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Acido débil

Acido fuerte

Desmucilaginador

DQO

Emulsificante

GLOSARIO

Es aquel acido que no esta totalmente disociado en
una disoluciéon acuosa. Aporta iones hidronio al

medio, pero también es capaz de aceptarlos.

Es un acido que se disocia casi por completo en

solucion acuosa para ganar electrones.

Es un una maquina que remueve el mucilago del
grano mediante fuerzas de friccion generadas por
distintos tipos de maquinas. Permite realizar la
remocion rapida del mucilago. El uso de esta
maquina permite reducir significativamente la

utilizacién de agua en el beneficiado de café.

Es un parametro que mide la cantidad de sustancias
susceptibles de ser oxidadas por medios quimicos
gue hay disueltos 0 en suspension en una muestra
liquida. Se utiliza para medir el grado de
contaminacién y se expresa en miligramos de

oxigeno diatémico por litro (mgO2/l).

Sustancia que ayuda a la mezcla de dos sustancias
gue normalmente son poco miscibles o dificil de

medir.



Esterificacion

Gelificantes

Hidrélisis acida

Maceracion

Mucilago

Se denomina asi también a los aditivos alimentarios
encargados de facilitar el proceso de emulsion de los

ingredientes.

Es el proceso por el cual se sintetiza un éster. Un
éster es un compuesto derivado formalmente de la
reaccion quimica entre un acido carboxilico y un

alcohol.

Los gelificantes se utilizan para espesar y estabilizar
los alimentos liquidos, dandoles asi textura. Aunque
cumplen un propésito muy similar al de los
espesantes, los gelificantes, como sugiere su nombre

son capaces de formar geles.

Es un proceso en el que un acido proético se utiliza
para catalizar una reaccién quimica de sustitucion

nucledfila, con la adicion de agua.

Operacion que consiste en sumergir un solido
vegetal en un liquido para extraer de él sus partes
solubles.

Es un hidrogel (sistema coloidal liquido liofilico) que
posee una carga organica, el mucilago representa
entre el 20 y 22 % del peso del fruto y conforma una
importante proporcion de la carga organica potencial,
por su alto contenido de azlcares, pectinas y acidos

organicos.



Pectina

pH

Polimerizacién

Son un tipo de heteropolisacaridos. Una mezcla de
polimeros &cidos y neutros muy ramificados. Son el
principal componente de la lamina media de la pared
celular y constituye el 30 % del peso seco de la
pared celular primaria de células vegetales. En
presencia de agua forman geles.

Valor que representa convencionalmente la
concentracion de iones de hidrogeno de una

disolucion acuosa.

Proceso quimico por el que los reactivos,
mondmeros se agrupan quimicamente entre si,
dando lugar a una molécula de gran peso, llamada
polimero, o bien wuna cadena lineal o una

macromolécula tridimensional.
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RESUMEN

El presente trabajo de investigacion tiene como objetivo la extraccion de
pectinas a partir del mucilago proveniente de las aguas mieles del beneficiado
de café, por medio de una maceracion dinamica y estatica a nivel laboratorio.
Para poder cuantificar el rendimiento que se tiene en la reaccién se hizo una
variacion de acidez ya que por medio de una hidrdlisis acida se realizd dicha
extraccion. Para el caso de la hidrolisis acida se utilizé los siguientes acidos:

acido citrico, tartarico y sulfurico y como equipo de extraccion el beacker.

Con el estudio se determiné el valor de pH y el agente extractor acido,
Optimo para la extraccion de las pectinas presentes en el mucilago del café a

nivel laboratorio.

Para ello se recolectdé muestras de aguas mieles que contienen mucilago
de café, luego se realiz6 una separacion para retirar particulas como pulpa,
granos de café que provinieran del desmucilaginador. EIl proceso de hidrélisis
acida se realizé para tres diferentes acidos y cinco variaciones en el pH de

cada uno de los &cidos que se utilizaron.

Al volumen que resulté de la hidrélisis se le ajusto el pH a cuatro, para
gue la pectina que se formo, estuviera en un medio estable, luego se le agrego
una cantidad de alcohol etilico, con el cual se dejé reposar cada muestra por

veinticuatro horas para completar dicha extraccion.

X1



Por medio de un andlisis de varianza y por medio grafico se determino el
rendimiento de extraccion, el agente extractor &cido y método Optimo para
obtener pectina a partir de las aguas mieles del beneficiado de café, dando
como resultado una extraccion del 20,987%+1,301 utilizando el &cido sulfurico
como agente extractor, se obtuvo un 15,353%+2,040 de extraccién utilizando el
acito tartarico y 9,240+0,280 de extraccion al utilizar el &cido citrico como
agente extractor, dichos valores se obtuvieron a un pH de 3,5. Se
determinando asi que la extraccion que tuvo el mejor rendimiento fue a un pH
igual a 3,5 y utilizando &cido sulfdrico como agente extractor, al realizar la
comparaciéon entre las graficas se observé que a un pH de 3,5 los agentes

extractores presentan su maximo rendimiento de extraccion de pectina cruda.

Para generalizar el proceso de extraccion se obtuvo un modelo
matematico de orden cuatro, para dicho modelo se utilizé el del acido sulfdrico
ya que este es el que presenta mayor porcentaje de extraccion, dicho modelo
se presenta a continuacion %RE=-16,231pH"*+164,34pH>-
602,98pH?+956,05pH-549,02. Se determiné que el mejor método de extraccién
fue por maceracién dinamica, ya que con ello se alcanza mas rapido al

equilibrio y se obtiene una mayor extraccion.

Con la investigacion realizada se pudo determinar que si se puede obtener
pectinas provenientes de las aguas mieles del beneficiado de café, dichas
pectinas tienen consecuencias positivas al uso de las aguas residuales
obtenidas en el beneficiado de café, ayudando asi a la disminucién de la

contaminacion al medio ambiente.

La pectina obtenida, puede tener aplicaciéon en la industria de alimentos
como espesante, confiere buena textura y brillo a los postres, en la industria

farmacéutica como vehiculo para la administracion de farmacos en el tracto
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gastrointestinal como perlas de gel, y en la produccibn de membranas
selectivas para el tratamiento de aguas residuales.

Dicha investigacion se realiz6 bajo las condiciones de 22 °C de

temperatura y 0,868 atmosferas de presion.
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OBJETIVOS

General

Extraer pectinas a partir de mucilago contenido en las aguas mieles del
beneficiado de café por maceracion dindmica y estatica a nivel laboratorio,
utilizando diferentes agentes extractores y variando la acidez de las soluciones
para determinar la combinacion adecuada y obtener un rendimiento de

extraccion optimo.

Especificos

1. Determinar cual de los agentes extractores es el adecuado para obtener
un rendimiento de extraccién 6ptimo a nivel laboratorio, utilizando como

equipo de extraccion el beacker.

2. Determinar la acidez adecuada para la extraccion de pectinas para
obtener un rendimiento de extraccibn 6ptimo a nivel laboratorio,

utilizando como equipo de extraccion el beacker.

3. Realizar una comparacién grafica del rendimiento de extraccion con
respecto a la variacion de pH en las soluciones para cada uno de los

agentes extractores a utilizar.

4. Obtener un modelo matemético para generalizar el proceso de
extraccion de pectinas a nivel laboratorio, provenientes del mucilago del

café.
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5. Determinar que método a utilizar es mas eficiente para obtener un

rendimiento de extraccién éptimo a nivel laboratorio.

6. Describir cualitativamente las caracteristicas de la pectina obtenida a

nivel laboratorio y usos de la pectina obtenida.

Hipotesis

Hipotesis de trabajo

Es posible obtener pectina a partir del mucilago del café con diferentes
agentes extractores &cidos y variando el pH de la mezcla en un proceso de
maceracion dinamica y estatica a nivel laboratorio, utilizando como equipo de

extraccion el beacker.

Hipotesis de investigacién (Hi, 1):

Existe diferencia significativa en el rendimiento de extraccion de la pectina
contenida en el mucilago del café, con diferentes agentes extractores para los
procesos de maceracion dindmica y estatica a nivel laboratorio, utilizando como

equipo de extraccién el beacker.
Hipotesis de investigacion (Hi, 2):

Existe diferencia significativa en el rendimiento de extraccion de la pectina
contenida en el mucilago del café, con diferentes variaciones de pH para los

procesos de maceracion dinamica y estatica a nivel laboratorio, utilizando como

equipo de extraccién el beacker.
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Hipotesis nula (Ho, 1):

No existe diferencia significativa en el rendimiento de extraccion de la
pectina contenida en el mucilago del café, con diferentes agentes extractores
para los procesos de maceracion dinamica y estatica a nivel laboratorio,

utilizando como equipo de extraccion el beacker.

Hipotesis nula (Ho, 2):

No existe diferencia significativa en el rendimiento de extraccion de la
pectina contenida en el mucilago del café, con diferentes variaciones de pH
para los procesos de maceracion dindmica y estatica a nivel laboratorio,

utilizando como equipo de extraccion el beacker.
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INTRODUCCION

Las pectinas son sustancias vegetales presentes en las plantas,
principalmente en sus frutos, la caracteristica principal es que son agentes
gelificantes naturales. Estas macromoléculas son polisacaridos altamente
hidrofilicos que pueden absorber agua cinco y hasta quinientas veces su propio
peso. La estructura béasica la forman moléculas de acido D-galactorénico unidas

por enlaces glicosidicos B-1-4, que constituyen el acido poligalacturoénico.

Las pectinas son de gran interés para la industria de alimentos ya que se
utilizan ampliamente como aditivos por sus propiedades espesantes y
gelificantes, en productos tales como: gelatinas, mermeladas y conservas
vegetales, cuya obtencion se puede realizar por distintos métodos como son:

hidrolisis quimica, enzimatica, entre otros.

Sin embargo, es posible utilizar el mucilago contenido en las aguas
mieles del beneficiado de café, para la extraccion de pectinas, y asi minimizar el
impacto ambiental que producen estas aguas debido a su alto contenido de

material organico.

La importancia de estudios que radiquen en el aprovechamiento de los
residuos del beneficiado de café radica en generar alternativas de ingreso,
provenientes de recursos que pese a su potencial econdmico son material de
desecho causantes de problemas ambientales. Uno de los residuos con
prometedor potencial es el mucilago que se encuentra en las aguas mieles del

beneficiado de café, el cual es una fuente de pectinas.
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La presente investigaciéon se enfoca en la posibilidad y factibilidad de
obtener pectinas a partir de las aguas mieles del beneficiado de café por el
meétodo de hidrdlisis acida, encontrando el pH y agente extractor acido optimo,
para obtener un rendimiento de extraccion éptimo a nivel laboratorio, utilizando

como equipo de extraccion el beacker.
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1. ANTECEDENTES

El estudio de las pectinas es muy amplio debido a que es fundamental
para la produccion de ciertos alimentos, cosméticos e incluso medicamentos.
Su uso en la industria alimenticia radica, en sus propiedades espesantes,
emulsificantes y gelificantes; caracteristicas esenciales en la produccion de:
mermeladas, salsas, helados, cremas y bebidas, entre otros. Se sabe que la
pectina es un coloide por excelencia que tiene la propiedad de absorber una
gran cantidad de agua, pertenece a los olisacéaridos, y se encuentra en la
mayoria de los vegetales. Las pectinas juegan un papel fundamental en el
procesamiento de los alimentos como aditivo y como fuente de fibra dietética.
Los geles de pectinas son importantes para crear o modificar la textura de

compotas, jaleas, confites y productos lacteos bajos en grasa.

En 1974, Orozco, S., R.A. en Primer Reunion Internacional sobre la
Utilizacibn de subproductos del café en la alimentacibn animal y otras
aplicaciones agricolas e industriales, se hace una publicaciébn sobre la
obtencién de pectinas a partir del mucilago del café, subproductos e industrias

conexas.

En 2005, Italia, Departamento de Biologia de la Universidad de Trieste,
Rajkumar Rathinavelu y Giorgio Graziosi, hacen mencion de los posibles usos

alternativos de los residuos y subproductos del café.

En 2008, Maracaibo, Venezuela, Universidad del Zulia, R. Vasquez, et al.
hacen una publicacion de un articulo cientifico el cual trata sobre la extraccion

de pectina a partir de la cascara de platano clon Hartdn, en el cual existen
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especificaciones y parametros a tomar en cuenta para realizar esta

investigacion.

