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1. OBJETIVOS

1.1 OBJETIVO GENERAL

Explorar la factibilidad del aprovechamiento de los residuos de la extraccion de aceite de

palma para convertirlos en az(cares fermentables.

1.2 OBJETIVOS ESPECIFICOS

Realizar un pre-tratamiento a los tres tipos de material de residuo (Tusa, Fibra y Cuesco)

antes de realizar su caracterizacion e hidralisis.

Caracterizar el material proveniente de los residuos de la extraccion de aceite de pama con
pruebas que permitan conocer las caracteristicas que hacen estos residuos aptos para la

generacion de azlcares fermentables.

Realizar una pre-experimentacion: hidrélisis a los tres tipos de residuos para ver cual es €l

que mayor cantidad de azUcares fermentables genera luego del proceso de hidrdlisis.

Escoger uno de los tres residuos provenientes del proceso de extraccion de aceite de
palma, con base en los resultados obtenidos en la caracterizacion y la pre-ex perimentacion.

Realizar la hidrdlisis acida para el residuo escogido evaluando el cambio en las variables de
temperatura, concentracion del acidoy proporcion acido:muestra para encontrar las mejores

condiciones de hidrdlisis.
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RESUMEN

En este proyecto se trabaj6 conlos tres ipos de residuos obtenidos del proceso de extraccion de aceite
de palma, uno de los procesos que mas se estareaizando hoy en dia en nuestro pais. Estos residucs
comprenden la tusa, primero de los residuos obtenidos en € proceso de extraccion; el cuesco, parte
externa de la dmendra y la fibra, perteneciene a la parte sdida que se separa del aceie. En los
primeros capituos hay mayor infomacién sobre e origen especifico de estos residuos y de las

caracteristicas que los hacen candidatos paralaobtencion de azlcares fermentables.

Para evaluar la factibilidad del aprovechamiento de estos residuos como fuente de azlcares se llevaron
a cabo tres etapas: pretratamiento, caracterizacion y evaluacion de la hidrdisis de los tres residuos.
Cada uno de estos pasos, de vital importancia para el cumplimiento del gran objetivo, saber si los
residuos generados en la extraccion de aceite de palma son o no viables para producir azlicares
fermentables que luego puedan ser convertidos en etanol y cual de ellos es & meor candidato eneste
proceso.

En cuanto a pretratamientose levaron a cabo procesos de tipo mecanico para prepararlas muestras
paracada una de las etapas posteriores. Estos procesos comprenden el secado, moido y tamizado de
las muestras, logrando una reduccion de tamafio signific ativa que ayudd aque la hidrdisis se deramas
faciimente. En cuanto a pretratamientos quimicos, en algunos casos se hizo necesario un
pretatamiento con una solucion de formaldehido debido a la presencia de hongos en algunas
muestras. Por otra parte, para mejorar € proceso de hidrdlisis por medio de la deslignificacion de los
residuos, se evalud un pretratamiento con Hdréxido de sodio, aunque este dtimo no cambid

signific ativamente |os resultados.

En la etapa de caracterizacion se realzaron pruebas de deteminacion de solubilidad en agua, en
soluciones alcohol-benceno, porcentaje de lignina 'y porcentaje de hemicelulosa; siendo de mayor

importancia las dos ulimas en el planteamiento de los resultados esperados por € proceso de



hidrélisis. De esta efapa se encontrd que el residuo que tiene unamayor contenido de celuosay menor
contenido de lignina es la usa (mas adelante se desciibiran a detlle cada uno de estos residuos)

haciéndola la mejor opcion para obtener unamayor canticad de azlcares fermentables.

Continuando con la bisqueda del cumplimiento de los objetivos planteados se hizo una evaluacion de
la hidrélisis para los tres tipos de residuos con € objetivo de escoger uno de los tres y encontrar las
condiciones Optimas de esta hidrélisis. Las variables mas importantes en esta etapa son la
concentracion del acido, la emperaura, el empo y la relacion vadumen de &cido:peso dela muestra a
hidrolizar. En esta etapa se confirmé que el residuo que més parcentaje de az(lcares reductores

presenta luego de la hidrélisis es la tusa.

Se encontrd que el residuo con menos canidad de glucosa es € cuescoy que la fibra es una buena
candidata como la tusa para trabajar este ipo de proyecto ya que sus caracteristicas permiten una
cantidad similar de azicares a los de la tusa aumentando el tiempo de reaccion. Respecto a la
formulacion de unasegundaetapa, esta arrgj6 muy buenos resultados, en esta se realiza una dilucion
del &cido y un aumentode en latemperaturalogrando el contenido de azicares mas alto que en todas
las pruebas realizadas de, en promedio, un 0% de azlcares conrespecto al peso de la muestra incidl.



JUSTIFICACION

Crisis petrderas y limiaciones para la produccion de petroleo, aumentan dia a dia el interés por
producir nuevas fuentes de energia. Una de las més interesantes, que se ha tratado en los Glimos
afics, es la produccion de etanol a partir de residuos lignocelul ésicos encontrados enlos desechos de
varios procesos. Aungue este proceso ya ha sido estudiado y ya se ha logrado obterer etand por
medo de la fermentacion de los az ucares obtenidos de la biomasa de algunos residucs, hay todavia un
gran porcertaje de estos que no han sido aprovechados en su totalidad y que son materia prima

potencid de esta fuente de energia.

Por otra parte la produccion de aceite palma en nuestro paks ha crecido enormemente en los dlimos
afics. “Inversiones en plantaciones han aumentado e &rea de produccion en aproximadamente 7% por
afio’ [1]. Creciendo asi la generacion deresiduos de est proceso. “El director de la fundacion Zeri en
Ginebra, el Doctor G. Pauli, afrma que la pama africana produce 200 millones de toneladas de
biomasa por afio, dela cual se utiliza sdo el 10 %"[12]. Estos residuos han sido aprovechados para la
obtencion de productos como € papel, pero adn siguen siendo abundantes y podrian aprovecharse

como materia pimaparala produccion de etanol como fuente de energia.

Seqin el deparamento de Ingenieria Quimica de la Universidad, “La Ingenieria Quimica se centra en
los procesos productivos y la transformacion de materia pima en productos elaborades, generando
valor agregado a éstos...” Lo cual muestra laimportancia del comple y mejor aprovechamiento de las
materias primas, incluyendo estas los residuos generados en los distintos procesos de obtencion de
productos elaborados. Esto hace imporiante que el Ingeniero Quimico genere procesos que permitan
que estos residuos obtenidos tengan el mejor uso dando resultados positivos de tipo medio ambientaly
econdmico para el pais, es por esto que este trabajo es presentado como proyecto de grado para la

obtencion del titulo de Ingeniero Quimico.



INTR ODUCCION

“De la biomasa producida por la tierra anuamente, el 89% no se utiliza y del resto que entraen el
procesamiento de fibras, combustibles y aliment humano, se pierde un 70%'.[4] Por lo que cada vez
se hace més importante encontrar métodos cque optimicen el aprovechamiento de estos residuos
organicos, que se producen en grandes cantidades alrededor del mundo y que pueden ser usados
como materia prima para la obencion de fuentes de energia como el etanol, elemento que juega un
papel muy importante hoy dia teniendo en cuenta su capacidad de sustituir, parcial o tataimente, los
destilados del petrdleo.

