de economia), sin embargo el hombre no desea renunciar al placer

del sabor dulce, por lo que ha buscado sustanoias capaoes de sustituir al

azt'1car(Secretaria de Economia de México, 2012).

La sacarosa comercial, extraida de la ca}401ade az}402cares el principal

endulzante dela industria de aiimentos .E| cultivo de la ca}401ay la exponacién de

az}401caroonstituyen factores de gran importancia en la economla de muchos

paises.

En el Pen�031:la ca}401ade az}401cares uno de principales cultivos agroindustriales,

genera un valor importante al valor bruto de la produccién agropecuaria en

especialal subsector agricola, en diciembre de 2012 la ca}401ade azucar aporto 704,3

millones de nuevas soles con un crecimiento de 4,9 con respecto al a}401o

2011(M|NAG_DGCA_DlA:2013).La produccién de azucar comercial al a}401o2012 fue

1,106,280 toneladas ,con un crecimiento de 2,8 % con respecto al a}401oanterior..

El consumo interno en el Peru ha tenido crecimientos desde el a}401o2004 con

557,435 toneladas, pasé al a}401o2011 con 746,506 toneladas consumidas con un

crecimiento del 33,9% en este periodo (M|NAG_DGCA_D|A:2013). Anexo N° 2.

3.2.4 Ingesta diaria admisible de las edulcorantes

Se entiende como ingesta diaria aoeptable (IDA) la cantidad 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 su}401cientemente

}401ablesque demuestren que la ingesta diaria de edulcorantes arti}401cialespueda ser
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perjudioial en cantidades moderadas. citado por Méndez, F; Saravia, R. 2012.

Sin embargo, eI incremento de estos aditivos en determinados

productos, especialmente bebidas refrescantes y un consumo cada vez

mayor, puede comprometer Ios niveles de ingesta diaria de modo que se

excedan Ios limites recomendables. Con Io cual, no se descartan alteraciones

imprevisibles, el efecto a largo plazo del oonsumo diario de edulcorantes contin}402a

siendo objeto de investigaciones médicas en todo el mundo desde hace vanes

25 a}401os. -

La Organizacion de las Naciones Unidas para la Agricultura y la

Alimentacién (FAO). Organizacién Mundial de la Salud (OMS) y |a- Autoridad

Europea de Seguridad Alirnentaria (EFSA), fundamenténdose en el resultado de

diversas investigaciones, avalan Ios bene}401ciosde Ios endulzantes ani}401cialesno

caloricos para determinados grupos de poblacion. Diversos estudios se}401alan

que su consumo no causa riesgos en ni}401os,mujeres embarazadas 0 en

periodo de lactancia, diabéticos y personas que deben controlar su peso o

mantenerio (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 AdmisibIe)A que representa la cantidad

de sustancia que puede ser consumida todos los dias durante toda la Vida de una

persona sin producir da}401oa la salud como Io indica el cuadro N�0353.2.
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CUADRO N�0343.2 :

INGESTA DIARIA ADMISIBLE DE DULCORANTE (mg/Kgldia)

T
A
WT

A
E?
YT

Fuenue: Alonso J.R, (2010); tornado de Méndez, F; Saravia, R. 2012. _

La misrna se expresa en mglkg de peso corporal/dia. Esta IDA es

estipulada por Ios organismos internacionales regulatorios sobre alimentos,

estableciendo por ejemplo para la Sacarina un IDA de 0-5 mglkgldia.

�034EduloorantesNaturales�035(Alonso JR, 2010).

3.2.5 Poder edulcorante

El poder edulcorante (PE) de Ios sustitutos del azdcar oon 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 de}401necomo: �034gramosde

sacarosa que hay que disolver en agua para obtener un liquido de igual sabor que

la disolucion de 1grarno de edulcorante en el mismo volumen" (Pérez, Y., 2011).
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CUADRO N�030�0313.3:

PODER EDULCORANTE DE LOS SUSTITUTOS DEL AZUCAR,

b CONRESPECTO A LA SACAROSA.

33
T
1%

TT

TT
TE
23
if

TTT
A if

T
TE?
Fuente: Pérez. Y., (2011) tornado de Méndez, F; Saravia, R. 2012.

3.2.6 Clasi}401cacidnde Ios edulcorantes

Los edulcorantes utilizados en la industria de alimentos se encuentran

divididos en 2 grandes grupos: edulcorantes calérioos o nutritivos y edulcorantes no

cak'>n'co o no nutn'tivo, y se clasi}401cancomo lo muestra Ia }401gura3.4 (Alonso JR,

2010)
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Figura N�0303.4: CLASIFICACION DE LOS EDULCORANTES UTILIZADOS EN LA INDUSTRIA DE ALIMENTOS.

EDULCORANTES 3

NUTRHNOS 1 NO NUTRITIVOS I�030

I""""' ""' I""""�030""" ;.; I"""""' """ f"""' ""' I""' "' :
: Carbohidratos I : ALCOHOLES : GLUCOSIDOS : PROTEINAS : OTROS

}402:sacarosa '9; Sorbitol ii: Esteviosido AL Taumantina '43 Miel '3; Saca}401na

.. :5 ¢ E t '
'5¥ GWCOS3 '5�030X""°' 7. :4: Glicimicina rié Miraculina 3 M3P'e : saqlosa 3

Ié Fructosa rug Filodulcina en; Monelina -l= Ra}401nosa» .; Amame I

it Maltese Pm Osladina & Aspadame . . .. }401gSucralosa ;

�030ELactose __ _ H J4: }401cesulfame
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% Fuente: �034Enfasisen Alimentacién, (2011).
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3.2.7 Edulcorantes caléricos o nutritivos

Son Ios que consumidos aportan 4 kilocalorfas por gramo, tienen un valor

calorioo por unidad de peso idéntico al de la sacarosa (azcucar de mesa). (Alonso

JR, 2010).

CUADRO N" 3.4

DESCRIPCION DE EDULCORANTES CALORICOS Y SUS USOS.

 
s1e jarabe se fabrica mediante la Ha reemplazado al az}401car

somerizadon de la dextrose en el almidén de n muchos alimentos y

aiz. Ademés sinergiza el poder edulcorante ebidas.

Jarabe de e la sacarosa y de otros edulcorantes no Por su mayor poder

ma}401zcigsaana. utritivos, de ahi que se use industrialmente. uloorante y solubilidad. le

e ha mencionado que su empleo puede -- ite inoorporarse

roducir lesiones hepéticas e incrernentos del écilmente a los productos,

cido Enrico; también aumento del apetito por ealzéndoles el sabor. color y

stimulacion pancreatica. stabilidad.

~ - obtiene a panir de varias plantas. En climas rincipalmente es usada para

ropicales y sublropicales puede ser extraida de ar sabor a los alimentos,

Ia cana de az}402car.En lugares templados es av. haoer jaleas y

man extraerla de la remolacha azucarera. ermeladas, bebidas

v o obstante. también hay otras plantas como rbonatadas. bebidas de

- Aroe,delcuaIseobtienesujarabe deltrooo; ruta, caramelos. yogures,

Ia palmera datilera, siendo Ios datiles la fuente ndimentos. alimentos

ro esta vez con una menor calidad a las nlatadosy envasados. Enlre

nteriores y por (ultimo podemos mencionar el lros, también es usada para

rgo azucarero, cul}401vadoen oriente, muy yudar a la femnentacién de

;~ recido a la cafia de az}402carpero de muy baja ~. Igunas bebidas alooholicas.

Iidad.

Es el azilcar de la fruta, caracterizada por v usa para mermeladas,

ndulzar el doble de la azucar comun. su :'s�030;°g�030dir"°;:d°|:sy�030sfetrgliecgz

ructosa�030:---- energétioo es de 4 kilocalorlas por lo que no se usa

gramo, en otras palabras se puede describir asgvameme p°r 8" am)

mo un producto light. .

Fuente: Alonso J.R, (2010)
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CUADRO N° 3.5 V

DESCRIPCION DE EDULCORANTES CALORICOS Y SUS USOS

(CONTINUACION).

 
no delos usos dela Iactosa

elellamatambién az}401cardelaleche. La "siste e" 5�035"a"5'°""a°i6" e"

adosa Se �030macon bdasa para la adulosa, que es empleada en la

memo" de mezdas de glucosa y Iaboracion de productos para la

Lactosa eamdosa, �030quea 5�035vez pueden ser Iimentacion infantil, asi como en

somerizadas por traiamiento con gluoosa �034hesfemwntadas V p'°d�034d°sen

somerasa. Estos hidrolizados de lactosa M�031°°" °°"te"id°5 e" 'a°t�034'°sade'

'enen un poder edulcorante considerable. ' 3' 8%�030Tanbién 5° desma pa}402ede

ambién Se u}401lizala haosa en laa Iactosa a la produocién de lactitol

btencion porvia enzimética de "9 Puede 35' """Z3d° 9"
~_alaa°_°�034g°sacé"-dos. Iimenladon. También se utilize an

roductos de bolleria, sopas y otros

roductos deshidralados.

I jarabe de la malta se obtiene del Eljarabe de la maltosa tiene fundén

Imidon como materias ptimas, atravésde �031milara la giuoosa liquida en la

Jarabe de a Iicuefaocion de la amilasa. y B-amilasa, ndustria de alimentos, también se

"�030�034"°». ti}401cacionsinérgica tiliza en caramelos, bebidas,

e la enzima de desoonexién, obteniendo iquidos, Ieche malteada, tortas,

anosare}401nadade|70% delos productos bidas y otros aspectos como

el azacar del almidon. - ulci}401cantesnutritivos.

La miel es u}401lizadacomo edulcorante

Se trata de un }402uidodulce y viscoso < stitutivo del azacar. también posee

roducido por las abejas a partir del néctar un gran poder antibiblioo y emoliente.

-= Ias }402ores0 de secreciones de panes or lo que ha sido utilizada desde

ivas de plantas. Es rica en fructosa y �030empreen eltratamientodeheridas,

Iuoosa. Su poder endulzante es dos veces uemaduras, uloeras, etc., debido a su

: ayorque el az}402cardecana. ntenido en una sustancia de efedo

�024.ntimicrobiano denominada inhibida.

Fuente: Alonso JR, (2010)
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3.2.8 Edulcorantes no caléricos o no nutritivos y no caléricos nutritivos

(Wikipedia, 2012)

Un sustituto del az}402caro edulcorante no oalérico es un aditivo para los

alimentos que aumenta el efecto del azucar, pero que usualmente tiene menos

energia. Algunos sustitutos del az}402carson naturales y algunos son sintéticos.

Aquellos que no son naturales en general son conocidos como edulcorantes

arti}401ciales. A

Los extractos naturales como el de Stevia, aunque es no calérico, aporta

otro tipo de nutrientes, por lo que se clasi}401catambién como edulcorante no

calérico nutritivo. Algunos edulcorantes intensivos tienen una dulzura varias

veces superior a la del az}402carcom}402nde mesa. Por lo que se requiere, mucho

menos edulcorante y la contribucién y energia es a menudo insigni}401cante.

El cuadro N�0353.6 muestra una breve descripcién de edulcorantes conocidos

como no caléricos nutritivos que son obtenidos de fuentes naturales.
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CUADRO N�0343.6

EDULCORANTES NO CALORICOS NUTRITIVOS DE ORIGEN

NATURAL.

J
Mezclada con

La Taumatina representa a un conjunto glutamato, puede

de prolelnas (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

considerada Ia sustancia més dulce del planeta café, gomas de

(1,600 veces mas que una solucion de sacarosa mascar. aperilivos

al 10%). La ingesta diaria de Taumatina es de 2 productos bajos en

mgldia segan Ia FDA. grasa, yogures,

postres, bebidas

alcoholicas. etc.

Esta protelna 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 az}402car. capacidad edulcorante

con el tiempo.

Esta planta pertenece a la familla de

las Sapotéceas, y es on'unda de Africa

Occidental. No tiene sabor dulce intenso por sl Por el momento, no

misma, pero modi}401caprofundamente Ios tiene aplicaciones

sabores al entrar en oontacto con las papilas industriales.

gustativas,

transformando el sabor acido en dulce.

Proteina proveniente de los frutos secos y :§"'zad�030;|i:'e'nat£dust"a

ahumados de Pentadiplandra brazzeana. famacéu}401caa niveyl

Brazzeina Caracterizada por ser 1,000 veces superior mundial como

en dulzor a la sacarosa, y termoeslable. edulcorante natural no

Junlo alAcesulfame de K, prolonga el sabor '6. band

de éste. Comercialmente se le conooe con el ca !'°° en ' as�030

nombre de Sweet®. °°m'.da5 V
V medlcamenlos.

Alcohol Polihldrico, aislado del rizoma

de Polypodlum vulgare, es Es el edulcorante que

aproximadamenle 3,000 veces més dulce que contienen

la sacarosa. Se encuentra en forma natural en generalmente Ios

ciertas bayas y frutas. Se clasi}401cacomo chicles �030sinaz}401caf.El

edulcorante nulritivo porque cada gramo sorbitol se emplea en

contiene 2.4 calorlas, bastante menos que las 4 muchos productos

de la sacarosa. alimenticios dietéticos.

Fuente: Alonso JR, (2010).
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CUADRO N° 3.7 �030

EDULCORANTES NO CALORICOS NUTRITIVOS DE ORIGEN NATURAL

(CONTINUACION).

Obtenida en el a}401o1809 del rizoma de la

especie Glycyrrhiza glabra, conocida

C°""° |�031e9a"Z- . Se utiliza para edulcorar alimentos y
Es originaria del sur de Europa. Su bebidas. se emp|ea también en

P°def e}402dullame95 50 V9085 m3Y0f tabletasypara aromatizar eltabaco.
que el de la sacarosa.

La neohesperidina dihidrochalcona se Es utilizado por la industria de

obtiene por modi}401caciénquimica de alimentos como aditivo para la

una sustancia presente en la naranja elaboracién de diferenles productos

amarga (Citrus aurantium). Es entre como goma de mascar, caramelos,

Neohesperidina 250 y 1,800 veces mas dulce que la bebidas carbonatadas. bebidas no

lhldroehalcona sacarosa, y tiene un sabor dulce mas carbonatadas, yogurt, helados,

persistente. similar al del regaliz. Se postres, eduloorantesde mesa. Tiena

degrada en parte por la accibn de la asignado el codigo de aditivo E-959

}402oraintestinal. en el Iistado de la Unibn Europea.

La Stevia rebaudiana benoni es una

especie sudamericana originaria del .

Paraguay. sur de Brasil y noreste de E:su:l::?;�034°°g:}401t;Ti:sa§°:3nb::i'g::�031

__ _ Argentina. Se la oonoce mundialmente bebidas �031Camonatédas �030bebidas�031

tevlosldo como yerba duloe o �030ka-a-he-é�031.Las d. �030é}401. éct �031

hojas de esta especie contienen otros efhe §tar:'s'u9°s' n ares�031

principios endulzantes como son Ios . �030 .

rebaudiosido A y B. El esteviosido en Ta"""é" e" F".°"�034°�030°5""�034"�034�031°é�035"°°�030
forma pum es 300 veces mas dulce por ser bactenclda en pastas dentales.

. G jarabes para la (cs, medicamentos
que una solucrén al 0.4/a de sacarosa. para personas diabé}401casem

En cuanto a calories. 10 hojas secas ' '

equivalen a 1 kilocaloria.

Fuente: Alonso J.R, (2010).

Existén otros edulcorantes que son obtenidos de forma sintética, Ios cuales

son representados en el cuadro N°3.8.
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CUADRO N° 3.8

EDULCORANTES NO CALORICOS O NO NUTRITIVOS DE ORIGEN SINTETICO.

T
Es casi 300 veces mas dulce que el azucar, no aporta

nergia. proporciona un sabor dulceintenso inmediato,

ero deja un sabor residual inlensamente amargo. es

muy esiable a los procesos de la industria de alimentos, Se emplea en varios alimentos y

no se le oonoce ninguna interaccibn o reaccién con otros bebidas dietéticas.

limentos, es 100% soluble en agua, Ingestion diaria

dmisiblez 5 mg por kg de peso corporal.

on 30 veces mas dulces que el azucar,

roporcionan textura y sensacién viscosa en la boca. por lo En Mexico, a partir de 2006 I

ue se usan en mezclas eon otros endulzantes que no ecrelaria de Salud pennitié d

iclamatos ienen esta caracteristica, sabor dulce limpio e intenso que nuevo Ia utilizacibn de ciclamatos en

e detecta de forma un poco retardada, el sabor es limentos ybebidas no alcohélicas.

uloe residual ligero, ingestion diaria admisible: de 0 a

11 mg por kg de peso corporal.

e considera 600 veces mas dulce que el azucar, e usa en bebidas

posee un sabor dulce limpio, prolongado sabor dulce efrescanies. néctares de frutas,

residual en la boca, se utilize sole 0 en combinacibn con ncemrados de bebidas,

ucralosa tros endulzames, no aporta energia (calorlas), muy dulcorantes de mesa, producto

stable en todos los procesos y condiciones utilizados en la acteos, de panificacién, entre otros.

iene muy pocas

Es 2.000 veces mas dulce que el az}402car,sabordulce Iirnpio aplicaciones en la induslri

parecido al del Aspartame. proporciona 4 iimenticia debido a que no es mu

lllame kilocalories porgramo, pero por ser tan intensamente dulce se s1abIe a los procesos de la

ullliza en cantidades muy bajas por lo que su contribuclén industria de alimentos como es el

nergética es insignificante. aso del horneado o la

pasteurizacién.

Es mas estable que el Aspartame .

Es por lo menos 7,000 veces mas dulce que el azucar, por iferentes niveles de pH y a alta

o que su manejo es dificil por las cantidades emperaturas porlo que sirve com

xtremadamente peque}401asque se utilicen, su perfil de ustitulo del azucar para I

~ bor es muy similar al del Aspartame. laboracién de diferentes producto

N°°"""�030° limenticios combinado con otro

ditivos.

s cerca de 200 veces mas dulce que el azucar,

abor dulce inlenso, de deteccibn en la boca un poco e emplea en la gran mayoria d

etardada, deja un sabor duloe residual mas intense que el produclos light como principal

parlame �024. ucar, que dura en la boca largo tiempo y en ocasiones se ustituto del azucar (glucosa)

socia a sabor melalico o exlra}401o,poco estable a aitas

emperaturas y a cienos valores de pH, puede reaccionar con

tros com onemes de los alimentos.

Es casi20O veces mas dulce queelazucar, Se usa en bebidas refrescantes,

uede lener un sabor residual amargo en conoemraciones alias, éctares de frutas, conoentrados d

or lo que regularmente se usa en combinacién eon mros ebidas, edulcorantes de mesa.

°°5l_�031"a'"°nduIzan1es.Mues1ra caracteristicas desinergia que al roduclos lacteos, de paniiicacién.

