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RESUMEN

Recuperacion de cera de cuticula de cafa de azlcar
mediante separacion mecanica y extraccion con solventes.

Las experiencias productivas de una planta industrial para la
extraccion y refinacion de cera cruda a partir de la torta de los fil-
tros (cachaza) confirman que estas tecnologias son viables para
la produccioén de cera en lotes de pequefio volumen destinada al
sector farmacéutico para aislar principios activos como es el caso
del policosanol de uso médico. Con el objetivo de desarrollar es-
quemas enfocados a recuperar la cera natural que cubre el tallo
de la cafia de azucar, en el presente trabajo se presenta como re-
sultado novedoso la recuperacion de la cera contenida en la frac-
cion DERMAX, residuo cuticular que se obtiene del
procesamiento mecanico de la cafia en una méaquina separadora
de cuchillas INTERCANE®, de 5 ton/h, que fue probada en el in-
genio La Reforma en el estado de Veracruz, México. Por medio de
las técnicas de extraccion Soxhlet y Soxtec se proceso la fraccion
DERMAXy se estudiaron 3 clases de disolventes organicos como
agentes extractivos. El material ceroso extraido fue caracterizado
por técnicas de determinacién de indices fisico-quimicos y por
cromatografia gaseosa, por lo que se reportan algunos datos so-
bre la composicion quimica de esta nueva calidad de cera vege-
tal.

PALABRAS-CLAVE: Cera de cafia de azucar - Cera vegetal
- Separador Tilby.

SUMMARY

Recovery of sugar cane cuticular wax by mechanical
separation and solvent extraction.

The industrial experience in the extraction and refining of
sugar cane crude wax in Cuba from filter mud confirms the
feasibility of such technologies for the production of waxes
addressed to the pharmaceutical market, to high price drugs such
as policosanol.

With the aim of develop a new technology for the recovery the
natural wax that covers the cane stalk, the present paper shows a
new achievement, the recovery of the wax that occurs in the
fraction DERMAX, a cuticular layer that remains after the
mechanical processing of the sugar cane in a blade separator
INTERCANE®, 5 ton/h, which was tested at the sugar mill. La
Reforma, Veracruz state in Mexico. Two extraction systems,
soxhlet and soxtec were tested and three different kind of organic
solvents were evaluated. The waxy material was analysed by gas
chromatography. A brief data about the chemical composition of
the new quality of wax is disclosed.

KEY-WORDS: Cane wax - Sugar cane wax - Tilby separator
- Vegetable wax.

1. INTRODUCCION

La cafa de azUcar, al igual que otras plantas, sin-
tetiza lipidos, parte de los cuales recubren el tallo en
forma de una pelicula cérea, lo cual constituye un
mecanismo de defensa que regula el intercambio
con el medio, (Honig et al.,1969).

Segun (Spencer et al., 1977), de 1 tonelada de
cafia pueden recuperarse 900 gr de cera, sobre la
base de la capa que recubre el tallo, pero el balance
material para la recuperacion de la cera a través de
la extraccion y refinacion de la llamada cera cruda
gue contiene la cachaza es 5 veces inferior a este in-
dice. La cachaza o torta de filtro como se le conoce,
gue es el residuo humedo de la clarificacion del jugo
de la cafa, se somete a un proceso de extraccion
continuo liquido-liquido a contracorriente con hepta-
no a 85 °C en una torre de platos perforados; poste-
riormente el solvente se recupera y la cera cruda se
concentra en bloques de 25 Kg, para ser refinada
posteriormente con etanol.

La experiencia industrial en Cuba en los ultimos
10 afios indica que como valor medio se obtienen
180 g de cera refinada por tonelada de cafia entran-
do al central. El resto del material ceroso queda en el
bagazo, en el jugo, una parte no es extraida y queda
en la cachaza, mientras que debido a la ineficacia
del proceso de refinacién que emplea etanol como
solvente, un 60 % de la llamada cera dura que trae la
cera cruda pasa a las fracciones aceite y resina, lo
gue hace aun mas ineficiente este ciclo por via de la
cachaza, (Garcia. et al., 1986).

En los Ultimos afios se han desarrollado nuevos
sistemas para el aprovechamiento integral de cafia
de azucar, basados en maquinas separadoras de
cuchillas muy diferentes a las tecnologias de moli-
nos para exprimir la cafia. Estas maquinas basadas
en el sistema TILBY, (Bourzutschky et al., 1985) han
sido desarrolladas por las firmas Am Cane, Interca-
ne y The Sugar Tree, entre otras y la idea bésica es
preservar todo el potencial de cada componente del
tallo de la planta. Asi se obtienen las corrientes cor-
teza, fibra, dermis (dermax) y un jugo de mayor pu-
reza que el guarapo tradicional, al no realizarse la
molida del tallo.
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Los resultados de la introduccion de estos siste-
mas han permitido desarrollar nuevos productos de
mayor valor afiadido tales como paneles de alta re-
sistencia para la construccion, fibra de mayor calidad
para papel, fibra dietética, jugo con menor nimero
de impurezas y potencialmente cera vegetal, por lo
gue estas tecnologias que se han disefiado en capa-
cidades desde 5 hasta 100 ton/h de cafa, repre-
sentan una alternativa novedosa y con proyeccion
econdmica atractiva frente al panorama actual de la
produccién de azlcar como producto principal de la
cafia, (Sugar Tree Technology et al.,1992).