El proceso de obtencion del etanol comprende principdmente la fermentacion de algunos tipos de
azlcares denominados “fementables” que pueden ser obtenidos de la hidrélisis de los residucs
celudsicos. Durante este proceso, la fermentacion no es una etapa que cause may ores problemasy se
realiza hoy dia en muchos lugares sin ninguna dificultad; sin embargo, € obtener estos azlcares
fermentables a parir de la hidrolisis de residucs lignoceluldsicos, puede llegar a ser un poco mas
complicado debido ala barrera que presentala grancapa delignina a la hidrdisis, y a el ordenamiento
cristalino dela celulosa. Dehido a esto es necesario conocer muy bien el material que se va a hidrolizar
y saber si es necesario llevar a cabo ciertos pretratamientos con el fin de obtener un material mucho
mas susceptible a la hiddlisis que permita la obtencion de glucosa mucho més facil, rapido y sin gastar
gran cantidad de reactivos en vano. Asicomo es importante evaluar las variables que intervienenen el
proceso de hidlisis y encontrar las condiciones a las que se encontard un mayor porcentge de
azlcares fementables por medio de este proceso.

Por o anterior, en el present proyecto se buscaestudiar la factibilidad del aprovechamiento de los tres
tipos de residucs provenientes del proceso de extraccion de aceite de palma como fuentes de azucares
reductores. Proceso llevado a cabo por medo deuna hidrolisis aciday evaluando algunas técnicas de
pretratamiento para mejorar los resutados dotenidos. En el presente estudio se evauan también, las
diferencias de los resultados obtenidos de los tes tipos de residuocs, logrando escoger uno como el

mejor candidato para obtener azdc ares reductores.



2. ESTADO DEL ARTE

2.1 LA PALMA DE ACEITE O PALMA AFRICANA

La palma de aceite 0 palma africana (elaeis guineensis) pertenece al género Elaeis junto con otras
dos especies de palmas aceiteras, la palma americana o noli y el Corozo. La palma africana recibe
sunombre gracias a su procedencia. Esta, es nativa del Golfo de Guinea en Africa y ha sido utilizada
anivel mundial para obtener un gran porcentaje del aceite utilizado, es propia de climas calidos y fue
por mucho tiempo explotada por regiones de Africa, sin embargo, gracias a su utilizacion alimenticia
por parte de los colonizadores, fue introducida a las regiones tropicales de América. A partir de 1932
fueron realizadas varias siembras en la region del Valle del Cauca en Colombia, pero hasta el afio
1945 se empez0 a explotar su actividad comercial, logrando hoy dia, ocupar el primer lugar en
produccion de aceite de palma en Latinoamérica y el cuarto a nivel mundial. Hoy dia la produccion
se extiende por todo el pais siendo los principales productores los departamentos de Magdalena,
Atlantico, Norte del Cesar, Guajira, Santander, Norte de Santander, sur del Cesar, Bolivar, Meta,
Cundinamarca, Casanare, Caquetay Narifio [1].

La palma es una planta que podria llegar hasta los 100 afios de edad, sin embargo, en estado de
cultivo es llevada hasta los 25 afios donde alcanza una altura de aproximadamente 12 metros. Se
desarrolla mejor en climas célidos pero también lo puede hacer en regiones pantanosas, aunque
muchas veces sufre enfermedades que la marchitany es victima de algunas plantas parésitas.

En la imagen 1 se puede observar el esquema de una palma de aceite con sus partes a detalle.
Estas comprenden: las inflorescencias (masculina'y femenina) de color naranja rojizo, grandes y
pinadas que se dan en las axilas de las hojas; los frutos que son una drupa cubiertos por tejido
ceroso con una amendra dentro; y el tallo, recto y con forma de cono invertido que da el soporte
principal a la planta.

Més adelante se vera a detalle el origen y los principales aspectos de los residuos que intervienen
en esta investigacion.



Imagen 1.La palma de aceite y sus pares [1]

A continuacion se ensefian algunas fotografias de la palma cargada con el fruto, de los racimos
sueltos de la palma, un detalle de los frutos sueltos y una vista del corte de estos dltimos donde se
pueden observar cada una de las partes del fruto.




Imagen 3. Racimos de frutos de palma de aceie [1].

Imagen 5. Corte de los frutos [1].



2.2 EL ACEITE DE PALMA

El aceite de pama es, hoy en dia, el segundo aceite mas consumido en el mundo. Tiene usos
comestibles y no comestibles. En cuanto a los comestibles, es usado como aceite de mesay de
cocina; para elaborar platos congelados y deshidratados; en panaderia, pasteleriay heladeria. Sirve
también para dar consistencia a productos como margarinas. Dentro de los usos no comestibles
estan los jabones, detergentes, pinturas, tintas, barnices, cuero, acero, textiles y en los Ultimos afios
ha sido empleado en la produccion de biodiesel [1].

Este aceite es una grasa que contiene alrededor del 50% de acidos grasos saturados, 40% de
acidos mono insaturados y 10% de acidos grasos poli insaturados [15]. Su forma, dependiente de la
temperatura en la que se encuentre, puede ser liquida o semisdlida y su contenido de colesterol es
bastante bajo lo cual, junto con su propiedad de no hidrogenarse (proceso por el cual se forman los
acidos grasos dafinos para el organismo) y su alto contenido en vitaminas, 1o hace un aceite
saludable y que no produce enfermedades como la diabetes.

El aceite crudo de palma es extraido de la pulpa del fruto. De la semilla de palmiste se extrae el
aceite de pamaste [16]. Estos dos productos son utilizados como materia prima en la elaboracién de

otros productos.

2.3 PROCESO DE EXTRACCION DEL ACEITE DE PALMA

El proceso de extraccion de aceite de palma se compone de dos fases una donde se extrae el aceite

y otra donde se extrae la almendra de palmiste.

Para la extraccion del aceite de palma se toman los racimos para llevarlos a un proceso de
esterilizacion donde se ablanda la union de los frutos, para separarlos de la tusa, y se inactiva la
enzima lipasa que hace que se desdoble el aceite. Estos racimos, son luego llevados a un tambor

desfrutador donde los frutos son separados de la tusa que sale del proceso. Estos frutos son



macerados en los digestores para obtener una consistencia homogénea que ira a un proceso de
prensado donde sera extraido el aceite. De esta Ultima etapa se obtiene el aceite por un lado y la
torta por el otro, compuesta de nueces, fibray céascara, de donde serén extraidas las almendras del
palmiste. El aceite crudo va luego a un proceso de clarificacion donde se retiran varias impurezas de
tipo vegetal, agua y arena. Luego de estar clarificado es sometido a un proceso de secado para

llevarlo posteriormente a su amacenamiento.

La torta, obtenida luego de la etapa de prensado, contiene una mezcla de fibras y nueces. Esta
mezcla es separada y la fibra puede ser utilizada como combustible para el proceso. Las nueces son
trituradas para poder separar la c&scara de la amendra. Esta Gltima sera secada y almacenada en

silos para su posterior distribucion [16]

En el anexo A. se muestra un diagrama de fiujo del proceso de extraccion asi como una tabla donde
se muestran los componentes y cantidades correspondientes a cada corriente. Para este diagrama

se empled una base de célculo de 10000 Kg de racimo de fruta fresca para la alimentacion.

Imagen 6. Acopiode los racimos bajados de las palmas [1].

En las siguientes fotografias se ve el proceso a seguir luego de bajar los racimos de las palmas.



Imagen 8. Proceso de esteriizacion del fruto [1].

2.4 RESIDUOS GENERADOS EN EL PROCESO

Los residuos generados en el proceso de extraccion de aceite de palma son, principalmente, tres,
denominados: Fibra, Cuescoy Tusa.