P°�03035'°° ombinarse con otros endulzantes, mejoranlas caracleristicas astas de dienles enjuague

e Ios componentes de la mezcla, rapida deteocién en la boca, bucales, y productos farmacéutico

« uy estable a Ios procesos de la industria de alimentos, no mre otros.

roorciona eneria calorias .

Fuente: Snarff, (2006).
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3.2.9 lmportancia de los edulcorantes en la industria de alimentos

Todos los edulcorantes, sean caléricos o no caloricos, tienen diferentes

propiedades tanto fisicas como qulmicas, su oomportamiento en Ios alirnentos es

diferente, dependiendo Ia clase de alimento que se esté fabricando. Por

ejemplo en refrescos y gelatinas no se tiene mayor problema sin embargo en

alimentos como Ias galletas o mermeladas, el azucar ejerce otras funciones por lo

que es necesario emplear otros agentes para compensar tanto las pérdidas de

volumen como 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 0 arti}401cialsea aoeptado por la industria

de alimentos. ademas de ser inocuo, el sabor dulce debe percibirse rapidamente

y desaparecer también répidamente y tiene que ser lo mas parecido posible al

del azucar coman, sin regustos. También tiene que resistir ias condiciones del

alimento en el que se va a utilizar. asi como Iostratamientosa Ios que se

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

3.2.10 Propiedades de un edulcorante ideal

Un edulcorante deberé satisfacer Ios siguientes requerimientos:

a) Poseer el sabor dulce de la sawrosa, sin regusto.

b) Bajo contenido calérico, refendo a una misma base de poder edulcorante.
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c) Propiedades fisicas similares a la sacarosa: resistencia atemperaturas

elevadas y a Ios pH comunes en Ios alimentos, ser soluble en agua, poseer V

similares caracteristicas de textura y viscosidad que la sacarosa en iguales

condiciones, no ser higroscbpioo.

d) Ser inerte oon respecto a las sustancias presentes en la formulacion de

alimentos y no cambiar sus sabores.

e) No ser toxico por si mismo, ni producir sustancias téxicas por descomposicién

ni reaccion.

f) Ser estable y mantener sus caracteristicas con el tiempo.

g) 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 rnezclas de edulcorantes 0 al uso de

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

3.2.11 Estudio del mercado intemacional y nacional de algunos

edulcorantes caléricos _o nutritivos (Secretaria de Economia de México,

2012)

La evolucion 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 evolucién de Ios rendimientos en campo y

fébrica de Brasil, Estados Unidos y México para detenninar su posicién

competitiva a nivel internacional. Adicionalmente, resulta necesario analizar el

oomportamiento del mercado del Jarabe de Malz de Alta Fructosa y su relacién

con el mercado del azucar.

Este producto, ha cobrado relevancia en el mundo como un producto sustituto

del az}402car,tanto en el consumo de las familias como en los procesos industn'a|es

para la elaboracién de alimentos y bebidas ya que desde su introduccién hasta la

fecha, ha venido ganando par}401cipaciénen el mercado de edulcorantes.

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

1995).

Anélisis de la situacién aproximada del mercado }401nesde la década de 1980a Ia

década de 2000.

a) Sacarina: Es el edulcorante mas utilizado. El consumo y la produccién para el

a}401ode 1989 fue de 9_ 000,000 Kg. Al 2009 representa el 18,5% de consumo

mundial.

b) Ciclamato: Antes de su prohibicién en EE.UU, se habia constituido en el

edulcorante mas utilizado en volumen, ya que solamente en EE.UU, su

produccién habia alcanzado Ios 9,500,000 kg/a}401o.En la actualidad, se sigue

produciendo en dicho pars, pero en una escala reducida y para exportacién. No

se conoce el consumo mundial. El consumo en Europa alcanzé Ios 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) Aspartame: Se considera que su produccién aproximada fue de 1,000,000 kg.

en el a}401ode 1983. Este volumen es considerable, teniendo en cuenta que la

aprobacién de uso era muy reciente, y con muchas Iimitaciones, en EE.UU,

Gran Breta}401a,Francia, Bélgica y otros paises. Su precio en dicho a}401ofue de

152 U$S/kg. De acuerdo a la }401gura12, en el a}401o2009 representa el 30% de

consumo en el mercado mundial.

d) Esteviésidoz En Japén en 1979, la produccién y consumo fue de 140,000 kg.

. Aunque se consideraba que en dicho a}401oel mercado japonés podia absorber

1,400,000 kg. equivalente al 10 % del consumo de sacarosa en poder

edulcorante. En ese mismo a}401ola produccién mundial era de aproximadamente

700,000 kg. Inciuyendo Jap6n_ China Popular y Corea, No se cuenta con

informacién o}401cialrespecto 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 calérioo, es equivalente de 12 a 15 millones de kg de esteviésido por

a}401o.La oonquista de una peque}401afraccién de este volumen, por el

esteviésido, representaria cifras signi}401cativas.A nivel mundial Ios principales

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

ultimo pals, en Sudamérica se procesa en Brasil, Paraguay, Colombia y Argentina. A

continuacién se presenta Ia produccién de hoja seca de algunos paises a nivel

mundial.

a. Colombia: Producciones aproximadas a 10 toneladas de hoja por
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hectérea anual.

b. Bolivia: Se realizan hasta cuatro cosechas por a}401o,logrando un

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

c. Brasil: solo cuenta con capacidad para unas 110 toneladas al a}401o.

d. �030Paraguay: contiene 2,000 hectareas de Stevia.

e. China: con nueve plantas industriales, y unas 25,000 hectéreas 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,

Ia 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 az}402carpor cuatro razones principales:

- Ayudar en la pérdida de peso: algunas personas escogen Iimitar su ingesta de

energia reemplazando az}402carpor edulcorantes que aportan poca o ninguna

energia. Esto les permite consumir Ios mismos alimentos que normalmente

consumlan, mientras se pierde peso y evitan otros problemas asociados con el

consumo excesivo de calorlas.

- Cuidado dental: Ios sustitutos del az}401carson ideales para los dientes, puesto que

no son fermentados por la micro}402orade la placa dental.
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o Diabetes mellitus: las personas con diabetes tienen di}401cultadpara regular sus

niveles de azdcar sanguinea. Limitando el consumo de azucar con edulcorantes

artificiales, pueden disfrutar de una dieta variada mientras controlan su consumo de

az}402car

o Hipoglicemia reactiva: Ios individuos oon hipoglicemia reactiva produce un exceso

de insulina que es la absorcién répida 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

que aumenten la glicemia y utilizar edulcorantes arti}401cialescomo una alternativa.

o Evitar alimentos procesados: algunos individuos pueden optar por sustituir la

azucar blanca re}401nadapor una azacar menos re}401nada,tal como jugo de frutas o

jarabe de maple.

3.2.14 Propiedades y usos de la Stevia como edulcorante I

Las hojas secas de stevia contienen aproximadamente 42% de sustanciasv

hidrosolubles siendo el principio activo més importante, el esteviésido. Ademés,

contienen proteinas, fibra, hierro, fésforo, calcio, potasio, zinc, rutina, vitamina A y C.

o Algunos estudios indipan que esta planta tiene actividad antibiética, en especial frente

Ias bacterias que atacan las muoosas bucales y los hongos que dan origen a la

vaginitis en las mujeres. Por sus propiedades curativas, se utiliza también para

contrarrestar Ia fatiga, y para combatir dolencias en el higado, el péncreaé y el bazo.

En la medicina paraguaya se utiliza Ia Stevia rebaudiana como hipog|ucemiante,

digestivo, cardioténico, diurético, hipotensor, vasodilatador, antiécido. También tiene
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efectos bene}401ciososen la absorcién de grasas y en la presion arterial; revitaliza Ias

células epiteliales y ayuda en la répida cicatrizacién de las heridas. (Per}401ltecnolégico

del cultivo de stevia)

o La Stevia rebaudiana puede ser de gran ayuda para aquellas personas que deben

disminuir o controlar su ingesta de azucares, como es el caso de Ios diabéticos tipo I,

dado que este edulcorante no es metabolizado por el organismo. Esta sustancia

permite mantener dentro de valores normales Ios 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 0 total de la

insulina, en el caso de diabetes tipo II en pacientes adultos, para Ios cuales Ia ingesta

de glacidos no es tan importante como en pacientes jévenes. 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

aparicion de la placa de caries, cuando es usado en enjuagues bucales y pasta

dental; puede ayudar en la desintoxicacion del organismo debida al tabaquismo y al

alcoholismo, al su infusion reducir el deseo hacia ambos téxicos; mejora la resistencia

frente a resfriados y gripes.

- Esta peque}401aplanta se emplea también como edulcorante de mesa, en la elaboracién

de bebidas, dulces, mermeladas, chicles, en pasteleria, con}401turas,yogures, entre

otros. También se puede encontrar en productos anti-envejecimiento, como geles de

ba}401oy espray para el rostro. El concentrado de la hoja. sobre base acuosa, es muy

}402tilcomo cosmetico. Cuando se aplica como una mascarilla facial produce un y

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

eczema.

. Se puede consumir en forma natural 0 en infusién, con un efecto antioxidante

destacadisimo, seis veces mayor que el té Verde.

. Por su probada e}401caciaiimpiadora del sistema circulatorio, trata e}401cazmente,segun

documentacién médica avalada por las universidades japonesas, artritis, ictus y

apopiejias, alergias, hepatitis crénica, pericarditis, hipertensién, y las consecuencias

diabéticas como disfuncién eréctil, retinopatla diabética y pie diabético.

o En Japén el concentrado de esta planta se usa como alimento en la cria de animales

como peces y en la agricuitura en la obtencién de frutas més dulces y grandes. Los

residuos fermentados de la planta, son aplicados en terrenos donde su sobre

explotacién con agroquimicos, ha conducido a la infertilidad, recuperéndolos en pooos

a}401os.

3.3 Los ESTEVIOSIDOS

Las hojas de la Stevia rebaudiana contienen una mezcla de ocho glicésidos _

diterpénicos (entre Ios que se encuentran principaimente el esteviésido y el

rebaudiésido). El esteviosido es un edulcorante natural no nitrogenado

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

Entre sus propiedades fisico-quimicas deseables para la elaboracién de

alimentos podemos destacan

3.3.1 Propiedades fisico-quimlcas del esteviosido

- Elevada estabiiidad térmica, rango de fusion de 192 a 210 °C
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- Estable en un amplio rango de pH, de 3 a 9 a temperaturas elevadas como

100 °C, mas allé de pH 12 pierde dulzor

0 Absorbe en luz UV

o Rotacién especf}401ca38.6 °

o Soluble en agua fria y caliente

0 No fermentable _

o Sinergismo con apértame, glucosa. fructosa y sacarosa

Su estructura no se modi}401capor su exposicién 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 Ios alimentos:

pasteurizacién, esterilizacién, coccién. Es altamente soluble en agua y en soluciones

hidroalcohélicas. Es estable en un rango amplio de pH, 3 a 9, aun a 100 °C. Por

encima de pH 9 se produce una répida pérdida del dulzor, no obstante pocos

alimentos muestran valores de pH > 9. En bebidas gasi}401cadasque incluyen en su

composicién acido citrico y fosférico, se detectan pérdidas de dulzor del 36% y 17%,

respectivamente, cuando se almaoena a 37 �034C.

No aporta calorias.

Por sus caracteristicas fisico-qulmicas y toxicolégicas permite su inclusién en

la dieta humana para ser utilizada como un edulcorante dietético natural. sin efectos

colaterales.

El oédigo Alimentario Argentina (1993) en un su articulo N°1398 inc. 64.3

(Resol.101. 22/O2/93). De}401neal esteviosido como:�035polvo blanco cristalino, inodoro, no
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higroscopico, no fermentescible, de sabor dulce aun en soluciones muy diluidas, 300

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

Pureza total : mlnimo 90% como esteviosido totales.

Esteviosido : mlnimo 50%

Rebaudiosido A : mlnimo 30%

Rebaudiosido B : no detectable

Dulcosido A : no detectable

Esteviolviésidos : no detectable

Esteviol e isoesteviol : no detectable

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

parte de los productores; Sin embargo, el principal obstéculo para su comercializaclon

es, ademés de su retrosabor, su costo de produccion.

3.3.2 Métodos de Extraccién del esteviosido y rebaudiosido A

Hay gran cantidad de métodos patentados para la extraccién del esteviosido

(Ver Anexo 01), Ios cuales se pueden clasi}401caren aquellos basados en: -

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

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

- Adsorcién cromatogra}401ca(ltagaki, 1979; Dobberstein, 1982; Kolb, 2001)

I lntercambio iénico (Uneshi, 1977; Giovanetto, 1988; Payzant. 1999)

I Precipitacién selectlva (Matsushita y Kitahara, 1981; Kumar, 1986)

- Fluidos supercriticos (kienle, 1992)
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- Método con alcohol isobuti|ico(MERCk P.A.99,9959)A|varez (1984) y Goto(1977),

Rea}401o;Gonzales: 2007.

El presente trabajo se basa en la patente americana N° 4892938 (giovanett)

con algunas variantes que reporta un método para la "recuperacién de esteviosidos a

partir de la planta seca de Stevia reaudiana por extraccién y puri}401cacién.Un extracto

es obtenido mediante tratamientos en agua a temperaturas que van desde el medio

ambiente hasta mas o menos 65 °C con agitacibn y una subsiguiente }401ltraciono

centrifugacién. Este extracto es tratado con hidréxido de calcio, después de los cual

se obtiene un precipitado por medio de }401ltracibno centrifugacién este precipitado es

tratado con una resina de intercambio iénico de alta acidez y seguidamente con una

resina de intercambio ionico de baja basicidad, }401ltradoy secado�035(Anexo01).

Ademés también se tomé como base el }402ujoplanteado por Cernadas y Pryluka

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

La patente USA cuyos autores son Jefrey C. Evans,St.MicheI,MN(US);AIan

S.Myerson,Chicago,|L(US) et al (Anexo O1) Cuyo titulo es �034Métodode produccién de

compuestos de rebaudiosido A puri}401cadocon el uso de cristalizacién

solventelantisolvente"

Es una inventiva provee métodos para la puri}401caciénde rebaudiosido A, a partir

de una mezcla que consta de_ glucésidos provenientes de la planta de stevia

rebaudiana. El método es util para la preparacion 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 oomposiciones

48

}402y



altamente puras de rebaudiosido A son Litiles como endulzantes no caléricos e_n

composiciones masticables o comestibles como comidas, bebidas, medicina, dulces,

chicles, y otros

_ El método consiste en la puri}401cacibnde rebaudiosido A a partir de glucosidos

l obtenidos por extraccién de la stevia rebaudiana mediante tecnologia de

cristalizacién solventelantisolvente. 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 neoesarios ya que el proceso tiene varias etapas

hasta la puri}401caciéntotal. Por lo que esta patente no se utilizé en este trabajo.

3.4 COLUMNAS DE INTERCAMBIO IONICO

El intercambio iénico es un proceso que permite Ia separacién 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

peque}401osnucleétidos y aminoécidos. La solucién que debe inyectarse es usualmente

Ilamada "muestra" y Ios componentes separados individualmente son

Ilamados analitos. Es usada a menudo en puri}401caciénde proteinas, anélisis de agua 0

control de calidad y otros. .

3.4.1 Resinas de intercambio iénico (Anexo 03)

3.4.1.1 Definicién .

Las resinas de intercambio iénico 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 tama}401o

efectivo, aunque también las hay en forma de polvo.
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Estén compuestas de una alta concentracién de grupos polares, écidos o

bésicos, inoorporados a una matriz de un polimero sintético (resinas estirénicas,

resinas acrilicas, etc.) y actuan tomando iones de las soluciones (generalmente agua)

y cediendo cantidades equivalentes de otros iones. La principal ventaja de las resinas

de intercambio iénico es que pueden recuperar su capacidad de intercambio original,

mediante el tratamiento con una solucién regenerante.

3.4.1.2. Proceso de intercambio iénico

El intercambio iénico es una reaccién quimica reversible, que tiene Iugar

cuando un ién de una disolucién se intercambia por otro ién de igual signo que se

encuentra unido a una particula séiida inmévii. Este proceso tiene Iugar

constantemente en la naturaleza. tanto en la materia inorgénica como en las células

vivas.

Las resinas de intercambio iénico poseen un radical }401joy un ién mévil o ién de

sustitucién. El ion mévil es el ién que es intercambiado por iones que desean

eliminarse de la solucién y este intercambio solo funciona entre iones de igual carga

eléctrica: cationes por cationes y aniones por aniones.

En general Ias resinas de intercambio iénico operan en columnas, para

favorecer el proceso de intercambio, parecido a la destilacién o la destilacién en

bandejas. La reaccién de intercambio se despiaza en el Iecho de resina, generalmente

hacia Ios niveles inferiores.

3.4.1.3 Tipos ds resinas de intercambio iénico

Las resinas de intercambio iénico pueden ser de los siguientes tipos:
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a. Resinas catidnicas de écido fuerte

- Resinas catiénicas de sodio: eliminan Ia dureza del agua por intercambio de

sodio por el calcio y el magnesio.

- Resinas catiénicas de hidrégeno: pueden eliminar todos Ios cationes (calcio.

magnesio, sodio, potasio, etc.) por intercambio con hidrégeno.

b. Resinas catiénicas de écidos débiles: eliminan Ios cationes que estén

asociados con bicarbonatos

c. Resinas aniénlcas de bases fuertes: eliminan todos los aniones. Su uso se ha

generalizado para eliminar aniones débiles en bajas concentraciones, tales como:

carbonates y silicates.

d. Resinas anlénicas de base débil: eliminan con gran e}401cienciaIos aniones de los

écidos fuertes, tales como sulfatos, nitratos y cloruros

51

¢



IV. MATERIALES Y METODOS

4.1 EQUIPOS, MATERIALES Y REACTIVOS

Equipos

o Balanza analltica -

o Secador de bandejas

o Balanza de humedad

o Molino de martillo

o Serie de tamices

- Agitador de ancla

o Phmetro Beckman �030

o Columnas de intercambio iénico preparadas en tubo PVC

- Columnas de carbén activado en tubo PVC

- Bomba de 1/8 de PH

0 Filtro de placas

- Marmitas de acero inoxidable

o Rotavapor

- Atomizador de laboratorio LABTEX

Materiales

- Hojas secas de stevia

- Vasos de precipitado

o Baldes de pléstico

- Lienzo para }401ltro

- Carbon activado A

52

QL



Reactivos

o Acohol 96%

0 Resinas de intercambio ionico de acido fuene

- Resinas de intercambio ionico de base fuerte

- Hidréxido de calcio

o Carbonato de calcio

- Acido clorhidrico

- Hidréxido de sodio

o Acido citrioo

4.2 DESCRIPCION DE EQUIPOS Y MATERIALES:

Balanza Analitica ,,.. , . .- - �030

l r % "T

b 7- .

