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Resumen

En Colombia, una de las economias mas fuertes es el cultivo de café (Banco
Mundial, 2012), que a su vez genera grandes cantidades de material organico
(solo el 7% de la fruta corresponde al café consumible (Munoz Ortega, L.G.,
2015) que no se utiliza. De acuerdo con lo anterior, la cascara de café presenta
una oportunidad para su transformacion para reducir los azucares y un
potencial contra la generacion de bioetanol de segunda generacion. Por este
motivo, en esta investigacion, el estudio se realizé6 mediante hidroélisis subcritica
a temperaturas entre 250-280 ° C, presiones entre 1500 y 2000 psi y tiempos
de retencion de 15 a 30 minutos en un reactor por lotes, lo que permitié un
total de 8 muestras por medio. De la notacion de Montgomery y 2 muestras
intermedias, para conocer el porcentaje maximo de azucares reductores que
alcanzaria la cascara de café dependiendo de las condiciones a las que estuvo
expuesta cada muestra. Usando el método DNS (Gil, D., Bocourt, E., &
Maqueira, Y., 2006), se encontré que el mayor porcentaje de azuicares (9.146%)
fue el resultado de la prueba BC con una temperatura de 250 ° C, una presion
de 2000 psi y un tiempo de reaccion de 30 minutos, mientras que el porcentaje
mas bajo (4.5%) fue el resultado de la carrera 1 con una temperatura de 250 °
C, una presion de 1500 psi y un tiempo de retencion de 15 minutos. El analisis
de varianza desarrollado a través del programa MiniTab nos permitio
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determinar que el tiempo y la combinacion de temperatura y tiempo son los que
tienen el mayor impacto en las carreras.
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Abstract

In Colombia, one of the strongest economies is the cultivation of coffee (Banco
Mundial, 2012), which in turn generates large amounts of organic material
(only 7% of the fruit corresponds to consumable coffee (Munoz Ortega, L.G.,
2015) that is not used. According to the above, the coffee husk presents an
opportunity for its transformation to reducing sugars and a potential against
the generation of second generation bioethanol. For this reason in this
investigation the study was carried out by subcritical hydrolysis at
temperatures between 250-280 ° C, pressures between 1500 - 2000 psi and
retention times 15 - 30 minutes in a batch reactor, which allowed a total of 8
samples by means of the Montgomery notation and 2 intermediate samples, to
know the maximum percentage of reducing sugars that the coffee husk would
reach depending on the conditions to which each sample was exposed. Using
the DNS method (Gil, D., Bocourt, E., & Maqueira, Y., 2006), it was found that
the highest percentage of sugars (9.146%) was the result of run BC with a
temperature of 250 ° C, pressure of 2000 psi and reaction time of 30 minutes,
while the lowest percentage (4.5%) was the result of run 1 with a temperature of
250 ° C, pressure of 1500 psi and retention time of 15 minutes. The analysis of
variance developed through the MiniTab program allowed us to determine that
the time and the temperature-time combination are the ones that have the
greatest impact on the runs.

Keywords: bioetanol; coffee; reducing sugars; subcritical hydrolysis.

Introduccion

La necesidad de la reduccion de las emisiones de gases de efecto invernadero y
la relacion directa que tiene con el cambio climatico han promovido la
investigacion de combustibles alternativos con el fin de reducir el uso de
combustibles fosiles.

Como respuesta a esto aparecen los combustibles de segunda generacion, que
son aquellos que se producen a través de residuos lignoceluldsicos y presentan
la oportunidad de solucion mas promisoria debido a la gran cantidad de
biomasa residual disponible. “Cultivos tales como el café, la cana de aztcar y el
maiz generan cantidades considerables de residuos lignocelulésicos que no
tienen ningun aprovechamiento” (Rodriguez, N., & Zambrano, D., 2010).

“En Colombia la produccion de café es una de las mas importantes para el pais,
debido a que ocupa un terreno de aproximadamente 3,3 millones de hectareas
y genera aproximadamente el 60% de las ganancias de exportaciones” (Banco
Mundial, 2012). A pesar de que el proceso de recoleccion esta tecnificado y se
encuentran una gran cantidad de guias acerca del cultivo de café, no se tienen
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propuestas que puedan ser implementadas por los caficultores para el
aprovechamiento tecnificado de los residuos del café, impulsado hacia una
produccion limpia. Con respecto a la cadena productiva del café, la disposicion
de cascarilla en Colombia se realiza internamente en las fincas agricolas debido
a que el proceso de despulpado es realizado el mismo dia de la recoleccion y el
producto final es entregado a las grandes empresas después del secado. La
cantidad de cascarilla de café que es generada tiene una aplicacion maxima en
la generacion de compostaje y abono para las plantas. “De 1000 g de fruto
maduro se producen 71g de café consumible y los 929 g restantes
corresponden a diferentes productos para los cuales se estan investigando
tecnologias que permitan su valorizacion” (Rodriguez, N., & Zambrano, D.,
2010). Una de las alternativas que se presentan es la utilizacion de hidrolisis
para la generacion de combustibles por métodos acidos, basicos y enzimaticos,
los cuales presentan ventajas y desventajas dependiendo de los materiales que
se utilicen.