Estos tres son obtenidos en diferentes partes del proceso, sin embargo todos provienen de los
racimos y ninguno incluye aquellas partes de la palma que no son utilizadas para la extraccion del
aceite de palma, por lo que este aprovechamiento para lograr obtener los azlcares reductores no

influye en la tala de estas palmas.



La siguiente imagen muestra un corte de los racimos donde se pueden observar las partes del fruto

en su forma original.

Imagen 9. Corte de los frutos [1].
2.4.1Tusa

La tusa es el primero de los residuos obtenidos, es el mas abundante y voluminoso de los tres y se
genera al desfrutar los racimos, siendo aquella parte que no se aprovecha de estos. ES un residuo
de tipo lignocelulésico duro y consistente que cuesta trabajo separar por medios mecanicos. Gracias
a su alto contenido de humedad y a no ser sometido a otras partes del proceso de extraccion del
aceite, es un residuo vulnerable a la colonizacion de hongos y otros microorganismos.

Imagen 10. Tusaa tratar Imagen 11. Tusa separada



2.4.2 Fibra

Luego del proceso de prensado se obtiene una torta que contiene una mezcla de fibras y nueces.
Esta torta es separada para obtener la fibra por un lado y las nueces por el otro. Esta fibra es un
residuo un poco mas blando que la tusay mucho méas seco debido a que es obtenida de un proceso
de prensado.

Su tratamiento es mucho mas facil que el de la tusa y, como se verdA mas adelante, sus
caracteristicas, para la obtencion de azUcares reductores, son similares.

Imagen 12. Fibra a tratar

2.4.3 Cuesco

Las nueces separadas de la fibra, luego del proceso de prensado, son trituradas de manera que se
puede separar la aimendra de la cdscara. Como se vio anteriormente, estas almendras son secadas
y utlizadas en otros procesos y la cascara queda como residuo. El que es llamado cuesco. Este
cuesco es un residuo bastante duro y seco, por lo que no es muy vulnerable al ataque de

microorganismos y hace que su tratamiento sea bastante facil.



Imagen 13. Cuesco a tratar

2.5 SITUACION ACTUAL DE LA INDUSTRIA DE PRODUCCION DEL ACEITE DE PALMA EN
COLOMBIA

Como se discutio inicialmente, la palma de aceite es una planta de tipo tropical que tiene sus inicios
en el golfo de Guinea en el Africa Occidental. Su introduccion al continente americano se debe a los
colonizadores y comerciantes portugueses. En cuanto a sus primeras plantaciones en Colombia se
dice que se dieron en el afio de 1932 cuando Florentino Claes la introdujo a la ciudad de Palmira en
el Valle del Cauca, sin embargo es sabido que su explotacion comercial comenzd en el afio de 1945
con una plantacion realizada en el departamento del Magdalena por la United Fruit Company [1].

La produccion de aceite palma en nuestro pais ha crecido enormemente en los Ultimos afios.
“Inversiones en plantaciones han aumentado el &rea de produccion en aproximadamente ™o por
ano” [1]. Las regiones en las que se produce el aceite se pueden observar en el siguiente

diagrama:
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Produccion de aceite de palma en Colombia por zonas

Occidente
11% Norte
O Norte
@ Centro
Oriente O Oriente
34% O Occidente

Centro
24%

Figura 1. Zonas de produccién de aceite de palma en Colombia [1].

En estas zonas el cultivo se da principalmente en algunos departamentos, estos se pueden observar

en la tabla a continuacion:

Departamento | Ciudades productoras

Norte Magdalena, Norte del Cesar, Atlantico, Guajira

Centro Santander, Norte de Santander, sur del Cesar, Bolivar
Oriente Meta, Cundinamarca, Casanare, Caqueta

Occidente Narifio

Tabla 1. Departamentos colombianos en los que se cultiva y procesa la palma de aceite

Como se puede observar, la zona que mas produce la palma de aceite es la zona del oriente, y es
precisamente de alli de donde se tomaron los residuos para esta investigacion, especificamente del
departamento del Meta.

De estas regiones no solo se obtiene el aceite de palma, con esta planta también es posible obtener
algunos subproductos y esto se da en todas las regiones del pais. Los productos producidos de la

palma son el aceite de palma crudo, la almendra de palma y el aceite de palmaste crudo. A
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continuacion se muestra la produccion total para Colombia de estos tres productos para los datos

mas recientes proporcionados por la pagina de Fedepalma, el 2004.

Produccion de diferentes subproductos en el pais para el 2004 (Va or
en toneladas)

630.388 O Aceite de palma
B Amendrade pama

O Aceite de palmiste

145.74

Figura 2. Produccion de subproducibs en Colombia parael afio 2004 [1].

Sin embargo, a medida que aumenta la produccion de aquellos productos de mayor rentabilidad,
también aumenta la produccion de desechos del proceso. La produccion anual de desechos, para el

afio 2004, se muestra a continuacion:

Produccion de aceite de palmaen Colombia por zonas

Occidente
11% Norte
31% 0O Norte
@ Centro
Oriente 0 Oriente
34% 0O Occidente

Centro
24%

Figura 3. Produccion de desechos del proceso de extraccion de Aceite de Palma en Colombia parael afio 2004 [1].

Como se puede observar en las graficas, asi como la produccion de aceite de palma y de otros
subproductos aprovechables como la almendra o aceite de palmiste, la produccion de residuos

generados en el proceso de extraccion es bastante grande y merece la atencion de esta
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investigacion. Hace poco, una comision del principal productor de aceite, Malasia, visitd varias
ciudades de Latinoamérica y encontré que el pais con zonas mas atractivas para sembrar palma de
aceite es Colombia, asi que la produccion no sélo ha aumentado los Gltimos afios sino que seguird
aumentando haciendo que la generacion de desechos sea cada vez mayor y dando mayor
importancia a este tipo de investigaciones en las que se busca trabajar con este tipo de desechos.

2.6 ETANOL DE LIGNOCELULOSICOS

A raiz de las propuestas del uso de etanol como sustituto de los combustibles tradicionales se ha
fomentado la bisqueda de las posibles materias primeras para la obtencion de este. Anteriormente
se usaban cultivos de maiz, trigo, remolacha y cafia [17], sin embargo, debido a los niveles de
demanda de estos se ha hecho necesario buscar una opcion que complemente estos cultivos como
lo son los residuos lignoceluldsicos. Estos, como su nombre lo indica, son aquellas partes que no
son aprovechadas de algunos procesos de produccion y su obtencion es practicamente gratuita. Su
aprovechamiento, ademéas de dar un valor agregado a lo que antes no se estaba utilizando y de
permitir la utilizacion completa de las materias primas, fomenta el cuidado medio ambiental evitando
la quema de estos residuos.

Los residuos lignoceluldsicos se componen de dos partes principalmente: la ligninay la celulosa. La
primera es la parte dura del residuo y la que protege la celulosa y la mantiene unida. La celulosa,
esta compuesta por unidades de glucosa y es la parte de interés en el proceso de hidrélisis parala
obtencion de azucares reductores.

Para obtener este etanol, es necesario primero lograr separar la lignina de la celulosa para que por
medio de una hidrdlisis de tipo &cida o enzimatica se logre obtener una buena cantidad de az(icares
fermentables para lograr obtener finalmente etanol. Es por esto que el proceso de hidrdlisis esta
limitado por la cantidad de lignina que se encuentre enlamuestray hace este tipo de desechos un
poco dificil de hidrolizar.
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2.7 CELULOSA, HEMICELULOSA Y HOLOCELULOSA

La celulosa o fraccion hidrocarbonada total de una muestra es llamada holocelulosa, la cual se

compone de una parte de celulosay la otra de hemicelulosa.