�030\ I _ s 1

F"V""\'>a. �0307~75

Para pesar Ios reactivos como el carbonato de calcio, hidrbxido de sodio y otros

Balanza Ohaus
, _ ._ .. j�034K T�030

 T�030K

�030 �030T' 1
V�031 �030 ____ » �024---"-' K-�030I

�035�030�035'

Para pesar las hojas y tarar Ios recipientes.
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DESECADOR
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» * Q�031
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Phmetro portétil �030

Para medir el pH del extracto
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�030t .
gm? "�034�030

_ �030O0
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FOTO N° 4 .1 : RESINA CATIONICA FOTO N° 4.2 : RESINA IONICA

/�030é 
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- .-$1.4, 4 .-�034. }401x:

\-.33 �030 I. �030
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Columnas de intercambio iénico

Preparadas en tubo PVC de 2 pulgadas de diémetro

Columnas de carbén activado en tubo PVC de 2" de diémetro

FOTO N° 4.3 : COLUMNAS DE INTERCAMBIO IONICO

�030":,::.2.: u �030a ° \ 3*
33.. _ _ . . .

=1 ..,_.:�031 , _

�030S,,., V�031 �030 V

' %

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 L... .........

pasar por el molino de martillo para reducir el tama}401ohasta malla 35(0,500mm)

FOTO N�0344.4: MOLINO DE MARTILLO Y HOJA MOLIDA

;_ N�030A h �030I I

, �024_'.�030__,V&-4£ . X Y .

: > �030:3�030I�030 ». 4* �030 �030

�030 .~ - �030vs �030 1�030. �030 1
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4.3 METODOS Y PROCEDIMIENTOS

4.3.1 Obtencién de las hojas de stevia I

Las hojas de stevia seca son provenientes del fundo campoverde ubicado en el

caserio Ricardo Palma, Yarinacocha region Ucayali (DlAZ,2012),|as cuales se han

secado al medio ambiente por un periodo aproximada 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

extraccién de Ios glicésidos, dando a conocer muchas técnicas capaces de

aislar estos componentes que son Ios responsables de aportar a los productos

}401nalesel nivel de dulzor buscado.

Sin embargo, Ios procedimientos mas e}401cientes,hacen uso de tecnologias

de elevado costo 0 de diflcil acoeso como Ias patentes mostradas en el Anexo 01.

Para contrarrestar esta situacién, se han realizada investigaciones sobre Ios

diversos procedimientos de extraccién de menor costo y con equipos que pueden

implementarse en el LOPU, Iogrando redise}401arlas marchas a los equipos y

V sustancias disponibles dando |ugar a un dise}401oque proporcioné parémetros

controlados. El presente trabajo tiene como base Ia patente americana N�0344892938

(Giovanetto) con algunas variantes que reporta un método para la �034recuperaciénde

esteviosidos a partir de la planta seca de stevia rebaudiana por extraccién y

' puri}401cacién.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 }401ltraciéno centrifugacién. Este extracto es tratado con hidréxido de

calcio, después de lo cual se obtiene un precipitado por medio de }401ltraciéno

centrifugacién. Este precipitado es tratado con una resina de intercambio iénico de

alta acidez y seguidamente con una resina de intercambio iénico de baja basicidad,

}401ltradoy secado�035(Anexo N° 01). Ademés también se tomé como base el }402ujo

planteado por Cernadas y Pryluka (1985.a),No se utilizé la patente de Evans por que

la patente presenta un método de puri}401caciénde rebaudiosido A, mas no de

extraccién y el uso de la patente es todavia restringido.

En la extraccion se consideré aspectos como:

Solvente: orgénicg (alcohql 96 %) y agua.

Tama}401ode particu|a(tamiz N° 30(0,592mm. Serie fina)

Relacion materia prima- solvente(1 :10)

Tiempo y temperatura de extraccic'>n(2O horas y 60°C).

Se desarrollaron las siguientes operaciones:

Extracciénz Se realizé mediante una maceracién a temperatura ambiente de 0,500 Kg

de hojas secas de stevia molida (O,592mm) con solucién alcohélica (m.p.: agua, 1:10),

30 g. de CaCO3 (6% respecto a la m.s. durante 20hrs. Con agitacién.

FOTO N° 4.5: HOJAS MOLIDAS DE STEVIA

�030#1

Fuente: Elaboratgbn }401ropia; --�030E-
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Filtracién: se retiré Ia materia orgénica utilizando un pa}401ode trama }401na;el sélido se

lavé y el agua de lavado se incorpora al extracto, luego se }401ltrocon el }401ltrode placas

para separar Ios sélidos suspendidos. .

Conoentraciénz el extracto obtenido se concentra hasta reducir el volumen al 20% del

é volumen inicial. Esta operacién realize a temperatura de 40-50°C utilizando una

estufa.

Puri}401cacién:se precipité Ias impurezas con 10g de éxido de calcio y 10 g de acido

citrico, por 8 horas, luego el precipitado se separa por }401ltradoobteniendo una solucién

madre .De la solucién obtenida se separé una porcién que se utilizé para secarlo por

atomizacién, y obtener Ios esteviosidos en polvo.

El resto de la solucién madre se hizo pasar por una columna de carbén activado para

aciarar Ia solucién, se puri}401cémediante columnas de intercambio iénico, }402uyendo

primero a través de resina acida fuerte (S-100) y después resina bésica débil (A-600);

oon caudal de �030ingresoy salida de 10mUmin.; estas resinas antes de ser utiiizadas son

regeneradas de acuerdo a lo que se indica su correspondiente }401chatécnica.

Precipitacién con etanol: esta operacién se realize a }401nde precipitar el estevié-sido. El

esteviosido de la solucién madre es Vretenido en las resinas, de las cuales se extrae

mediante lavado de solucién alcohélica, para luego pasar a la etapa de evaporacién y

secado

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

4.3.2.2 Obtencién de esteviésidos en polvo por secado por atomizacién

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

atomizacién. Con el atomizador LABTEX.
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La solucién madre se acondiciona para el proceso de atomizacién. 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 pasé por el atomizador ,las tres muestras con Ios mismos condiciones de

operacién, Temperatura del aire 180 °C, velocidad del aire del equipo 8 ,veIocidad 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

0.5 Kg Hojas secas

y molidas

5 L solucién

Aqua: Alcohol

30g.CaCO3

Extraccién (Lixiviacibn)

20hrs.. con Anitacién PH

Tona

0,957 Kg

Extracto

4.450 K! W

Awe de made

Conoentracién

(40-50 °C)

Puri}401cacién

Precipitacién can 109 OH

y 109 acido cltrico PH 6,2

14,6 �030�031Brix 370 kg

Filtracién

(Filtro placas)

Solucién madre Secado por

3,830 Kg atomizacién

2,300 kg

Columnas de

intercambio iénico

1.530 Kg

Elucibn con solucion Secado

alcohélim (50.60)

Fuente: Elaboracién propia. .
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FIGURA N�0344.2 I DIAGRAMA DE PROCESO DE EXTRACCION DE ESTEVIOSIDO Y REBAUDIOSIDO DE LA HOJA DE STEVIA

REBAUDIANA BERTONI PROYECTADO PARA UNA PLANTA PILOTO

up :MATERIA PRIMA : T�034�030

:A::?�030g�254A:l�031!.)B|?l:(B)?{:ENTAL VACIO L
nc-1' ZCONDENIIJADOR ' '°" ®  
n<.1,2,a,4,5 mmaua DE MEZCLA ;
uc�0241:|llOL|NO DE CUCHILLAS :
aw-1 :BALANZA DE PESADA E 5 2

�031 EL-1 :EXTRACTOR-LIXIVIADOR
F-1,2 :FlLTRO 3.5
cc-1 :COLUMNA DE CARBON ACT.
CR�0241,2:COLUMNADE RESINA t
s-1 :SECADOR -, 5.2 5 2
Tc-1 :TANOUE DE CRISTALIZACION i \

1.
"10 CaC0s c,|-[Eon V CR4 \\§

M}401smla) } ; i I

vac-1 c-(on). §
TK4 Tc-1 :

Z5 _ s-1 §

34 �030

F-1 F-2 ._ �031

�024 I I

EL" Q 3 H cc�0241 TK-4
B-1 M �024 _ ><;

3

B-3

§ 2 Q

Fuente: Elaboracién propia



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

OPERACIONES Y PROCESOS UNITARIOS

:1 3 3: 1�034 "I
i*"�024E-T-�030inE 9|! �030R;-5a, L 1 .

' II % -}4011""�031:�030v..-.-~'* 11
, 1-:5 :a!':!;I.|- . I: .

�030wk~ �030VT�031.1" - �030 "
vi _ " V �034 I "�030

: E �030 ' - . .-

~ I2 - �030 �030\ 5',. \ ,

9 « - vi E ={�030.,
I I�031 E ' K �030 "«�030_»

/ l . .- ,

4 \ I A ~' I  E
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' V. RESULTADOS

5.1 DETERMINACION DE HUMEDAD DE LAS HOJAS

Para Ia determinacién de la humedad de las hojas de stevia secas se utilizé el

métqdg AQAG; 1995 $9 pesé 59 de mugstra. §e a 60°C y 5: llevé a peg:

constante, luego se determiné la pérdida de peso y se realizé el calculo respectivo. La

humedad de las h9J'as> e§ impettante para facilitar Ia molienda, §i Ias hojas estan

humedas deben secarse.

CUADRO N�0345,1.

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

MOLIENDA

Muestra de hoja seca % Humedad

P°"M' °" P°s° ( 9" Inicial de ho'as 8 %

"W °�034 DD

PW °2 T�030-�030ZZZ
"'�034°°a°3

Fuente: Elaboracién propia

Para cada humedad obtenida se probo la molienda ,pudiendose moler facilmente

cuando Ia hoja contiene una humedad de 42%

5.2 PRESENTACIDN Y AN/KLISIS DE RESULTADOS EN EL PROCESO

DE OBTENCION DEL EXTRACTO DE STEVIA REBAUDIANA BERTONI .

Para Ia determinacién de la caracterizacién del extracto se tabularon los

datos y resultados obtenidos de las pruebas 1, 2. 3 para cada etapa durante la

extraccién del edulcorante midiendo Ios parametros de operacién para obtener su

respectiva caracterizacién y el anélisis de los resultados. �030
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CUADRO N�0305.2

PARAMETROS DE OPERACION EN LA ETAPA DE MEZCLADO PARA LA

OBTENCION DEL EXTRACTO A BASE DE STEVIA.

PESO A LA PESO A LA

(K9) �030"°"�031 (K9)
 AZE}4021

gua: a co 0

arbonato de

alcio 0,030

aCO3

Eiijlif}402}401ljjl.-All-1311
�030ua: alcohol

A. E?
arbbnato de

alcio

aCO,

Z}401mjifj-jjx-E1

ruebaaelacién 2:1 en e -}402llj}402
arbonato de

alcio

' - CO, .

Fuente: Elaboracibn propia
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CUADRO N° 5.3:

AUMENTO DE TEMPERATURA EN LA ETAPA DE LIXIVIACION PARA LA

OBTENCIDN DEL EXTRACTO A BASE DE STEVIA

PESO A LA PESO A LA

ENTRADA DEL 11EMPO TEMPERATURA SALIDA DEL

.- Rugs; CALENTAMIENTO (minutes) (°C) CALENTAMIENTO

> K K '

§%j§EZZ<EZTZjE§i
gua: alcohol

1 arbonato

e Calcio

aC0g

§i§EEZZEj1ZEEj
gua. alcohol

2 arbonato

e Caicio

aCO3

DTEZZETT
�030uazaléehol

7 pm, EE@
3 arbonato

- Calcio 70

FL1.§.n.t§; El§99.f§§i9!1. P.T9Pi§

�030CUADRON�030-�0315.4

PARAMETRDS DE DFERACIDN EN LA ETAPA DE TAMIZADO PARA LA

OBTENCIDN DEL EXTRACTO A BASE DE STEVIA.

TEMPERATURA (°C) DEL TAMIZADO
PRUEBA Kjj
D

1 A
@j 0

2 T
mmDD

Li uido 4 360A 3 ET
Fuente: Elaboracién propia
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CUADRO N° 5.5

PARAMETROS DE OPERACIDN EN LA ETAPA DE PRECIPITADO PARA LA

OBTENCIDN DEL EXTRACTO A BASE DE STEVIA.

Peso de .P°.s9 de peso a la

iempo Tempera- écido �035�030d[:�030;�031f;�030:§�034°salida del PH
Pfueba horas tura( C) citrico (Kg) cam�035):(K9) flltro (Kg) ,-ma,

Prueba%EE}401IZ�024
1 E}402jj\

,, b EEHIIIEIIEEZT

'z"° Iljj
,, ,, EIIEEEEKZI
3"�031 Iijj

Fuente: Elaboracién propia

5.3 DETERMINACION DE LOS PARAMETROS DE CALIDAD DEL

EXTRACTO

Para Ia determinacién de los parémetros de control de calidad de

extracto obtenido a base de stevia, se consideraron factores }401sicoquimicos,

sensoriales .

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

Peso del extracto = peso de la fase liquida a la salida del }401ltro

CUADRO N° 5.6: PESO DE EXTRACTO

PESO DE EXTRACTO �030
PRUEBA _

(solucion madre) Kg

11 W
E W
T1 "98

Fuente: Elaboracién propia
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b. Determinacién de la densidad (p) del extracto

Para medir Ia densidad de Ios extractos se opté por u}401lizarla siguiente férmula.

Mas�030ade 'ex�030t�030rét':to 95 9 3

p=jT=j3=0.950g/Gm

Volumen de extracto 100 cm

CUADRO N° 5.7 : DENSIDAD DEL EXTRACTO

DENSIDAD DEL EXTRACTO

PRUEBA '(s'blu'ci6n madre) K§IL

Fuente: Elaboracién propia

e. Determinacién de Ios °Brix y del pH del �030extractopara cada una de las

pruebas.

Los °Brix se midieron a través de un refractémetro de la marca ABBE y el pH

por medio de un pH metro portétil.

CUADRO N° 5.8

PARA'MErRos DE OPERACION EN LA MEDICION DEL PESO TOTAL

-DEL L98 °BRIX Y EL pl-I PARA EL EXTRACTO DE STEVIA.

> __ H V _ p_H_DEL �030_�030BRlXDEL DENSIDAD

PRUEBA .. EXTRACTO EXTRACTO (gIcm�031)
(soluclon madre) Kg

3-830 TEE
3-700 D 1.012
3.798 EJEE

Fuente: E|ab'c�030>ra'ci6npropia
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d. Deterrninacién de la masa de entrada

Masa de entrada = masa de Stevia + masa de H20 + masa de CaCO3+

masa de acido citrico + masa de C3(0H)2

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

CUADRO N�0315.9

MASA DE ENTRADA PARA CADA UNA DE LAS PRUEBAS.

 

Ma�034Ste�034�030K9�031IWTT
Masa CaCO3(Kg) o,o3o 0.030 W

K

Masa CsH5O7(Kg) 0,010 0,010 0.010

Masa Ca(OH)2 (Kg) 0,010 0,010 0.010

M�034T°�030a'�030KW  @
�031 Fuente: Elaboracién propia

e. Determinacién del rendimiento del extracto a base de Stevia

Para la determinacién del rendimiento se utilizé el concepto del producto de

interés obtenido entre el total de materia prima y reactivos entrando al proceso

de extraccién. Ademas se calculé el poroentaje de los materiales residuales

obtenidos durante todo el proceso.

V Masa de extracto 3,830 Kg

_ Rendimiento de Extrac. = ------�024--�024�024-�024�024--x 100 = �024�024-�024�024�024�024�024�024x 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% �024 69,0 = 31.0 % _

El rendimiento de extraccion es de 69,0% y pérdidas de 31 ,0%

es 2%



Determinacién del rendimiento del esteviosido en polvo

De la masa del extracto o solucién madre se ha separé 2,30OKg para las

pruebas de secado por atomizacién, quedando 1,530 Kg ; 1,40OKg y 1,498 Kg

para cada prueba de extraccion por columnas de intercambio iénico.

La solucién primero se hizo pasar por la columna de carbon activado y

luego por las columhas catiénicas de écido fuerte y la columna aniénica de base

débil.

Las columnas se lavaron con 1,800 Kg de solucién alcohélica, extrayendo

e1 esteviosido y el rebaudiésido A. Del lavado de las oolumnas se recibié

1,162Kg de solucién, se evaporé y se secé a 50-60 °C , se obtuvo 19,849 de

esteviosidos. De acuerdo a la proporcién, la solucién madre debe tener 729,

68,189 y 67,059 de esteviosido en polvo respectivamente, que representan el

14,4 % ; 13,63% y 13,41% en peso en relacién a la masa de hoja empleada.

I Masa de esteviosido 0,072 Kg

Rendimiento de esteviosido= -�024-�024-�024--�024�024-�024-�024---x 100 = �024-�024�024�024�024-X100 =14,40%

Masa de hoja entrada 0,500 Kg

Lo cual se consideré que es un rendimienio éptimo, teniendo en cuenta

que el anélisis realizado en las hojas de stevia reportan en el informe de

investigaciénc �034EstudioExperimental para la determinacién 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�0315.10

PORCENTAJE EN PESO DE POLVO DE ESTEVIOSIDO RESPECTO AL PESO

DE HOJA DE STEVIA

Masa de

Masa de concentrado que Masa de polvo U/gsgfizgdte

concentrado ingresa a la de esteviosido respecto al peso

Kg ' tcolumgfa _2e_ producida de hoja de stevia

n ercam lol me

W �030v53° �030W

379�034 L49" �030�034°

5.4 DETERMINACION DE ESTEVIOSIDO EN POLVO POR

ATOMIZACION FOT9 N° 5.1
SOLUCION MADRE

Muestra: Extracto Hidroalcohdlica de Stevia - __ _

_ ,_ - 1

Volumen M. = 700 ml [" �030I

�030I

Peso iniciai = 769,79 ,

°Brix injgja| = 12,5 °BfiX �024\

Densidad = 1,0996

FOTO N° 5.2 ROTAVAPOR

concentrado en rotavapor ; ,___ . ,

\y�030:�030z'�034'�024 �030�034r~�030«�0303�0319_
Condiciones de Operacién: '."=« . _ �030"" �030

. ,}__b �030\ 5,�030Q

Temperatura = 70°C 1 I :3

Presién de vacio = - 850mbar L - L 2; _ �030

. . _ F! 56'�030�030I"-37" L �030 --
Velocldad de rotaclén -4 I - ' .._,: 5}

Tiempo de concentrado = 2hr ~, �031- . Q .
£513.,�030 . _

/ Q-_ _
' E D °","a... "'1

7o }401g



Resultado del concentrado:

Volumen Condensado = 400 ml

Volumen Concentrado = 273 ml

Peso concentrado = 263u19

Brix ggnggnnaau = 17.8 °Brix

FOTO N�0345.3 : VOLUMEN DE CONDENSADO

*-�030RN

_ -
. I �030> �030_ 1

E; - .- , �030A_ \
_ _ 1 ~' *4 L ~.v jg

- 4113» V-

. �030 0 ' \__:L I

FOTO N° 5,4: VOLUMEN DE CONCENTRADO

A ,_ L
_ �031/~.s

�030 �030aw_ $3 �0307., 1

�030 �030 �030~ .»l;';§"�024;,, '

: \�024.. »~
0 _ p" - �024 . '.. �024A \

& 1r\

�030,

�031r�024v:�024�024�024\�024�024-

PREPARACION DE LA MUESTRA ANTES DEL ATOMIZADO

Peso concentrado = 231,1 g

Peso Maltodextrina (10%) = 26,319

Mezclaz Peso al ingreso del atomizador (total) = 289,419

Agitacién constante = 15min
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FOTO N° 5.5 : AGITACION DE LA MEZCLA

> > 0 0-1. I "1

�030 ..-0�030�024-*"|=- '

| Z ,_ o. \H \

ATOMIZADO

Condiciones de Operacién

°T am, = 180°C

Velocidad em, = 8

Velocidad alimentacion = 1

Presién = 1.3 bar

FOTO N�0305.6 : ATOMIZACION

4LT: �031*=:
, S

._ - �024,-�024�024,�024q

2 J I

. \ �030}401g5 ___l:�024�024'

K .-,-5 ~ \�030
 �030. J
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> Resultados del Atomizado

Peso de Polvo }401nal= 22,6 9

Humedad de polvo }401nal= 6,31 %

Peso de Polvo }401nal

Rendimiento del Atomizado = �024-----�024---�024�024�024--�024--�024�024-�024�024--�024�024x 100%

Peso al ingreso del atomizador

22,6 g

Rendimlento del Atomizado = �024:-�024-�024�024�024x 100% = 7,8%

289,41 g

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

podrlamos decir que se puede utilizar para comprimidos.