En 2009, Antoquia, Colombia, Centro de la Ciencia y la Investigacion
Farmacéutica (CECIF), John Jaime Zapata Feria hace una publicacion en la
revista Magazine del CECIF, donde se desarrolla una metodologia para la
extraccion de pectinas en la cual se analizan parametros tales como el pH, la

concentracion del agente extractor y el tiempo de hidrdlisis, entre otros.

El tema de investigacion fue de tipo exploratorio, por lo que se necesitaron
pruebas preliminares para poder definir ciertos parametros, para que sea
técnicamente factible la extraccion de pectinas provenientes de las aguas

mieles del café.



2. MARCO TEORICO

2.1. Proceso de beneficiado himedo de café

Se define como la transformacion del fruto de café maduro a café
pergamino seco de punto comercial, a través de las siguientes etapas:

Recoleccion del fruto, recibo y clasificacion del fruto, clasificacion del café
despulpado, remocion del mucilago del café despulpado, lavado del café
fermentado, clasificacion del café lavado, secamiento del café lavado.

2.1.1. Recoleccion del fruto

En esta primera etapa del proceso es importante recolectar Unicamente
los frutos que estén completamente maduros. Cortar y mezclar frutos verdes,
semimaduros (bayo, sacan, camagie), sobremaduros, brocados, secos,
enfermos, entre otros, dificulta el proceso de beneficiado y alteran la calidad

del producto final. Ademas pueden afectar los rendimientos.

Para la recoleccion se debe tener en cuenta las condiciones
climatoldgicas que prevalecen en la finca, por ejemplo: la época muy lluviosa
hara que la maduracion se retrase y provoque la caida del fruto,
principalmente el maduro, también la época de la canicula tiene como
consecuencia maduraciones prematuras, por ello se debe estar preparado

para estos inconvenientes contando con suficientes cortadores.



Todos los utiles de recoleccion deben limpiarse después de cada dia de
trabajo para evitar frutos rezagados que podrian dafar la partida del dia

siguiente.

2.1.2. Recibo y clasificacién del fruto

Se debe recibir solo fruto maduro, no deben mezclarse o recibirse
partidas de diferentes dias de corte, se debe clasificar con las manos y con
agua para eliminar cualquier fruto indeseable, también debe limpiarse
diariamente el recibidor y el sistema de clasificacion del fruto para evitar dafios

a la partida del siguiente dia, al quedarse frutos rezagados.

2.1.2.1. Recibo

Se debe recibir solo fruto maduro, no deben mezclarse frutos de

diferentes dias de corte.

La cantidad a recibir, va a depender de cémo avanza la maduraciéon. La
densidad aparente del café maduro es de 13,5-14 quintales de fruto por metro

cubico, dependiendo de la variedad y la altura sobre el nivel del mar.

Existen dos formas de recibo: por peso que se efectla en romanas,
basculas y pesas electronicas y por volumen a través de cajas de madera o
lamina, con capacidad de 100, 50, 25, 10y 6,25 libras.

Los recibidores méas comunes en Guatemala son: tanque sifon

tradicional, semiseco y seco.



El tanque sifén requiere de grandes cantidades de agua, ademas de
recibir clasifica los frutos indeseables que por su menor peso flotan, tal es el

caso del fruto seco, vano, enfermo, brocado, entre otros.

Los recibidores semiseco y seco se diseiian con base en el 50 % del
fruto del dia pico; los semiseco conducen el café por erosidén y arrastre,
ocasionado por el agua y el peso del fruto, en un piso con desnivel del 5 %,
utilizando agua reciclada mediante bombeo. La ventaja de este recibidor es

que es de facil construccioén y su profundidad promedio es de un metro.

El recibidor seco, es una instalacion conica invertida, con pendiente
minima de 45 grados, de cuatro lados, disefiado para trabajar sin agua. Por
gravedad descarga directamente el fruto a los despulpadores. Es necesario

contar con topografia inclinada, para facilitar su construccion.

2.1.2.2. Clasificacion del fruto

Es una de las etapas del proceso de beneficiado himedo que nunca
se debe eliminar, es necesaria, dado que las plantaciones de café son
afectadas por plagas y enfermedades, que generan frutos de menor
densidad (flotes y vanos), por lo que se debe clasificar el fruto en sifones de
paso continuo de un metro cubico de capacidad y sistemas de cribado para
flotes. También separan piedras y basuras que pueden provocar deterioro a la
maquinaria de despulpado, se deben limpiar diariamente para evitar granos

rezagados, que podrian dafar la partida del dia siguiente.


http://www.anacafe.org/glifos/index.php?title=BeneficiadoHumedo_Planificacion

2.1.3. Despulpado del fruto

Es la fase mecanica del proceso en la que el fruto es sometido a la
eliminacion de la pulpa (epicarpio), se realiza con maquinas que aprovechan la
cualidad lubricante del mucilago del café, para que por presion suelten los
granos. Si la operacién se realiza dafiando el pergamino o el propio grano,
entonces el defecto permanecera a través de las distintas etapas del
beneficiado, provocando trastornos en el punto de fermentacion y secamiento,

alterando por consiguiente la calidad de la bebida.

Como los sistemas de despulpado funcionan en forma mecénica, es
imposible despulpar completamente frutos de distintos tamafios, por eso es

preferible que pase fruto sin ser despulpado, a que se lastimen o quiebren.

Debe despulparse el mismo dia del corte, después de 4 horas de
despulpado el grano debe echarse en otra pila de fermentacion para evitar
fermentaciones disparejas, limpiar diariamente el despulpador para no tener
granos y pulpas rezagadas que podrian dafiar la partida del dia siguiente.

Es importante incorporar despulpadores que estén disefiados para operar
en seco, lo que contribuird a evitar la contaminacion generada en el proceso de

beneficiado.

Algunas de las ventajas de no utilizar agua en el despulpado son:

o Reduccion del tiempo de fermentacion
o No se contamina el agua
o Preservacion de los nutrientes organicos de la pulpa


http://www.anacafe.org/glifos/index.php?title=Investigaciones_Pulpa_Fertilizacion

El beneficio no queda supeditado a la disponibilidad de grandes

cantidades de agua.

2.1.4. Clasificacion del café despulpado

Una de las caracteristicas que distinguen al café procesado por la via
hiameda, son las diversas fases de clasificacion y seleccion desde la
recoleccion hasta el lavado. El grano despulpado debera clasificarse por
tamafio, por densidad o ambos, esto con el objetivo de separar cafés enfermos
o deformes, pulpas y uniformizar el tamafio de dicho grano.

La presencia de un alto porcentaje de pulpa en las pilas de fermentacion,
puede dafiar la apariencia fisica del grano provocando pelicula rojiza
y fermentaciones disparejas.

Para clasificar el café despulpado se utilizan los siguientes equipos

mecanicos: las zarandas oscilantes y las cribas giratorias.

2.1.4.1. Las zarandas

Consisten en planchas metalicas perforadas en forma oval, reciben el café
en uno de sus extremos y oscilan en el plano horizontal, desplazando el café de
segunda y la cascara al otro extremo, para que sea descargado a un

despulpador de repaso.

El grano normal, bien despulpado, cae a través de las perforaciones (el
tamafio de estas debe estar de acuerdo con el café a despulpar) y es
conducido a pilas de fermentacion de primera. Se recomienda una por

despulpador y su tamafio va depender de la capacidad de dicho despulpador.



La mayor efectividad se logra cuando el café despulpado entra a la
zaranda en forma laminar y no en chorro, deben operar entre 300 a 350
movimientos por minuto. Es necesario realizar la limpieza diaria de dichos
equipos para evitar que se contamine la partida del dia siguiente, por granos

despulpados rezagados.

2.1.4.2. Criba rotativa

Generalmente era construida de metal y hierro de % de pulgada y un
diametro entre 0,50 a 0,60 metros, es un equipo que combina la clasificacion
por densidad y por tamafio. Recientemente se introdujeron al mercado cribas
construidas combinando materiales plasticos y metélicos; con el objetivo de

bajar costos de produccion y consumo de energia en los procesos operativos.

Actualmente se estan construyendo totalmente de plastico, utilizando para
ello polietilieno de alta densidad, que tiene la particularidad de no ser dafiado
por los efectos corrosivos de la miel del café, deben operar entre 15 a 18
revoluciones por minuto. Realizar limpieza diaria de dichos equipos para evitar
gue se contamine la partida del dia siguiente, por granos despulpados

rezagados.
2.1.5. Remocion del mucilago del café despulpado
El punto ideal de fermentacién dependera de la temperatura ambiental, el

calor acelera a fermentacion, el frio la hace mas lenta, el futo en estado

optimo de madurez (color rojo) fermenta mas rapido.



2.15.1. Fermentacién natural

El mucilago o miel representa entre el 15,5y el 22 % en peso del fruto
maduro, por tratarse de un material gelatinoso insoluble en el agua (hidrogel)
es necesario solubilizarlo para convertirlo en un material de facil remocién en el
lavado (hidrosol). Para esto es necesario forzarlo a su degradacion mediante la
fermentacion natural (bioguimica), en tanques o pilas de madera, concreto,
ladrillo, plastico, fibra de vidrio, entre otros, en periodos de tiempo que van de 6
a 48 horas dependiendo de la temperatura ambiente, capacidad de drenaje de
los tanques, altura de la masa de café, calidad del agua utilizada en el
despulpado, estado de madurez del fruto, microorganismos presentes, entre

otros.

Este sistema se le conoce como tradicional y es el que se ha empleado

durante muchos afios en diferentes paises.

Para determinar el punto de lavado o de fermento es necesario muestrear
constantemente y se puede hacer introduciendo un palo rollizo en diferentes
partes de la masa de café en el tanque hasta tocar el fondo, si al sacarlo queda
hecho el orificio, entonces se toman muestras de café de diferentes puntos del
tanque, se lava luego se frota con las manos y si le da un sonido a cascajo o se

siente aspero al tacto es sefial que ya esta listo para lavar.

Las pilas de fermentacion deben lavarse todos los dias para evitar granos

rezagados que contaminarian la partida del dia siguiente.

2.15.2. Desmucilaginado mecanico

Proporciona una manera para eliminar el mucilago del grano en forma

continua, lo que significa que se reduce el tiempo que conlleva fermentar
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naturalmente. Sin embargo, hay que tomar en cuenta que el proceso depende
de la utilizacion de equipos desmucilaginadores que utilizan cantidades
considerables de energia, asi como un proceso de secamiento inmediato, para
evitar posfermentaciones indeseables. Al mismo tiempo hay que considerar que
para volumenes grandes de café, el desmucilaginar mecanicamente puede ser
una opcion de agilizar el proceso; sin embargo, para un gran porcentaje de

productores medianos y pequefios no es econdémicamente viable.

El empleo de maquinas para eliminar mecanicamente el mucilago del
café, puede considerarse una operacion versatil, sin embargo, esta operacion
deja residuos de mucilago en la hendidura del grano afectando su apariencia

fisica; sobre todo si no se tiene un secamiento inmediato.

En pruebas de catacion de cafés desmucilaginados contra cafés de
fermentacion natural, no se encontraron diferencias considerables, solo alguna
caracteristica visual del café en pergamino y oro. Hay que tomar muy en cuenta

que la calidad depende de las exigencias del consumidor.

Lavar el equipo todos los dias para evitar granos y residuos que podrian

dafiar la partida del dia siguiente.
2.1.6. Lavado del café fermentado
Debe usarse agua limpia o nacimiento, se debe clasificar el café lavado,

eliminando todos los granos y cascara que floten en el canal de clasificacion,

para evitar que se dafie el aspecto fisico del grano.
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2.1.6.1. Lavado manual

Es la operacion de quitar la miel que queda adherida al pergamino, por
medio de la inmersion y paso de una corriente de agua en un canal de correteo

o clasificacion utilizando paletas de madera.

2.1.6.2. Lavado mecanico

Es el lavado del café mediante bombas de impulsor abierto, combinando
una clasificacién en canales rectos con una pendiente uniforme de 0,75 %, se
trata de dar al canal un flujo laminar constante que permita la clasificacion del
café recién lavado. La economia de agua en esta operacion complementa la
eficacia del sistema de recirculacion de agua que debe usarse en las
operaciones de beneficiado humedo. Las caracteristicas hidraulicas del lavado

de las plantas agroindustriales, estan basadas en el uso minimo de agua.

Toda el agua utilizada en los procesos de clasificacion y lavado retorna al
tanque recolector-decantador, el cual es construido en la parte mas baja del

beneficio.

Estos tanques disponen de un disefio que permite manejar dos niveles de
agua, para requerir de la necesaria en el inicio, intermedio y final de la cosecha.