La celulosa es el componente principal de todas las células vegetales, es un homopolimero y esta
formado por moléculas de glucosa. Tiene una conformacion en silla'y una estructura en capas donde
las cadenas sencillas estan unidas por puentes de hidrégeno intermoleculares. Las moléculas de
glucosa estan unidas por enlaces 1,4-beta-glucésidos y dependiendo del origen de la celulosa el
nimero de unidades de glucosa por molécula de celulosa (grado de polimerizacion) varia entre 1000
y 15000.

CH,OH CH,OH CH, OH

Kt — Kl KK

EH aH

Imagen 14. Conformacién de la moléculade celulosa [18]

Las partes mas importantes de la celulosa son: las cadenas poliméricas de celulosa en diferentes
grados de ordenamiento, la parte menos ordenada conocida como fraccion amorfa y la region

altamente ordenada conocida como region cristalina [19].

La hemicelulosa es la porcion de celulosa que se hidroliza facilmente. Es amorfa y se convierte
facilmente en monosacaridos. Esta hemicelulosa estd compuesta por alfa y betta celulosa. La alfa
celulosa es la celulosa no degradada insoluble en soluciones de hidroxido de sodio al 17.5%. La
beta es la celulosa degradada soluble en hidréxido de sodio al 17.5% e insoluble en &cido.
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2.8 LIGNINA

La lignina es un complejo aromatico de elevado peso molecular que puede tomar diversas formas
poliméricas, abunda en el mundo vegetal y es la Unica fibra no polisacarido que se conoce.

La lignina sirve para proporcionar un sistema de transporte dentro de las plantas, dar rigidez a ellas y
unir las celulas de la madera.

Es un material resistente a impactos y cualquier tipo de accion mecanicay algunas veces se resiste
al ataque de enzimas destructivas para las paredes celulares. Sin embargo es soluble en soluciones
alcalis fuertes como el hidroxido de sodio. [20]

Sus caracteristicas y alta presencia en los residuos de tipo lignocelulésico dificultan el proceso de
hidrdlisis para la obtencion de az Ucares fermentables.

2.9 PRE-TRATAMIENTO DE LOS MATERIALES LIGNOCELULOSICOS

Los materiales de desecho lignoceluldsicos, son de dificil hidrolizacion por la estrecha relacion que
hay en ellos de la lignina y la celulosa, y por la cristalizacion que surge en esta Ultima. Para
aumentar la susceptibilidad de este material al ataque hidrolico es necesario realizar algunos
pretratamientos a la materia. Estos métodos pueden conseguir remover la ligninay la hemicelulosa
dejando la celulosa libre para el ataque hidrolitico, disminuir la cristalinidad de la celulosa o reducir el

tamario del material.

Enlatabla 2 se muestran los diferentes pretratamientos y su clasificacion [21].
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Modo de Tipo de Efectos sobre lamateria Métodos
accion pretratamiento

Mecanicos Causan descomposicion del | Molienda
material haciendo que sea | Conminucién
reducido su tamafio.

Fisico Térmicos Causan  descomposicion | Pirdlisis
extensa del material.

Radiativ os Causan  descomposicion | Irradiacion gamma
ex tensa del material.

Hidrotérmico Separa las hemicelulosas Ex plosion porv apor
de la lignina'y la celulosa.

Convapory adicion | Separa las hemicelulosas Ex plosién porvapor con

Fisicoquimico | de agentes quimicos. | de la ligninay la celulosa. agentes quimicos.

Otros Hidrolizan parcialmente las | Oxidacion himeda
hemicelulosas asi cono la | Congelamiento ex plosivo
celulosay la lignina.

Degradan la lignina dejando | Maceracion pectinoliica
la materia susceptible a un | Maceracionxilanolitica
Bioldgico ataque enzimatico. Delignificacion  bacteriana y
fingica

Reactiv os Sacan la lignina y/o [ Ozono

remov edores de | hemicelulosa sin afectar | Extraccion con

lignina ylo | significativamente la [ organosolventes en presencia

hemicelulosa celulosa. de un catalizador.

Reactv os disolentes | Permite la disolucion de la [ Acidos minerales fuertes.

Quimico de la celulosa. celulosay hemicelulosa. Solventes a base de amonio.

Solv entes apréticos.

Complejos metélices.

Tabla2. Métodos de pretratamiento del material.
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2.10 TECNICAS DE HIDROLISIS DE LA CELULOSA

Para utilizar la celulosa en la obtencion de productos es necesario hidrolizarla, sin embargo este
proceso no es tan sencillo por la presencia de lignina rodeandola y por su estructura cristalina. Para
esta conversion de celulosa a glucosa hay varios tipos de hidrélisis: acida, enzimética y alcalina.,

también es utilizada la fermentacion microbiana aerdbica y anaerobica para lograr este fin. En la

imagen 15, se muestran las diferentes rutas utilizadas.

Celulosa
v | y
Fermentacion Hidrdlisis Hidrdlisis
microbiana enzimética acida
v
Anaerdébica
Aerbbica
Celulasas |
‘V
GIUfosa <
vy YY Y VY OVY OV v

Metano  SCP Etanol Acetona Butanol Isopropanol Otros

Imagen 15. Diferentes rutas para elproceso de conversion de celulosa a glucosa y otros productos [19].

2.10.1 Hidrdlisis acida

La hidrdlisis acida serd la hidrdlisis evaluada en este proyecto. Esta hidrdlisis usa moléculas de agua
para romper los enlaces entre las moléculas de glucosa empleando el &cido como catalizador de la

reaccion.
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Las principales variables que influyen en el proceso de hidrélisis son concentracion del écido,
proporcion acido:muestra, temperatura y tiempo de reaccion.

Por lo regular, el proceso consta de una hidrdlisis primaria con un &cido fuerte mineral, parte que da
como resultado una mezcla de oligosacaridos; y una hidrdlisis secundaria con acidos diluidos que
convierte esos oligosacaridos a monosacaridos o azUcares simples [19].

Esta hidrdlisis puede ser llevada a cabo con acido sulfurico o clorhidrico y a altas o bajas
temperaturas dependiendo de la variacion de los otros parametros de concentracion, proporcion y

tiempo.

2.10.2 Hidrolisis enzimatica

Las encimas, son catalizadores hioldgicos, por lo que el objetivo de la hidrélisis enzimatica es
reemplazar el &cido como catalizador y usar las enzimas. Aunque este tipo de hidrélisis es utilizada
en ofra clase de materias primas, en los residuos de tipo lignoceluldsico los resultados no son
buenos debido al alto porcentaje de lignina en las muestras. Por lo anterior en la presente
investigacion solo se trabajé con hidrdlisis de tipo &cida.
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3. MATERIALES Y METODOS

3.1 MATERIA PRIMA

Los residuos con los que se ha trabajado en esta investigacion, son los tres obtenidos en el proceso
de extraccion: tusa, fibra y cuesco. Estos se obtuvieron del Departamento del Meta y fueron
proporcionados por el sefior Jesus Alberto Garcia, Director de la Division de Procesos y Usos
Industriales del Centro de Investigaciones en Palma de Aceite CENIPALMA.