CUADRO N° 5.11

RENDIMIENTO DE POLVO DE STEVIA SECADO POR ATOMIZACION

Muestra 700 ml de Condiciones de operacién para %

T= 18"C.velocidad de aire en el

01 equipo 8, velocidad de alimentacion1, 7,5 7

presion 1,3 bar, maltodextrina 26,319

V . T= 18°C,velocidad de aire en el

equipo 8, velocidad de alimenlacion1, 7,8

presion 1,3 bar, maltodextrina 26,319

T= 18°C,ve|ocidad de aire en el

equipo 8, velocidad de a|imentacion1, 7.53

presion 1.3" bar, maltodextrina 26,319

Fuente: Elaboracién propia
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VI. DISCUSION DE RESULTADOS

La stevia es una planta perenne de origen paraguayo que contiene ocho

glucésidos diterpenos, entre Ios 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 orgénico.

En el presente trabajo se utilizo Ia hoja de procedencia del Fundo

Campoverde �024Ucayali como una humedad inicial de 8%, sin embargo Ia

literatura reporta que en su almacenamiento, Ia hoja puede soportar 12% de

humedad, aunque esto no es recomendable. Se realizé el secado de la hoja para

reducir la humedad hasta 4,2�030/no(Cuadro N° 5.1) para facilitar Ia molienda de la

misma. La hoja molida se paso por malla 30 (0,592mm). Delgado: 2003 realizé

estudios de clari}401cacionseg}402ntama}401ode particulas entre 1mm, 4mm y 16mm

reportando que obtuvo buenos resultados con un tama}401ode particula de 4mm.

El tiempo de maceracién en solucién alcoholica a temperatura ambiente fue de

20 horas. Méndez 2012 y Delgado 2003 reportan 31 y 24 horas, para obtener

una buena Iixiviacién. 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

elevo Ia temperatura a 60°C, 65°C y 70°C (Cuadro N° 53), la }401ltracionse realizo

con pa}401ode trama }402napara eliminar toda la materia orgénica. V

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 puri}401caciénse utilizé 109 de hidréxido de calcio y 10g de acido

citrico en las tres pruebas para precipitar las impurezas y regular el pH a 6,2; 7,3

y 7,8 (Cuadro N° 5.5) obteniendo 14,6�034brix (Cuadro N°5,8). Méndez, F; Saravia,

R. realizaron tres pruebas con 109 de Hidréxido de calcio y 10g, 14g y 8g

respectivamente de acido citn'co, obteniendo pH de 7,49; 5,77 y 7,53; y 7°, 6°,

6°�031debrix respectivamente.

Se }402ltréen }401ltrode placas para retirar Ias impurezas y obtener Ia solucién

madre, de la cual se empleb 2,300Kg para realizar tres de pruebas de secado

por atomizacién y 1,530 Kg para extraccién de Ios componentes de esteviosido

utilizando columnas de intercambio iénico.

Las columnas se Iavo con 1,800Kg de solucibn alcohélica 2:1 y el

producto se evaporé y secé obteniendo 19,849; 17,20 g y 17.10g de polvo de '

stevia en cada prueba(Cuadro N°5.10), que de acuerdo a la proporcién tomada

de solucibn madre esta debe contener 729, 68,189 67,059 de esteviésidos '

respectivamente lo que corresponden al 14,4%; 13,63% y 13,41%

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%.

7 Por atomizacién se realizaron tres pruebas con las mismas condiciones de

temperatura (180°, velocidad de aire del equipp/L/.>ve|ocidad e alimentacién 1,

presién 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.
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Las caracteristicas presentadas por el polvo obtenido por secado de

atomizacién presentan un color blanco crema que répidamente se humedece,

presentando un color mas oscuro. Sin embargo, el polvo obtenido utilizando las

columnas de intercambio iénico es de color blanco de sabor fuertemente dulce,

Ievemente amargo, Iigeramente 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 puri}402cacionde rebaudiosido A,

por cristallzacién solvente/antisolvente, ademés es una patente reclente por lo

que se tiene que pedir la autorlzacién para el uso de ésta inventiva y ademés

abonar el pago respectivo por el uso de la patente.
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POR ATOMIZACION.

as 94/



�030 FIGURA N�0314.1: DIAGRAMA DE FLUJO DE EXTRACION DE ESTEVIOSIDOS Y

I REBAUDIOSIDO A CON COLUMNAS DE INTERCAMBIO IONICO

0,5 Kg Hojas secas

v molidas

30g.CaCO_~,

Extraccién (Lixiviacién)

Filtracién

Tona

0,957 Kg

Extracto

4,450 K9

Aw de lavado

Concentracién

(40-50 °C)

Puri}401cacién

Precipitacién con 10g OH

y 10g écido citrico PH 6,2

14,6 ° Brix 3,70 kg

Solucién madre Secado por

3:330 K9 atomizacién

Columnas de

intercambio iénico

Elucion con solucién Secado

aloohélica (50-60)

Fuente: Elaboracién propia.



FIGURA N�0354.2 : DIAGRAMA DE PROCESO DE EXTRACCION DE ESTEVIOSIDO Y REBAUDIOSIDO DE LA HOJA DE STEVIA

REBAUDIANA BERTONI PROYECTADO PARA UNA PLANTA PILOTO

MP :MATERIA PRIMA 5
B-1 ,z,a.4,s : BOMBAS 7'�034

,2-1,3 =_§g,¢;g,§E,g°,,gg="*-*LVA°'° |c.1® �024�024-
TK-1.2;3,4,5 mucous oz MEZCLA ; °="6°�034
MC-1 :MDLINO DE CUCI-IILLAS g :
av-1 :BALANZA DE PESADA 2 5
EL-1 :EXTRACYOR-LD(NlADOR E

F-1,2 :F|LTRD
cc-1 :COLUMNA DE CARBON ACT.

CR-1.Z:COLUMNA oz RESINA : =
s-1 :SECADOR 5.2
Tc-1 :TANQUE DE cRIs1'AuzAcION =.

�031 "20 caco,

MP(abvln[ ; ;

3% IfMC-1 cn(oH).

TK-1 #3 { Tc" F "_'" '

E-1

B4

F-1 F-2 _ �0301

» �024 I I

EL-1
"- cc-1Q || %

2 _

% 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

T

D W45 T

T1

D
Fuente: Elaboracibn propia

CUADRO N° 5.2

PARAMETROS DE OPERACION EN LA ETAPA DE MEZCLADO PARA LA

OBTENCION DEL EXTRACTO A BASE DE STEVIA.

PESO A LA PESO A LA

PRUEBA ENTRADA DE T'}401MP°TEMPEf:AT�035'�034SALIDA DE
+ MEZCLADO ( °""�031 �030�031 MEZCLADO

V K K

TTET
P"�030°"�0341 a'b°"a�030°de 0 030 o 030

alcio

Eijla}402ijil-mi

TDD
arbonato de 0 030 25

Prueba 2 '

alcio

Liij}401}402llij-jj}402f

Tjj}401w
atbonato de

Prueba 3

alcio 0,030 0,030

Fuente: Elaboracién propia



CUADRO N° 5.3:

AUMENTO DE TEMPERATURA EN LA ETAPA DE LIXIVIACION PARA LA OBTENCIDN

DEL EXTRACTO A BASE DE STEVIA

PESO A LA PESO A LA

ENTRADA DEL TIEMPO TEMPERATURA SALIDA DEL

pRu53A CALENTAMIENTO (mlnutos) (°C) CALENTAMIENTO

K K

-guazaloohol

Prueba

1 arbonato

- - Calcio 0,030 0,030

aCOg

-gua.a|oohoI

Prueba

2 arbonato

e Calcio 0,030

b CO3

 j
�030' 30 70

Prueba

3 arbonato

" Cam 0 030 7° 0 030
aCO3 ' '

Fuente: Elaboracién propia



CUADRO N° 5.4 1

PARAMETROS DE OPERACION EN LA ETAPA DE TAMIZADO PARA LA

OBTENCIDN DEL EXTRACTO A BASE DE STEVIA.

. PESO A LA SALIDA

�030 PRUEBA TEMPERATURA ( C) DEL TA(lZADO

1

DJ
I .

ED
2

* E

@T@
3

. j
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 Higlfgdtede peso a la

' Iempo Tempera- écldo calcio salida del
prueba �030 horas tum (ac) C�034I�031ICO(Kg) ca(oH)2 (Kg) }401ltro(Kg)

1

�035�034�034"�030°Il}401jjli}402}402
}401l}401}402}401ijj}402iji

prueba �035°�034�034�030°Il}401jjlill
INT °'°�030° E331

Prueba �035°""�030°Iijjj 379�034
l

Fuente: Elaboracibn propia

1



CUADRO N° 5.6: D

' PESO DE EXTRACTO

PRUEBA

madre) Kg
_

3%
E
T

Fuente: Elaboracién propia

CUADRO N° 5.7 : DENSIDAD DEL EXTRACTO

DENSIDAD DEL EXTRACTO

PRUEBA (solucidn madre) KgIL

Ti �030W
D

Fuente: Elaboracion propia

CUADRO N° 5.8

, PARAMEFROS DE OPERACION EN LA MEDICION DEL PESO TOTAL DEL

EXTRACTO, LOS °BRIx Y EL PH PARA EL EXTRACTO DE STEVIA.

PESO DE EXTRACTO pH DEL ° BRIX DEL DENSIDAD

PRUEBA (solucién madre) Kg EXTRACTO EXTRACTO (glcma)

3-83° 31%
W E
3798 "°-"5 A

Fuente: Elaboracion propia



CUADRO N° 5.9

MASA DE ENTRADA PARA CADA UNA DE LAS PRUEBAS. _

°°�034""°"""E5

Fuente: Elaboracién propia

CUADRO N�0305.10

PORCENTAJE EN PESO DE POLVO DE ESTEVIOSIDO RESPECTO AL PESO

DE HOJA DE STEVIA

Masa de ,,

Masa de concentrado que Masa de polvo d -�024 A en Peso de

°°"°°""ad° ingresa a la esteviosido estewosmo

columna de producido respefzto al pes.°
K9 . . . . de hoja de stevia

lntercambio Iénlco

3,798 1,493 17,10 13,41 '

Fuente: Elaboracién propia



CUADRO N�0345.11

RENDIMIENTO DE POLVO DE STEVIA SECADO POR ATOMIZACION

Muestra 700 ml de condiciones de operacién para %

T= 18°C,veIocidad de aire en el

01 equipo 8, velocidad de alimentaciom, 7,5

presion 1,3 bar, maltodextrina 26,31g

T= 18°C,ve|ocidad de aire en el

equipo 8, velocidad de aIimentacion1, 7,8

presion 1.3 bar, maltodextrina 26,319

T= 18"C,ve|ocidad de aire en el

equipo 8, velocidad de a|imentacion1, 7,53

presion 1,3 bar, maltodextrina 26,31g

Fuente: Elaboracibn propia

%
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ANEXO N° 1 : PATENTES DE METoDos DE EXTRACCION Y PURIFICACION

DE ESTEVIOSIDO Y REBAUDIOSIDO A PART! R DE LA STEVIA

ANEXO N° 2 : DIREccI<�031)NGENERAL DE COMPETITIVIDAD AGRARIA

(PRODUCCION DE AzL�0311cAREN EL PERU)

ANEXO N° 3: RESINAS DE INTERCAMBIO IONICO



ANEXO N° 1 : PATENTES DE METODOS DE EXTRACCION Y PURIFICACION

DE ESTEVIOSIDO Y REBAUDIOSIDO A PARTI R DE LA STEVIA

. ' Pubiicacién de patente de aplicaclén, USA ~

' EVANS et al.

Fecha de pubilcacién: 22 de abril 2010.

Numero de publicacién: US. No.1 2010/0099857

Método de produccion de compuestos de rebaudiosido A puri}401cadocon ei uso de cristalizacién

solvente/antlsolvente. .

Autores: Jefrey C. Evans, St. Michael, MN (US); Alan S. Myerson, Chicago, IL (US); Timothy Colman,

Plymouth, MN (US); Troy A. Rhonemus, Plymouth, MN (US); Karen M. Storo, Burnsvllle, MN (US);

Christopher A. Tyler, Mlnnetonka, MN (US). .

Direction de correspondencia: .

CARGILL, INCORPORATED P.O. Box 5624. MINNEAPOLIS, MN 55440-5624 (US).

Engargado apoderado: CARGILL, INCORPORATED. Wayzata, MN (US) �030 V _

Apiigacién numero: 12/524,134

PCT (Tratado de Cooperaclén en materia dc Patente) archivado: enero 18 del 2008.

PCT (Tratado de Cooperacién en materia de Patente) No. PCT/U508/00700 (reiacionado con la

informaclon de apllcaclén americana)

Apilcaclon provisional No. 60/881,798, archivado el 22 de enero del 2007, apllcacion provisional

No. 61/008,163, archivado el 19 de diciembre del 2007.

;R.§$l.ME!_�030 - '

La lnventiva provee métodos para la purl}401caciénde rebaudiosido A a partir de una mexcia que,

consta de glucosidos de la planta do §_t_gd§ .Los métodos de la lnvencldn son miles

para la preparaclén de composiciones altamente puras. de Rebaudlosido A a partir de

componentes lnlclales de estevia cruda que son tipicamente conslderados bajos en

concentraciones de rebaudiosido A. Las composiclones altamente puras de rebaudiosido A son

dtiies como endulzantes no caldricos en composiclones masticables o comestibles como comldas, _

bebidas, medicina, dulces, chlcies, y otros. _ _ '



M;1g_\& gt PRODQCQQN DE CQM£Q§jg|QN Q5 REBAVQQIOQQ A PURIFIQQQ QQNDQ UNA

§R§T5l.lZAClON $l.VEN]_ E(A}402[$|.VEN1'E

EEFERENCIAS L/TERARIA5�030I?E1ACIONADA.SA LAS APUCACIO N!-'<

<0001> La slguiente aplicaclén de patente alega bene}401closye la APUCACION DE_'PATENTE

PROVISIONAL de los ESTADOS UNlDO$, que tiene el ser. No. 60/881,798, archlvaddel 22 de

enero del 2007, tltulado METOD0 DE PRODUCCION DE COMPOSICIONES DE REE_AUDlOSlDO A

PURIFICADO USANDO CRISTAUZACION SOLVENTE/ANTISOLVENTE, y la apllcaclén provlsional de

patente americana tiene Ser. No. 61/008,163, archivada el 19 de diciembre del 2007, tltulada

METODOS DE PRODUCCION DE REBAUDIOSIDO A PURIFICADO USANDO CRlSTALlZAClON

SOLVENTE/ANTISOLVENTE, en el que se dlce que las apllcaclones de patente provisional son

incorporadas en este clocumento por referencia.

_ , CAMPO

<0O02>la invenclén se re}401erea la purlflcaclén de rebaudiosido A a partir de extracto: crudos de la

planta stevia rebaudiana haclendo uso de la cristalizaclén solvente/ antlsolvente.

ANTECEDENTES

A La especie stevia rebaudiana ("stevia") ha sido objeto dc varlas lnvestigaciones y esfuerzos de

desarrollo dlrigidos a la purlflcaclén de clertos glucésldos dulces de la estevia que tienen potenclal

como endulzantes no calérlcos. Los glucésidoi d}401lcesque son extraidos de la estevia lncluyen 6

rebaudlosldos (por ejemplo, rebaudlosldo A al F), estevlosldo (el glucésldo predominante en

extractos de la estevla prlrnltlva), dulcésldos y STERESINS.

El rebaudlosldo A es el ma�031:dulce de los glucésldos de la estevia, teniendo de 250 a 240 veces més

�030 el dulzor de la sucrosa. De Ios glucésldos, generalmente �030seesté de acuerdo con que el

. rebaudlosido A es el ma's deseahle por su uso como endulzador no oalérico debido a su perfll

adecuada dc dulzor, aprobaclones regulares, aceptabilidad .por parte del consumldor, y mlnlma

sensaclén a amargo después dc probarlc.

Varlos métodos so han reportado para la purl}401caclénde rebaudiosldo A a partir del rebaudiosido

A crudo contenldo en extracto: de estevia.

La publicaclén japonesa No. 56121454 reporta un método de �030separaclénde estevlosidos y

rebaudlosldo A por cristallzacidn obtenlendo alta pureza y producclén. En el método una mezcla

de esteviosido y rebaudiosido A se extraen de las hojas y tallos de la stevia rebaudiana Bertoni

mediante un proceso convenclonal. El extracto es dlsuelto en una solucién con un porcentaje

mayor o igual a 70% de etanol y luego el rebaudiqsldo A es cristallzado selectivamente de la

soluclén.