Metodologia
Recoleccion de muestra y pre-experimental

La recoleccion de la cascarilla de café llevo a cabo en el cafetal de la hacienda
La Arabia (Viota- Cundinamarca), y se recolecto aquella cascarilla que contaba
con un menor tiempo de descomposicion (2 dias), permitiendo tener un mayor
aprovechamiento de los azucares. Posteriormente a la recoleccion, su
almacenamiento se dio en un congelador para permitir mantener las
propiedades originales de la cascarilla, hasta el momento en el que se llevara a
cabo la corrida.

Previo a las corridas no se realizé pretratamiento fisico ni pretratamiento
quimico debido a que no se encontré en la bibliografia trabajos con cascarilla
de café en hidrolisis subcritica y se decidi6 evaluar en condiciones naturales.

Las condiciones propuestas para las corridas preliminares se presentan en la
Tabla 1. Condiciones de experimentacion. (Vanegas, A. L., & Rodriguez, J. D., 2016)

, puesto que son las condiciones con mejores resultados para la obtencion de
azUcares reductores (rendimiento del 20%) en un sistema de hidrolisis
subcritica, registradas en la literatura. Al iniciar las corridas preliminares y
contrastar con los datos encontrados en la bibliografia con los resultados
obtenidos se decidi6 utilizar los datos de la Tabla 1. Condiciones de
experimentacion. (Vanegas, A. L., & Rodriguez, J. D., 2016)

, para la fase experimental.

Tabla 1. Condiciones de experimentacion. (Vanegas, A. L., & Rodriguez, J. D., 2016)

Temperatura | Presion | Tiempo de
(°C) (psi) residencia (min)
250 1500 15

280 2000 30
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Diserio experimental

Para el calculo de las corridas que se realizaron se utilizoé un disefo
experimental 2*. El disefio permite determinar que 2 es la cantidad de niveles
que tiene cada factor que corresponde a alto y bajo y k las variables a tener en
cuenta, a saber: (A) temperatura, (B) presion y (C) tiempo de reaccion. En la
iError! No se encuentra el origen de la referencia., se presenta el diseno
correspondiente al disefio factorial 23, siendo este la guia para realizar las 8
corridas que son el resultado de todas las combinaciones posibles entre las
variables.

En la Tabla 3. Modelo corridas experimentales, se presentan las combinaciones
de las corridas con los valores correspondientes que seran evaluados. La
relacion utilizada de agua-cascarilla es de 33:1, que quiere decir que por cada
33 ml de agua destilada se ingresa 1 g de cascarilla de café.

Tabla 2. Modelo Montgomery

CORRIDA | T (°C) | P (psi) | T retencion
(min)
1 -1 -1 -1
2 +1 -1 -1
3 -1 +1 -1
4 +1 +1 -1
5 -1 -1 +1
6 +1 -1 +1
7 -1 +1 +1
8 +1 +1 +1

Tabla 3. Modelo corridas experimentales

56 La Técnica. Publicacion semestral. Vicerrectoria Académica. Universidad Técnica de Manabi, ECUADOR



La Técnica: Revista de las Agrociencias e-1SSN 2477-8982

Obtencidn de azucares fermentables via hidrolisis subcritica a partir de la cascarilla de café...

Corrida Temperatura °C [Presion (psi)|Tiempo (min)
1 250 1500 15
A 280 1500 15
B 250 2000 15
AB 280 2000 15
C 250 1500 30
AC 280 1500 30
BC 250 2000 30
ABC 280 2000 30
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Alimentacion del reactor.

Para el calculo de la cantidad de material y agua que se requerian para cada
corrida, se utilizaron los valores presentador en la Tabla 4. Especificaciones del
reactor.

Tabla 4. Especificaciones del reactor.

Diametro interno (cm) | Largo (cm) | Area (cm?) | Volumen (cm?)