3.2 DISENO EXPERIMENTAL

Con el proposito de responder cada uno de los objetivos especificos, para finalmente responder al
objetivo principal planteado, y en base ala revision hibliografica realizada se han escogido algunas

técnicas que se consideran apropiadas para el material a trabajar.

Estas pruebas comprenden tres etapas:

1. Pretratamiento del material
Es necesario preparar la materia para su tratamiento en la caracterizaciony en la hidrélisis. Este

pretratamiento incluy e, ante todo, procedimientos de fipo fisico.

2. Caracterizacion del material

En esta etapa se determinara que tipo de material se tiene y las cantidades de compuestos
presentes en el. Con base en estos resultados se planteara la posibilidad de escoger uno de los
residuos como el mas viable para la obtencion de azUcares fermentables.
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3. Pruebas de hidrdlisis al material
Es necesario realizar pruebas de pre-hidrolisis del material: realizar una hidrélisis a algunas
condiciones fijas para los tres tipos de material y en base a esto escoger uno de los residuos

como el residuo mas viable para la obtencion de azucares fermentables.

Los métodos escogidos para cada una de las etapas de la investigacion, seran descritos a

continuacion y los protocolos més detallados se encuentran anexos al presente documento.

3.3 PRETRATAMIENTO

3.3.1 Remocidn del hongo presente en la tusa

Los residuos, provenientes del Meta fueron traidos a la ciudad de Bogota por medio terrestre y el

paso de los dias ocasiono la presencia de un hongo en la muestra de tusa. Para solucionar este

problema se hizo una esterilizacidn de la tusa con una solucion de formaldehido al 10% en volumen.

Imagen 16. Tusaen solucién de Formaldehido
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3.3.2 Secado de las muestras

Para evitar que todas las muestras sufrieran algiin tipo de dafio con la exposicion al ambiente luego
de los dias; y con el objetivo de facilitar el proceso de molienda de las mismas, se decidio secar las
muestras a 100°C durante dos horas para retirar gran parte de su contenido de humedad.

3.3.3 Reduccién de tamafio

Luego de pasar por el horno, las muestras fueron llevadas directamente a un molino de cuchillas
Condux D 6450 Hanau 11 Wolfgang. Las que no obtuvieron una reduccion de tamafio suficiente,

fueron pasadas por un molino de bolas para lograr el tamafio deseado.

3.3.4 Tamizado de las muestras

La operacion de tamizado solo se llevo a cabo para la muestra de fibray cuesco ya que la de tusa
no logré una reduccion de tamafio que permitiera realizar esta operacion.

En cuanto a la de fibra, la reduccion de tamafio por las mallas no fue mayor ya que del proceso de
molido, se obtuvo el tamafio deseado de la muestra. El cuesco, por el contrario, si mostré una
diferencia luego del tamizado y gracias a esta operacion se elimind una parte que no era

representativa de la muestra.

Esta operacion de tamizado se llevd a cabo con mallas 40/60 que permite retener particulas de
tamario entre 60 y 100 micrémetros.

Luego de tener las muestras previamente secas y con el tamafio deseado, estas se empacaron en
bolsas sellables para su almacenamiento y posterior uso en las pruebas de caracterizacion.
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3.4 CARACTERIZACION DE LOS RESIDUOS

Conocer las caracteristicas y composiciones de estos residuos, ayuda a definir que residuo escoger
de los tres como el residuo que méas contenido de azlcares reductores permite obtenery establecer
unos parametros para la técnica de hidrélisis a trabajar. La Asociacion Técnica de Pulpa y la
Industria del Papel ha creado las normas TAPPI, estas normas dan unos métodos estandar parala
evaluacion de maderas y residuos lignocelulésicos con el objetivo de conocer la presencia y
determinar la cantidad de los componentes mas importantes en un proceso de extraccion de
celulosa con el objetivo de hacer papel. Estas pruebas seran empleadas para el cumplimiento de los

objetivos de caracterizar el papel.

Teniendo en cuenta el tipo de residuo con el que se va a trabajar y las caracteristicas necesarias
para ser sometido a un proceso de hidrdlisis, se han escogido los métodos que se muestran en la
tabla 3, para la caracterizacion del material.

A partir de estos métodos de caracterizacion del material, se sabra cuales son las caracteristicas
especificas de los residuos y asi se podran realizar las pruebas posteriores.

La descripcion de las pruebas, asi como los materiales y reactivos necesarios se muestran en el

anexo B.
3.4.1 Determinacidn de porcentaje de humedad de las muestras
La determinacion de la humedad presente en las muestras es importante para poder expresar las

ofras determinaciones en una base secay poder hacer comparaciones entre estas. Esta prueba se

realiz6 con el método de Karl Fisher.
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Imagen 17. Karl Fisher

3.4.2 Determinacion de cantidad de solubles en agua fria de las muestras

Esta prueba permite conocer la cantidad de sales orgénicas, gomas pectinas y azlcares [2]. ES
importante porque con ella se puede tener una idea de la cantidad de sustancias que pueden ser
disueltas en un proceso de hidrdlisis natural sin la presencia de un acido como catalizador. Esta
determinacion se realizara con el método solubilidad de maderas en agua [2).

3.4.3 Determinacion de cantidad de solubles en alcohol-benceno de las muestras
Con esta prueba es posible determinar la presencia de ceras, resinas, aceites, grasas, taninos y

ofras sustancias que pueden aparecer en el proceso de hidrdlisis causando problemas [3]. Esta
determinacion se haré por la prueba de solubilidad en alcohol-benceno para maderas [2].
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Determinacion

Método

escogido

Caracteristicas

Alpha, Betay

Gamma Celulosa

Tappi T203

Alfa celulosa es la celulosa no degradada, esta es insoluble en
soluciones de hidroxido de sodio al 17.3% y de alto peso
molecular. La Beta celulosa, es la celulosa degradada que,
contrario a la Alfa, si es soluble en soluciones de hidroxido de
sodio al 17.5%. La celulosa Gama es soluble en soda y en
&cido.

Por medio de esta determinacion se extrae la muestra con
hidroxido de sodio, se determina la fraccion de Beta y Gama
celulosa por oxidacion con Dicromato de Potasio y por medio
de la diferencia se calcula |la parte de Alfa celulosa [8].

Lignina

Klason

La lignina es la parte principal de la pared celular y lamina
media de esta clase de compuestos. ES una sustancia
aromatica y amorfa y es la principal razon por la cual la

celulosa es de dificil alcance en los procesos de hidrdlisis [2].

Solubilidad en

alcohal-benceno

Tappi T204

Por medio de esta muestra es posible determinar la cantidad
de ceras, resinas, aceites, grasas, colorantes organicos y otros
materiales. Esta determinacion es necesaria por que este tipo

de sustancias hacen precipitacion en las pulpas [8].

Solubilidad en

agua

Tappi T207

Esta prueba consiste en determinar la solubilidad de la materia
en agua friay en agua caliente. La primera se realiza ya que
con esta agua es posible extraer sales organicas, gomas,
pectinas y azlcares. La segunda se realiza porque el agua
caliente aumenta la solubilidad e incrementa los polisacéridos

[2].

Tabla 3. Métodos escogidos para la caracterizacion del material.
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3.4.4 Determinacion de porcentaje de lignina presente en las muestras

Una de las pruebas més importantes de caracterizacion en esta investigacion, consiste en la
determinacion de la cantidad de lignina presente en las muestras ya que es esta lignina, la principal
barrera en el proceso de hidrdlisis de la celulosa en la materia.