Con el objetivo de estudiar alternativas que per-
mitan obtener mayores volimenes de cera y simplifi-
car los esquemas de extraccion y refinaciéon en el
presente trabajo se reporta por primera vez la obten-
cién de una nueva calidad de cera natural contenida
en la llamada fraccion DERMAX, que no es mas que
la dermis de la cafia de azucar, raspada de forma
mecanica en uno de estos separadores de cuchillas
basado en el sistema TILBY, de una capacidad de 5
ton/h que fue evaluado en el ingenio La Reforma en
el estado de Veracruz, México.

2. PARTE EXPERIMENTAL

Como material para la extraccion se utilizé cuticu-
la de cafia de azucar

— Fraccion DERMAX.

— Origen: Separador sistema Tilby (Intercane).

— Ingenio La Reforma

— Humedad: 12 %.

— Peso de muestra: 6 Kg.

Disolventes empleados:

1. Eter de petroleo, p.e. 80-100°C. Grado Técni-
co, PANREAC.

2. Solvente clorado: Tricloroetileno, p.e.87-88°C.
Grado Técnico PANREAC.

3. Hidrocarburo aromatico: Tolueno, p.e. 109-
111°C. Grado Técnico PANREAC.

Para la determinacién del contenido de cera cru-
da se ensayaron dos sistemas de extraccion solido-
liquido con solventes.

1. Extractor Soxhlet (250ml)

Es una unidad de laboratorio conformada por 3
piezas de vidrio: un balén donde se introduce el di-
solvente que se calienta mediante un bafio termosta-
tado conectado al dispositivo de extraccion, que
contiene un dedal de celulosa donde se colocan una
muestra de 20 gramos del material vegetal. Al alcan-
zar el disolvente la temperatura de ebullicion, los va-
pores ascienden por un conducto y pasan a estado
liquido en el condensador ubicado en el tope del ex-
tractor y gotean sobre la matriz sélida, donde ocurre
el proceso de extraccion lentamente. Una vez que se
llena el extractor, por medio de un sifén, el solvente
es drenado hacia el balén, donde se repite el ciclo y
se va acumulando el extracto.
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2. Extractor mdltiple de 6 plazas SOXTEC ®Te-
cator HT-6.

Es una unidad donde es posible procesar 6
muestras a la vez y esta constituida por dos apara-
tos: el extractor y el sistema de recirculacion del
aceite térmico. Permite ademas de extraer en el mis-
mo equipo, concentrar el extracto y recuperar el di-
solvente, pues incluye una valvula de 3 vias que una
vez completado el ciclo de extraccién, desvia el di-
solvente condensado hacia el recipiente colector,
por lo que facilita realizar ambas operaciones de for-
ma continua, sin recurrir a otro equipo.

Con el propésito de determinar la factibilidad de re-
cuperar la cera a partir de la muestra, esta fue someti-
da a un periodo de secado al sol durante 7 horas hasta
gue la humedad de equilibrio resulto ser 11.7 % B.S.

Para la ejecucion de los experimentos se utilizaron:

1. Dos unidades experimentales de extraccion
(Soxhlet y SOXTEC).

2. Tres tratamientos con solvente organico, (To-
lueno, Tricloroetileno y Eter de petréleo 80-100°C).

La temperatura de extraccion con cada solvente
correspondié al rango de ebullicion reportado en
cada uno de los tres casos. Una vez completada la
extraccion por un periodo de 4 horas y recuperado el
solvente, el material céreo fue sometido a un proce-
so de secado de una estufa SARTORIUS MA-30 a
temperatura de 120 + 5°C hasta peso constante.

Las muestras obtenidas de cada uno de los expe-
rimentos, por cada solvente se fundieron, por lo que
resultaron finalmente 3 muestras de cera de la frac-
cion DERMAX para ser sometidas a varios procedi-
mientos analiticos de caracterizacion quimico-fisica.

2.1. Determinacion del punto de fusion

Se utilizo un calorimetro diferencial de barrido TA-
4000, METTLER, DSC 25. Los andlisis se desarrollaron
en crisoles de aluminio a una velocidad de calentamien-
to de 10°C/min en un rango de temperatura entre 30 y
200°C. Se tomo una muestra por cada extracto con los
tres solventes y se realizé un ensayo paralelo con una
muestra de cera refinada obtenida con isopropanol
como solvente a partir de cera cruda industrial.