0,94 32,4 0,6940 22,49

Para la determinacion de la cantidad de agua que se debia anadir al reactor en
cada corrida, se utilizo el programa Steam Property, que basado en la
temperatura y presion de cada corrida realizo el calculo del volumen especifico

3
del agua V (%)‘ El volumen especifico divido en el volumen del reactor presenta

como resultado el volumen de agua de cada corrida, y por medio de la relacion
presentada (33:1) se calcula la cantidad de cascarilla de café. En la Tabla
S.Valores corridas, se presentan los valores obtenidos para cada corrida y el
orden en el que seran realizadas, ademas se encuentran las corridas m1 y m2,
que son clasificadas como corridas intermedias. En m1 se tomo valores medios
de presion temperatura y tiempo y m2 fue un duplicado de m1, permitiendo
determinar cual puede ser el margen de error entre las corridas a las cuales no
se les realizo duplicado. Este orden fue determinado aleatoriamente con el fin
de disminuir el error de validez interna.

Una vez calculada la cantidad de biomasa y agua que deben ingresar al reactor
se utiliza el Diagrama 1. Proceso de alimentacion para indicar el procedimiento
de alimentacion del reactor.

Cierre del
reactor
utilizando

Peso de la
biomasa
(Balanza Alimentacion

analitica) e del reactor
inyeccion de
agua (pipeta)

llave inglesa
y prensa de
banco.

Diagrama 1. Proceso de alimentacion

Mientras se realizaba el proceso de alimentacion, se preparaba la termocupla
con la temperatura que era requerida para cada una de las corridas, esta debia
llegar a la temperatura mediante aumentos de 50°C debido a que un aumento
subito de temperatura podria generar danos en el sistema. Posteriormente a la
estabilizacion de la temperatura se introducida el reactor dentro del horno
como se muestra en la Ilustracion 1. Ingreso reactor al horno y finalmente era
asegurado con broches externos.
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lustracion 1. Ingreso reactor al horno.

Tabla 5. Valores corridas.

Tiempo
Corridas |T °C P (psi) |(min) Vml/g
B 250 2000 15 1,23
AC 280 1500 30 1,32
BC 250 2000 30 1,23
ABC 280 2000 30 1,31
C 250 1500 30 1,24
A 280 1500 15 1,32
AB 280 2000 15 1,31
1 250 1500 15 1,24
ml 265 1750 22,5 1,27
m2 265 1750 22,5 1,27
V reactor

Corridas (ml) V (ml) Cascarilla (g)

B 22,485 18,280 0,548

AC 22,485 17,034 0,511

BC 22,485 18,280 0,548

ABC 22,485 17,164 0,515

C 22,485 18,133 0,544

A 22,485 17,034 0,511

AB 22,485 17,164 0,515

1 22,485 18,133 0,544

m1l 22,485 17,705 0,531

m2 22,485 17,705 0,531

Como se expuso anteriormente la temperatura se controlaba por medio de una
termocupla, pero no existia ningun elemento que pudiera proporcionar la
presion, debido a que ésta era proporcionada mediante el calculo de la cantidad
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de agua y biomasa que entraba en contacto a una temperatura determinada.
Esto es debido a que en el momento en el que el agua comienza su proceso de
calentamiento, se inicia un aumento de la energia cinética que existe en las
moléculas, permitiendo que el agua se expanda y al mantener un volumen
constante, se genere una presion, conocida como el principio de la bomba
térmica.

Finalizaciéon de la corrida y toma de muestra

Concluida la corrida se abrio el horno y se retir6 el reactor con pinzas, se dejo
reposar en una superficie resistente al contacto con elementos que posean altas
temperaturas, por un periodo de 5 a 10 min - este tiempo de espera permite
que la mezcla que se encuentra dentro del reactor se estabilice. Finalizado el
periodo de tiempo, el reactor se sometié a un bano con agua fria, para permitir
que las reacciones que aun se encuentran en proceso sean detenidas. Cuando
el reactor estabilizdé su temperatura, se abrié utilizando una llave inglesa y se
observo si ocurrio formacion de gas. De igual manera, se verifico si se
encontraba dentro del reactor biomasa que no habia reaccionado. El liquido
que se encontraba en el reactor fue almacenado en un tubo de ensayo, ya que
este es el que contiene los azucares reductores.

Resultados y discusion

En el Anexo 1, se presenta el registro fotografico de los resultados que se
obtuvieron al final de cada corrida, en el orden establecido. A continuaciéon
(Tabla 6. Caracteristicas de las corridas), se presentan las caracteristicas de
cada una de las corridas.