Se debe usar agua limpia, por ningiin motivo se debe amontonar el café
lavado, ya que se sobrefermenta. Ademas, es necesario limpiar diariamente el
equipo e instalaciones para evitar granos rezagados y residuos de mucilago

gue pueden afectar la partida del dia siguiente.

11



2.1.7. Secamiento del café lavado

El proceso de beneficiado hiumedo termina cuando se logra bajar la
humedad del café hasta punto comercial (10-12 % del grano oro). El grano del
café se constituye como uno de los més dificiles de secar debido a varias

razones:

o Posee un alto contenido de humedad al salir de la clasificacion (canal
correteo), aproximadamente 50-55 %. Otros granos al momento de
cosecharlos poseen 20 % de humedad (maiz, arroz).

o El pergamino y el grano poseen diferentes caracteristicas fisicoquimicas.
El pergamino se endurece durante el secamiento, sobre todo si se
efectda en forma violenta con el uso de altas temperaturas. El grano
contiene células que reducen su tamafio durante el proceso de
secamiento. Entonces se forma una camara de aire entre ambos que
interfiere con la transferencia de calor hacia el interior del grano y con el

paso hacia el exterior de la humedad, en forma de vapor de agua.

Existe volatilizaciébn de los componentes aromaticos si se emplean altas
temperaturas durante el secado, afectando la calidad del café. El
recalentamiento del grano afecta la apariencia fisica, asi como las

caracteristicas de la taza.

Stevez y Foote expresan que la masa de café puede alcanzar y tolerar
durante unas pocas horas (4 a 10) 50 grados centigrados de temperatura, sin
deterioro sensible de taza; pero solamente un periodo menor de una hora a 60

grados centigrados de temperatura.

12



2.1.7.1. Secado natural

El secamiento al sol es la practica mas comun, en lugares donde puede
aprovecharse la energia solar y la energia propia del aire, ademas los costos de
inversion en equipos y los costos de operacion son razonablemente mas

bajos. Algunas recomendaciones generales para el proceso son:

o El grosor del café lavado en el patio es de 5 a 6 centimetros y debe
moverse constantemente para obtener un punto parejo. Por cada metro

cuadrado de patio caben 70 libras de café lavado (50-55 % de humedad).

o No se deben mezclar cafés de diferentes soles, el secamiento es
disparejo.
o No debe extenderse el café cuando el patio esté muy caliente, se puede

rajar el pergamino, de preferencia aprovechar las primeras horas de la
mafiana.
o Los patios deben limpiarse todos los dias, para evitar que se contamine

la partida nueva.

o Construir los patios de concreto con una pendiente longitudinal maxima
del 2 %.
o Construir casillas para resguardar el grano en caso de lluvia y por la
noche.
2.1.7.2. Secado mecéanico

Se realiza a travées de secadoras tipo Guardiola de diferentes
capacidades, en zonas de condiciones climaticas limitantes. Es preferible
combinar el escurrimiento del grano (en patio), con un sistema mecanico tipo

Guardiola, que consiste en:
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o Una fuente de calor (horno o calorifero).

o Un ventilador para forzar el aire caliente a través del grano.
o Una estructura en compartimientos donde se colocara la carga de café a
secar.

El elemento basico en el secamiento es el aire caliente, que es
mecanicamente impulsado y forzado a través de la masa de café, para que el
aire adquiera la condicién desecante es necesario aumentar su temperatura y
asi bajar la humedad relativa del mismo. El aire del ambiente juega un papel
importante durante el proceso de secamiento; bajo condiciones lluviosas o por
la noche, la humedad relativa alcanza valores de saturacién (100 %), mientras
que en ambiente célido y soleado desciende a 60, 50 % o menos. Por esta
razén es recomendable evitar secar mecanicamente por la noche, ya que las

condiciones de humedad relativa y temperatura ambiente son severas.

El ventilador es uno de los elementos que mas influye en el disefio y
funcionamiento del secamiento mecanico, su funcion es hacer pasar a través de
todo el sistema, un caudal de aire determinado, venciendo las resistencias de

los componentes (ductos, masa de café, compuertas, entre otros).

El flujo de aire es el volumen de aire caliente y seco que impulsa el
ventilador al area de café a secar, calentando el grano y arrastrando
simultdneamente la humedad a través del proceso de evaporacion. Es
recomendable utilizar altos volimenes de aire en vez de elevadas temperaturas

de secamiento.

El porcentaje de humedad del grano oro, para la venta o almacenamiento
debe estar entre 10 — 12 %, por lo que se requiere de un medidor de humedad

0 una persona con bastante experiencia; las secadoras deben limpiarse todos

14



los dias para evitar granos rezagados que pueden dafiar la partida del dia
siguiente y si se utiliza secadora estitica debe secarse a 40 grados
centigrados, y a una altura no mayor de 30 centimetros de masa de café con

movimientos constantes.

2.2. Caracterizacién de los subproductos del beneficiado de café

Al realizar la caracterizacion de los subproductos del beneficiado de café

pueden ser de clasificados como: liquidos y sélidos.

2.2.1. Generalidades y conceptos principales

Los residuos organicos, tanto sélidos como liquidos, son de muy dificil
disposicion final por su caracter de contaminantes del medio ambiente, sin
embargo, el mejor tratamiento para cualquiera de estos elementos, es su
conversion en productos que puedan volverse a incorporar a la naturaleza en
forma reciclada. Los subproductos que se generan en el proceso del
beneficiado son: la pulpa, el mucilago, las aguas de despulpado, agua de

arrastre de la pulpa y las del proceso de lavado.

2.2.2. Agua miel

El agua miel utilizada para despulpar y lavar se convierte en residual. Su
naturaleza quimica esta relacionada con la composiciéon fisicoquimica de la
pulpa y el mucilago, debido a que estos dos elementos proporcionan particulas
y componentes durante el contacto turbulento e intenso con el agua limpia. Asi
se origina su aporte como carga organica, del primer y segundo lavado, con
alrededor de DQO de 43,615 mg. Oz/litro, equivalente a 6 Kg de DQO/quintal

oro.
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Pero esta agua miel cuando es sometida al procesamiento en los sitemas
de plantas de tratamiento de aguas residuales, se logra separar, por un lado el
agua clarificada y por otro los lodos organicos; estos son un buen apore de

materia organica, nitrégeno, potasio, calcio, magnesio, entre otros.

En cuanto a este residuo liquido, las aguas del despulpado y de lavado,
gue son las que arrastran la principal proporcion de mucilago suelto o
fermentado. Es un hidrogel (sistema coloidal liquido liofilico) que posee una
carga organica, segun agua del primer lavado, expresado en DQO de 26,535
mg. Oz/litro, equivalente a 3,64 Kg. Oz/quintal oro producido.

2.2.2.1. Mucilago

El mucilago el cual esta localizado entre la pulpa y la cascara del grano
de café, es una capa de aproximadamente 0,5 a 2 mm de espesor que esta
fuertemente adherida a la céascara del grano de café. EI mucilago representa
entre el 20 y el 22 % del peso del fruto y conforma una importante proporcion de
la carga organica potencial, por su alto contenido de azlcares, pectinas y

acidos organicos.

Desde el punto de vista fisico, el mucilago es un sistema coloidal liquido,
liofilico, siendo por lo tanto un hidrogel. Durante la maduracién del grano de
café el pectato de calcio, localizado en la laminilla media y la protopectina de la

pared celular, es convertido en pectinas.
Esta transformacion o hidrolisis de las protopectinas resulta en la

desintegracion de la pared celular, dejando un plasma celular libre. En este

plasma, ademas de pectinas, se encuentran azlUcares y &cidos organicos
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derivados del metabolismo y la conversion del almidon (Carbonell y Vilanova,
1952).

El pH del mucilago en café maduro es de 5,6 a 5,75, segun Garcia

Prendes-Recinos, Guatemala; y de 6,0 a 6,2, segun Menchu, Guatemala.

Tablal. Composicién quimica del mucilago

Materias pécticas totales 33 %
Azucares reductores 30 %
Azlcares no reductores 20 %
Celulosa, cenizas, entre otros. 17 %
Total 100 %

Fuente: Anacafé. http://www.anacafe.org/glifos/index.php?title=Beneficiado
Humedo_Mucilago. Consulta: 26 de septiembre de 2013.

2.3. Pectinas

La pectina es una fibra natural que se encuentra en las paredes celulares

de las plantas y alcanza una gran concentracion en las pieles de las frutas.

2.3.1. Conceptos generales

Las pectinas son un grupo complejo de heteropolisacaridos estructurales
gue contienen sobre todo unidades de acido galacturonico. Estos compuestos
estan presentes en las paredes celulares primarias y en la laminilla media de
las células parenquimaticas de muchas plantas, donde estan frecuentemente

asociadas con otros componentes de la pared celular, tales como la celulosa,
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hemicelulosa y la lignina, y son responsables de la firmeza de algunos
productos. La disolucién de los componentes de dicha pared celular, sobre
todo de las pectinas se ha relacionado con el ablandamiento de diversas
especies vegetales.

La cantidad y calidad de pectina Gtil que presentan los frutos dependen
de la especie y del tipo de fruto, de la cantidad que el fruto contiene
naturalmente, del estado de maduracion en la cosecha, de las condiciones de
manejo y de la actividad enzimatica después de la recoleccion y desde luego,
del proceso de extraccion. Dependen también de la parte del fruto que se
utilice y de la tecnologia empleada en el proceso de obtencion.

En frutos sin madurar la mayor cantidad de material péctico es insoluble
en agua, la cantidad y la solubilidad aumentan con la madurez; esto genera

cambios en la firmeza del fruto.

Los polimeros son comunmente clasificados de acuerdo a dos criterios:
su comportamiento térmico y su mecanismo de polimerizacion. Estas
clasificaciones son importantes desde el punto de vista del reciclado de
polimeros porque los métodos de degradacion de un polimero dado dependen

de estos criterios.

2.3.2. Clasificacion de las sustancias pécticas

Se puede distinguir dos clases principales de sustancias pécticas: los
acidos pectinicos, que tienen una pequefia porcion de sus acidos
galacturonicos como ésteres metilicos, y los acidos pécticos, que solo contienen
moléculas de acido galacturonico libre de esterificacion. Por definicion las
pectinas son &acidos pectinicos con diferentes grados de esterificacion y

neutralizacion, que pueden contener de doscientas a mil unidades de acidos
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galacturénicos. Existen otros compuestos de este tipo, las protopectinas,
altamente esterificadas con metanol y muy insolubles en agua, que se
encuentran en los tejidos de los frutos y son responsables de su textura rigida;
sin embargo, la accién de la enzima protopectinasa hace que se conviertan en
pectinas solubles o acidos pectinicos, en un proceso que ocurre durante la

maduracion y que trae consigo el ablandamiento del fruto.

o De todas estas sustancias, las pectinas son las mas abundantes e
importantes, estan presentes especialmente en algunos tejidos suaves,
como en la corteza de los citricos, en las manzanas, las peras, entre
otros. AUn dentro del propio vegetal existe una distribucion de las
pectinas.

2.3.3. Estructuray composicion

La columna vertebral de la pectina esta compuesta por unidades
enlazadas (a1-4) del acido galacturénico interrumpidos por enlaces simples (a1-
2) de residuos de ramnosa. Los grupos carboxilos de las unidades del acido
galacturénico estan parcialmente esterificados por metanol, lo cual define el
contenido de metéxilo en una pectina dependiendo de la fuente y el modo de
extraccion. El grado de esterificacion (GE) esta definido por la relacion de
residuos de acido galacturénico metilesterificados con el total de unidades de
acido galacturénico presentes en la muestra de pectinas. ElI namero y
distribucion de los grupos estermetilicos a lo largo de la molécula juegan un
papel importante en la solubilidad, propiedades de espesamiento, capacidad de
gelificacion, que son condiciones requeridas para las propiedades finales del

gel, y también sobre la firmeza y cohesién de los tejidos de las plantas.
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Tedricamente, una pectina puede tener un contenido de metoxilo del 16
por ciento, pero en la practica se han encontrado que contiene alrededor del 14
por ciento. Por esta razon se ha fijado el 7 por ciento de contenido de metoxilo
(50 por ciento de esterificacion con metanol) como la linea divisoria para

diferenciar las categorias de pectina sobre la base del contenido de metdxilo.