La patente Japonesa 63173531 describe un método de extraccién de giucésidos dulces de la planta

de stevia rebai_Jdiana._:7-(E_i;;_§i!'i__�030§i1"'e'Ar_ dei p'r'oces9 es_>egggraeI:_\gpe;sqiy£i_g§r{;,_iLn§gg5_gg{giggg1§,ig95(

du!c4:g_s_i;_.p:|sgt§.3t,evi=isemyciiana. S.esu_r1d<an..i_a.so!ucién;E9!3é$kéi9:¢s.Idqs dqigg§-s9.;P9§?.?.

través de una resina porosa no polar y es eiuiqa con_ur_»�034,z§9iveq;e;arginico's9iubi'_>_ie�030e�031n'-�030agua,

�031;)_r:f�031¢;entementemetanoi. Tercerg, La soiucién eiuid'aV�0304e?cVc>r1ceni:ra'da»,ysecadagdando un material

en-polvo. Este proceso eisia una mezcia de giucésidos dulces, pero no iosaisia de forma individual,

ei rebaudiosidoA es un glucésicio dulce. ~ I . . I �031

<0008> La publicacién No. 2006/0083838 (Jackson et ai.) de la aplicacién de patente de USA

report: un método de aisiamiento"y"purificac'ién de�030i�034rebaudio'sidb�034A�031a partir de componentes�030

iniciaies comercialmentéfdisponibies de stevia rebaudiang. Ei método comprencie: (1) un periodq

Eieformuiacién �031cie-etanoi«-paraformularun soivente seiectivo de etanol, (2) un primer periodo de

r�030éfiujo"usahdo-materiaieiiihiéiiies-deestevi_a y ppéionaimen§e_-peripflpg_5!§rre[ig]9_}401igiogeies�035

usgqdq:�030eqrgcer;tr§§¢�030NEisiiiiég3'e?'1fri§5?nt3§c7a'7de55�030e}402ujdf6�030~-de';1;'r.;j�030é'+1�030e�030zjéi;�035iajgab_g"é�031sgiggafg, (3)?

<:3_phic:2ri-aimentte, un66 imésperiodbs de la:/.éd�030¢i}:�0346n'a�034git."aci<'5n;-My(4)uh:e1arioii 'purific'av�030itey period<�030>s,.

8e5's�030e"cado.�030En forma: de reaiizacién quelusan materia Dl'il'i'i$g!§.£E?j§§§§Qd_8¢;d}401g}402st}402lii.Sesueie,

afiadir un segundo periodo d_e re}402ujoprevio ai periodo del lavado con agitacién que maximiza Ia

pureza dei producto final de rebaudiosido A. En ei método reportada,�030uraa atapa de formuiacién

de etanai se conduce con ei }401nde formular un soivente de refiujo deseado para su uso en ei(ios)

paso(s) de reflujo. Camdnmente,_ ei solvente de refiujo es una mezcla de etanai y agua con

aproximadamente. 5% a 15% en volumen de agua..Ei proceso ademés inciuye uno o més pasos de

refiujo con energia intensa que son cormfmmente iievados a.cabo:a'temperaturas<de més oymenos.

89�030C~I=90�031-Cpor cerca de' una hora; El método reportado pnoduce 100% de rebaudiosido A pure

soluble en agua. ~ ~

<ooos> la patente americana No: 5962578 (Payzant et al.) menciona un métodq d_e extrggpiéq

seiectiiia" dé�034giuéééidés dulces a partir �030deia planta�030de stevia reiieuéiiana. En vei método

mencionédo, "I95 giucésidos dulces son extraidos de la planta de stevia rebaudiana y procesados

para obtener cornponentesindividuaies en un proceso muiti: pesos. Pri_r_ne_o:o, _i_a,piantq de_estevi§

es..tra;ada pare extraer una soiucién liquid: acuosai-que_contiene giucésidosv.-dulces»mezciadoi:

Mediante'ei~uso-de una serie deiresinas .de-intercambio iénico Ios glucésicios irnpurus�030n'o"duices�030

son separadas ,de la mezcla de giucésldos dulces, Ios cuales estén secos, Esta mezcla de giucésidos

dukes secos, que aun contienen impurezas, es después disueita en un séivente orgénico soluble

en agua como ei-metahci anhidro parwformar una soiuclén. La soiucién es pasada a re}402ujoy es

enfriada para precipitar un primer componente dulce de giucésido. Este primer componente dulce

do giucésido, que es generaimente ei esteviosido, se puede recuperar por }401itracién;-ypuede

haeinis puri}402�254a?§5'5}401idi'eEhdb�030ei�030met'ododam�030-na'¢m¥r.�030r........+....................

<oo1o> El iiquido}402itradode la cristaiizacién del primer giucésido dulce precipitado puede ser

ademés tritado para obtener _un segundo oomponente de giucésido dulce mediante Ia

conceritracién dei iiquido "}401ltradopor caientamiento. Ai enfriar ia soiucién, un segundo

componente de giucésido duice que precipita puede ser recuperado. Este segundo componente



de glucésido dulce es gene:-almente �031el- rebaudlosldc_>»A. Este puede ademés ser puri}401cado

disqlvléndolo en un solvente organlco soluble en agua homo el metanol que opclonalmente puede

conténer una peque}401acantidad de agga. La solu_cic'>n es calentada, pasada arg}402ujo,y }401nalrnente,

enTrlada' para preéipitar el sagundo'componente de gl}401c6sVl<�030loclulce de ubrra�030rr1ayorjpAi.ur¢ia.;El_;

precipitado puede ser recupsrado por }401ltraclén.Este proceso de purl}401caciénpuede ser repetldp

hasta que se obtenga un sélldo cristallzadolflnal a la pureza déscada. El métpdo reporta nlveles de

pureza del rebaudiosido A de 90% o mas, o 95% o rna's.

<0O11> l_a patente amerlcaria No. 4361697 (Dobbdrsteln et al.�030)reporta un proceso para recuperar '-

diterpenos dc glucésidos de la planta-de Stevla rebaudlana. El proceso lncluye los pasos dc

extraccién secuencial del material de la planta con un primer solvent: de polarldad lntermedla

para extraer sustancias de la planta que tlenden a lnterferlr con la separaclén cromatogréfica

liqulda de los glucésldos, y luego con un segundo solvente de alta polarldad para extraer los

glucésldos, y de una forma cromatogré}401caseparando Ios glucésidos extraidos lntroduciéndolos en

una columna llquida cromatograflca contenlendo un empaquetamlento de una fase orgénlca

estaclonarla de oxlgeno covalentenménfe unlda a través de un atomo de silicio hasta un soporte

lnorgénlco. Los glucésldos son eluldos con un solvente de una polarldad ma's alta que la del prlmer

solvente pero menor que la del segundo solvente.

<o012> la patente americana No. 4892938 (Glovanetto) reporta un método para la recuperaclén

dg estevlosldos a partlr de la planta seca da Stevia rebaudiana Bertoni por extraccién y

purl}402caclén.Un extracto es obtenido mediante tratamlentos en agua a temperatura: que van

desde las del medlo amblente hasta mas o menos Ios 65'C con agitaclén y una subslgulente

filtracldn y centrlfugacién. Este extracto es tratado con hidréxldo de calcio, después d_e Io cual se

obtiene un precipitado por medlo dc }402ltracléno centrlfugaclén. Este preclpiiado es tratado con

una resina de intercamblo lénlco de alta acldez y seguidamente con una resina de lntercambio

lénlco de baja basicldad, flltrado y secado.

<0O13> la P»at\0§§_3g)§flC§}402§No.'4082858 (oyubols}401rgponaun método para la recuperacjén del

rebaudlosldo A de las hojas de la planta de la Stevh.n5audlana}'La purl}402caclén}401nales llevada a

cabo por cromatogra}401allquida posteriormente segulda por una extracclén lniclal con agua y

alcanol con 1 a 3 carbonos, pmferentemente metanol. Se expone también que el agua puede ser .

usada como el solvente inlclal, el solvent: preferido en esta etapa es un liquido halo alcalino que '

tiene de 1 a 4 atoms de carbono. El segundo solvente preferido es un alcanol con 1 a 3 a'tornos de

carbono, mlentras que el tamer solvente preferldo es un alcanol con 1 a 4 atornos de carbono y

opcionalmente menores cantidades de agua. .

<oo14> la apllcaclén a patenteamerlcana No. 2006/0134292 (Abelyan et al.) report: un proceso

para recuperaclén de glucésldos dulces de la planta stevla rebaudiana. Las hojas secas y

pulverlzadas son tratadas con agua en presencla dé Ia pectinasa. celulasa, y alfa amllasa. El uso de

estas enzimas lncrementa conslderablemente el rango de extracclén y facilita las slguientes etapa:

de puri}402caclén.El extracto resultante se puri}401causando un tratamiento con hldréxldo de calclo y



uttraflltracién. Lo difundldo es pasado a través de la 'coI0mna rellena�030con bentonita y es �030

concentradu hasta el estado de jarabe ehcondiciones de vaciq. El tratamiento con etanol permit:

separar el rebaudiosido A prafctlcamente puro de la mezaa. El rebaudlosldo A de alta pureza se ,

qbti_ene después del |'a�030\/adoIde:"cr%stalescon 85-95% de efanol. 5 �034' 5 ' I - " ~�030v�030I _

<0O15> la pa§:Enté'§n3i'ér'ic'aha No. 5972120 (Kutowy at al.) reportaun pro'cés'b bara�031laextraccién de

componentes dulces de la Stevia rebaljdlana Bertoni, mediante columna dc extraocidn, seguldo ge

una purl}401caclénpor�031-�030flItri:EI6i1�030L�030�034=|3i"�030extraccién ocurre a temperatures entre 0 a 25'C.

Preferenternente, un paso de pre tratamiento de micro filtracién se usa para cfari}402carel extractq,

Las condiciones de }402mtaciénson controladas para optimizar la recuperaclén de los componentes

dulces. �030

�030-�030<0O16>otras técnlcas incluyen "algunas reportadas en la publicaclén japonesa Nos. 56121454f

56121455; 52062300; y 56121453 encargadas a Ajlnomoto Company, Inc., y en la pub}402caclén

chIna'N"o'. 1143835 gncargada a Ha'i|ln'sA_tev,|a rebaudiana Sqgar; . _ _ I.

{D017} Sle�030riecesltan méjoi-as en las. tbécnicasv y :}nétod�031o'sdisponible: para la puri}401caci6_ndel

rebaudiosido A de la Stévla rébaudlana ("estévia�035).En parflcular un método que pueda conducirsé

Va temperaturaambjente sin la necesidad d.e pasos de enfrlado o calentado o energia Intensa de

re}402ujo. �030 M

mama

<0018> La lnventlva provee méfodos de puri}401cacléndel rebaudl}401sldoA'a�030p�031anH�0306e"dWa"rWe'iE{i

cgmprendlda de glucésidos de la planta Sthvla rebaudiana ("estevia-�030_i).Los métodos de la lnventlva

sat; ~1s!l=.s.9ar!,_9!°P=rarc9a!nosncnone§.i�034�030"!�254nt:_pu.ra§,4: T�254b.'.*.Id|gsl.d9_.Aa.par;:r ag la_.est_evIa

cgyqa céiu, s.u§,¢..°.mn9'19m9.§ initiates, ;�254lU¢._,.=_9n£9'!!!3!!m:nte:s0n�254|d@gt=s1¢g;!={=J9s.en-conce.ntr=c.|6n
gas cgmposlclones ahamentg puras de rebagdiosido A son At1t__||es para

endulzantes no caléricos en composlciones comestibles 0 masticables como alimentos, bebidas.

medicines, }401oloslnas,gomas d_e mascar, y semejantes. , ~

<O019> Ventajosamente, en ciertas formas de reallzaclén; el método de esta inventiva puede ser

conducido lntegramente a temperatura ambiente o a aiguna cercana a esta sin |�030anecesidad de

pasos cori uso�031energi�030a'lnterisa de reflujo, calentamiento, y/0 enfrlamiénto. Adlclonalmente, el

método de esta inventlva nb�030mquiere�030separacl6n'crbmatogréflcaa }401nde proveer composicibnes

akamente puras de"rebauo:�030lI'<.JsidoA. No obstante, en algunas de las formas de reallzadén déesta

igwentlva, el método puede Incluig uno 0 ma: pasos de (l) calentamiento, (ii) enfriamiento, y (Iii)

separackén porvcolumna cromatogré}401caa fin de purl}402carIa composlclén del rebaudiosido A hasta

lograr ei nlvel de pureza deseado. V

<0020> en un aspecfto, el método de la inventiva comprende Ios pasos de:

<0O21> (a) Droveer una cornnosicién inicial de Stevia que abarque:



<0O22> rebaudiosido A; y

<oo23> uno o rnés de rebaudiosido B, rebaudiosido C, rebaudiosido D, rebaudiosido E,

rebaudiosido F, esteviosido y dulcosido;

<0024> (b) .forxnacitSn_ge.-,una.�031so|uci6nde glucésldo dlsolvlendo la composi'cl6n*inicia| dela estevia

eh�030un SOl�030Vent__5'_;,�030Q�030L£.¢~�031;&§_�030C|>$-3>�0303,_;.~:('i�254'Z(i) uné inezcla de alcohol débil (po?�035e]ern_plo,un éidohol de 3 a 4

carbonosyy)_yva"EI::a�030;o ("|i�030)�034I.I"r1"a�031rnezcIéde acido carbox}402lcodébi! (por ejemplo, aeldo acétlco) agua, y

<0025> (c) adlcién de un antlsolvente a la�031solucién de glucésido delpaso-(b) en una cantidad que

sea efectiva para ocasionar al menos una porcién de rebaudiosido A para cristalizar a partir de la

soluclén de glucésido hasta Ia forma de Ilmaloomposlcién puri}402cadade rebaudiosido A que tenga

un nivel de pureza nxaypf,gVu~e la composicgon ln!cla|'de' la�034estevIa...

<0O26> En muchas formas de reafizacién, la composiclén inicial de la estevia abarca cerca del 40% _

envapeso :0: més�034_de*frebi}401tilfiiiiiéil}401yié=Porve]erhplo;'Ia, �030composlclén�030inicialde la�030estevii puede�030

comprender cerca al 40% hasta 80% del nosn dn rahanrlineh-In A A ".4. A ......... mu n....sta 50% del�030

peso direbéudiosfdo '

<ooi7> |;�030sV_::'ur_np_(_Js_IL:I_0nnnngaurge esgevje s_e dI_$l,le|V�254'Q}402_'Un:so_I\f/en1;e'c.1Yt�0301e�035_§:�030on�030upne_I(I;:[e:(i) 9;); meicLa,"

de un a'|'c.'oh�030t.;a�030!7&c�030i-�035k':�030il(por ejemplo�030,Lin aicohol de 1 a 3 caibonos) ylagua, 6 (ll) una rhezcla gie un

apldo carboxjllco débil (�030por.eje.r_;1plo,_�030ac|doaoétlgo) y agua, a }402ndc formar una composlclén de

glucésido. Entre Ios ejernplos de alcoholes deb}402esLitiles se tienen metanol, etanol, y propanol (n-

propanol e I-propanol). En muchas formas dc reallzaclén, la composiclén del solvente comprende

u_pe_n3ezgl_ade alcahol.debi§ y agua,:en:_d,9nde la-parted: alcohokdebllyabarca cercn de 30%;: 70% ~

del peso de la, composition:'del;s6|ven§g.;y 9| .§gga,cer_g§.de 30 a 70% delpeso de la composlclén

del solvente. En �030una:forma-'d�030ereallzaclén degigfgmltjd, Ia composlclon de! solvente comprende

cema (del 50% en peso en etanol y 50% de peso en agua�030Una composiclén solvente de acido

cerboxilico débll (por ejemplo, acldo acétlco) y agua puede -ser usado. cuando se usa como

sotvente. el acido carbox}402icodébil es}401eneralmentepresgntado en uni cantidad que va_ desde el '

30% de peso hasta 90% de_ peso; y el agua es generaI|:nente presentado en uné cantldyad desdé109§_

erf peso hasta 70% enpesyo. en forma" rnés general, el acido carboxlllco oébi! se presente en una

cariildad que vas desde el 50% c_lel peso hasta 90% de peso, y el agua.se- presenta Zen cantjqades

que van desde ceeca deI10%Hasta 50% de peso: ' �030 I I V

<0028> si �030biencuaIqu:'fe{- cantidad por debajo ael umtte ae solubilidad se puede usar, la

composicion inicial de estevia es comtinmente dlsuelta en una composlcién de solvente que

provea una solucién de giucésido entre 15% a 50% de peso de la composlclén inlclal y cerca del

50% a 85% de peso del solvante. Eon 'e]e�031rhp|o,funasoluclén-de�030ejér?ip'Io�0313'e�030§lUc6�030sid6éoniprehde

cert: del 30% de peso de la composlclon lnlclal de la estevia y cerca del 70% de peso de la

éompbsiciéh solvehte, donde mésornenos un 50% del sotvente es eianoly cerca del 5'O%_de peso

_de| solvente es agua. I

<oo29> Después de dlsouyer Ia composlcron uniclal de estevia en el solventg, una canglqad efectiva

de aritlsolyente se a}401adea la soluclén de glucésldo a }401nde lniclar la crisgalizaclén del rebaudiosido



A. El antlsolvente cambla la solubllldad de equlllbrlo del rebaudiosido A en una soluclén que

resulta en la sobresaturacién de la concentraclén del rebaudiosido A (asl, esté por enclma de su

limlte de solubllidad). Debldo a que el rebaudlosido A esté por enclrna de su limlte de solubilldad

de equlllbrlo, el rebaudiosido A crlstallza de una composlclon éolyente a una forma de crlstales

' purlflcados de rebaudiosido A. '

<O030> cuando se usa como solvente una melcla de alcohol débll (por ejemplo, un alcohol de 1 a

3 carbonos) y agua, el antlsolvente generalmente comprende un alcohol débll, tal como un alcohol

de 1 a 3 carbonos. Ejemplos representatives incluyen metanol, etanol, propanol (por ejemplo, n-

propanol e i«propano|), acetona, y acetato de etllo. El antlsolvente puede ser el mlsmo alcohol de

1 a 3 carbonos usado en el solvente a un alcohol diferente de también 1 a 3 carbonos. Por

ejemplo, el solvente puede comprender etanol. y agua, y el antlsolvente podrla cornprender

V metanol. cuando un acido carboxllico clébll y agua son usados comosolventes, entonces Ios

-' antlsolventes�030}401tilespoclrian ser metanol, etanol, propanol (por ejemplo, n-propanol e i-propanol),

acetona, y acetate de etllo.

_ <O03_1> rglggonadp a.la_masa»_de_l_§plvente, la masa/;j~�030g_elantlsolvengeqeneralmenteVabarg de O.5:1 �030.