Este porcentaje de lignina sera muy importante en el momento de determinar que residuo sera el
que se empleard en el proceso de hidrlisis, para la obtencion de azlcares fermentables. Esta
determinacion se realizara por la prueba de determinacion de lignina de Klason [2].

Imagen 18. Montaje determinacion de Lignina

3.4.5 Determinacién de porcentaje de hemicelulosa presente en las muestras

La holocelulosa esta compuesta por celulosa y hemicelulosa. La hemicelulosa es la parte de la
celulosa de més fécil hidrdlisis. Por esto, determinar su contenido es de gran importanciay junto con
el porcentaje de lignina, servird para tomar una decision sobre que residuo utlizar. Esta
determinacion se realizara por una modificacion de la prueba TAPPI T203 propuesta por Lilia

Rodriguez de Céceres [2].
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3.5 PRE-EXPERIMENTACION

La celulosa es un polimero de la glucosa, de cadena larga y peso molecular variable debido a su
grado de polimerizacion. Para la obtencidn de azlcares fermentables es necesario someter la
celulosa a un proceso de sacarificacion donde se obtienen monosacéridos llamados azUcares
reductores [5]. Este proceso incluye una hidrdlisis que puede ser de caracter enzimatico o &cido [6].

El objetivo de esta investigacion es sélo evaluar la hidrdlisis acida.

La conversion a estos azlcares depende de variables como el tiempo, la temperatura, la
concentracion del &cido y la proporcion muestra: acido. En diferentes estudios realizados con otros
materiales lignocelulésicos se ha evaluado la conversion a azucares fermentables alterando las
variables descritas anteriormente, en este estudio se emplearan los mejores resultados encontrados
para otros lignocelul ésicos.

La prehidrdlisis se realizd para que, junto con los datos obtenidos de la caracterizacion, se lograra
escoger el residuo a trabajar con mayor certeza de que era el residuo que mayor porcentaje de
azlcares fermentables arroja. Para esto, se plante6 evaluar la hidrélisis de los tres residuos a unas
condiciones fijas y encontrar cual de ellos arrojaria mejores resultados para que con este se hicieran
pruebas modificando algunas variables y se lograran unas condiciones dptimas para el proceso. Sin
embargo, el desarrollo de la investigacion permitio evaluar muchos de estos cambios de variables
para todas las muestras, lo cual es un valor agregado al proceso y muestra el comportamiento de

todas las muestras a diferentes condiciones.

3.5.1 Procedimiento para todos los casos

Para todas las muestras y variaciones de los parametros del proceso, se llevo a cabo el mismo

procedimiento. El cual incluye lo siguiente:

a. Pesar la muestra'y en un balén de fondo plano con boca esmerilada afiadir la cantidad de
acido determinada previamente, con la concentracion estipulada.
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Imagen 19. Muestras a hidrolizar

b. Poner las muestras en un bafio de temperatura constante manteniendo el volumen constante
por medio del uso de condensadores a reflujo. Durante el iempo que se mantenga esta parte

del proceso, se toman muestras con unos intervalos de iempo determinados previamente.

Imagen 20. Bafio de temperatura constante

c. Neutralizar las muestras.
Para leer en el espectrofotometro por el método de DNS es necesario tener muestras neutras

por 1o que el proceso de neutralizacion es fundamental para una correcta determinacion de los

resultados.
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Para esta neutralizacion es necesario filtrar la muestra que tiene una parte sdlida y una
liquida, diluirla y agregarle una base como el hidroxido de sodio a diferentes concentraciones
hasta lograr un PH de 7.0 + 1.

Imagen 21. PHmetro

d. Hacer uso del método colorimétrico DNS para la medicion de azUcares fermentables.

Imagen 22. Método DNS
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e. Leerenel espectrofotdbmetro la absorbancia de las muestras determinando, por medio de una
curva de calibracion realizada previamente, la cantidad de glucosa presente en la muestra

tomada.

Imagen 23. Espectofotémetro

3.5.2 Variables determinantes en el proceso

De la hibliografia consultada se encontraron las condiciones Optimas con las que se trabajan la
mayoria de residuos lignocelulosicos. La mayoria de estos resultados coinciden con los resultados
encontrados por Sarrouh et al. [7] en un estudio con bagazo de cafia, donde evalud la produccién de
azlcares reductores encontrando los mejores resultados para la hidrélisis realizada en una etapa
modificada que consiste en poner 2% de sdlidos y un 98% de acido sulflrico con una concentracion
del 70% , manteniendo la temperatura a 50°C durante 20 minutos; al cabo de los cuales se realiza
una dilucidn de la concentracion del acido hasta un 30% y un aumento de la temperatura a 80°C,

dejando reaccionar la muestra durante 40 minutos mas, completando una hora.
En la etapa de pre-hidrdlisis se decidié evaluar solamente la primera etapa y observar cual de los

tres residuos obtenia mejores resultados, para, con el residuo escogido, realizar la modificacion de la
segunda etapa. Sin embargo, como se dijo anteriormente, en esta prehidrélisis se hicieron algunas
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variaciones de los parametros determinantes para todas las muestras, las cuales se muestran a
continuacion:

Proporcion acido muestra

La proporcion encontrada como dptima por la bibliografia era la proporcion 2:100 peso de la
muestra: volumen del &cido. En esta investigacion, el método de determinacion de az(cares
reductores no permitio la lectura de los resultados en esta proporcion, por lo que se tomé una

relacion de 5:100.

Concentracion del acido sulfdrico

La concentracion del &cido propuesta por varios estudios es de aproximadamente el 70% .

Se conoce que a concentraciones menores los resultados encontrados pueden ser los mismos pero
con diferentes intervalos de tiempo, por 10 que no se considera evaluar una concentracion menor a la
propuesta.

En cuanto a concentraciones mayores, se evalu6 el método a una concentracion del acido del 80% y
se encontrd que el acido rompia toda la muestra dejandola carbonizada y dando, obviamente,

resultados de cero en cuanto a la obtencién de azlcares.

Temperatura

La temperatura evaluada inicialmente fue de 50°C. Por las investigaciones hechas anteriormente se
sabe que a menor temperatura la hidrdlisis puede lograr los mismos resultados en tiempos mas
prolongados, por lo que no se considera pertinente evaluar el proceso a una temperatura menor a
esta.

En cuanto a temperaturas mayores, como la temperatura de ebullicion, se encontrd que, al igual que
al aumentar la concentracion del &cido, las muestras eran carbonizadas y los resultados eran
completamente nulos en cuanto a los az(cares reductores.
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Tiempo

En cuanto el tiempo, es la variable mé&s importante del disefio de este experimento, ya que
precisamente el comportamiento de la cantidad de azUcares fermentables respecto al tempo lo que
se quiere evaluar en cada hidrdlisis.

Para esto se tomaron muestras cada 10 minutos y se evalud, para cada caso, cual era el iempo en

el que se obtendrian los mejores resultados.

3.5.3 Pretratamiento de deslignificacion propuesto para mejorar la hidrdlisis

Para esta primera etapa se decidio realizar una comparacion de los resultados obtenidos al realizar
la hidrdlisis con el proceso descrito anteriormente y al realizar un pretratamiento previo de

deslignificacion.

Las condiciones de este pre-tratamiento, fueron tomadas de un estudio realizado previamente por
Luis Fernando Delgado para la obtencion de azlcares fermentables de un residuo lignocelulésico: la
cascarilla de arroz. [13] Las condiciones dptimas encontradas por Delgado fueron al trabajar con

hidroxido de sodio al 20% durante una hora a 50°C.