Tabla 6. Caracteristicas de las corridas

Corrida | Residuo | Residuo | Gas | Color
liquido | Solido (Café)
B SI SI NO | Claro
AC SI NO SI Oscuro
BC SI SI SI Normal
ABC Sl Sl NO | Oscuro
C SI SI SI Normal
A SI SI SI Claro
AB SI SI SI | Claro
1 SI SI NO | Claro
ml SI SI Sl Oscuro
m?2 Sl Sl SO | Oscuro
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El resultado de biomasa obtenido no se pesé debido a que contenia una alta
humedad que distorsionaba el valor del peso exacto de la cantidad de cascarilla
que reaccionod, sin embargo, se dejo secar y en el proceso se comenzo a
endurecer impidiendo tener un punto de comparacion con la cascarilla inicial
que tenia una consistencia con una humedad perceptible. La presencia de gas
se asocia con la presion a la que estaba sometida el sistema y al momento de
abrir el reactor se libero, debido a que en las condiciones en las que se
encontraba el sistema no habia cambio de fase a gas.

Curva de calibracion

Para la utilizacion del método DNS, se hace necesario la construccion de una
curva de calibracion para relacionar la absorbancia obtenida con la
concentracion de azucares reductores; para lo anterior se preparé un patron de
glucosa basado en la disolucion de 0,1g de Glucosa en 100 ml de agua
destilada obteniendo un concentracion 1 mg/ml. (Vanegas, A. L., & Rodriguez,
J.D., 2016)

Luego de obtener el patron de glucosa, se calculé la curva de calibracion en la
que se evaluaban concentraciones que oscilaban entre 0,05 mg/ml hasta 0,5
mg/ml de glucosa. Cada una de las concentraciones reaccionaba con 1 ml de
reactivo de DNS y se colocaban en el termorreactor NANOCOLOR a una
temperatura de 100°C durante 15 minutos. Finalmente se procedio a medir la
absorbancia de 540 nm con el espectrofotometro NANOCOLOR 500 D; la
asociacion de los valores de absorbancia y las concentraciones dan lugar a la
Tabla 7. Valores absorbancia, estos valores se grafican para encontrar la
ecuacion de la pendiente y de este modo poder encontrar las concentraciones
de la muestras dependiendo de su absorbancia. Es importante recalcar que el
ajuste a la curva debe ser mayor a 0,99.

Tabla 7. Valores absorbancia

Numero Patron Concentracién | ABS
de Agua

de de glucosa| (540
glucosa | (pl)

muestra (mg/ml) nm)
(1l)

0 0 1000|0 0

1 50 950 0,05 0,026

2 70 930 (0,07 0,085

3 90 910 |0,09 0,113

4 100 900 (0,1 0,151

5 150 850 10,15 0,272

6 200 800 0,2 0,381

7 250 750 10,25 0,455
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300 700 |0,3 0,537
350 650 0,35 0,689
10 400 600 |0,4 0,694
11 450 550 0,45 0,838
12 500 500 |0,5 0,967

Con los valores tabulados se realizo la curva de calibracion que se muestra en
la

Grafica 1. Curva de calibracion. Se puede observar que el ajuste de la curva es de
0,9923 y esto demuestra que el modelo se ajusta a un modelo de regresion
simple, donde Y es la variable dependiente (Absorbancia) y X es la variable
independiente (Concentracion de glucosa).

Concentracion de aztcares vs Absorbancia
1,2
1 y =1,9683x - 0,04

R? = 0,9923 /
0.8
0,4 //

0,2
0 F/ T T 1
_0,20, 0 0,20 0,40 0,60

Concentracién de glucosa (mg/ml)

Absorbancia

Grafica 1. Curva de calibracion
Cdlculo concentracion de azucares

Una vez obtenidas, a todas las muestras de aztcares reductores se les realizo
. .- 1 .
una dilucion de v debido a que algunas presentaban colores oscuros que

podrian impedir la lectura. A cada una de las diluciones se les agregéo 1 mg de
reactivo DNS y se le realizé vortex. Después se llevaron a una plancha de
calentamiento en donde se encontraba un beaker con agua ya en estado de
ebullicion cuya temperatura era de 100°C. Se insertaron las muestras y se dio
un tiempo de reaccion de 15 minutos. Posteriormente las muestras se dejaron 5
minutos en una superficie fria, finalmente se llevaron a enfriamiento en un
beaker con hielo por un periodo de 15 minutos.