2.2. Determinacién de indices fisico-
quimicos

indices de acidez (IA), Indice de saponificacion
(IS) e Indice de Yodo (1Y). % de resinas y % de Acei-
te. Se realizaron segun las normas A. S. T. M. Repor-
tadas por Ross et al.,(1987) para ceras vegetales.

2.3. Determinacion de acidos grasos por
cromatografia gaseosa

Los ésteres de los &cidos grasos fueron prepara-
dos por transesterificacion de la cera cuticular extrai-
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da, empleando solucion de MeONa/MeOH al 1 % a
85-90°C.

La fraccion éster fue analizada en un CG PU
4600 Phillips equipado con una columna SP-2 380 a
30 metros de longitud, 0.53 mm de diametro interno,
siendo el espesor de pelicula 0.3%m. Las condicio-
nes de operacion fueron: Temperatura del inyector,
250°C, FID 250°C, gas He 1.8 psi (1.5 ml/min). Tem-
peratura programada de 160 a 174°C a 2 °C/min con
isoterma inicial de 10 minutos.

2.4. Determinacion de alcoholes de cadena
larga por cromatografia gaseosa.

Los derivados de los alcoholes fueron prepara-
dos por silanizacién de extracto ceténico de cada
muestra de cera cuticular saponificada con el agente
silanizante MSTFA. Cada muestra fue previamente
saponificada en solucién hidroalcohdlica de KOH, 1
hora a reflujo y posteriormente se extrajeron los al-
coholes con acetona en equipos soxhlet. Los andlisis
fueron realizados en un CG Phillips equipado con
una columna OV-101 rellena con chromosorb W A/W
100-1 200 mesh. La temperatura de la columna fue
de 230-320°C, a velocidad de 10°C/min. La tempera-
tura de inyeccién y deteccion fue de 320°C y como
gas se utilizd Argén a 30 ml/min.
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3. RESULTADOS Y DISCUSION

Como se observa en la Tabla | los valores de la
variable dependiente, que es el % de extraccion de
cera oscila en un rango que va desde un 2.65 % has-
ta un 5.89 %. Con el propésito de conocer si existen
diferencias significativas de los resultados entre las
dos unidades experimentales y entre los tratamien-
tos con cada solvente se realiz un andlisis estadis-
tico.

Para dicho andlisis se plantea lo siguiente:

Pruebas de hipétesis para las medias.

(A) (1) Hol = p2

(2) Hal lu# 2

(1): Que las medidas de los % de extraccion de
cera obtenidos con cada una de las unidades expe-
rimentales son iguales .

(2): Que difieren.

B) (D) H=p2=Hs

(2) Hal o # M2 # U

(1): Que las medias de los % de extraccion de ce-

ras con cada uno de los solventes son iguales.
(2): Que difieren algunas de las medias.

Los célculos estadisticos se realizaron mediante
el software STATISTICA y el procesador ANOVA en
ambiente WINDOWS 98 , cuyos resultados se
muestran a continuacion.

Tabla |
Resultados de las experiencias de extraccion

Unidad Experimental

Tratamiento y % de extraccion de cera.

SOXTEC Tolueno (%)
1 4.17
2 4.09
3 4.35
4 4.07
5 4.08
6 4.54
7 4.20
8 4.35
9 4.61
10 2.65
11 4.34
12 4.18
Media X=4.14
SOXHLET

13 5.89
14 3.09
15 4.31
16 4.69
17 2.77
18 4.31
19 4.89
20 3.53
21 5.44
22 4.69
23 2.77
24 4.31

Media X=4.22

Eter de Petrdleo (%)

Tricloroetileno (%)

4.25 4.90
4.42 4.62
4.79 4.85
3.67 3.90
2.86 4.62
3.84 4.95
3.24 4.74
2.77 4.61
3.13 5.18
3.90 4.40
4.05 4.62
4.05 4.75
X=3.75 X=4.68
4.12 4.69
4.37 4.19
4.73 5.09
4.33 4.13
3.87 4.10
2.27 4.87
3.24 4.94
2.77 5.22
3.13 5.15
3.90 4.76
3.86 4.59
4.05 5.18
X=3.72 X=4.7
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Tabla Il
Resumen del efecto de las variables

Efecto Suma de Suma de F Nivel-P
cuadrados cuadrados
de los del error
efectos
UNIDAD 0.0312 0.224 1.39 0.359
EXPERIMENTAL
TRATAMIENTO 5.7374* 0.224* 256.1* 0.0038*
(SOLVENTE)
Tabla Il

Comprobacion de la diferencia entre tratamientos Test. L.S.D.: Diferencia minima de cuadrados

Tratamientos

probabilidad (valor p)

tolueno éter de petréleo tricoloetileno

x=4.180 x=3.734 x=4.710
1.-Tolueno e 0.01850* 0.00549*
2.-Eter de petréleo 0.01850 - 0.000002*
3.-Tricloroetileno 0.00550* 0.000002 -

Test. L.S.D.: Diferencia minima de cuadrados

En las Tablas Il y Il se reflejan los andlisis de va-
rianzas para los que se considero:

Variables independientes:  Variable dependiente:
— Unidad experimental (2). * 0% de extraccion
— Tratamientos (3).