Desde el punto de vista del contenido de metoxilo, se distinguen dos

tipos de pectina:

Pectinas de Alto Metéxilo (PAM): son aquellas en las cuales mas del 50
por ciento de los grupos carboxilo del &acido galacturénico del polimero se
encuentran esterificados con metanol. Estas pectinas son capaces de formar
geles en condiciones d pH entre 2,8 y 3,5 y un contenido de sélidos solubles
(azucar) entre 60y 70 °Bx.

La adicion del azucar ejerce un efecto “deshidratante” sobre los
polimeros, lo que ocasiona que se favorezcan las interacciones polisacéarido-
polisacarido de manera hidréfoba, y se cree una estructura tridimensional que

rodea las moléculas de sacarosa altamente hidratadas.

Las pectinas de alto metdxilo pueden subdividirse en dos grupos: las de
gelificacion rapida, que tiene un tiempo de gelificacion menor a cinco minutos y
un grado de esterificacion con metanol entre 68 y 75 por ciento, y las de
gelificacion lenta, que tienen un tiempo de gelificacion mayor de cinco minutos y

un grado de esterificacion con metanol entre 60 y 68 por ciento.

Pectinas de Bajo Metoéxilo (PBM): son aquellas en las cuales menos del
50 por ciento de los grupos hidroxilo estan esterificadas con metanol. Para la

formacion del gel requieren la presencia de cationes divalentes, generalmente
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se emplea el calcio. En este caso la formacion de gel ocurre por la formacion
de enlaces de dichos cationes con moléculas de pectina adyacentes formando

una red tridimensional con los grupos carboxilo de la pectina.

En este caso los geles se pueden obtener entre pH 1,0 a pH 7,0 o adn
superior; el pH no afecta la textura del gel ni el intervalo de sélidos solubles y
puede fluctuar entre 0 y 80 por ciento pero la presencia de calcio (40 y 100
ppm) es el factor predominante en la formacion del gel. Si no hay calcio no se
produce gelificacién, aunque también se puede emplear magnesio en este
proceso. La cantidad de calcio necesaria depende de la cantidad de sdlidos
solubles asi: para 30 por ciento de sdlidos solubles se requieren de 40 a 100
ppm de calcio y para 45 por ciento de soélidos solubles de 20 a 40 ppm de

calcio.

Las pectinas de bajo metoxilo pueden dividirse en tres grupos: las de
gelificacion rapida que poseen una alta reactividad con iones calcio y contienen
un grado de esterificacibn aproximadamente del 30 por ciento; las de
gelificacion media, que poseen una reactividad intermedia con iones de calcio y
contiene un grado de esterificacion aproximada del 32 por ciento; y por ultimo,
las de gelificacién lenta que poseen una reactividad media con iones calcio y

contiene un grado de esterificacion aproximada del 35 por ciento.

La estructura de las pectinas de acuerdo a su contenido de metoxilo es la

siguiente:
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Figura 1. Pectinas de alto grado de met6xilo con un 80 % GE

COOCH, o C00CHy oH

COOCH,

Fuente: Azucares. http://milksci.unizar.es/bioquimica/temas/azucares/pectinas.html.
Consulta: 26 de septiembre de 2013.

Figura 2. Pectina de bajo grado de metoxilo con un 20 % GE
COOM oW COOM oM COOCH,
oM COOM oM COOmM oM

Fuente: Azucares. http://milksci.unizar.es/bioquimica/temas/azucares/pectinas.html.

Consulta: 26 de septiembre de 2013.

Cada anillo de la cadena posee un grupo carboxilo (-COOH). Este grupo
puede estar esterificado con metanol produciendo grupos éster metilicos,

(-COOHB3) o neutralizado por una base.
Las pectinas de alto metoxilo son principalmente utilizadas como agentes

gelificantes en productos a base de frutos, especialmente en la elaboracion de

mermeladas y conservantes de frutos.
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Las pectinas de bajo metdxilo son usadas para preparar geles con un
nivel reducido de sdlidos disueltos y son de gran interés debido a su valor

calérico reducido.

2.3.4. Mecanismo de reaccidn para la extraccion de pectinas

El método empleado es por hidrdlisis de carbohidratos (ruptura de los
enlaces glucosidicos que se ubican en la posicion a (1-4) formando la
estructura de la pectina y se encuentra uniendo un acido galacturénico con otro
acido galacturoénico ya sea esterificado 0 no) que consiste en una extraccién de
pectina en presencia de una solucion &cida, debido a que los enlaces

glicosidicos son destruidos mas facilmente en medio acido que alcalino.

Durante este mecanismo de hidrolisis el eslabén determinante de la

velocidad del proceso es la perdida de R-OH.

Figura 3. Mecanismo de hidroélisis catalizada por acido

'® t C\v\'."'l
/v/_- \ oR all 2 2 OR
i g "

= HAO f a2 |
C.\» - /jd . \ )
/rw_lH pi) e =

Fuente: Mecanismo de reaccion.
http://docentes.educacion.navarra.es/metayosa/bach2/2biogluci3.html. Consulta: 26 de

septiembre de 2013.
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2.3.5. Propiedades generales

Como otros biopolimeros, las propiedades funcionales de las pectinas
dependen en gran medida de factores intrinsecos como un peso molecular y
grado de esterificacion (que a su vez dependen de la materia prima, estado de
madurez del fruto y de las condiciones de fabricacion, entre otros), y por
factores extrinsecos, tales como el pH, las sales disueltas y la presencia de

azucares.

La viscosidad de sus dispersiones, al igual que la de otros polisacaridos,
se incrementa a medida que aumenta el peso molecular; en el caso de las
pectinas, la viscosidad es mayor cuanto mas se incrementa el grado de

esterificacion.

A temperatura ambiente y a su propio pH, (2,8-3,2) las pectinas son tanto
mas solubles en agua cuanto mayor es su grado de esterificacion. Las
disoluciones que se obtienen presentan un caracter anionico (carga negativa)
que puede comportar incompatibilidades en la formulacion de algunos

productos alimenticios.

El peso molecular de la pectina, que depende directamente de la longitud
de la cadena molecular, influye en la solidez del gel producido, es decir, en el
poder gelificante de la pectina expresado por convencion en grado SAG. Estos
grados se definen como el nUmero de gramos de sacarosa que en una solucion
acuosa de 65 °Bx y un valor de pH 3,2 aproximadamente, son gelificados por

un gramo de pectina, obteniéndose un gel de una consistencia determinada.
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2.3.6. Presenciay funcion biolégica

Las sustancias pécticas son conocidas por contribuir a la adhesion entre las
células y al mecanismo de fuerza de la pared celular, a través de su habilidad
para formar geles estabilizantes, y tienen también un importante papel en el
crecimiento de las células de las plantas. Adicionalmente a estas importantes
funciones fisiologicas, estos polisacaridos estructurales tienen también otras
funciones, entre ellas, el que estén involucrados en las interacciones entre
plantas y agentes patégenos; la cantidad y la naturaleza de la pectina son
determinantes para la estructura de los frutos y vegetales durante su
crecimiento, madurez, almacenamiento y procesamiento; adicionalmente ellas
tienen un importante papel como fibra nutricional, y pueden tener interesantes

propiedades terapéuticas.

2.3.7. Usos y aplicaciones de las pectinas

La principal aplicacion de las pectinas en la industria de alimentos es la
fabricacion de compotas y mermeladas; se utiliza también como agente
gelificante en pudines, estabilizante de emulsiones y suspensiones, agente
viscosante en bebidas, agente estabilizante en helados y postres frios, y en

soluciones para recubrir salchichas y carnes enlatadas.

En el campo farmacéutico las pectinas se emplean por su accion protectora
y reguladora del sistema gastrointestinal, su accion desintoxicante,
anticolesterol, inmunoldgica, antihemorragica, anticancerigena y cicatrizante;
prolonga la accion terapéutica al aumentar los tiempos de liberacion de los

principios activos.
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Se usan también en la formacion de peliculas para recubrir papel y dar
caracteristicas de suavidad en el papel de envoltura, como vehiculo en la
preparacion de suspensiones de sulfato de bario para aplicar en las radiografias
por rayos X, en la fabricacion de peliculas biodegradables en forma de mezclas
de pectina y alcohol polivinilico como reemplazantes de derivados del petrdleo;
estas peliculas son biodegradables, reciclables y permitidas para formas
farmacéuticas de liberacion prolongada y como protectores o adhesivos en

preparaciones farmacéuticas para la piel.

2.3.8. Fuente de pectina convencionales y no convencionales

Los residuos de manzana y las cortezas de citricos son las materias
primas tradicionales usadas para la extraccion industrial de pectinas. Ambos
materiales contienen altas cantidades de sustancias pécticas y estan

disponibles en abundancia como residuos de la produccion de jugo.

Sin embargo, estos frutos producen pectinas ligeramente diferentes, lo
cual hace que la una o la otra sea mas adecuada para aplicaciones especificas,
aunque ambas tienen buen reconocimiento de deseabilidad y propiedades

comerciales atractivas.

La manzana generalmente contiene entre 15 a 20 por ciento de pectina,
muestras que la corteza de citricos secos rinde de un 30 a 35 por ciento de
pectina. Existe un interés general en el uso de desperdicios de productos
obtenidos de bioindustrias, para minimizar los problemas ambientales y
aprovechar las grandes cantidades de biomasa para elaborar productos con

valor agregado.
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Por lo tanto, la busqueda de otras fuentes de pectina, ha atraido el interés
en los ultimos afos, aunque con resultados que aun no proveen ningln uso

comercial significante.
2.3.9. Métodos de identificacion
Consiste en pruebas cualitativas, el procedimiento seguido es el que se
describe en la farmacopea de los Estados Unidos (USP) y que se presenta en

el anexo.

Al realizar las pruebas correspondientes a la pectina obtenida se esperan

los siguientes resultados:

Tabla Il. Pruebas de identificacion de la pectina obtenida
Prueba Observacion Resultado
Solucion de pectina mas Precipitado gelatinoso y Positivo
etanol traslucido
Solucién de pectina méas Gel transparente Positivo
NaOH 2N
Gel de prueba dos mas Precipitado gelatinoso Positivo
HCI 3N incoloro

Fuente: elaboracion propia.
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3. DISENO METODOLOGICO

3.1. Variables

Para el cumplimiento de los objetivos de la presente investigacion, fue
necesario el analisis de las variables dependientes e independientes en cada
una de las etapas que comprende la investigacion. Estas etapas comprendieron

la variacion del pH y extraccién de la pectina.

3.1.1. Variables de control

Son las variables que deben ser medidas y controladas en el proceso de
extraccion de pectinas por medio de hidrdlisis &cida. Las partes del proceso en
las cuales se realiza su definicion operacional de las variables, incluyen el
lavado de la materia prima, la hidrélisis acida. Para cada una de dichas

variables se hace una pequefa descripcion de su funcion en el proceso.
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Tabla lll. Definicion operacional de las variables del lavado de

la materia prima

Nombre Dimensional | Constante Variable Caracteristica | Descripcion
Tiempo para
: eliminar
Tiempo de . :
min X controlable sustancias
lavado
solubles en
agua caliente.
Temperatura a
Temperatu la cual debe
Ea °C X controlable de estar el
agua para el
lavado.
Fuente: elaboracion propia.
Tabla IV. Definicion operacional de las variables de la hidrélisis acida
para la extraccion de la pectina
Nombre Dimensional Constante Variable Caracteristica Descripcion
Tiempo de . Tiempo para que se
hidroélisis min a e lleve a cabo la hidrdlisis.
pH adimensional X controlable Valorles de amglgz para
a extraccion.
- . . Variacion de acidos
Acidos adimensional X controlable extractores.
Proporcion Proporcion de materia
materia o prima que se le agrega
prima/agua % X controlable al agua acidulada para
acidulada realizar la hidrdlisis.
Temperatura o Temperatura a la cual se
de Hidrolisis < 5 IR llevara la hidrolisis.
Agitacion a la cual tiene
Agitacion rpm X controlable que estar sometida la
mezcla.

Fuente: elaboracion propia.
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3.2. Delimitacion de campo de estudio

El campo de estudio de la investigacion se debe delimitar definiendo: el
lugar en el que se realiza, los procesos que conforman la investigacion, el
material de estudio y de la pectina obtenida, definiendo también su material de

control.
3.2.1. Campo de estudio
Es la rama de la ingenieria a la cual se enfoca la investigacion, se llevo a
cabo un proceso de obtencion de pectinas. Mas especificamente enfocado a la
extraccidon de pectinas provenientes del mucilago del café por medio de
maceracion dinamica y estética.
3.2.2. Procesos que conforman la investigacion
La investigacion se dividié en varias etapas, las cuales son: preparacion
de la materia prima (mucilago de café), extraccién de pectinas por el método de
hidrolisis acida y la caracterizacidon de la pectina por medios fisicoquimicos.
3.2.3. Material de estudio
En el proceso de extraccion de pectinas por hidrélisis acida, son materia

de estudio el pH y el agente acido extractor 6ptimo para obtener el mejor

rendimiento de extraccion.
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3.2.4. Material que conforma la pectina

La extraccion de la pectina provino del mucilago del café obtenido del

proceso del beneficiado de café.