:hasr~i 92xéteéfmércbiéamsé:<i:}~ésta~3=f:=-?- �030 H ' - ' ' "�034

<ooa2> Los antlsolventes pueden ser a}401adldosen una adiclén tlnlca (por ejemplo, una adlcién

}401nlcadel volumen total del antlsolvente) o puede segvg}401adldoen m}401ltlplespartes, con la que cada

una provea una fnccion del total requerldo del antlsolventel Un rango de adlcién més lento, o

adlclones peque}401asrmiultlples del.antlsolvent.e.puede proveer mayor pureza al rebaudlosldo A que

aquella en donde el antl_solvente es a}401adldoen una }401nlcaadlclén. . _

�031 <0033> despu__e's de la édiclén delar1§l;olygntg,__lg!cg.rppo§§qlqr-3 regukéntg es generalmente agitada

Va;temperat_EI,ra:.(a_nlble}401te§_fjn..de.:p,er;nl~t�030lr._l§',crls§a.Il;aclc§r1.§elrel:g}':gAl1lg§lldo__A.V gomdnmente, la

lcyjlstallzacllll!-9C5.!5"*i!f'.!le"�030!9:L59.:�030.!3,<.7~4:56:5,: I5%>§tet§éng;§s|a..ad|9I¢n«11slantl§civeo;e- Comb reslal
general, el-xiempo de crlstallzaclén cllsmlnuye a medlda que la pureza de la composlclén lnlclal del

rebaudlosldb �030A�031éumenta: Por ejemplo, sl la "'cori'1poslcién lnlclal-1es_V relatlvémente pura (por -

ejemplo, 80% de rebaixillosldo A), la crlitallzaclén puede tomar menos de-una hora.�031En muchas

formas de reallzaclén,Ta.crlstallzacl6n tom; de 1 a 4 horas.

<OO34> después de la i:rlstallza<':l6h',�030='elrebaudlosldonrpu}401}401cadopuede ser recuperado mediante

el uso de técnlcas cor'io'cldas"c'omo�031la?flltracltinwcehtrjfugaclén. Luego de la recuperaclon, los

crlstales puriflcados dc�031rebaodlosldo-�031Apueden ser nuevamente puri}401cado:por lavado con un

alcohol débll, por ejemplo, metanol oetanol.

<oo35> en muchas forma: de realliaclén, el método de le inventiva produce composiclones

puri}402cadasde rebaudiosido A que comprenden cerca del 90% de peso 0 mas de rebaudlosldo�030A,

- por ejemplo, cerca del 95% de peso o mas de rebaudlosldo A, 96% 0 min; 97 6, 98.5% 6 més. En

muchas formas de realizaclén, el método de esta lnventiva produce rebaudiosido A puri}401cadoque



comprende aproxlmadamente 2.5% en peso o menos de rebaudiosido B; por ejemplo, cerca del

2% del peso o menos qs rebaudiosido" B, o cn otros casos cerca del 1%, En otras formas de

realizacién, este método produce aproxlmadamente 1% o meno§ de rebaudiosido D, por ejemplo,

cerca de 0.5% o meno es repaudlosldo D..Los niveles }401nalesde rebaudlosiqo A, B y D dependerén

generalmente de la"cintidad de estos que hayan estado presentes eh el matérial inicial.

\ . , , .

<0O36> en otros aspectos, egta ln}401féhtiva'pr_byje'e un métgdo�030de: lavado de un sélido qtiew�030

comprende el rebaudiosido A Avlel rcbcudlcsldo D a Fln de Fer}401ovéral inenos una porcién del

rebaudiosido D de la composicién solida. El método alrgarcaylqs sigulente; pasos: (a) proveerf,

rebaudlosldd A y rebaudlosido D en-forma sollda; y (b) un lavado de sdlldos con alcohol de 1 a 3 <

carbonos para remover al menos una parte del rebaudiosldo D de la cornposicién sollda. Ejes-ynplos

"de solventes lncluyen a'lco�030l1ole�030s;de C1 -_ <;3�034co(noel met§n6l, efarically pro}401andl.'E'n muchas fdrmas

V dc re_§|l;_acll5n{ se preflere el mctanal pafag�031la. rcducciofn�034clel're�030b'a�031udlosido�030.51: _ �034I , �030

una): nescnlrclldn as us nevus I . �030

<ooa7> FIG. 1 es un patrén dc dlfracclén de rayos X para�030loscristales producidos de rebaudiosido

A por crlstallzacién a partir de un solvente de etanol/agua usando etanol como antisolventc.

<0O38> FIG. 2. Es una imagen de mlcroscopla lumlnosa de los crlstales producidos pdr

crlstallzaclén de rebaudiosido A a partlr de un solvente de etanol/agua usando metanol como el

antlsolvente. -

DESCRIPCION DETALLADA

<0039> En clerto aspecto esta lnvencién proporciona�030un metodo de purlflcacion que lncluyev al

rebaudiosido A. Los métodos de esta lnvenclén se pueden usar para preparar cumposlclones

altamente puras de rebaudiosido A que son convenientes como endulzantes dc bajas calorlas en

composiclones cornestlbles o mastlcables como comldas, bebidas, medicina, goloslnas, gomas de

mascar y otros. « - �031

<oo4o> en clerta medlda la lnvenclén proporciona un método dc puri}402cacléndel rebaudlosldo A a

partir de una mezcla de glucésidos. El método comprende Ios pasas'de:

<oo41> (a) proporcionar una composicién inlclal dc estevla abarcando:

<oo42> rebaudiosido A; y

<0043> uno o més componentes como rebaudlosldo B, rebaudiosido C, rebaudlosldo D,

rebaudlosldo E, rebaudiosido F, esteviosido, y dulcésldo;

<oo44> (b) formar una soluclén de glucésldos dlsolviendo Ia composiclén iniclal del glucdlsido en

un solvente que comprende una mezcla de: (i) un alcohol débll (por ejemplo, un alcohol de 1 a 3

carbonos) y agua, 0 (il) a'cido carboxllico débll (por ejemplo, acido acético) y agua, y

<004S> (c) adlclonar un antlsolvente a la soluclén de glucésldos del paso (b) en una cantidad tal

que se obtenga al menos una porcién del rebaudlosido A para crlstalizar a partir de la soluclén en

la forma de una composiclén puriflcada de rebaudiosido A.
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Ex'1�030RAC'noNOF SWEET COMPOUNDS (a) providing an exrrauzion column, the column being �034

FROM snzvu REMUDMNA BERTONI vertically disposed and having a top opening for receiv-

ing plant material and extraction solvent, and a bottom

> application claims bene}401tof provisional application opening for discharging ext}402cl. .

60/033,024 }401ledJul. 19, 1997. now abandoned. 5 (h) adding substantially dry Stevia plant material to the

P 1 I column to form a bed,

BACKGROUND OF THE ON - (c) adding an aqueous extraction solvent at a temperature

This invention relates to a process for separating and c§JHa}401�030LC}401o�030the�030t:olnmn;-no�024prn=virSc-a'contrntted-

recovering sweet compounds from plant materials of Stevia p ant rnaterialzsolvent ratio in the range of 0.02:1 to

mbaudiana Bertoni by aqueous extraction and membrane 10 01;], w/w,_ ,.

s¢r=mtinn- ,; 
The sweet corrrponnth in Stevia have beenidenti}401edby sweet compounds,

K_m$h0'n ind 5°�034alm°:_193_35- 35 "3�034�0241�034d�034�030E5'9�030f1°5}de-"b�030�034�030(e) passing the extract through an ultratiltratinn membrane

d1°5|d¢_ NRA)» Wbi;1dlP9d¢ B053)» �030°b|�034d�034Nd°C(35): 15 having a pore size de}401nedby a molecular weight

d�034d°5�030d�030A�030�034dd�034°°5'd° 3- cut-oilimwco) of 7. to 3 kDa, at a trans-membrane

DESCRIPTION or ms rruorz AK!�030 P'�034�034�034�030°�0302°�034�030°70° �034av �031 �031

Extraction of components of value from plant material (0 pawns mepcmnm mdnslmg tho sw}402compougds�031
I l�034�030OEoodmd h bu�031.,dd atacnntrolledtemperatuzerntherang,r.of50to85 C.

�034'91.2:�030M�030:Eih P "m'a�034x�030t�031a. '5 E" ho�031;Lo through a high temperature nano}401ltrationmembrane

pram ' ° ° . we Pm°°s5°§ Me.�030" �030M.y having a pore size defined by a molecular weight
water and/or organic solvents for isolation of a particular wo}402mwm)of mu to 6m D�034a, . mm membrane

compound or re}401ninga class of urrnpounds from the com- _ pmssun of 600-�034,um �030LP�031,and

P1�035mmum (g) recovering the retsntate including the sweet corn-
There have been several studies desaihirrg the extraction 1�031 Pounds

and puri}401cationof sweeteners from the dried leaves ofstevia '

plant (Adducr et al., 198�0317',Yolrnhamaand Sugiyuna, 1990, BRIEF DESCRIPTION OF THE DRAWINGS

Lin et al.. 1991). These conventional methods use large _ _ _ _ .

amounts of organic solvents and chemicals for re}401ningV Hg�031-�030Inf!d�034U�030mv1n�0345�034""-�0303B'P'°°�030953�034=°Idm8

natural aotrrtz sweeteners. Also, Giovanetto, 1990 has pat-' �034�034'°�034�034-

enlgd . nlhgf wmp}401cmuPgoeeg, uuuzrng we-mi uni; �030°I-16.2 is aachernatie ilhrstratinnin section an extraction

operations including water extraction at room temperature to °°lV-l!!l'l �034-565in 3 P|'°°�254$$3°°°|'d-in! '0 �034*5i°"°n�030-l°�034-

65° C., a first strongly acidic ion exchange. followed by a

second weakly basic in exchange for re}401ningstevroadra'' .

SUMMARY OF INVEUION ,5 Pre}401erably.the plant material is leaves which have been

It is an object of the current invention to simplify and pr:-dried. It has also been }401oundthat if the leaves are

enhance the process of separating and recovering of sweet cornminuted to a all substantially uniform size of from 10

compounds from plant material of Stevia mbarrdiarra Ber- to 40 mm, most preferably about 21) mm, extraraicn of the

rant. �0300sweet compounds of interest is enhanced. The comrmnnted

It is_ another object or the inventionna enhance the In-v=_s also ntwide I pod }401lterbed fqr mnov-1 of Inner

separation of sweet compounds while minimizing the a¢pa- 35"�030�030nd�030°d�034°�030_�034�031°°h�030�034°�030§°�030Ph188�034'|81315 °0l-�034|m1-Th�030
mm,-, gf undgmbk hm�034mung compound; 1 amotmt of extraction solvent is also reduced However. we

_ The imm}401on�034Manx}401lues3, me W�034- }402anof have found that rt�030the leaves are ground to A powder. the

water extraction from plant material of Shiva? snhu- ,5 °°!�034m"�030b°-°°m�034Pmgyd�030 �030.

quent treatment. Preferably, the extr . in prev :° 311:9 llS°n:1°�034-I24;-:8YfT�031fl°_�030V'0|31P°}4021}1|�0300°P°�0303�030l"_°*9»

treated to clarify the extract e.g. by rnrcro}401ltratron.The | 1' ° W�0345 0 E .°F¢"*m8 �034�0348°15- . P0 19 C--

clari}401edextrad is then proceed by a aeleucd nllra}401ltration�031"TP�030�034l�034;"�030;°°°�030}°lso bf�035;-bl�030�030d*�030-["10"W "'19

membrane. The experimental conditions are optirniud to °°�034m}402° W�030°b1P5o 08�0349 �034V}401

eluts the majority of the sweet compounds of interest. The ,0 For enhanced selectivity of separation of thedesirable

permeate from this stage is tlnn procrssed by a nano}401ltra-_ sweet compounds, the temperature of the extraction solvent

tion membrane at elevated temperatures. Both ultntiltratinn is preferably in the range of 2 to 6' C., most preferably about

and nanoiiltration are pre}401erablyconduaed in the diaI:'rltra- 4° C. At these lower temperatures, extraction of the unde-

tion mode. Once most of the undesirable components are sirnhle higher mobcular weight bitter compounds'is lower

eluted, the feed is concentrated for final rewvcry of the 55 than at higher tempemtures.

sweet compounds of interest - The amount of the solvent and the lea}401solventratio ml

The dia}402ltraticnmode involves using extra extraction also controlled to enhance selectivity. We have found that

solvent to further process the retentate by washing out with leg leaf material. higher amount of undesirable com-

additional permeable compounds in. the desired sweet comv pounds are eluted. Also, if too much leaf material is added,

pounds (when using an nltrafrltration membrane to remove an the yield of the desirable sweet compounds decreases.

higher molecular weight snbsances). or washing out nnde- Accordingly, a balance rsneeded.Alea£aolventratio of 0.03

srrable rmpnntis (when using a nano}401ltrationor reverse to 0.10, by weight, has been found to be useful. The

osmosis membrane, to remove lower molearlar weight preferred waterzleaf ratio is about 0.05:1.

5�034b5llD°¢5- The solvent }402owrate/residence time is also signi}401cant.A

According to the invention a process is provided for the as }402owrate in the range of24-30 ml/minute has been found to

extraction of sweet compounds from Stevia rebaudiana be useful for the column dimensions used in the examples. _

Berrom. comprising This provides a residence time of 10 to 20 minutes
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Although all of the extraction data in our examples has extract by removing pigments absorbing at 420 nm andother

been generated with gravity }402ow,it may also be clsirable, higher molecular weight materials. Pigments absorbing at

particularly if a continuous process is employed, to use a 670 nm are not removed signi}401cantly.Selecting

pressurized spray to feed the extraction solvent into the 

column. A positive prmsure will asist the control of the 5  fE§itM frleg pm; (h§°00]t° 2;);

dawn}401owand the resident: time in the column. Pressures of �0305Pm�034Y I P�030-�034'�034P- 3 9 °°P
. about 140 kya Wm �03450% is alsol preferred. prcessureu being [provided b; a

�030 Further, extraction of the sweet corn unds is also "}401x"�031la.�034pump ' _ ' Pm" C�030m�034mu�034�034C.u

�031enhanced by lowering the pH of the enractitfn water to the by me alidmon °.f.ap°.1ym°n° "kofbem °�0308p°lyacm�030m'd°'

acid range ie. about 2-4, preferably about 2. See Table 1, no �030°"�031°�030�030�034"°�034�034�034,�030°�034'5 "�034°°°°�034�034�031P�034E�030�034�034<
. below. Also, at this pH, the solubility of some or the higher �034EP°'m°�034°'5 �034RF5�034'° * �034WSW1�030°_-8 Wits�034!-

molecular weight undsirables such as protcim is lower, so 9°?�034b'�034dv, 1147 runs -1 0911-
they are extcluded from the extract containing the sweet mud °°�034dm°"5�030�034°�030"d"'3;�030�034"�031°°°�030 . P"F°"b1_Y

compounds. This is done by adding to the solvent a source �030,"°'"2'5 FA�030in '_°m°V�030hfgh�034m 3' wash�030�030mP'm'

ofthe phosphate ion e.g truur phosphoric acid. Others ions 15 :;�034m':'°1m-W. W *:'2p°und&°:°1';§m 5:

such as sulphate and calcium could also be used. The _ _ _ ,

addition ofphosphate aka enhances the value of the retained P""�034�030�034"'�0305P�034�031�030"d�030d,"Y ' Pm}? 20' P"f°"blYv �030_d"m"�034'°"
�030}401tmlmm .5 mm.�030t-odd�034 lgitilrul}402iugn}P):(x:lp|d£d, with pressure assist from a

mm �034 2° T:=.�030=W°::�030�034�030=:.�030*.*°°.':m.:*.~**.:t-"=:===r.'~:.:°t�030 �024�024:�024�024�024:�024�024�024�024�024�024�024�024�024:�024-�024�024�024�024�024--�024-con 0 tneanse.g. at ext: ger at in e -1

 tration loop 22 ie. in the range of 10 to 55° C. Room

swh�034: ttgmparature is prefe�030r_rpbd.eto Sn\:I:.t:¢ly. ltbfu bcOI:l?�030l.l.Dd

�024-�024 PM Q}401hlmi �030mm!a an M 25 coaritrolclirri:�030tehesli'ze':d°temperrTn'tli�031eIt be:tni:ind tliiayt

R m :2 temperature control of the feed for this step is not as

9.0 7900 w signi}401cantas in the following nano}401ltrationstep.

to gelphearlrneate }402uxis also controlled is. in the range of 35

7�030:�030l�030f�030;;:�034,�034°�030.�031;�034",f;r;':�031y�034;;':�0301"�030°"�034�030"'�035�034�0305�035�034C�030�034"�034'"°�034�030�035"30 grape-membrane pressure is in the range of 200 to 7(1) _

lhble 1 shows that less pigment was extracted at pH 2, Also,thefeed }402owrate�030sin the range ol'75 to SOOLMH.

?r'.";".�030..{i�031§..�030.'§l�030r°;',�030r"§�0307"�031.I.�030u�034}3�031�034ur.r.,,u.,.r""�035�035°2'.'l�031ri.�030fr'If;�030l�030é"i§.,..�030.,�030;�030r".°iE;°.�030-�030°.;�034�030?�034';f°.""�031' �034;""!�034,,'§','.�030;:"�030.f,�031.�030f�031�034�034"�030;- - is 0 rs a r norm:

�030dimPH '0 7- 35 temperatures (up :38?�031C.).oII:everse c-en1osis(R0) mem-

The aqueous extraction solvent is preferably water. and branes can also be used, since they behave litre I nanom-

where sources of good quality water are not available, the tration membrane at room temperature and their pores open

use of reverse osmos-is(R0) water or distilled water is at higher temperature. Useful menihranes include

recommended. Duratherm�035,Desalinalionlmrnonics or equivalents. Pud-

Respecting the operation of the process of this invention, W 5�034{"4 P'�03453�034|"53 P�030°�030'id°d5? ' P�034mP25-

as seen in FIGS. 1 and 2, an extraction column 10 is By varying the tenIpenmt'e(inlhznnge of 45'tn85' C.)

provided, and dispoad vertically. Tl: top ofthe oohtrnn is of the feed stream to be treated by temperature control

open for receiving plant materials and extraction solvent. mea.nse.g. heat exehanger29 located intbedia}402ltrazionloop

The plant material settles to the bottom and forms a bedof 27, the porosity of the membranes were altered and this

material 14 which acts as a }401lterfor removalof larger debris. g�031characteristic is utilized to remove as permeate undesirable

The bottom includes an opening 12 Eur removal of :xuact_ compounds that impart bitter-aftertaste to the sweet

The eohtmn is typically a glass column. compounds, while the retentaee includes the sweet enm-

A feed vessel 11 may be used to collect the extract. ' t>°-mds- Preferably, the mwco of the membrane is adjusted

Theplantleafmaterial is pre-dried byconventional means so �034�031"�031°�030�03440° D"_ . _ _ _

and oomminuted to u small substantially uniform star of Prercr-ably. I du}401lrntron100? 27 rs provided. wuh pres-

about 20 mm diameter. This material is added to the column. sure mst fmm I rvcimrhlion pump 29-
Ice chips are then gdded to an column for tgmpgmum The dia}401ltrationvolume is in the range of 2 to 4 times the

control, if low temperature operation (0 to 10° C.) is Orisil�030-Illiced Volume-

involvcd. ,5 Trans-membrane pressure is in the range of son to 13(1)

Em-actinnwaIeristbenaddednotheoohtmne.gby' kPt- �030-

pressurized spraying to exist the rhwnward }402owwithout < The permeate }402uxis in. the range of 25 to 45 LMH. �030

disturbing the leaf but The PH of the water my be lowered The retentate comprising the desirable sweet compounds

byte?»-4. 'uthenreooveredasaonnantrateandmaythenbedriedtn

Batch extraction in wateris done in the temperature range so a powder e.g. by spray- or freeze-drying.

nf0�024Z5°C. ltwillbe appreciated thata continuous operation To reduce water consumption, a recycling loop 30, v

°°�034M"W b�030°�034'Pl°Y¢d.'=-8« bY using �034V601°°1\l|'-HHS. l}402d including }401ltermeans( e.g conventional RO membrane) 31.