Teniendo como base los valores de absorbancia promedio presentados en la
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Tabla 8. Valores absorbancia, y la ecuacion de la recta presentada en la

Grafica 1. Curva de calibracion, se calcula la cantidad de azucares presentes en la
muestra, despejando X (concentracion de glucosa) y se remplaza Y
(Absorbancia) por los valores de absorbancia promedio de cada muestra.
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Tabla 8. Valores absorbancia

Corrida Abs 1 (540 |Abs 2 (540 Abs
nm) nm) Promedio(540nm)

B 0,285 0,283 0,284
AC 0,332 0,336 0,334
BC 0,500 0,5 0,500
ABC 0,364 0,363 0,364
C 0,463 0,459 0,461
A 0,385 0,386 0,386
AB 0,313 0,313 0,313
1 0,232 0,232 0,232
M1 0,329 0,330 0,330
M2 0,373 0,372 0,373

Los valores obtenidos para cada una de las corridas se presentan en la Tabla 9.
Valores concentracion, teniendo en cuenta la dilucibn mencionada

) 1
anteriormente de T

Tabla 9. Valores concentracion

Corrida | Concentracion aztcares (mg/ml)
B 1,646
AC 1,900
BC 2,743
ABC 2,050
C 2,545
A 2,162
AB 1,793
1 1,382
M1 1,877
M2 2,096

Teniendo en cuenta la concentracion de azucares, el volumen de agua que se
agrego al reactor y la cantidad de biomasa, se calculod el porcentaje de azticares
reductores de cada una de las corridas., utilizando las siguientes ecuaciones:

Py = Caly

Doénde:
P, = Peso aztcar (mg)
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m
C, = Concentracion de azucar (Wél])

V, = Volumen de agua (ml)
P

0 = —
A)a—

17
Donde

%, = Porcentaje de azlUcares reductores
L . myg
P. = Concentracion de azucar (—l)
m

El valor de porcentaje de azucares reductores para cada una de las corridas se
presenta en la Tabla 10. Porcentaje de azucares reductores. Cabe mencionar
que la corrida con mayor porcentaje de azucares reductores fue la corrida BC
con una temperatura de 250°C, presion de 2000 psi y tiempo de reaccion de 30
minutos. De la misma forma se analiza que el menor porcentaje de aziucares se
obtuvo en la muestra 1 a una temperatura de 250°C, 1500 psi y tiempo de
retencion 15 minutos. Por lo tanto, se puede deducir que la intensidad del color
y el olor puede ser un indicador para la cantidad de azucares reductores que
tenga la muestra.

Tabla 10. Porcentaje de azUcares reductores.

Concentracion Peso de | Peso de Porcentaje
azucares ;lglur;gelrlla azucar |Cascarilla Z;ﬂcares
Corridas (mg/ml) CFD (ml) (me) (me) reductores
B 1,646 18,280 30,091 |548,411 5,487
AC 1,900 17,034 32,367 |511,020 6,334
BC 2,743 18,280 50,152 | 548,411 9,145
ABC 2,050 17,164 35,186 |514,920 6,833
C 2,545 18,133 46,155 |543,989 8,484
A 2,162 17,034 36,823 |511,020 7,206
AB 1,793 17,164 30,782 514,920 5,978
1 1,382 18,133 25,058 |543,989 4,606
ml 1,877 17,705 33,236 |531,138 6,258
m2 2,096 17,705 37,104 |531,138 6,986

De acuerdo con la sustentacion tedrica que han reportado otros autores, la
cascarilla de café contiene un porcentaje de celulosa y hemicelulosa de 40%
aproximadamente (Morales, O., 2015), a pesar de que hay una cantidad de
glucosa que se puede formar a partir de la celulosa, se deduce que el maximo
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porcentaje de azucares reductores resultante en este estudio es en cierto modo
favorable con respecto al contenido de hemicelulosa contenida en la materia
prima.

La diferencia entre el porcentaje propuesto y el porcentaje encontrado es del
30,9%, permitiendo determinar que las condiciones evaluadas a pesar de dar
buenos resultados, no corresponden a las ideales para el tratamiento. Cabe
resaltar que después de las corridas se encontré en la mayoria residuos de
biomasa que no reaccionaron durante la corrida y que por lo tanto pueden
generar el margen de diferencia. En la Tabla 10. Porcentaje de azucares
reductores, se puede analizar que a mayores tiempos de reaccion, se obtenian
porcentajes de azluicares mas altos, por lo tanto se podria proponer evaluar las
corridas en un tiempo de reaccion que se encuentra entre 45-60 minutos. En
cuanto a los parametros de temperatura y presion no se encontré un patron
que determinara cual de los valores propuestos da como resultado un mayor
porcentaje de azucares, indicando que estos son los valores necesarios para
realizar la hidrolisis en la cascarilla de café.

Andlisis de varianza

Para el analisis de los resultados se utilizo el programa Minitab 15, ya que
cuenta con herramientas basicas y avanzadas para el analisis estadistico. Al
usar este programa es necesario organizar los datos de temperatura, presion,
tiempo y porcentaje de azicares recuperados, siguiente a esto se crea el disefio
factorial con dos niveles (alto y bajo). Una vez obtenido el diseno factorial se
genera la Tabla 11. Analisis de varianza.