3.6 HIDROLISIS PARA EL RESIDUO ESCOGIDO

Luego de tener unos resultados de la pre-experimentacion, se escoge uno de los tres residuos con
los que se trabajara la hidrélisis a dos etapas. La primera etapa determinada por las condiciones
encontradas en la pre-experimentacion y la segunda etapa partiendo del punto mas alto en el que se
encuentra la primera etapa y haciendo una dilucion del &cido al 30% y aumentando la temperatura al
80%. En esta segunda etapa se toman muestras cada 15 minutos y se encuentra el iempo en el que
se obtiene la mayor cantidad de azlcares fermentables.
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3.7 DETERMINACION DE AZUCARES REDUCTORES
El método empleado para la evaluacion de la efectividad de la hidrdlisis &cida, sera el de reduccion

del &cido 3,5 dinitrosalicilico (DNS), con glucosa como estandar y midiendo la absorbancia por
espectrofotometria [9].
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4. RESULTADOS ENCONTRADOS Y ANALISIS

4.1 CARACTERIZACION

Todos los ensayos se hicieron con tres réplicas y la validez estadistica se evalué con una prueba t-

student con un 95% de confianzay dos grados de libertad.

4.1.1 Determinacidn de porcentaje de humedad de las muestras

Tipo de Residuo Humedad (%)
Tusa 5231+ 0.82
Cuesco 0.761 + 0.38
Fibra 2.760 £ 057

Tabla4. Porcentaje de humedad de cada una de las muestras, promedio de tres determinaciones.

Comparacién de Humedad en las muestras

7.000%

6.000% 1
5.000% 1 {

4.000% 1

3.000% 1 {
2.000% -

Porcentaje de humedad

1.000% 1 I

0.000%

—®— Tusa —®— Cuesco —&— Fibra |

Figura 4. Porcentaje de humedad de cada una de las muestras, promedio de tres determinaciones.
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Con un 95% de confianza se puede decir que los resultados encontrados para el porcentaje de
humedad, muestran que la tusa tiene un contenido mas alto de humedad frente a los otros dos tipos
de residuos, que el cuesco tiene el menor porcentaje de humedad de todas las muestras y que la
humedad presente en todas las muestras es significatvamente diferente. El alto contenido de
humedad de la tusa hace parte de los resultados esperados por no haberla sometido a ningun
tratamiento en el proceso de extraccion del aceite. Sin embargo, los resultados de la humedad de

todas las muestras difieren mucho de los esperados debido al pre-tratamiento realizado de secado.

4.1.2 Determinacidn de porcentaje de lignina presente en las muestras

Tipo de Residuo Lignina (%)

Tusa 23471 + 1.802
Cuesco 57.311 + 1.281
Fibra 43564 + 5.196

Tabla5. Porcentaje de lignina, en base seca, libre de extraibles, promedio de tres deerminaciones.

Comparacién %Lignina en las muestras

70.000%
60.000% 1 K
50.000% 1
40.000% 1 I
30.000% 1

20.000% 1

Porcentaje Lignina

10.000% 1

0.000%

® Tusa ® Cuesco AFibra

Figura 5. Porcentaje de lignina, en base seca, libre de extrables, promedio de tres determinaciones.
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En cuanto a la determinacion de lignina presente en la muestra se puede decir, con un 95% de
confiabilidad que todas las muestras tienen un porcentaje de lignina diferente, que el cuesco es el
residuo con mayor cantidad de lignina y que la tusa es quien menos porcentaje de esta tiene
postulandola como el residuo que podria ser méas susceptible al proceso de hidrdlisis y por ende, con
mas opcion para obtener una mayor cantidad de azlcares reductores. Aunque los contenidos de
lignina no son los mismos arrojados por la investigacion hecha por Garcia [11], si muestran la misma

tendencia.

4.1.3 Determinacion de porcentaje de hemicelulosa presente en las muestras

Tipo de Residuo Hemicelulosa (%)
Tusa 16.473 + 1312
Cuesco 6.850 = 0.940
Fibra 11.290 + 1.168

Tabla 6. Porcentaje de hemicelulosa, en base seca, promedio de tres deerminaciones.

Comparacion del porcentaje de Hemicelulosa presente
en las muestras

20.000%
18.000% 1
16.000% - {
14.000% 1
12.000% - %
10.000% 1

8.000% 1 i

6.000% 1

4.000% 1

2.000% 1

0.000%

Porcentaje de Hemicelulosa

—— Tusa —®— Cuesco —*— Fibra

Figura 6. Porcenfaje de hemicelulosa, en base seca, promedio de tres determinaciones.
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Respecto a las pruebas de cantidad de hemicelulosa, estas muestran, nuevamente, a la tusa como
el residuo con més potencial para obtener azlcares reductores por medio del proceso de hidrdlisis,
por ser la que méas contenido de hemicelulosa tiene. Los contenidos de hemicelulosa difieren
significativamente entre los tres tipos de residuos y el cuesco, quien es el que tiene mayor cantidad
de lignina, se muestra como el residuo con menor cantidad de hemicelulosa, lo cual es un resultado

coherente y esperado.

4.1.4 Determinacidn de cantidad de solubles en agua fria de las muestras

Tipo de Residuo Solubles en agua fria (%)
Tusa 4.896 + 2.059
Cuesco 12.265 £ 0.886
Fibra 3457 + 0.344

Tabla7. Porcentaje de material soluble enagua fria, en base seca, promedio de tres determinaciones.

Comparacion Solubilidad en agua fria

14.000% 1
12.000% 1 E
10.000% 1
8.000% 1
6.000%
4.000% 1

2.000% 1

Solubilidad en agua fria

0.000%

—— Tusa —®— Cuesco —&— Fibra

Figura 7. Porcenfaje de material soluble en agua fria, en base seca, promedio de tres determinaciones.
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4.1.5 Determinacion de cantidad de solubles en alcohol-benceno de las muestras

Tipo de Residuo Solubles en alcohol-benceno (%)
Tusa 8.904 + 2.642
Cuesco 11421 + 1910
Fibra 11.904 + 4672

Tabla8. Porcentaje de material soluble en alcohol-benceno, en base seca, promedio de tres determinaciones.

Comparacién solubilidad en alcohol-benceno de las
muestras

16.000%
14.000%

12.000% 1 { {
10.000% 1

8.000% 1 {

6.000% 1

4.000% 1
2.000% 1
0.000%

Porcentaje de solubles

—¢— Tusa —%— Cuesco —#&— Fibra

Figura 8. Porcenfaje de material soluble en alcoholbenceno, enbase seca, promedio de tres determinaciones.

Las pruebas de solubilidad en agua muestran que aunque si se puede decir que el cuesco tiene mas
contenidos de sustancias solubles en agua, no se puede sacar una conclusion sobre la cantidad de
solubles en agua de la tusa y la fibra. Con respecto a la solubilidad de las muestras en alcohol-
benceno no se puede decir que difieran, con un 95% de confianza la solubilidad en alcohol-benceno

para los tres tipos de residuos no es significativamente diferente.
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4.2 PRE-EXPERIMENTACION HIDROLISIS. EVALUACION DE LA PRIMERA ETAPA.

Teniendo en cuenta los resultados encontrados en la pre-experimentacion es necesario, primero
hacer un andlisis de resultados de forma cualitativa para los pardmetros variados en cada muestray
luego si evaluar cuantitativamente los resultados generados por cada uno de los residuos. La tabla 9
muestra los resultados obtenidos por las variaciones propuestas en la metodologia. Como se puede

observar en esta, algunos de los resultados obtenidos a diferentes condiciones no arrojaron ningun
resultado.