WW-9 0113 is 540% d}402in}401dr0!�0300931 We 55 55308 51104. ispruvided to clarify the permeate. The temperature ofthe

without departing from the concept of the invention. permeate is reduced to typical operating temperature for

Preferably, the extract from the autumn 10 is then pre- 65 such membranes and to cool the clean water to the preferred

treated by through a ceramic micro}401lter17 (average \ low feed temperatures, by heat exchanger32 provided in the

pore size 0.02-0.20 pm). This unit operation clari}401esthe recycle loop. Q
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The following examples illustrate the practice of the The membranes were then washed with 0.2 N NIOH for 30

present invention but should not be interpreted as its minutes Finally, the system was thoroughly }402ushedwith

scope, room temperature d'Lsri1led_ water. In some circumstances,

The experimental procedure for all the tests were sum- m�030mb.�035�034�031°5�034W�035wad�03515% .'jn"�0305')T'!53 5°}l;m°'.'
mailed as fouowingz 5 overnight. (The pa re enzymat-ii. detergent men: rane _

cleaner, U1tnsi1�034�03053 was chosen because itis authorized by

Expcrimzmal Pmxdme the US. Department of Agnrarlriue for use in Federally

Equipment inspected meatharndmpou_ltry plal-:11: as a cl%:er for reverse:

The UF system used was SEPA CF (osmnnics) with W�0345nd �034�030a}401dmnm �034.n°s3Emughifg O

e}401fectivemembrane area of 0.0155 E12. The micro}401ltrationm e �030fnmng}401tassge. by was W: W�030;Fr�030
system used was ziroonia micro}401ltrationsystem with elfec- ml: 5 �034FE r .m'9m�030s'}402mfg�034mum�030C can -
rive membrane area of 0.0055 m�030.The nano}402ltrationsystem "�031'1 �034I15WIS mlfsigni}401cany erentb in e pure water

module was a NF spiral membrane module (40x40 module, p°"�035�034n°nrm ° an "�030"�030xp°�030°dmm�030mm�030
membrane area of 7 m�031).The temperature of the feed was EXAMPLES

eontmlled by a heat exchanger. Each membrane unit oon- 15 Extracting Runs

siats of a cylindrical stainlem housing. The supplier of the A cugfuuy weighed "norm; of dried luv.-.5 war: Phced

membrane was U.S. Filter. The membrane pore size were in a standard glass column (0.6 in long and 28 mm ID).

0.035. 0.030 and 0-1 #11! respectively. Reverse osmosis or cfstilledwater maintained at 4 or 25° C.

Nitrogen blanket were applied fur the feed tank or was used for extraaion products from leaves at ditferent

permeate tank in order to prevent air oxidization of feed.�031water to leafratins The following examples are for the case

permeate. 3�034of a leaf to water ratio of 0.05 w/w. The extrads from the

Fccd Mllcfitlls ' column were analyaed by HPLC as desaibed above for

Royal Sweet international Ltd. provided the dried leaves determining the concentration of sweeteners. Iypiail results

of Stevia rebaudiana cultivated in China and Ontario. at two di}401erentextracting temperatures are shown below:

C1118!!!» |'¢SP¢CtiV¢l)'- Composition of extraa produced using extraction water

Analytic Methods 25 of varying temperatures

APPINW8
Liquid chromatographic separations were conducted TABLE 2

using a HP 1090 Liquid Chromatograph equipped with a -�024�024�024--�024---�024-�024?---�024-�024

diode array detector. Separations were carried out on a 5 pm Te-we}402lmn u__ Optical�030Ah-Mvlivn

CSC-Sll. BOA/Amino column Chromatography Sciences 30 , , , ,

Company 25 oi-nx0.46 cm ID). lgeak areas were determined 

by electronic integration. The operating conditions for a 197 11;; 57,5 2;

HPLC were: mobile ptnse arxtoriinilewaater (82:18) hiilI- �030 7.5 as 27.9 73.5 22

end at pH 6.7 (pH 6-7 butfer solution was prepared by
dissolving 1.0 goE_sod'mm acetate and 0.1 gof acetic aeid J, ?Rf_:§:�034fm;*_i'§:§»
intoz Lof aeetomtnle water mixture); }402owrate 1.5nrIJr.mn.; qmau�034.sm|»�034on M w}402mimwmmm}402u0: um. um�034.

¢'-Olumn tcmperlturc 23�030C-; Volume 20 ml. and Thug-FengChengandWd-Hairm ci-rig, Nutinimlseieiios omm'iiw.miuy.
__ detector wavelength 210 um for steviosides and 234 rain for Wt. xx. No. 2 Fetani-ry 1983.

im �030ties.Standard solutions were ' 'ected into the column

antliniils retention time was determig. Beer�031slaw standard Pmuumen�030Rm�034' A . .
. curves were obtained by injecting dim-Rm qumu-hrs of 40 A U.S. Filter laboratory seah ceramic micro}401ltminn

stevioside, Rebaudioside A and Rebaiidioside c in the m°'n'"�030'�0340�035"5�034°-°35 �034"45�034'f'°°�030M.�034W5�034*5W�035
mncenmn-on of 80 mm�031240 ppm and 600 ppm�030mpw_ nsedforpre�024treatment.1h¢emembranes did not retain the

lively, compounds of interest, and provided a retenlate including

sample Pmpumnn H higher molecular weight compounds, emulmnns, suspended

1\vomLofaqueoussample, 15 mLofamtonitri1e,2.5 mL 45 �034hdsmd F�0313�030�035°'�034�031_'�035"�031"�030d�0344'29 um�030Th�030f°n°wm3

of bu}401ersolution (5 g of sodium acetate, 0.5 g of Glacial "�030?�034m�034§�030"�030.�034�030�030VFW°�034�034'P1F�034f�034*8�035P�030�034"�034�0348°'F°°"'
wade �030ddmdwlm, Wm �030dadup �030D1 L) and Wu�035mm cries ofwanois sweeteners with M17 treatment without

added me I 25 mL }402akon Shnd�030-Hgovcmigm md ma}401ltrationat a trans-membrane pressure of 104 In�031:for

mm.ifuged_ mm were mu plus�034observa�034:3�030this say, cold water (4 C.) extracto! sample.

however only the top liquid phase was used for HPLC so TABLE 3

analysis.

The pigment in the solution was analyzed by measuring . .

the optical absnrbencies I14-20 nm (A420) and 670 um "°�034""�034?�024�024L�035}402-3-�024�024�024�024
(A670), the wavelengths of pigments. maximum In �024 Sm,�030-mid: 35 RA

ahsorbencies, ruin a spectm hotometer Spectmnic Ciene-  é
5,5 2)_ g P ( 55 35 73.3 77.4 77.3

Membrane Characterization an "'8 �034'8 79�035

Prior to the feed tests, all the UP membranes were

characterized by 200ppm solution of PEG of3 kDa molecu- Ultraliltntion Runs '

lar weight. Operating pressure was 276 RP: amt temperature Pei-ineate from MF pie-treatment in the present example

was 22-24�030C. The NF membranes were characterized by �030°was prncmed by a polysulfonc based rrlu-.}4011n-ammmun.

200 ppm solution of PEG of 400 Da molecular weight at an bun: with a nominal molecular weight art-o}401of 7.5 ldlo

ope:-Inns pressm of 585 kPa and a temperature of 20. 40. nations at a irrmnemimm pruisure of 4-40 kPa at 22° c.

60 and 70° C. . The circulation velocity is 0.6 m/s. The following table

Membrane Cleaning illustrates that concentration of stevioside deaeases with

The membranes were cleaned in place after each ts! 65 incmse in dia}401ltr-ation«volume. There is no signi}401cant

using a recycling tedtnique. In this technique the mem- fouling of membranes as indicated by enhanced permeation

branes were }401rs}402ushedwith tap water at room tentperanrre. rates during the experiment.
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cut-o}401of200 to 600Da. u a transmembrane pmxsure

1'A3u.;4 _ of600to.1300kPa, and _ .

Dhmm}401m utldtm Pumas�034 (gtP;e�030:;enn,gthe retentate including the sweet com-

__;'_�034:1_ 5 2. A process_acoorriing to claim 1, wherein following step

0 1.51 35 (e) n dra}401ltnnunstep 15 performed, and wherein the per-

zn 43.75 47 rneate including additional sweet compounds is passed to

i :5 3 di toel�0302,he'a}401 (I) �030. proceso Iccor ng arm w rein er sep ,

__._______�034__'�034�030_�030i________,,, a damnation step is pertonned, to provide aaaixiomt men-
LMH �024liters per Iqunre meter per hear u�030: '11�030SW9�034°°m�030P°�030";�0315�034-lbwe dum

_ . proees according toe aim . erein �030tr-ztion

N-M}401llnuonRm volume is 2 to 4 times the feed volume.
Per-meate stream from ultra}401ltrationtreatment heated to 5_ A me�034,my �030:1~ 3 h ' f um,,,�030ng

'50�03489° C- W35 �034"1�035W 9 °W1m¢�034-�030ill'-'|||1°}402�034"�034°U5 (d),thepext.ractiTsc:c$gtl:�030tt")oug.Jl:"IIniittoglcgtigu membrsa�030:
membntxs (rnwu:400Da) destgnedtoopente up to 80" C. 1 of F,�0355;�035in the auge of am ,0 030 In ,1 3 ma,

tempermrres. �030Ikeconcentration of the permeate is done mb, ms, f 1m 71]) kpm

very elfectively by nnnn}401ltralioumembrane operating II a mag A2338 lcsxzing mtzmm 5, Wham-n um pmcm ,1,

H-vwfemiynnn Pf'=S5�034"-°i517 kl�031:and at a temramlure of continuous, end wherein step (c) the solvent is added by
50° C in diatiltrauou mode. Foriexarnple, ll was shown that In pmsuriud sway,

ggo r:;t:I1§;;tt§=s absorbms at 42D)m_n (:1; 1. Aprocess according to claim 4, including the additional

' °}401°5�0345W°�030�034"513 ste fd'}4021tt-ati.
retenlzte was reduced by about 55% while no sweeteners pizwss ,?,;,d;,,g in chin, 7_ when,-n mp (,)' the

{ll �030h¢P°|'m°1W5�031~l_�030I}4021-N50. Cs "W 31110�034! em-an is provided it a controlled temperature of 10 to 65°
of rmpunues in the retentate ts reduced by about 89%. c_

gtvwr}402insly.ngievgslitmwrawwignmc 0:312 and:-rin-bglz 7�0319. A process according to claim 8, wherein step (c) the -
ttteroompoun remainiuso tiona pass u mnpe, gm 1 - 2 5-5.

the The higher temperature is therefore preferred. $22255 ,°;3:§§fs:'_:, c}401mmg,wzezigmy (C) m,

- . p o aqueous soven slave to .

ml�030-ifpmccssfor gue}401eanyacttono_f yweel compounds from 30 11. A process according to claim 10, wherein the pH is

"3b"�034�034¢"¢E "6 WNPHSW8 lowered by the phosphate ion.

(a) providing an extradion column, the column being 12. A process according to claim 1.1, wherein the pH is

vertically disposed and having a top opening for reoeiv- about 2 and the temperature is about 4° C.

ing plant material and extraction solvent, and a bottom 13. A process according to claim 8, wherein step (a), the

opening for discharging extract. '35 residence time in the column is 10 to 20 minutes.

(b) Adding subsuntiall dry Stevia plant mt rial to up 14. Aptooess aooordingw claim 13. wherein the aqueous

cglumn in {mm . 1);; c sol::r_t�034r'!s1:nter,and wherein the plant material comprises

(c) adding an aqueous extraction solvent at a temperature 9" �034�030"3�031, _ _

of o to 25' C. to the tnlumn, to pmnie a controlled m1l;rAattl71:°:;smg: Sacha: 13.�031:l�030;Ilert1nstep (e) the
la �030l: lv �030' 0. : "�031ml�035"-:Ia�030t'e'naso cut rum in the range of (E 1 to at 16�030A ll.�030m claim 15' Wham�034sup (0 mg

(�0309'�030'�035°�030�031�034�03033°�034�030*�030°°°�030�034�034�034�030"�030°�030"�034�030i"°'�034�030�034"3�030�031�031°'3 11. :::c:;u::mfc:fin�030: �030whereinstep (e) the
compmmds�030 �030 _ moleculur weight cut�024olfof the membrane is about 25 kD|.

(=) 9-s_sms the cxlr-st thmsh an I-ltm}401llr-honmembrm 45 13. A process according to chim 17, wherein step (i) the
Mme a now am de}401nedby I molecular weight molecular weight out-o}402of the membrane is about400DL
wwff (mwco) of 2 to 3 k DI. It I mm-membnne 19. Apmeenn uaeording lo ctnnn 14, wherein the lenvea

P135�034|�030°°f2°0'°7mkPin ueoomminutedtoasiznof10lo4Dmm.

(t) pzsing the permeate including the sweet oornpottnds. 20. A process according to claim 19. wherein step (e) the

at 1 controlled temperature in the nnge of 50 to 85' C. in leaf: water ratio is Ibottt 0.05:1 w/w.

through a high temperature narro}401ltrationmembrane .

havingaporesiztede}401nedbyamolecuhr weight a o o e e
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Ca}401ade Az}401car

Principales Aspectos de la Cadena Agroproductiva

N La industria productiva de la ca}401ade azucar asi como la azucarera nacional ha venido experimen-

tando diversas ecapas de crecimiento y contraccién. por diversos factores: climéticos, productivos

y en algunos cases modi}401cacionesde 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 ca}401ay por consiguiente la produccién de azucar en el Peru.

Durante el periodo I943-I968. la produccién de ca}401ade az}401cary azucar refinada estaba en manos

de las hacienda: azucareras. En este periodo. la produccién siguié una tendencia de crecimiento sos-

tenido y mostré una tasa de crecimiento promedio de 2.92%. alcanzando un méximo de 7.23 millones

de TM de ca}401ade azucar en su ultimo ar'1o'.

' Durante el, procesg de la reform: agraria se originé una caida en la produccién azucarera, lo que

generé un caos productive y social. siendo el colapso econémico y }401nancierocasi total. con adjudi- �030

�031 caciones de deudas impagadas e incremento exagerado de trabajadores que haclan improductivas a

las empresas.

Asi el l3 de marzo de l996 se promulga el Decreto Legislativo N�035802�034Leyde Saneamiento Eco-

némico Financiero de las Empresas Agrarias Azucareras". cuyo principal objetivo es la reactivacién

econémica y saneamiento }401nancierode las empresas agrarias que realizan actividades agricolas ylo

agroindustriales azucarerasl.

' Bajo este decreto legislative sumado a otras resoluciones supremas, el Estado Peruano comenzé la �030

, reactivacién econémica-}401nancierade las cooperativas azucareras. con el traspaso de la propiedad

que mantenia el Estado en las diferentes cooperativas agrarias, mediante el proceso de promocién de

la inversién privada, es decir la venta de acciones en subastas publicas. para Io cual distintas empresas

peruanas como extmnjeras adjudicaron la propiedad de las mismas.

' Maximixe Consult S.A.. MI I.

�030La Indusu-ia,Azu:areI-3 Nacional I999-2006, Ministerio deAgncu|:ur1 /
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La ca}401ade az}401carconsiderada uno de los principales cultivos agroindustriales en el Perxi, genera

un a rte im ortante al valor bruto de la roduccién a ro ecuaria en es ecial en el subsectorY P _

agricola.

Es por esto que a diciembre del a}401o20|2 elVBP agropecuaria se}401alaun monto de 22,226 mi-

llones de nuevos soles, el subsector agrfcola con |3.070 millones de nuevos y la ca}401ade azdcar

aporté aproximadamente 704.3 millones de nuevos soles. con un crecimiento del 4.9% con

res ecto al a}401o20! |.Ver cuadro N° I.P

' Cuadro N�030|:VBPAgropecuario de la Ca}401ade Azuicar

Indicaddr ' . , 1002 2003 . 2004 2005 , 2005 2007 .1008 2009 2010 201 I 2012

'3-6"EEEEE W89 $2
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Fuenu: MINAG-OEEE
Elabondénz MINAG-DGCA~DlA

La participacién de la ca}401ade az}401caren e|VBPAgropecuario 21 diciembre del 2150 20|2 se registré

aproximadamente con el 3.|7% y del subsector agricola con 539%. Se ha determinado que unos

492.064 peruanos�031aproxirnadamente dependen directa e indirectamente del desarrollo de la ac-

tividad azucarera en el Fermi. ,

El incremento de la roduccién local ha im Iicado ue el Pen�031:sustitu a a me'ores recios cali-Y I P Y

dades las importaciones de az}401carque se destinaban al segmento industrial.

Ver cuadro N�0312 y gr}401}401coN�034I. �030

Cuadro N�0342: Participacién de la Ca}401ade Az}401caren el VBP Agricola (%)

lndicador 2002 2003 mm 2005 2006 2007 2008 2009 1010 20!! 20: 2
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.,..;c_.. x.~'_.;:~,u.;.-.. �024~ J-;.:~;_..»\,v=.;«z»:_a;....:¢ -_.».....-Ag)...-A..,,.. .4» _,\».). ,4 .~_ .5-1.55.. 1». .>-�024L.<;_,_�034.g1.<5:1l:JA�030-'-4_.y» gr�030A-nuu~~b'-rt» -4-..u.-4..>'._u.-._-4.:x...�030a...�030d�0304u::4\_ui::.ux.�030_1.$s4zu



. ., . . . . 134"»: .�030.".«"3�031~§-7' ' F "'
Dtreccaon General de Competmwdad Agrana w �024 * 3. < .' §. , ,. ', 4.;

« E . r :3 4:14.12.�030:2 -...�031~.as .-.- 1 r ~

�030 I

Gré}401coN�034l:Parcicipaci6n de la Ca}401ade Azxicar en elVBP del Subsector Agricola (7,)
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El cuadro se}401alaque existen unas 8l,I49 hectéreas cosechadas a diciembre del a}401o20|2, su-

perior 'en' un |.3% con respecto al mismo periodo del a}401oanterior: Esta es la mayor super}401cie

registrada en Ios }401ltimos30 a}401osen el Pert'1.Este crecimiento en ia super}401ciecosechada se debe

fundamentalmente por el mayor consumo de los derivados de este cultivo. az}401carrubia como

bhnca, asf como en la produccién de alcohol y etanol. Caso similar se registré en el a}401o2009

con un 9.0% ;on respecto al a}401o2008.Ver cuadro N�0313.