Tabla 11. Analisis de varianza

Coeficiente
Término Efecto |Coeficiente |de EE T P
Temperatura |- -
°C (A) 0,3429 |-0,1715 0,1791 0,96 10,409
Presion  (psi)
(B) 0,2032 |0,1016 0,1791 0,57 |0,61
Tiempo (min)
(C) 1,8798 10,9399 0,1791 5,250,013
A*B 0,5673 |-0,2837 0,1791 1,58 |0,211
A*C 1,8883 |-0,9441 0,1791 5,27 10,013
B*C 0,3768 |0,1884 0,1791 1,05 10,37
S=0,506474 |PRESS= 21,298
R cua= R cuad (ajustado)=
95,25% R cuad. (pred) = 0,0% |85,76%

La Tabla 11. Analisis de varianza, expone los valores de que son
estadisticamente significativos para cada factor e interacciones analizadas y
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son representados por la letra P. Para el rango de significancia se utilizaron
menores a 0,05 o cercanos ceros, ya que si se encuentra por encima de este
quiere decir que el proyecto no rechaza la hipotesis nula. En los valores
encontrados para P los términos que cumplen con el rango de significancia son
tiempo (C) y la relacion tiempo- temperatura (A-C) y que son significativas con
respectos a la produccion de azucares reductores.

En la Grafica 2. Grafica normal de efectos estandarizados, se puede reafirmar
la magnitud y significancia estadistica de los efectos principales actuando
individualmente y en sus interacciones, siendo C (tiempo) y AC (tiempo-
temperatura) efectos significativos positivos. De forma contraria los factores A
(Temperatura) y B (Presion) y sus iteraciones AB (Temperatura-Presion), BC
(Presion-Tiempo) tienen un efecto no significativo en el proceso de obtencion de
azucares.

Grafica normal de efectos estandarizados
(la respuesta es Porcentaje de azucares, Alfa = 0,05)

99

Tipo de efecto
# No significativo
95 m Significativo

90 4 aC Factor  Nombre

A Temperatura °C
804 B Presian (psi)
- c Tiempo (min}

701

50
40 .
304
20

Porcentaje

104 mAC

1 T T T T T
-5,0 2,5 0,0 2,5 5,0
Efecto estandarizado

Gréfica 2. Gréafica normal de efectos estandarizados

De igual manera en la Grafica 3. Valores ajustados vs Valores residuales, se
muestra un patréon aleatorio de residuales a ambos costados del cero, sin
ningun patron reconocible, esto permite determinar que el modelo es correcto,
asi como satisfactorios los supuestos tomados para desarrollar esta
investigacion.

vs. ajustes
(la respuesta es Porcentaje de azucares)

0,3
- - - - -

0,21

0,14

0,0

-0,1

Residuo

0241 - - .
-0,3

-0,4

-0,5

5 6 7 8 s 10
Valor ajustado

Gréfica 3. Valores ajustados vs Valores residuales
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Segun lo que se presenta en la Grafica 4. Efectos principales, en la hidrolisis
subcritica de la cascarilla de café para la obtencion de azucares reductores se
determina que:

e Para un rango de temperatura entre 250- 280°C, a medida que aumenta
la temperatura disminuye el porcentaje de azucares reductores
encontrados en la muestra.

e Para un rango de presion entre 1500-2000 psi, a medida que aumenta la
presion se tiene un aumento en la produccion de azucares.

e Para un tiempo entre 15-30 minutos, a medida que aumenta el tiempo se
tiene un aumento en la produccion de azucares.

Sin embargo, cabe aclarar que la temperatura y la presion como factores
independientes no tienen un cambio significativo con respecto al eje y, esto
permite afirmar que las corridas se pueden generar en el nivel alto o bajo y este
no tendra un efecto considerable en el porcentaje de azticares producidos.

Grafica de efectos principales para Porcentaje de azucares
Medias de datos

Temperatura °C Presion (psi)

7,64

7,24

6,8 — e
— S

6,4

6,04

T T T T
250 280 1500 2000
Tiempo (min)