De la tabla Il es posible inferir lo siguiente:

— Al comparar el efecto de la unidad experimen-
tal en el % de extraccién de cera, se concluye
gue no existen diferencias significativas entre
los resultados obtenidos en los equipos soxtec
y soxhlet. El nivel de probabilidad es mayor
que 0.05 y se acepta la hip6tesis nula (A) (1).

— Al comparar el efecto de los tratamientos so-
bre la variable dependiente se infiere que hay
diferencias entre los mismos, ya que existen
diferencias significativas entre los porcentajes
de extraccion obtenidos con los 3 solventes.
El nivel de p. Probabilidad es menor que 0.05y
se rechaza la hipétesis nula (B) (1), se acepta
la hipétesis alternativa (B) (2).

Teniendo en cuenta que se detectaron diferen-
cias entre la capacidad extractiva de los solventes,
se realiz6 una comparacion entre los tres tratamien-
tos mediante el estadigrafo F. En la tabla Ill se mues-
tran los resultados. Al comparar los tres solventes

entre si se observa que las diferencias entre los re-
sultados de las experiencias son significativas, ya
que el indicador de probabilidad es menor que 0.05
en todos los casos, siendo este valor el nivel de sig-
nificacion (a) de la prueba. Aqui el estadigrafo calcu-
lado F es mayor que el valor de F tabulado.

En la Tabla IV se muestran los resultados de la
caracterizacion de las ceras DERMAX (se mezcla-
ron y fundieron 119 g de extractables céreos recupe-
rados con los tres solventes) y su comparacion con
la cera cruda y la cera refinada, extraida la primera
con hexano de la cachaza y refinada posteriormente
con etanol natural.

En la figura 2 se muestra el balance de materia-
les para la produccion de cera natural.

3.1. Analisis térmico de las muestras

En la figura. 1 se observa que la cera obtenida
con tolueno es la de mayor punto de fusién 79.4°C, y
es por lo tanto la que mas se asemeja a la cera de
cuticula reportada por la literatura con punto de fu-
sion de 78.79°C. Las muestras obtenidas con triclo-
roetileno funden a 73.7°C, siendo este solvente el
gue mayor cantidad de cera extrae, y a su vez con la
temperatura de cambio de estado sdlido - liquido
mas baja de las tres.
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Tabla IV

de la cachaza (Garcia et al., 1996)

Indices fisico-quimicos de cera extraida de la fraccion dermax y su comparacion con ceras procedentes

Indices Cera DERMAX Cera Refinada _Cera Cruda
I.Acidez 21 27 32
|.Saponificacion 70 106 98
I.Yodo 16 21 28
% Resinas 4.9 1.3 15
% Aceite 1.7 9 33
% Alcoholes C2. -C32 26 42 16.4
% Acidos Grasos Libres 5.4 7.1 11.6
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Balance material para la produccién de cera natural
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4. CONCLUSIONES Y RECOMENDACIONES.

— Se obtuvo una nueva calidad de cera vegetal a
partir de la fraccion DERMAX, subproducto cu-
ticular del procesamiento de la cafia de azucar
en un separador del tipo TILBY de 5 ton/h.

— Para recuperar la cera se evaluaron 2 unida-
des experimentales de extraccion sélido-liqui-
do (soxhlet y soxtec) y 3 solventes de diferente
composicion quimica (tricloetileno, tolueno y
éter de petréleo 80-100°C), con valores me-
dios de eficiencia de extraccion de 4.71%,
4.18% y 3.73% respectivamente.

— Los resultados de los ensayos en las unidades
de extraccion soxhlet y soxtec se consideran
equivalentes, pues las diferencias entre los %
de extractables no son estadisticamente signi-
ficativos.

— La cera de mayor punto de fusién y dureza
(79.40) fue la obtenida con tolueno, mientras
gue la de menor temperatura de cambio de es-
tado sélido liquido se aisl6 con tricloroetileno.

— De acuerdo a la caracterizacion quimico-fisica
realizada, la llamada CERA DERMAX se
muestra como un producto de color marrén, de
alto punto de fusion y contenido de cera dura
superior al 90%, lo cual es un buen indice de
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calidad para su refinacion y conversion en ce-
ras de uso industrial variado.
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