3.2.5. Material de control de la investigaciéon

En la investigacion se requiere controlar el pH y el agente acido extractor y
determinar si el rendimiento de la pectina obtenida se veia afectada por dichos
parametros y asi determinar las condiciones Optimas del proceso.

3.3. Recursos humanos disponibles

Para la realizacion de la investigacion se requeria la disponibilidad del
investigador Héctor Armando Mendoza Yalibat y del asesor de la investigacion
Adrian Soberanis. Sin embargo, a lo largo del proceso se requirié el apoyo de

personal especializado en el tema, que colaboraron con la investigacion.

3.3.1. Investigador

Nombre: Héctor Armando Mendoza Yalibat
Correo electronico: mendo090688@gmail.com
Fecha de nacimiento: 09 de junio de 1988
Nacionalidad: guatemalteco

Profesion: estudiante de Ingenieria Quimica

Universidad de San Carlos de Guatemala
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3.3.2. Asesor de investigacion

Nombre: Ing. Adrian Antonio Soberanis Ibafiez
Correo electronico: igsoberanis@gmail.com
Colegiado Num. 1515

3.4. Recursos materiales disponibles

Los recursos materiales necesarios para la elaboracion de la investigacion
se encontraban dentro de la Facultad de Ingenieria de Universidad de San
Carlos de Guatemala en el laboratorio del area de Quimica. Estos se

describen a continuacion.

3.4.1. Recursos fisicos disponibles

El estudio se realizd en la Facultad de Ingenieria, de la Universidad de
San Carlos de Guatemala. La materia prima se recoleco en la Finca La llusion y
El Obraje, ubicada en el municipio de Pueblo Nuevo Viias del departamento de
Santa Rosa, dicha finca se encuentra ubicada a 3,526 pies sobre el nivel del
mar. La materia prima cual se almacend en envases de vidrio autoclaviables
para su reuso, para evitar cualquier contaminacion, y se almacendé a una
temperatura menor de la ambiente para poder preservarla sin que ocurra una
fermentacién en la materia prima. La variedad de café de la cual se obtuvieron
las aguas mieles fue Caturra. Para la parte de extraccidn se utilizé6 el
Laboratorio de Quimica trabajando a cinco variaciones de pH y tres agentes
extractores, por ultimo para caracterizar la pectina obtenida se utilizd6 métodos

fisicoquimicos.
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3.4.2. Recursos materiales disponibles

Uno de los objetivos de la investigacion es obtener pectinas por medio de
las aguas mieles del proceso del café para minimizar la contaminacion por de
las mismas. Se obtuvieron dichas aguas y se utilizaron métodos sencillos para

gue no se utilizaran equipos especializados.
3.4.2.1. Materia prima
La principal materia prima para la obtencion de pectinas es el mucilago de
café. Se aprovechd dicho material extraido por un desmucilaginador para que la
obtencion fuera mas rapida y eficiente. La materia prima estaba conformada
por:
o Mucilago de café.

3.4.2.2. Materiales y equipo

Los equipos utilizados se encontraban disponibles en el laboratorio de

quimica, al igual que el material de laboratorio. El resto del material tuvo que ser

comprado.

o Envase de vidrio (capacidad 1 L)

o Hielera

o Beaker (Capacidad 500 mL, marca Pirex), (como equipo de extraccion)

o Plancha de calentamiento con agitador marca Corning (rango

temperatura: 25 a 550 °C, rango de agitacion: 1,000 a 5,000 rpm)
o Barra magnética (medida 1 pulgada)

o Balén aforado (capacidad 150 mL)
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3.5.

es cuantitativa. El porcentaje de rendimiento que tenga la reaccion y el pH
Optimo de reaccion, son variables cuantitativas ya que se puede determinar con

respecto a la cantidad de materia prima inicial y la cantidad de producto final

Pipeta volumétrica (capacidad 1 mL)
Cronémetro manual (unidad de medicion: 1/100 de segundo)
Varilla de agitacién (medidas: 20 cm largo, 0,5 cm de ancho)

Termdmetro (rango de medicion: 0 a 100 °C)

3.4.2.3. Reactivos

Acido citrico (Marca: J.T. Baker, presentacion: kilo)
Acido tartarico (Marca: J.T. Baker, presentacion: kilo)
Acido sulfarico (Marca: J.T. Baker, presentacion: 2.5 L)
Hidroxido de sodio (Marca: J.T. Baker, presentacion: kilo)

Acido clorhidrico (Marca: J.T. Baker, presentacion: 2.5 L)

Técnica cualitativa o cuantitativa

Segun las variables que se trataron en la investigacion, la técnica a utilizar

obtenido.

3.5.1. Técnica cuantitativa

Para el rendimiento de extraccidbn de pectinas se tom6 en cuenta

parametros medibles, los cuales se muestran en la siguiente tabla.
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Tabla V.

Técnica cuantitativa

Cuantitativa
Técnica cuantitativa Instrumento / Método
Continua Discreta
Tiempo de hidrdlisis Cronémetro X
Temperatura hidrolisis Termometro X
Agitacién Agitador magnético X
Fuente: elaboracion propia.
3.6. Recoleccidén y ordenamiento de la informacion

Los datos obtenidos en la investigacion se recopilaron en cada una de las

partes del proceso.

o Para la parte de la preparaciéon de la materia prima se extrajeron 10 litros
de aguas mieles provenientes del desmucilaginador, se utilizaron
envases de vidrio autoclaviables, para dicha toma se utilizaron guantes
para prevenir que la muestra fuera contaminada, después de realizada la
recoleccion, las muestras se guardaron en una hielera para evitar que las

muestras alcanzaran una temperatura mayor a la ambiente y comenzara

la fermentacion dando paso a la descomposicion de la muestra.

Al iniciar con la extraccion los factores importantes a medir es el pH inicial
de la muestra, su densidad, y su volumen, ya que con dichos datos se realizan
las conversiones necesarias para determinar la cantidad de agua miel que se

esta utilizando. En esta parte del proceso se recolectaron los datos de pH

inicial de la muestra, densidad y volumen.
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o En el proceso de extraccion de la pectina por método de hidrdlisis acida
se llevo la muestra a un pHi con el agente acido extractor a utilizar, se
calentd la muestra hasta una temperatura de 70 grados centigrados, y se
agité la muestra a una velocidad constante por un tiempo de 40 minutos,
al terminar este tiempo se subid el pH a 4 con una solucién de hidroxido
de sodio 1 N, se agitd bien y se dejé enfriar hasta una temperatura

aproximada de 35 grados centigrados.

. Luego de enfriado se realiz6 una filtraciébn con una bomba de vacio para
separar el sélido (con restos de mucilago) del extracto (liquido), la primer
filtracion se realiz6 con una manta gruesa para poder retirar la mayor
cantidad de sdlidos que existieran en la mezcla, luego se realiz6 una
segunda filtracion con una manta fina. Luego se recolecto el filtrado y se

midié el volumen recuperado.

En esta parte del proceso se recolectd el dato de la cantidad de liquido
recuperado de la hidrélisis acida. Ademas, se obtuvieron 15 mediciones de

volumen recuperado, cinco por cada agente extractor.

o Luego se realizé la precipitacion de la pectina con alcohol acidificado,
agregando alcohol etilico al 70 por ciento en proporciéon 1:1 con el
volumen anteriormente recuperado, se agito por 10 minutos, se dejé
reposar por 24 horas hasta que se observé un coagulo blanquecino o

amarillento.

o Se realiz6 una centrifugacion a velocidad de 3 500 revoluciones por
minuto, para obtener el coagulo blanquecino o amarillento, luego se
realizd un lavado con etanol al 60 por ciento para poder eliminar

impurezas.
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En esta parte del proceso se recolecté el dato de la cantidad de coégulo
obtenido, esto para realizar el rendimiento que se obtuvo de la reaccién de

hidrolisis acida.

3.7. Tabulacion, ordenamiento y procesamiento de la informacién

Para un ordenamiento de la informacion obtenida se hizo uso de tablas

para cada uno de los procesos que conforman la investigacion.

Para el ordenamiento de la informacion se utilizé Microsoft Excel,
ingresando todos los valores de la masa de la muestra, densidad, pH inicial,
para cada una de las 15 muestras obtenidas. La informacion se agrupl y
clasificd por cada condicion. Con todos los valores ingresados se determinaron
los resultados.

3.7.1. Tamaifo del muestreo

Para lograr una mayor confiabilidad en los resultados del experimento, se
debe determinar el nimero de corridas adecuadas para disminuir los errores.
Pero debido al estudio que se realizd conlleva la extraccion de pectinas por
cada corrida, no es técnicamente factible realizar tantas extracciones, por lo
que se realizaron pruebas preliminares para determinar los paradmetros que
eran necesarios para obtener los resultados esperados, se realizaron dos
extracciones para cada variacion de pH y agente extractor, dando un total de

treinta extracciones.
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3.7.2. Tabulacién y ordenamiento de los datos
En cada una de las etapas que conforman el proceso, se deben registrar y
ordenar los datos para su posterior tratamiento. En las tablas se registran los

datos importantes para que el procedimiento se estandarice.

Tabla VI. Datos obtenidos en la preparacion de la materia prima

Temperatura muestra 11°C
pH Inicial 4.7
Densidad Muestra 1,0155 g/ml
Fuente: elaboracion propia.
Tabla VIl. Magnitudes constantes en la extraccion de pectinas por
hidrélisis acida
Proporcion Agua miel/Acido 1:1
Masa Muestra Inicial 50,777 g
Volumen Muestra Inicial 50 mL
Volumen éacido 50 mL
Temperatura hidrélisis 70 °C
Velocidad de agitacion 200 rpm
Tiempo de hidrolisis 40 min
Proporcion Alcohol Etilico/Liquido Filtrado 1:1
Velocidad Centrifugacion 3 500 rpm
Tiempo Reposo Liquido Claro 24 h

Fuente: elaboracion propia.
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Tabla VIII.

Obtencion de pectina a diferente pH y agente extractor

Agente Extractor

pH Acido Acido Acido

Sulfdrico Citrico Tartarico
15 g pectina | g pectina | g pectina
2,0 g pectina | g pectina | g pectina
2,5 g pectina | g pectina | g pectina
3,0 g pectina | g pectina | g pectina
3,5 g pectina | g pectina | g pectina

Fuente: elaboracion propia.

Tabla IX.

Rendimiento de extraccion

Agente Extractor

PR Acido Sulfarico | Acido Citrico Acido Tartéarico
1,5 % Rendimiento | % Rendimiento | % Rendimiento
2,0 | % Rendimiento | % Rendimiento | % Rendimiento
2,5 | % Rendimiento | % Rendimiento | % Rendimiento
3,0 | % Rendimiento | % Rendimiento | % Rendimiento
3,5 | % Rendimiento | % Rendimiento | % Rendimiento

Fuente: elaboracion propia.
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3.8. Analisis estadistico

Los calculos estadisticos que se realizaron una vez terminadas las
extracciones, consistieron en el analisis de los rendimientos obtenidos. Los

andlisis a realizados fueron los siguientes:

. Analisis Anova

o Prueba de Tukey

3.8.1. Analisis de varianza (Anova)

Se utiliz6 Anova como analisis estadistico de los resultados, ya que se

emplearon 2 corridas para cada agente extractor.

Anova (andlisis de varianza) es una coleccion de modelos estadisticos en
el cual la varianza esta particionada en ciertos componentes. Se utiliza para
comparar varios en una misma variable cuantitativa, se puede utilizar con dos o

mAas muestras.

Anova utiliza un factor F, que es un estadistico que refleja el grado de
parecido en las muestras existentes entre las medias que se estan

comparando.