7,64
7,24 /
6,8
6,4
6,0

15 30

Media

Grafica 4. Efectos principales

Los efectos principales no tienen mayor relevancia cuando hay interacciones
importantes involucradas (Montgomery, D.,2001). De modo que se analizo la
interaccion AB (Tiempo- Temperatura) mediante las siguientes graficas. La
Grafica 5. Interaccion tiempo- temperatura. indica que a medida que aumenta
el tiempo en la hidrolisis subcritica para la obtencion de azucares fermentables
y se utiliza una temperatura de 250°C se obtienen mejores resultados en los
porcentajes de azucares recolectados. Esto se puede generar debido a que a
una temperatura menor (250°C) se inicia la produccion de los azuicares y se
mantiene constante, mientras que en una temperatura mayor (280°C) inicia la
produccion y puede existir un cruce con la degradacion haciendo que la
obtencion de azucares disminuya. Esto se puede verificar en la Grafica 6.
Contorno tiempo- temperatura, en donde el menor porcentaje de azucares se
encuentra en colores azules y se sitia hacia temperaturas y tiempos menores,
mientras que el mayor porcentaje de azucares se encuentra representado en
color verde y se localiza hacia menores temperaturas pero tiempos mayores.
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Grafica de interaccién Tiempo- Temperatura para Porcentaje de azucares
Medias de datos
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Gréfica 5. Interaccion tiempo- temperatura.
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Gréfica 6. Contorno tiempo- temperatura

Bioetanol

El proceso de la produccion de bioetanol comienza con un pretratamiento al
momento de ser a grande escala para permitir una hidrolisis mas rapida, en
esta los puentes glucosidicos se rompen y cada molécula de glucosa gana una
molécula de agua generando los azucares reductores. Cuando los azticares son
obtenido se someten a un proceso de fermentacion con el cual se obtiene etanol
por medio de levaduras que se puede resumir estequiometricamente en la
siguiente ecuacion

C¢ Hi20g = 2CH3; CH, OH + 2 CO,
El peso molecular de la glucosa es de 180 g y cada molécula de glucosa da

origen a dos moléculas de etanol (peso molecular 46 g) y dos moléculas de CO,
(peso molecular 44 g) con lo que la glucosa se transforma en etanol con una

. . . 2%46
eficiencia teodrica del Too = 0.51
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Teniendo en cuenta que el peso mayor de aztucares fue de 50,152 mg, este sera
el utilizado para calcular la cantidad de etanol que se produce por medio de la
fermentacion.

Calculo de etanol

1mol CcH120¢ 2 moles CH;CH,OH 46 mg CH; CH,OH
* *
180 mg Cg H12 O 1 mol Cg Hi2 Og 1 mol CH; CH, OH
= 25,6 mg

50,152 mg Cg H12 O¢ *

A continuacion la aproximacion teorica de la cantidad de etanol producida por
1 kg de cascarilla de café:
50,152 mg Cg H12 O¢
548.11 mg cascarilla de café
. 25,6 mg CH; CH, OH . 1kg CH;CH, OH _ 0,046 kg CH, CH, OH
50,152 mg Cs H120¢ 1% 10°mg CH;CH,OH 3mT2

1 % 10° mg de cascarrilla de café =

Se toma la densidad del etanol como 0,79 ”%3

0,046 kg CH, CH, OH 0,79 —J , 1000cm” _ 1kg
E 3 * *
Fox0 Rg L L P em3 T 1t 1000g

= 0,036 It CH; CH, OH

Por lo tanto, se encontré que 1 kg de cascarilla de café puede generar 0,036 1t
de etanol, teniendo el maximo rendimiento presentado en esta investigacion
que corresponde al 9%, cabe resaltar que este porcentaje podria ser
incrementado al realizar el analisis en una planta de produccion que permitiera

tener tiempo de reaccion mas largos o que permitiera tener un pretratamiento.
kg
haxafo

N., & Zambrano, D., 2010) permitiendo obtener 8,24 M, comparado con

Se tiene una produccion de cisco o cascarilla de café de 227 (Rodriguez,

axano
(Delgado, J. E., Salgado, J. J.,

& Perez, R., 2015), se encuentra una de 1799,16 % de diferencia, sin

It de etanol

la cana de azucar que produce 1801,2 -
haxaho

embargo la cantidad de biomasa que se utiliza para la generacion de la
hidrolisis tiene una variacion grande, debido a que en la cana de azucar se
utiliza todo el cultivo, mientras que para la cascarilla la cantidad obtenida por
hectarea es menor, ademas mejorando las condiciones de la hidrolisis se puede
llegar a acercar a esta produccion.