Cuadro N�0343:Super}401cieCosechada de Ca}401a'de Azuicar (ha)

Departamentos 2005 2005 2007 2008 2on9 zono 29: I 20:2
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Los departamentos que concentran la mayor super}401ciecosechada al a}401o20| 1, son La Libertad

con el 45.7% y Lambayeque con el 31.7%. ambos concentran el 77.4% de la super}401ciecosechada

nacional. Los demés departamentos concentran el 22.6%. esto es Lima con |4.9°/o,A|'1C3Sh con

7.0% yArequipa con 0.7% fespectivamente.
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Gré}401coN�0342: Participacién Departamental en la Sdperficie Cosechada (%),A}401o2012
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Como se aprecia en el cuadro N�0344, las cosechas de ca}401ade az}401carse dan en todo el a}401o.no ~

registra un mes con gran participaci6n.A su vez Ias siembras también son todo el a}401osiempre y

cuando exista disponibilidad del recurso hidrico en las diferentes zonas productoras.Par1 el caso

del calendario de cosecha: solo Ios meses de septiembre, noviembre y diciembre tienen partici-

paciones del 9.6%, l0.5% y 9.6% mayores que en el resto de meses.Ver cuadro N�0344.

Cuadro N�0304: Calendario de Cosechas,A}401o20! I (96)

Sup Coscchada Ene Feb Mar Abr May jun ]uI Ago Sc: 0:: Nov Dic Total
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Cuadro N�0315: super}401cieCosechada por Empresa (ha)
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La super}401ciecosechada a nuvei de empresas al ano 201;, muestra unas 8 I ,|49 hectareas cosecha-

das aproximadamente. Las empresas Casa Grande, Cartavio, Laredo, Faramonga,Tumén y Pomalca

tuvieron en conjunto una participacién del 800% de la super}401ciecosechada a nivel nhcional. El

resto de empresas participaron con el 20.0%.Aquf también se encuentran productores indepen-

dientes que tienen éreas sembradas de ca}401ade az}401carque al momento de cosechar realizan la

molienda en las empresas azucareras que Ies brindan tal servicio. <

La produccién de ca}401ade az}401carviene creciendo a una tasa promedio de |.8% en los isltirnos diez

a}401osentre el periodo 2002-20| I. La mayor produccién histérica de ca}401ade az}401carse dio en el

a}401o20l2 con |0,368.866 toneladas producida;

Cuadro N° 6: Produccién de Ca}401ade Az}401car(t)

Dcparrarnentos zoos zoos 2007 zoos 1009 20 I0 201 | 20 I 2
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�030 Grifico N�0303: Participacién Departzmental en la Produccién de Ca}401ade Azticar (%),A}401o20|2
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Elaboricion: 7�030||NAG<DGCA-DIA

El departamento con mayor produccién es La Libertad con una participacién del 50.5%, le sigue

Lambayeque con un 26.7%, Lima con l5.3%,Ancash con 7.0% yArequipa con 0.6% respectivamen-

te.

La produccién a nivel de empresas productoras de ca}401ade az}401caresté concentrada en el norte

del pafs. especi}401camenteen La Libertad y Lambayeque con participaciones cercanas a los 80.|%,

siendo siete empresas las que produjeron aproximadamente 7,736,063 toneladas en el a}401o20|0.



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

tama}401oefectivo. auhque también Ias hay en forma de polvo.

Estén compuestas de una alta concentracién de grupos polares, écidos o

bésicos, incorporados a una matriz de un polimero sintético (resinas estirénicas,

resinas acrilicas. etc.) y act}402antomando iones de las soluciones (generalmente

agua) y cediendo cantidades equivalentes de otros iones. La principal ventaja de

las resinas de intercambio iénico es que pueden recuperar su capacidad de

intercambio original, mediante el tratamiento con una solucién regenerante.

_ 2. Proceso de intercambio iénico

El intercambio iénico es una reaccién qulmica reversible, que tiene |ugar cuando

un ién de una disolucién se intercambia por otro ién de igual signo que se

encuentra unido a una particula sélida inmévil. Este proceso tiene |ugar

constantemente en la naturaleza, tanto en la materia inorgénica como en las

células vivas.

Las resinas de intercambio iénico poseen un radical }401joy un ién mévil o

ién de sustitucién. El ién mévil es el ién 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 reaccién de intercambio se desplaza en el Iecho de resina, generalmente

hacia Ios niveles inferiores.

3. Tipos de reslnas de lntercambio iénico

' Las resinas de intercambio iénico pueden ser de Ios siguientes tipos:



intercambiador catiénico de écidos fuentes, intercambiador aniénico de bases

fuertes, descarbonatador e intercambiador aniénico de bases débiles. No todas

las unidades de intercambio iénico tienen todos Ios equipos que se describen;

esta descripcién se hace para tener una idea comp|eta, en caso de ser

necesario.

a. Filtro de carbén activado: se usa para la eliminacién del cloro residual del

agua a desmineralizar. De no removerse el cloro residual, este produciré

oxidacién que degradaré las resinas, siendo mayor la degradacién cuando el

cloro residual sobrepasa Ias concentraciones de 0,1 ppm de cloro Iibre.

b. Intercambiador catiénico de écidos débiles: estas resinas }401janIos cationes

de calcio, magnesio, sodio y potasio de los bicarbonatos, y Iiberan acido

carbénioo; Ios cationes unidos a Ios aniones sulfatos, cloruros y nitratos no son

intercambiados. Si consideramos a las resinas de intercambio catiénico como R-

2H, con R como radical }401joy H como ién de sustitucién, tendremos Ias siguientes

reacciones (de acuerdo a Ios cationes presentes).

Ca(HC03)2 +R-2H-�024�024�024R-Ca+H2C03 (H2O+CO2)

g(HCO3) 2+R-2H-�024--�024R-Mg+H2CO3 (H2O+CO2)

NaHCO3 +R�0242H--�024-�024-R-2Na+H2CO3(H2O+CO2)

ZKHCO3 +R-2H-------R-2K +H2CO3 (H2O+CO2)

c. lntercambiador catiénico de écidos fuertes: estas resinas }401janIos cationes

que estén unidos a los iones cloruros, nitratos, sulfatos y silicatos, quedando en

el agua Ios écidos de las sales inicialmente presentes en el agua, de acuerdo al

siguiente detallez

CaSO4 +R�0242H�024----�024R-Ca+H2SO4

MgSO4 +R-2H�024-�024--�024R-Mg+H2SO4

Na2SO4 +R�0242H�024-�024�024�024�024�024R-2Na+H2SO4

' K2804 +R-2H-�024----R-2K+H2SO4

CaC|2 +R-2H---�024---R�024Ca+2HCl

MgCI2 +R-2H--�024�024-R-Mg+2HCl



2NaC| +R-2H�024-----R�0242Na+2HC|

2KCI +R-2H------R-2K +2HCl '

Ca(NO3)2 +R-2H-�024-----R-Ca+2HNO3

Mg (NO3)2+R-2H----�024-R-Mg+2HNO3

2NaN03 +R-2H----R-2Na+2HNO3

2KN03 +R-2H-----�024R-2K+2HNO3

CaSiO3 +R-2H-�024�024�024R-Ca+H2SiO3

MgSiO3 +R�0242H�024----R-Mg+H2SiO3

Na2SiO3 +R-2H--�024---R-2Na+H2SiO3

K2SiO3 +R-2H---�024-R-2K+H2SiO3

.d. lntercambiador aniénico de bases débiles: }401janIos aniones de Ios écidos

fuertes como sulfatos, cloruros y nitratos, pero no Ios aniones débiles del écido

carbénico (H2CO3), ni del écido silicico (H2SiO3).

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

compuestas de un radical }401joR y de un ién mévil constituido por el grupo OH, de �030

acuerdo a Ios aniones presente, tendremos Ias siguientes reacciones:

R~20H +2HCl-�024----R-2C|+2 H20

R-20H + H2804---R-S04 +2 H20

R-20H +2HNO3.---R-2NO3 +2 H20

e. Descarbonatador: debido a que en el intercambiador catiénico débil se

produce écido carbénico (CO2 disuelto en agua), para evitar un trabajo excesivo

de las resinas anibnicas de bases fuertes, se rebaja al minimo el contenido de

anhidrido carbénico mediante una corriente de aire insu}402adopor un ventilador,

en contracorriente con el agua que ingresa por la parte superior }401namente

dispersada y repartida uniformemente por un relleno de anillos Rashig,

provocéndose Ia evacuacién del CO2 al exterior, por arrastre con el aire. Una

buena operacién del descarbonatador dejaré un méximo de 10 mg/l de CO2.



a. Resinas catiénicas 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 Ios cationes (calcio,

magnesio, sodio, potasio, etc) por intercambio con hidrégeno.

b. Resinas catiénicas de acidos débiles: eliminan Ios cationes que estén

asociados con bicarbonatos

c. Resinas aniénicas de bases fuertes: eliminan todos Ios 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 e}401cienciaIos aniones de

Ios écidos fuertes, tales como sulfatos, nitratos y cloruros. »

4. Regeneracién de las resinas de intercambio idnico

La regeneracién de las resinas de intercambio iénico es el proceso inverso del

proceso de intercambio iénico y tiene por }401nalidaddevolverle a la resina de

intercambio iénico su capacidad inicial de intercambio. Esto se realiza haciendo

pasar soluciones que contengan el ién mévil original, el cual se deposita en la

resina y desaloja Ios iones captados durante el agotamiento.

Para Ia regeneracién de las resinas de intercambio iénico se usa:

- Sal comL'In (cloruro de sodio) para regenerar resinas catiénicas de acidos fuertes.

o Acido clorhidrico o acido sulfarico (depende del costo y de la e}401ciencia):para

regenerar resinas catiénicas de acidos fuertes y resinas catiénicasvde écidos

débiles..

- Hidréxido de sodio o hidréxido de amonio: para regenerar resinas aniénicas de

bases fuertes y resinas aniénicas de bases débiles.

Una vez regenerada Ia resina esta lista para un nuevo ciclo de intercambio

iénico.



5. Vida mil de las resinas de intercambio iénico

Después de una serie de ciclos de intercambio iénico las resinas de intercambio

iénico sufren Ia pérdida de sitios de intercambio active 0 sufren la rotura de Ios

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 écidos fuertes y las resinas aniénicas fuertes

disminuyen su capacidad de captar aniones débiles a baja concentracién, tales

como Ios carbonates y silicatos.

6. Naturaleza iénica de las aguas naturales

Los iones que se encuentran en mayor proporcién en las aguas naturales son:

Cationes: Calcio, Magnesia, Sodio y Potasio

Aniones: Sulfatos. Bicarbonatos, Cloruros, Nitratos y Silicatos

También pueden estar presentes otros iones, pero en cantidades no

signi}401cativaspara Ios procesos de intercambio iénico.

7. Selectividad de las resinas de intercambio lénlco

Las resinas de intercambio iénico presentan diferentes selectividades hacia Ios

iones. A continuacién se detalla el orden de selectividad de las resinas de

intercambio iénico, en orden decreciente (de mayor a menor se|ectividad):

Resinas catiénicas de écidos fuertes: Ag", Pb�035,Hg�035,Ca�035.Cu�035.Ni�035.Cd�034,

�031 zn++' Fe». Mg�035.K4�031Na-+1 H+

Resinas catiénicas de acidos débiles: H", Cu�035,Ca�035,Mg�035,K�031,Na�030

Resinas aniénicas de bases fuertes: CO�0303,S|O=3, I�030,HSO4�030,NO�0303,Br�030.HSO'

3,NO2, CI�030,HCO3�030,F�030

Resinas aniénicas de bases débiles: SO=4, CRO�0304,NO�0303,I�030,Br�030,CI�031,F�030

8. Operacién de una unidad de desmineralizado completa

Se denomina unidad de desmineralizado completa a una unidad constituida de:

}401ltrode carbén activado, intercambiador catiénico de écidos débiles, ,



f. lntercambiador aniénico de bases fuertes: este intercambiador }401jaIos

aniones de Ios écidos débiles tales como el acido carbénico y el acido silicico.

Las reacciones serian:

R-20H +H2C03 �024-----R-CO3+2H2O

R-20H +HzSl03----- R-20H +2H2O

g. Regeneracién do resinas de intercambio catlénlco: cuando cualquiera de

las resinas de intercambio catiénico débiles o fuertes ya no tienen iones

hidrégeno para intercambiar, a estas resinas se Ies regenera haciendo pasar una

solucién de acido (normalmente acido sulfurico), produciéndose las siguientes

reacciones:

R-Ca + H2804---tn CaSO4 +R-2H (resina regenerada)

R-Mg + H2804------MgSO4 +R-2H (�030resinaregenerada)

R-2Na+ H2304---�024�024-Na2SO4+R-2H (resina regenerada) '

R-2K + H2SO4�024-�024-�024K2304 +R-2H (resina regenerada)

La regeneracién se realiza normalmente en serie y la solucién de acido sulfurico

atraviesa sucesivamente la resina fuertemente acida y la resina débilmente

_ acida. El exceso de acido proveniente de la regeneracién de la resina

fuertemente acida es su}401cientepara regenerar completamente Ia 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�024que intercambiar con los aniones del agua, estas deben ser regeneradas.

Su capacidad de intercambio Ies es devuelta haciendo pasar una solucién de

base fuerte (generalmente se emplea hidréxido de sodio). la cual atraviesa

primero el intercambiador de las resinas aniénicas 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 aniénicas de base fuerte es

�031 su}401cientepara regenerar completamente Ias resinas aniénicas de base débil. Se

'' produciran las siguientes reacciones:

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



R-ZNO3 +2Na0H-----R 20H +2NaNO3

R-S04 +2NaOH-�024--R20H +Na2S04

R-CO3 +2NaOH---�024R 20H +Na2CO3

R-SiO3 +2NaOH----- R 2OH .+Na2Si03

9. Guia para la regeneracién de resinas de intercambio i6nico

�024 Los retrolavados deben efectuarse por un tiempo minimo de 15 minutos,

pudiendo prolongarse hasta 60 minutos en caso que se quiera eliminar }401nosque

estén ocasionando altas caidas de presién, durante la produccién de agua

desmineralizada. Se debe tener cuidado de no tener velocidades altas o

retrolavados excesivos, que provocan altas pérdidas de resinas. De suceder esto

muestrear y determinar que porcentaje de los }401nospasa malla 50 USA 6 0.3 mm

y la humedad de la resina.

-El regenerante de las resinas aniénicas fuertes debe ser pasado en un tiempo

no menor de 30 minutos y el 15 al 30 % regenerante se debe descanar antes de .

su ingreso al intercambiador de resina aniénica débil, para evitar que en ella se

formen depésitos de silice. _

-Los }402ujosde retrolavados deben ser de 25 m3/m2/hr (25 m/hr).

�024 -El enjuague lento o transferencia debe ser de 1 a 2 m3 de agua/ m3 de resinal

hora (el gasto debe ser igual al pase de la solucién regenerante). .

-El enjuague répido debe hacerse entre 16 a 40 m3/m3 de resina/hora.

-Para Ia dilucién de las soluciones regenerantes debe usarse agua tratada.

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

para las resinas catiénicas puede usarse agua sin tratar (agua potable).

-Los retrolavados se realizan generalmente con agua sin tratar (agua potable).

-Cuando Ios retrolavados terminan con conductividad mayor de 9 uS/cm, se debe

prolongar esta operacién por 10 a 20 minutos.

-El consumo de hidréxido de sodio (soda ca}402stica)debe estar entre 50-60 Kg de

NaOH al 100%, por cada m3 de resina aniénica fuerte. ~



-Cuando el calcio es mas del 50 % del total de cationes, y cuando se usa acido

sulfurico en la regeneracién de las resinas catiénicas, se forma sulfato de calcio

que puede precipitar por estar en exoeso al Hmite de solubilidad. Se evita Ia -

precipitacién usando una primera etapa mas diluida de écido sulfurico (menor de

15 gr/I: menor de 1.5 %) ylo una mayor velocidad de la solucién regenerante.

-Durante la regeneracién de resinas de intercambio iénico se deben realizar Ios

siguientes controles:

o Concentracién de la solucién de soda caustica a dosi}401cara las resinas

aniénicas

A o Concentracién de la solucién de acido, en cada paso de la dosi}401caciéna las

resinas catiénicas

o Gasto total de acido

o Gasto total de soda usada para la regeneracién

o Control del punto }401naien las resinas catiénicas y aniénicas.

10. Factores que afectan Ias operaciones de lntercambio lénlco

Hay diversos factores que pueden afectar Ias operaciones de intercambio iénico.

entre las cuales podemos mencionar Ias siguientes; M

-Regenerantes de mala calidad (se debe realizar anélisis cuando se realice

reposicién de stocks de estos regenerantes: en el acido sulfurico o acido

clrhidrico analizar }401erro,en el caso de la soda ca}402sticadeterminar su

concentracién)

-variaciones de la calidad del agua a ser tratada.

-Canalizaciones en los Iechos de resinas.

-Falta de purgas de aire y gases u operacién 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 Ios }402ujos.

-Regeneraciones inadecuadas: concentraciones ylo gastos inadecuados.



-Distribucién defectuosa del }402ujo,en la produccién ylo en la regeneracién.

-Caracteristicas de las resinas.

o Rotura de las resinas

o Despolimerizacién por oxidantes y consecuente hinchamiento (se vuelve

iigera de densidad y se pierde durante Ios retrolavados.

o Envejecimiento de ios grupos funcionales, provocando una adsorcién

irreversible.

o Envenenamiento por materias orgénicas e inorgénicas.

o Pérdidas de resinas, por ser demasiado peque}401aso por baja densidad

-Seleccién inadecuada de las resinas de intercambio iénico: se debe tener en

cuenta lo siguiente:

o Tipo de material

0 Grades de Ios enlaces cruzados

o Tama}401ode las resinas

o Grupo funcionai

o Facilidad de regeneracién

o Capacidad de intercambio en operacién.

o Porosidad (super}401cieactiva total)

0 Estabilidad a contaminantes.

o Vida efectiva