3.8.2. Prueba de Tukey

La prueba de Tukey se basa en el célculo de las diferencias entre las J
medias. Si la diferencia de una de las J(J-1)/2 comparaciones posibles supera
un valor denominado diferencia minima significativa (DMS), entonces se

considera que dichos promedios son significativamente diferentes.
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4. RESULTADOS

Figura 4. Rendimiento de extraccion utilizando como agente extractor

acido sulfarico y el método de maceracién dinamica
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Fuente: elaboracion propia, empleando Microsoft Excel 2010.
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Tabla X. Modelo matematico de la figura 4

" Coeficiente de | Intervalo de Validez
Curva Modelo matematico -
Correlacién (pH)
%RE=-16,231 pH*+164,34 pH°- _
602,98 pH+956,05 pH-549,02 1 [1,5; 3,5]
Fuente: elaboracion propia.
Figura 5. Rendimiento de extraccion utilizando como agente extractor
acido tartarico y el método de maceracion dinamica
Acido tartarico
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Fuente: elaboracion propia, empleando Microsoft Excel 2010.
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Tabla XI. Modelo matematico de la figura 5

" Coeficiente de | Intervalo de Validez
Curva Modelo matematico o
Correlacion (pH)
%RE=-10,643 pH*+107,55 pH°- _
394,68 pH?+628,45 pH-363,75 1 [1.5; 3,5]

Fuente: elaboracion propia.

Figura 6. Rendimiento de extraccion utilizando como agente extractor

acido citrico y el método de maceraciéon dinamica
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Fuente: elaboracion propia, empleando Microsoft Excel 2010.
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Tabla XII.

Modelo matematico de la figura 6

o Coeficiente de | Intervalo de Validez
Curva Modelo matematico -
Correlacién (pH)
%RE=-5,2047 pH*+53,382 pH°- _
199,37 pH?+324,49 pH-191,96 ! [1.5: 3]
Fuente: elaboracion propia.
Figura7. Comparacion gréafica del rendimiento de extraccion con

25
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1,5

respecto a la variacion de pH en las soluciones para cada uno

de los agentes extractores a utilizar por medio del método de

maceracion dinamica

pH

—@— Acido Sulftrico
—@— Acido Tartérico
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Fuente: elaboracion propia, empleando Microsoft Excel 2010.
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Figura 8. Rendimiento de extraccion utilizando como agente extractor

acido sulfarico y el método de maceracién estatica

Acido sulfuarico

0,9
0,8
0,7
0,6
0,5
0,4
0,3
0,2
0,1

Rendimiento Extraccion (%)

1,5 2 2,5 3 3,5
pH

Fuente: elaboracion propia, empleando Microsoft Excel 2010.
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Figura 9. Rendimiento de extraccion utilizando como agente extractor

acido tartarico y el método de maceracion estética
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Fuente: elaboracion propia, empleando Microsoft Excel 2010.
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Figura 10.

acido citrico y el método de maceracion estatica

Rendimiento de extraccion utilizando como agente extractor
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Fuente: elaboracion propia, empleando Microsoft Excel 2010.

Tabla XIll. Rendimiento de extraccion medio y desviacion estandar para

el método de maceracion dindmica utilizando como agente

extractor el acido sulfdrico

Acido sulfarico

H Rendimiento 1| Rendimiento 2 | Rendimiento Desviacion
P (%) (%) promedio (%) estandar (%)
3,5 20,067 21,906 20,987 1,301

3 13,761 15,703 14,732 1,373
2,5 6,007 6,683 6,244 0,478

2 5,729 6,620 6,174 0,630
1,5 0,856 0,798 0,827 0,041

Fuente: elaboracion propia.
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Tabla XIV. Rendimiento de extraccién medio y desviacion estandar para
el método de maceracion dinamica utilizando como agente

extractor el acido tartarico

Acido tartarico

Rendimiento 1 | Rendimiento 2 Rendimiento Desviacion
pH (%) (%) promedio (%) | estandar (%)
3,5 13,910 16,796 15,353 2,040
3 11,379 11,447 11,413 0,048
2,5 4,851 6,042 5,447 0,842
2 4,670 4,513 4,591 0,111
1,5 0,026 0,008 0,017 0,013

Fuente: elaboracion propia.
Tabla XV. Rendimiento de extraccion medio y desviacion estandar

para el método de maceracion dinamica utilizando como

agente extractor el acido citrico

Acido citrico
Rendimiento 1 | Rendimiento 2 Rendimiento Desviacion

pH (%) (%) promedio (%) estandar (%)
3,5 9,438 9,042 9,240 0,280

3 6,464 7,426 6,945 0,680
2,5 3,818 4,201 4,009 0,271

2 3,042 3,626 3,334 0,413
1,5 0,008 0,022 0,015 0,010

Fuente: elaboracion propia.
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Tabla XVI.

Porcentaje de disociacion del acido sulfurico

Acido sulfirico
pH | Concentracion (M) | Disociacién a1 (%)
1,50 3,162E-02 0,001
2,00 1,000E-02 0,002
2,50 3,162E-03 0,008
3,00 1,000E-03 0,024
3,50 3,162E-04 0,074
Fuente: elaboracion propia.
Tabla XVII. Porcentaje de disociacién del acido tartarico
Acido tartarico
pH | Concentracién (M) | Disociacion a1 (%)
1,50 3,162E-02 2,866
2,00 1,000E-02 8,531
2,50 3,162E-03 22,711
3,00 1,000E-03 47,270
3,50 3,162E-04 69,524
Fuente: elaboracion propia.
Tabla XVIII. Porcentaje de disociacion del acido citrico
Acido citrico
pH | Concentracion (M) | Disociacion a1 (%)
1,50 3,162E-02 2,564
2,00 1,000E-02 7,680
2,50 3,162E-03 20,805
3,00 1,000E-03 45,041
3,50 3,162E-04 67,699

Fuente: elaboracion propia.
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Tabla XIX. Constante dieléctrica de los agentes extractores

Compuesto Constante dieléctrica (€)
Acido sulftrico 100
Acido tartarico 78,35

Acido citrico 78,35

Fuente: elaboracion propia.

Tabla XX. Observaciones cualitativas sobre la pectina
obtenida
Prueba Observacion Resultado

Coloracion gel obtenido Amarillento Positivo

. : . Precipitado gelatinoso N
Solucion de pectina mas etanol Positivo

y traslucido

Solucién de pectina mas NaOH N

Gel transparente Positivo
2N

] Precipitado gelatinoso N

Gel de prueba dos mas HCI 3N Positivo

incoloro

Fuente: elaboracion propia.
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5. INTERPRETACION DE RESULTADOS

En la determinacion del pH y agente extractor 6ptimo para la extraccion de
pectinas provenientes de las aguas mieles del beneficiado del café a nivel
laboratorio, utilizando como equipo de extraccion el beacker, se analizaron los
resultados obtenidos a pH: 1,5, 2, 2,5, 3, y 3,5 y utilizando los acidos, sulfurico,
tartarico y citrico para determinar cuél es la combinacién oOptima para dicha

extraccion.

Los aspectos que fueron analizados en el experimento para cada variacion
de pH fueron de caracter cuantitativo. Dichos aspectos cuantitativos fueron:

tiempo de hidrélisis, temperatura de hidrolisis y la velocidad de agitacion.

Para realizar las dos corridas en cada variacion de pH se realizaron 15
extracciones, dando un total de 30 extracciones. Para cada extraccion se
requiri6 que las muestras se ajustaran a los pH deseados, y llevar la muestra
acidificada a una temperatura de 70 °C durante 40 minutos. Luego de
transcurrido el tiempo de extraccion se llevd la muestra a un pH de 4 para
estabilizar la pectina.

Luego se realizd una filtracidbn para separar soélidos, dicha filtracion se
realizé con una manta gruesa, luego con una manta fina, se recolecto el filtrado
y se midi6 el volumen en una probeta, luego se trasladé a un beaker y se
agrego alcohol etilico al 70 por ciento con agitacion constante por 10 minutos.
Se dej6 reposar la muestra por un lapso de 15 minutos y luego se centrifugoé la

muestra.
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Se tapd y se dejo reposar dicha muestra durante un periodo de 24 horas
hasta que se observé un coagulo amarillento a blanquecino que se distribuyé en
la fase liquida. Luego del periodo de reposo las muestras se centrifugaron a
una velocidad de 3 500 revoluciones por minuto, y se lavo el coagulo obtenido

con etanol al 60 por ciento.

Por ultimo se tomd una muestra del filtrado al que se le agrego alcohol
etilico al 90 por ciento para verificar si existia pectina que pudiera precipitar. Al
finalizar dicha extraccién se pesoé la cantidad de pectina extraida y se realizo la
relacion entre la cantidad de pectina extraida con respecto a la cantidad de

agua miel utilizada.

En la figura 4 se observa el comportamiento de la variacién del pH con
respecto al rendimiento de extraccion utilizando acido sulfarico como agente
extractor en el proceso de maceracion dinamica a nivel laboratorio. Se observé
gue en todo el intervalo de estudio el rendimiento de extraccion en el rango de
1,5 a 2 se observa un incremento significativo de 5,347 % con respecto al
rendimiento de extraccion, en el intervalo de 2 a 2,5 no existe una variacion
significativa en el porcentaje de extraccion, en el intervalo de 2,5 a 3,5 se
obtiene un crecimiento en él porcentaje de extraccion dandose el mayor valor a
un pH de 3,5y un rendimiento de 20,987 %.

En la figura 5 se obtiene la relacion entre la variacién del pH de extraccion
con respecto al rendimiento de extraccion, utilizando como agente extractor el
acido tartarico en el proceso de maceracion dinamica a nivel laboratorio, en el
cual se observo, en el rango de pH de 1,5 a 2 un incremento de extraccion de
4,574 % con respecto al rendimiento de extraccién, en el rango de 2 a 2,5 no

hay una variacion significativa en el rendimiento de extraccion, en el rango de
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2,5 a 3,5 se obtuvo un incremento en el porcentaje de extraccion en el cual el

méaximo se da a un pH de 3,5 y un valor de 15,353 %.

En la figura 6 se presenté el comportamiento de la variacion de pH con
respecto al rendimiento de extraccion, en el cual se utilizo el acido citrico como
agente extractor en el proceso de maceracion dinamica a nivel laboratorio, en el
rango de pH 1,5 a 2 se observo un incremento significativo, de 3,319 % en el
rendimiento de extraccion, en el rango de 2 a 2,5 se muestra que no existe un
cambio significativo con respecto a la extraccion, en el rango de 2,5 a 3,5 se
observé un aumento en el rendimiento de extraccion danto el mayor valor en un
pH de 3,5 dicho valor es de 9,240 %.

En dichos andlisis se observa que las figuras 4, 5 y 6 presentan
tendencias similares, puesto que en el rango de 1,5 a 2 existe un incremento en
el rendimiento de extraccion, para el rango de 2 a 2,5 se observé que las
variaciones en el rendimiento de extraccibn no presentan una variacion
significativa, al analizar dichas gréaficas se observé que para el rango de 2,5 a
3,5 existe un incremento en el rendimiento de extraccion, dando el mayor
porcentaje de rendimiento de extraccion a un pH de 3,5. Por tanto se determiné
en dichas graficas que el mejor pH para realizar la extraccion de pectinas
provenientes del mucilago contenido en las aguas mieles del café es el de 3,5,
ya que este es un valor cercano al pH 4, el cual es el de mayor estabilidad en el
gue existe una buena polimerizacion y esterificacion de la pectina. Por ello se
tiene que cuidar que el pH de la solucién acuosa no sea superior o inferior a 4,

ya que puede existir una depolimerizacion y desesterificacion.

En la figura 7, se realiz6 una comparacién entre los rendimientos de
extraccién obtenidos con el proceso de maceracion dindmica con respecto a la

variacion de pH utilizando los diferentes agentes extractores, al realizar esta

55



comparacion se observo que el efecto que tiene el acido sulfarico es mayor que
los otros 2 agentes utilizados, en el intervalo de 1,5 a 2,5 se observd que los
agentes extractores obtienen rendimientos de extraccion que no varian
significativamente, en el caso del intervalo de 2,5 a 3,5 muestran una tendencia
marcada, en el cual existe una diferencia significativa con respecto al
rendimiento de extraccion, en el cual el &cido sulfarico muestra en el pH de 3,5
un rendimiento de extraccion 1,367 veces mayor que el acido tartarico y 2,271
veces mayor que el acido citrico, por lo tanto el efecto que presenta el acido
sulfarico en la extraccién de pectinas se debe a que este acido en solucion se
disocia completamente, favoreciendo a la hidrolisis y a la polimerizacion de la
pectina cruda, al contrario de los otros agentes extractores que son acidos
débiles, estos se disocian parcialmente retardando la hidrolisis y la

polimerizacion de la pectina cruda.