Conclusiones

La metodologia experimental utilizada con un diseno factor de dos niveles (Bajo
y alto) con variables de temperatura, presion y tiempo de residencia, permitio
evaluar el efecto combinado de las variables para la obtencion de azucares
reductores a partir de la hidrolisis subcritica en el proceso batch utilizado con
un total de 8 corridas obtenidas y 2 corridas intermedias propuestas como
duplicado.
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El mejor resultado de produccion de azucares para la cascarilla del café se
obtuvo en la corrida BC (numero 3), la cual bajo condiciones de temperatura
(250°C), presion (2000 psi) y tiempo de residencia (30 minutos), permitieron la

mayor transformacion de material lignocelulosico en jugo fermentable en un
mg de azucar

. o g
porcentaje de 9,145% y una concentracion de 2,545 e hidrolisads”

Se determina que el color y el olor de cada muestra pueden ser representativos
en la concentracion de azuicares que tendra cada muestra, ya que a medida que
el olor es mas fuerte y el color mas oscuro se tiene una mayor concentracion de
azUcares, sin embargo, cabe resaltar que cuando se tienen colores muy oscuros
puede estar ocurriendo una carbonizacion de la biomasa y por lo tanto se
estarian perdiendo azucares.

A pesar de no contar con registros de porcentaje de azucares recuperados a
partir de la cascarilla de café por hidrélisis subcritica u otro tipo de hidrolisis se
puede comparar el mejor porcentaje de azucares reductores de 9,1% obtenido
en esta investigacion con el porcentaje de celulosa y hemicelulosa
(determinantes de la cantidad de azuicares que se obtienen), que contiene la
cascarilla de café que es del 40% (Morales, O., 2015). A pesar de tener una
diferencia de 30,9% se determind que se requiere un pretratamiento para la
cascarilla que permita obtener un residuo menor al presentado en cada una de
las corridas y tener un mayor porcentaje de azucares.

El analisis estadistico permitié determinar que a mayor tiempo de reaccion y
una temperatura de 250°C se dan las condiciones 6ptimas para la obtencion de
azUcares reductores. Esto se puede dar debido a que a mayores temperaturas
los azucares comienzan una degradacion durante el proceso de hidrolisis
disminuyendo el porcentaje de azucares recuperados. El parametro de presion
no se encontro significativo, lo que permite trabajar en rangos altos y bajos sin
tener un impacto en la cantidad de aztcar recuperado

Es de gran importancia implementar pretratamientos que permitan la
disminucion de tamano de particula de la cascarilla del café, para lograr
obtener una mayor area de contacto entre el agua que esta siendo hidrolizada y
la cascarilla. Sin embargo, se deben evaluar los rangos de disminucion 6ptimos
para evitar pérdidas de biomasa al momento de la alimentacion del reactor.

La cascarilla de café a pesar de tener residuos soélidos después de las corridas
dio un porcentaje de azucares aceptable, por tal motivo se deben buscar otras
metodologias de hidrolisis que abarquen las acidas, basicas o enzimaticas para
que todo el material lignocelulosico que se encuentra en la cascarilla de café
pueda ser convertido en jugo fermentable y tenga mayor porcentaje de azucares
reductores, para que de este modo se presente como una propuesta mas fuerte
frente a la utilizacion de cana de aziicar como principal biocombustible.

Debido a la poca informacion que se tiene acerca de hidrélisis aplicada en
cascarilla de café, no se pudo generar una comparacion en donde se evaluara si
la concentracion obtenida fue alta o baja, por lo tanto, se deben desarrollar otro
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tipo de proyectos en diferentes condiciones y de este modo determinar cual es el
maximo porcentaje de azucares que se pueden recuperar a partir de la
cascarilla del cafée.

Se propone poder generar una deshidratacion tanto a la cascarilla inicial como
al residuo que se genera en la corrida y de este modo determinar cuanta
cantidad de cascarilla no pudo reaccionar, para ser evaluada en conjunto con
la cantidad de azucares reductores.

La hidrolisis subcritica por método semicontinuo puede presentar mejores
condiciones para la obtencion de azucares fermentables debido a que permite
disminuir el tiempo de retencion al poder evaluar temperaturas y presiones
mayores.

Utilizar tiempos de reaccion mayores a 30 minutos para evaluar la cantidad de
azUcares maximos que pueden ser recuperados a temperaturas de 250°C, de la
misma forma determinar cual es el tiempo maximo para que en el proceso de
hidrolisis subcritica comience la degradacion de aztcares.
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Anexo 1

(B) T= 250°C P=2000 psi Tiempo= 15 min o )
(AC) T= 280°C P= 1500 psi Tiempo= 30 min

(BC) T= 250°C P=2000 psi Tiempo= 30 min  (ABC) T= 280°C P=2000 psi Tiempo= 30 min
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(C) T= 250°C P= 1500 psi Tiempo= 30 min (A) T= 280°C P= 1500 psi Tiempo= 15 min

nf "

(AB) T= 280°C P= 2000 psi Tiempo= 15min (1)  T= 250°C P= 1500 psi Tiempo= 15 min

(m1) T= 265°C P=1750 psi Tiempo= 22.5 min (m2) T= 265°C P=1750 psi Tiempo= 22.5 min
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