En las figuras 8, 9 y 10, en las cuales se mostré la extraccion por el
método de maceracion estatica a nivel laboratorio utilizando los tres agentes
extractores, se observo que en ninguna se obtiene extraccién debido a que no
se da un equilibrio entre los agentes extractores y la muestra por ello se

obtienen los datos mostrados.

En las tablas, X, Xl, Xll, se describen los modelos matematicos que
generalizan el proceso de extraccion con cada agente extractor utilizado, los
modelos se ajustan a un orden 4, y son validos para un intervalo de pH de 1,5 a

3,5, obteniendo un coeficiente de correlacién de 1.

En las tablas XIlII, XIV, XV, se obtienen los datos del rendimiento promedio
de extracciéon y la desviacién estandar obtenidos por el método de maceraciéon
dindmica, se evaluaron tanto la extraccién por maceracion dinAmica y estatica,

y el proceso mas eficiente es el dinamico, esto se debe que en el proceso de
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hidrélisis acida, se necesita un equilibrio de concentracion entre el agua miel y
el acido, para poder tener el mayor porcentaje de extraccion, al contrario de la
maceracion estatica se necesita de mayor tiempo para que alcance el equilibrio
por lo que al realizar dicha extraccibn no se obtuvo ningun resultado, a

comparacion de la maceracion dinamica.

En las tablas XVI, XVII, XVIII, se muestran los porcentajes de disociacion
de cada agente extractor utilizado, con ello se determind que el acido sulfarico
tiene una mayor disociacion sobre los otros dos agentes extractores, a ello se
debe que se tenga un mayor rendimiento de extraccion ya que se tiene una
mayor cantidad de iones hidronio en la solucion, con el acido tartarico se
observé que es mayor el grado de disociacién con respecto al acido citrico, con
ello se fundamenta el orden del potencial de extraccién de los agentes &acidos
utilizados de mayor a menor: &cido sulfurico, &cido tartarico y acido citrico.

En la tabla XIX, se muestra la constante dieléctrica de cada uno de los
agentes extractores utilizados, dichos valores hacen referencia a que se puede
realizar una mejor atraccién electrostatica entre los iones que se ven afectados
en la interaccion, por lo cual a valores altos de dicha constante se dara una
mejor estabilidad en el sistema, dando como resultado una mejor extraccion

como es el caso del acido sulftrico.

En la tabla XX, se muestran las observaciones cualitativas sobre la pectina
obtenida, se realizé la comparacién con la tabla Il en la que se muestran las
pruebas de identificacion de la pectina, dando un resultado positivo al realizar
las pruebas correspondientes, por lo tanto se determin6 que a nivel laboratorio
es factible utilizar como equipo de extraccion el beacker, ya que no presenta

ninguna variacion en dicho producto obtenido.
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Dicha pectina obtenida se puede aplicar en el campo de la industria
alimenticia, ya que se puede utilizar desde la elaboracion de dulces y
mermeladas proporcionando una viscosidad deseada, hasta las bebidas lacteas
acidas confiriendo estabilidad a las proteinas presentes; en la industria
farmacéutica se puede aplicar para elaborar recubrimientos de medicamentos y
en la industria de las membranas selectivas se pueden realizar membranas
para el tratamiento de aguas residuales determinando el tamafio del poro
deseado, o en la fabricacibn de bolsas que sean biodegradables en la

elaboracion de almécigos para la caficultura.

Se realiz6 el analisis estadistico de Anova, en la tabla XXIV, apéndice 4 se
muestra la varianza de los agentes extractores. En dicha tabla se muestran los
grupos de los agentes extractores y se analizé las varianzas entre dichos
grupos y se obtuvo el valor de F igual a 0,855, este valor se compar6 con el

valor critico para F que es de 3,885.

Con estos valores se concluyd que no existe diferencia significativa en el
rendimiento de extraccién de la pectina contenida en el mucilago del café con

diferentes agentes extractores y variacion del pH para la maceracion dinamica.

En la tabla XXV, apéndice 4 se muestra la prueba de Tukey, en el cual se
analizaron las diferencias entre los grupos con un intervalo de confianza de 95
%, dando como resultado que no existe una diferencia significativa entre los

grupos analizados.
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CONCLUSIONES

Fue posible realizar la extraccion de pectinas a partir del mucilago
contenido en las aguas mieles del beneficiado de café por el método de

maceracion dindmica a nivel laboratorio.

Se determind que el mejor agente extractor para la obtencion de pectinas
a partir de aguas residuales del beneficiado del café a nivel laboratorio es
el &cido sulfdrico, por su caracter de &cido fuerte, que ayuda a la
polimerizacion éptima de la pectina, en comparacion a los otros dos

agentes utilizados.

Se observé que el mejor pH para la extraccion de pectinas a nivel
laboratorio es el de 3,5 para los 3 agentes extractores utilizados, puesto
gue esta acidez se encuentra cercana al valor de 4, en el cual la pectina

se estabiliza para que se realice el proceso de polimerizacion.

Se realiz6 la comparacion grafica del rendimiento de extraccién con
respecto a la variacion de pH, en dicha grafica se observé la tendencia
gue se tienen con cada uno de los agentes extractores y se tiene que el
acido sulfurico es el mejor agente extractor con una diferencia
significativa con respecto a los otros dos agentes utilizados, y se tiene

que el pH 6ptimo es de 3,5.

Para cada una de las extracciones se obtuvo un modelo matematico, el
cual generaliza el proceso de extraccion de pectinas a nivel laboratorio,

para dicho modelo se obtiene el del acido sulfurico ya que es el mejor
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agente para realizar la extraccion siendo este modelo %RE=-16,231
pH*+164,34 pH®-602,98 pH*+956,05 pH-549,02, siendo este de orden 4y

un intervalo de validez de [1,5; 3,5].

Al realizar la extraccion a nivel laboratorio por los dos métodos
propuestos, se observé que el método mas eficiente es el de maceracion
dindmica, ya que se obtiene mas rapido el equilibrio entre el solvente y el
agua miel, al contrario de la maceracién estatica que no se obtuvo
extraccion, por lo tanto es mejor realizar la extraccion por maceracion

dindmica.

Al realizar el analisis estadistico se determind que no existe una
diferencia significativa en el rendimiento de extraccion de la pectina a
nivel laboratorio contenida en el mucilago del café con diferentes agentes

extractores y variacion del pH para la maceracion dinamica.

Se determiné que la pectina obtenida cumple con las pruebas cualitativas
de identificacion propuestas, ya que se obtiene un resultado positivo en
cada uno de ellos, dicha pectina se puede utilizar en la industria de

alimentos, farmacéutica y en la elaboracién de membranas selectivas.
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RECOMENDACIONES

Mantener la muestra a una temperatura menor que la ambiente para
preservarla y que no exista descomposicion de las aguas mieles, ya que

esta descomposicion altera el rendimiento de extraccion.

Evaluar el rendimiento de extraccion a pH mayores de 3,5, y asi

determinar si existe una diferencia significativa en la extraccion.
Realizar comparaciones entre las aguas mieles de diferentes regiones
para determinar si existe una variacion al realizar la extraccion de

pectinas.

Utilizar diferentes acidos de caracter fuerte para determinar si puede

existir una diferencia entre cada uno de ellos para la extraccion.

A escala piloto se deben evaluar porcentajes de disociacion o constantes

dieléctricas mayores a las que se estudiaron.
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Apéndice 1.

Quimica

Operaciones

unitarias

Ciencias

basicas

APENDICES

Tabla de requisitos académicos

Quimica 4
Quimica organica 2
Quimica ambiental

Transferencia de
calor
Laboratorio de

Ingenieria Quimica 1

Estadistica
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Estados de
agregacion de la
materia
Soluciones
Polimeros
Mecanismos de
reaccion.

Aguas residuales

Calentamiento
Diagramas de flujo

Analisis de
varianza (Anova)



e Control de e Definicién DBO y

contaminantes DQO
industriales. e Fermentacion.
Especializacion e (Calidad del agua. e Contaminacion de
 Microbiologia. aguas naturales.

Fuente: elaboracion propia.
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Diagrama de Ishikawa

Apéndice 2.
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Fuente: elaboracion propia.
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Apéndice 3. Diagrama de flujo del proceso de extracciéon de
pectinas contenidas en las aguas mieles del beneficiado

del café por maceracion dinamica
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Fuente: elaboracion propia.

71



Tabla I.

Tabla Il.

Apéndice 4. Datos calculados

Rendimiento de extraccion utilizando el acido sulfurico

como agente extractor

Acido sulfarico
Rendimiento (%) | pH
20,987 3,5
14,732 3
6,244 2,5
6,174 2
0,827 15

Fuente: elaboracion propia.

Rendimiento de extraccion utilizando el acido tartarico como

agente extractor

Acido tartarico
Rendimiento (%) | pH
15,353 3,5
11,413 3
5,447 2,5
4,591 2
0,017 1,5

Fuente: elaboracion propia.
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Tabla 111.

Rendimiento de extracciéon utilizando el &cido citrico como

agente extractor

Acido citrico
Rendimiento (%) | pH
9,24 3,5
6,945 3
4,009 2,5
3,334 2
0,015 15

Fuente: elaboracion propia.

Tabla IV. Datos obtenidos del analisis estadistico Anova
Analisis de varianza de un factor
RESUMEN
Grupos Cuenta | Suma | Promedio |Varianza
Acido Sulfu 5| 48,964 9,793| 63,945
Acido Tarta 5] 36,998 7,400| 37,104
Acido Citri 5| 23,543 4709| 12,486
ANALISIS DE VARIANZA
Origen de Suma de Grados | Promedio z:/r?tlicéro
las de de los F Probabilidad
O cuadrados | |. para
variaciones libertad | cuadrados =
Entre 64,697 2| 32348| 0,855 0,450 | 3,885
grupos
Dentro de 454,139 12| 37,845
los grupos
Total 518,836 14

Fuente: elaboracion propia, empleando Microsoft Excel 2010.
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Tabla V. Prueba de Tukey

Prueba Tukey (HSD) / Anéalisis de las diferencias entre las categorias con un intervalo de
confianza de 95 %:
Contraste Diferencia Diferencia Valor Pr > Dif | Significativo
estandarizada critico
Acido Tartarico vs Acido 2,656 0,811 2,701 0,704 No
Citrico
Acido Tartéarico vs Acido 0,370 0,107 2,701 0,994 No
Sulfurico
Acido Sulfarico vs Acido 2,286 0,658 2,701 0,792 No
Citrico
Valor critico del d de Tukey: 3,82

Fuente: elaboracién propia, empleando Microsoft Excel 2010, XLSTAT

Tabla VI. Pruebas de identificacion a la pectina obtenida con el

acido sulfdarico, tartarico y citrico

Prueba realizada Observacion Resultado Obtenido
Pectina Cruda mas Se forma un precipitado »
: . Positivo
etanol gelatinoso y traslucido
Pectina Cruda més Se forma un gel N
Positivo
NaOH 2N transparente

Gel de prueba

: Se precipita un gel incoloro o
anterior se agrega Positivo

y voluminoso
HCI 3N

Fuente: elaboracion propia.
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Apéndice 5. Iméagenes

Imagen 1. Mucilago proveniente del desmucilaginador mecanico

Fuente: Finca La llusién y el Obraje, Pueblo Nuevo Vifias, Santa Rosa, febrero 2015.
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Imagen 2. Recoleccion del mucilago en envases de vidrio

autoclaviables

Fuente: Finca La llusion y el Obraje, Pueblo Nuevo Vifias, Santa Rosa, febrero 2015.
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Imagen 3. Envase de vidrio autoclaviables con muestra

Fuente: Laboratorio de Quimica, Facultad de Ingenieria; Universidad de San Carlos de

Guatemala, febrero 2015.
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Imagen 4. Separacion de soélidos gruesos

Fuente: Laboratorio de Quimica, Facultad de Ingenieria; Universidad de San Carlos de

Guatemala, febrero 2015.
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Imagen 5. Acidulacion de las muestras a los pH deseados

Fuente: Laboratorio de Quimica, Facultad de Ingenieria; Universidad de San Carlos de

Guatemala, febrero 2015.

79



Imagen 6. Hidrdlisis acida de las muestras por el método de

maceracién dinadmica

Fuente: Laboratorio de Quimica, Facultad de Ingenieria; Universidad de San Carlos de

Guatemala, febrero 2015.
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Imagen 7. Estabilizacion de la muestra con hidroxido de sodio 1N

hasta llegar aun pH 4

Fuente: Laboratorio de Quimica, Facultad de Ingenieria; Universidad de San Carlos de

Guatemala, febrero 2015.
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Imagen 8. Filtracion con manta gruesa para retirar residuos soélidos y

medicién del volumen filtrado

Fuente: Laboratorio de Quimica, Facultad de Ingenieria; Universidad de San Carlos de

Guatemala, febrero 2015.
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Imagen 9. Mezcla de la solucion acida con alcohol etilico al 70 %

para la precipitacion de la pectina

Fuente: Laboratorio de Quimica, Facultad de Ingenieria; Universidad de San Carlos de

Guatemala, febrero 2015.
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Imagen 10. Formacién del codgulo de pectina después de dejar
reposar la solucion por 24 horas

Fuente: Laboratorio de Quimica, Facultad de Ingenieria; Universidad de San Carlos de

Guatemala, febrero 2015.
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Imagen 11. Comparacion sobre la extraccion de la pectina con los

diferentes agentes &cidos utilizados

Fuente: Laboratorio de Quimica, Facultad de Ingenieria; Universidad de San Carlos de

Guatemala, febrero 2015.
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Imagen 12. Centrifugacién de la pectina obtenida

Fuente: Laboratorio de Quimica, Facultad de Ingenieria; Universidad de San Carlos de

Guatemala, febrero 2015.
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Imagen 13. Obtencion de la pectina centrifugada

Fuente: Laboratorio de Quimica, Facultad de Ingenieria; Universidad de San Carlos de
Guatemala, febrero 2015.
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Apéndice 6. Hojas de seguridad

Tabla ViII. Hoja de seguridad del acido citrico

Propiedades Fisicas y Quimicas

Estado fisico Sélido.

o Granulos, cristales o polvos finos cristalinos incoloros a
Apariencia y olor _
blancos., Sin olor.

Concentracion 99,0 -102,0%

2,1 (solucién 0,1M a 20 °C) — 1,2 (solucién al 20 % a 20
pH

°C).
Temperatura ebullicion 175 °C (se descompone).

1,540 (Acido Citrico Monohidratado) — 1,665 kg/L a 20 °C

Densidad (Agua.-1) . "
(Acido Citrico)

Muy buena solubilidad en Agua. Buena solubilidad en
. Alcohol Metilico, Alcohol Propilico y Alcohol Amilico -
Solubilidad en agua - .
Moderada solubilidad en Acetato de Amilo, Acetato de

Etilo y Dietil Eter - Insoluble en Cloroformo.

Primeros Auxilios

Inhalacién: trasladar a la persona donde exista aire fresco. - En caso de paro respiratorio,
emplear método de reanimacién cardiopulmonar. - Si respira dificultosamente se debe
suministrar Oxigeno. - Conseguir asistencia médica.

Contacto con la piel: lavar con abundante Agua, hasta retirar completamente el producto
de la piel. Sacarse la ropa contaminada y luego lavarla. De mantenerse alguna molestia,
solicitar ayuda médica.

Contacto con los ojos: lavarse con abundante Agua en un lavadero de ojos, por 5
minutos como minimo, separando los parpados. De continuar la irritacién, recurrir a un
centro de atencién médica.

Ingestion: lavar la boca con bastante Agua. Dar a beber abundante agua. Enviar a un

servicio médico, de haber alguna molestia.

Fuente: elaboracion propia.
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Continuacion de la tabla VII.

Almacenamiento

Recomendaciones técnicas: almacenar separadamente de condiciones y productos
incompatibles. Proteger contra el dafio fisico. Mantener los envases cerrados Yy
debidamente etiquetados.

Condiciones de almacenamiento: zona de almacenaje general de reactivos y soluciones
guimicas. Almacenamiento en bodegas y/o cabinas, disefiadas para contener productos
guimicos con seguridad. Lugar fresco a frio, seco y con buena ventilacion. Proteger de la
luz solar.

Forma de Desecho

Neutralizar con bicarbonato de sodio, verificar que el pH sea igual a 7, y descartar.

Fuente: elaboracion propia.
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Tabla VIII. Hoja de seguridad del acido sulfurico

Propiedades Fisicas y Quimicas

Estado fisico Liquido.

o Incoloro a color amarillento oscuro, denso y oleoso.
Apariencia y olor ] 3
Picante y penetrante - Umbral del olor: 1,0 mg/m"~.

Concentracion 95,0 - 98,0 %

Temperatura de ebullicion 327 °C (solucion al 98 %).
Temperatura de fusion -2 °C (solucion al 98 %).

Densidad (Agua-1) 1,836 kg/L a 20 °C (solucion al 98 %).
Presion de vapor a 20 °C <0,3mmHg a 25 °C

Densidad de vapor 3,4

Completamente soluble en agua. Soluble en Alcohol

Solubilidad en agua .
Etilico

Primeros Auxilios

Inhalacion: trasladar a la persona donde exista aire fresco. En caso de paro respiratorio,
emplear método de reanimacion cardiopulmonar. Si respira dificultosamente se debe
suministrar oxigeno. Conseguir asistencia médica de inmediato.

Contacto con la piel: lavar con abundante agua, a lo menos de 10 a 15 minutos. Utilizar
de preferencia una ducha de emergencia. Sacarse la ropa contaminada y luego lavarla. De
mantenerse la lesidn, recurrir a una asistencia médica.

Contacto con los ojos: lavarse con abundante y rapida agua en un lavadero de ojos,
como minimo entre 10 y 15 minutos, separando los parpados. De persistir dafio, derivar a

un centro de atencién médica.
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Continuacion de la tabla VIII.

Almacenamiento

Recomendaciones técnicas: almacenar separadamente de condiciones y productos
incompatibles. Envases de vidrio o polietileno. Proteger contra el dafio fisico. Mantener los
envases cerrados y debidamente etiquetados.

Condiciones de almacenamiento: zona de almacenaje de reactivos y soluciones quimicas
con riesgo por contacto. Almacenamiento en bodegas, cabinas o estanques, disefiados con
resistencia para contener sustancias corrosivas. Lugar frio, seco y con buena ventilacion.
Contar con medios de contencién de derrames. Acceso controlado y sefializacién del
riesgo.

Forma de Desecho

Neutralizar con bicarbonato de sodio, verificar que el pH seaigual a 7, y descartar.

Fuente: elaboracion propia.

91



Tabla IX. Hoja de seguridad del 4cido tartarico

Propiedades Fisicas y Quimicas

Estado fisico Solido.

Apariencia y olor Granulos o Polvos cristalinos blancos. Sin olor.
Concentracion 99,5 %

pH concentracién y temperatura Acido

Temperatura de fusion 168 — 170 °C

Densidad (Agua-1) 1,760 kg/L a 20 °C

Densidad de vapor 38,6 (polvos).

Solubilidad en agua Soluble en agua (139 g por 100 ml de agua a 20 °C)

Primeros Auxilios

Inhalacion: trasladar a la persona donde exista aire fresco. En caso de paro respiratorio,
emplear método de reanimacion cardiopulmonar. Si respira dificultosamente se debe
suministrar oxigeno. Conseguir asistencia médica de inmediato.

Contacto con la piel: lavar con abundante agua, a lo menos por 5 minutos. Como medida
general, usar una ducha de emergencia de ser necesario. Sacarse la ropa contaminada y
luego lavarla. De mantenerse la irritacion, recurrir a una asistencia médica.

Contacto con los ojos: lavarse con abundante Agua en un lavadero de ojos, entre 5y 10
minutos como minimo, separando los parpados. De persistir la irritacién, derivar a un
centro de atencion médica.

Ingestion: lavar la boca con agua. Dar a beber abundante agua o leche. Enviar a un

servicio médico.

92




Continuacion de la tabla IX.

Almacenamiento

Recomendaciones técnicas: almacenar separadamente de condiciones y productos
incompatibles. Proteger contra el dafio fisico. Mantener los envases cerrados y
debidamente etiquetados.

Condiciones de almacenamiento: zona de almacenaje general de reactivos y soluciones
guimicas. Almacenamiento en bodegas y/o cabinas, disefiadas para contener productos
guimicos con seguridad. Lugar fresco a frio, seco y con buena ventilacion. Proteger de la
luz. Sefializacion del riesgo

Forma de Desecho

Neutralizar con bicarbonato de sodio, verificar que el pH sea igual a 7, y descartar.

Fuente: elaboracion propia.
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Tabla X. Hoja de seguridad del alcohol etilico

Propiedades Fisicas y Quimicas

Estado fisico Liquido.

Apariencia y olor Incoloro, Olor caracteristico fragante - Umbral del olor:
100 a 180 ppm.

Concentracion 99,5 %

Temperatura de ebullicion 78,3 °C

Temperatura de fusién -114,0 °C

Presién de vapor a 20 °C 44,3 mmHg a 20 °C

Densidad (Agua-1) 0,790 - 0,793 g/cm®

Solubilidad en agua Soluble en todas proporciones en agua a 20 °C. Soluble
en Cetonas, Esteres, Eteres, Glicoles y otros Alcoholes.

Primeros Auxilios

Inhalacion: trasladar a la persona donde exista aire fresco. - En caso de paro respiratorio,
emplear método de reanimacion cardiopulmonar. - Si respira dificultosamente se debe
suministrar oxigeno. - Conseguir asistencia médica.

Contacto con la piel: lavar con abundante agua, hasta retirar completamente el producto
de la piel. Sacarse la ropa contaminada y luego lavarla. De mantenerse alguna molestia,
solicitar ayuda médica.

Contacto con los ojos: lavarse con abundante agua en un lavadero de ojos, por 5
minutos como minimo, separando los parpados. De continuar la irritacion, recurrir a un
centro de atencion médica.

Ingestion: lavar la boca con bastante agua. Dar a beber abundante agua. Enviar a un

servicio médico, de haber alguna molestia.
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Continuacion de la tabla X.

Almacenamiento

Recomendaciones técnicas: almacenar separadamente de condiciones y productos
incompatibles. Proteger contra el dafio fisico. Mantener los envases cerrados y
debidamente etiquetados.

Condiciones de almacenamiento: zona de almacenaje de reactivos y soluciones
guimicas con riesgo de inflamacién. Almacenamiento en bodegas o cabinas, disefiadas
para contener inflamables. Lugar frio, seco y con buena ventilacién. Disponer de algin
medio de contencion de derrames. Acceso controlado y sefializacion del riesgo.

Fuente: elaboracion propia.
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Tabla XI. Hoja de seguridad del hidroxido de sodio

Propiedades Fisicas y Quimicas

Estado fisico Sélido.

Apariencia y olor Lentejas blancas - Son higroscépicas. Sin olor.

Concentracion 98,0 %

pH 14

Temperatura de ebullicién 1390°C

Temperatura de fusién 318°C

Presién de vapor a 20 °C 1,0 mmHg a 20 °C

Densidad (Agua-1) 2,13 kg/L a 20 °C

Solubilidad en agua Muy soluble en agua (111 g por 10 ml de agua a 20 °C).
Soluble en Alcoholes Etilico y Metilico y Glicerol.

Primeros Auxilios

Inhalacion: trasladar a la persona donde exista aire fresco. En caso de paro respiratorio,
emplear método de reanimacion cardiopulmonar. Si respira dificultosamente se debe
suministrar oxigeno. Conseguir asistencia médica de inmediato.

Contacto con la piel: lavar con abundante y rapida agua, por lo menos de 10 a 15
minutos. Utilizar una ducha de emergencia. Sacarse la ropa contaminada y luego lavarla o
desecharla. Si persiste el dafio, continuar lavando y solicitar ayuda médica.

Contacto con los ojos: lavarse con abundante y rapida agua en un lavadero de ojos,
entre 15 y 20 minutos como minimo, separando los parpados. De mantenerse el dafio,
derivar a un servicio médico inmediatamente.

Ingestion: lavar la boca con bastante agua. Dar a beber 250 a 300 ml de agua para diluir.

Almacenamiento

Recomendaciones técnicas: almacenar separadamente de condiciones y productos
incompatibles. Proteger contra el dafio fisico. Mantener los envases cerrados y
debidamente etiquetados.

Condiciones de almacenamiento: zona de almacenaje de reactivos y soluciones
qguimicas con riesgo de inflamacién. Almacenamiento en bodegas o cabinas, disefiadas
para contener inflamables. Lugar frio, seco y con buena ventilacion. Disponer de algun

medio de contencidn de derrames. Acceso controlado y sefializacion del riesgo.
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Continuacion de la tabla XI.

Forma de Desecho

Agregar acido clorhidrico diluido, ajusta el pH a neutro, la solucién restante puede diluirse

con agua.

Fuente: elaboracion propia.
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