Las condiciones tomadas como iniciales, y sobre las que se realizardn las variaciones de los
parametros se muestran en la variacion 2 de la tabla 9.

En el caso de la variacion de temperatura: variacion 4, se puede inferir que a temperaturas may ores
como la de 80°C y las condiciones propuestas inicialmente (V2), aparentemente los azlcares se
degradan lo que da unos resultados completamente nulos. Esto es similar alo que pasa al aumentar
la concentracion del acido en la variacion 3 conservando fijos los demas pardmetros de la propuesta
inicial (V2). Al aumentar las condiciones de temperatura y concentracion del acido la glucosa se

degrada a otros compuestos [9].

En el caso en el que se trabajan las condiciones propuestas inicialmente (V2) pero con la proporcion
entre la muestra y el &cido de 2:100, variacion 1, la cantidad de residuos es muy baja por lo que la
hidrolisis solamente liberd una cantidad muy pequefia de azucares que no estaban dentro de los
rangos de lectura del método de deteccion de azlcares reductores.

La hidrdlisis que arrojé resultados leibles fueron los de la hidrdlisis con los parametros propuestos
inicialmente (V2). En este caso se tomaron muestras cada 30 minutos durante 120 minutos. Los
resultados se muestran en la figura 9. Estos resultados fueron sometidos a evaluacion estadistica
por medio de una prueba t-student para tres repeticiones.
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Variacion | Muestra | Proporcion Concentracion | Temperatura| Resultados
propuesta muestra:acido | acido

Cuesco | 2:100 70% 50° C Valores fuera del
1 Tusa 2:100 70% 50°C rango del

Fibra 2:100 70% 50°C espectro

Cuesco | 5:100 70% 50°C A analizar
2 Tusa 5:100 70% 50°C A analizar

Fibra 5:100 70% 50° C A analizar

Cuesco | 5:100 80% 50°C No lectura de
3 Tusa 5:100 80% 50°C azlcares.

Fibra 5:100 80% 50°C

Cuesco | 5:100 70% 80° C No lectura de
4 Tusa 5:100 70% 80°C azucares.

Fibra 5:100 70% 80° C

Tabla9. Resultados de la primera etapa

Enlafigura 9 se muestran los resultados promedios de cada medicion permitiendo la observacion de

la tendencia que tienen los datos.
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Comparacion todos los residuos (Primera etapa)
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Figura 9. Tendencia del porcenfaje de azlcares reductores encontrados en los tres tipos de residuo para un intervalo de

tiempo de 30 a 120 minutos.

Estos datos también fueron tratados estadisticamente con una prueba t-student con dos grados de

libertad y un 95% de confianzay los resultados encontrados para los intervalos de confianza son:

Tipo de Rendimiento de las muestras (%) a diferentes tiempos

Residuo 30 minutos 60 minutos 90 minutos 120 minutos
Tusa 20.01 + 4.18 15.24 + 6.87 14.49 + 5.98 12,71+ 5.08

Cuesco 11.92 + 254 1126+ 551 1053+ 13.49 8.46+ 495
Fibra 20.71+ 401 12.98+ 10.08 11.04+ 5.65 9.01+ 12.11

Tabla10. Rendimiento encontrado en los tres tipos de resduo para un intervalo de tiempo de 30a 120 minutos.

Se puede decir con un 95% de confianza, que luego de 30 minutos no hay diferencia entre los
residuos, lo cual no es relevante para la investigacion ya que el punto de interés es en el que se

obtiene la mayor conversion azlcares reductores. En cuanto a los resultados obtenidos en los
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primeros 30 minutos se puede decir que se alcanzan los valores mas altos para cada residuoy que
el cuesco definiivamente es el que menos produce.

Esto es coherente con los resultados encontrados en la caracterizacion ya que el cuesco es el
residuo con menor cantidad de hemicelulosa. Esta caracteristica del cuesco hace, por otra parte,

que sea el residuo donde se degradan mas lentamente los az Ucares producidos.

Entre la tusa y la fibra se puede observar que la tusa tiene un contenido més alto de azlcares
reductores, sin embargo, luego del estudio estadistico se puede afirmar que su diferencia con la fibra
en el punto mas alto (30 minutos) no es significativa. Por otra parte, para todos los residuos es clara
la aparicion de una segunda reaccion, la degradacion de la glucosa, debida ala alta concentracion
del &cido, para saber si reamente 30 minutos es el tiempo dptimo de hidrdlisis, es necesario realizar
una corrida en la que se evallien tiempos menores para los dos residuos, los resultados de esto se
muestran en la figura 10.

Eliminando de la investigacion al cuesco, se puede decir que el contenido de azucares fermentables
presentes en fibra y tusa los resultados son bastante similares. Con un estudio estadistico se
obtuvieron los intervalos de confianza para cada muestray se puede decir con un 95% de confianza
que parala tusa el punto mas alto de azlcar se encuentra a un tiempo menor que el punto mas alto
para la fibra. Este tiempo corresponde a 20 minutos y se puede decir que el rendimiento en este

punto difiere del encontrado para fibra a un mismo tiempo. Los resultados se muestran el a tabla 11.
Lo anterior, hace escoger a la tusa como el residuo a trabajar en la hidrdlisis lo cual es coherente

con los resultados encontrados en la parte de caracterizacion donde se encontro que este residuo es
que el que contiene méas celulosa'y menos lignina lo que lo hace méas susceptible a la hidrdlisis.
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Figura 10. Tendenciadel porcentaje de azicares reductores encontrados en tusa y fibra para un intervalo de tiempo de 5

a 120 minubs.

Tipo de Rendimiento de las muestras (%) a diferentes tiempos

Residuo 5 minutos 10 minutos 20 minutos 30 minutos 40 minutos
Tusa 13.27 + 2.62 17.96 = 1.97 2340+ 4.16 20.01 £ 4.18 1841+ 2.70
Fibra 1220 2.27 1381+ 1.94 16.88+ 1.86 20.711 401 1653+ 7.33

Tabla11. Rendimientoencontrado en los tres tipos de residuo para un intervalo de tiempo de 5 a 120 minutos.

4.3 SEGUNDA ETAPA

Luego de escoger la tusa como residuo que mas contenido de azUcares fermentables arroja luego

de la hidrélisis, se evaluo la implementacién de una segunda etapa donde se realiz6 la dilucion del
acido al 40% y se aumentoé la temperatura a 80°C, evitando asi, la degradacion de los azucares

obtenidos.
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Teniendo en cuenta que el contenido de azlcares reductores en la tusa comienza a descender luego
de los 20 minutos se deja la primera etapa este tiempo, al cabo del cual se realiza la dilucion y el

aumento de temperatura correspondientes a la segunda etapa.

Como se puede observar en la figura 11, la implementacion de una segunda etapa incrementa
significativamente los resultados de conversion a azucares reductores.

Observando la tabla 12, se puede decir con un 95% de confianza que con esta segunda etapa se
logra una conversion de 30.6%% + 1.21% Yy que con el paso de una hora, el contenido de azUcares
se mantiene constante eliminando la etapa de degradacion de la glucosa que se daba con el manejo

de una sola etapa por la alta concentracion del acido.

Conversion en funcion del tiempo paralatusa (2 Etapas)
35.00%

__30.00% A - = " b B -
S
~ 25.00% 1 .
o
.5 20.00% T R ¢ Primera Etapa
€ 15.00% - ® Segunda Etapa
S *
S 10.00% 1
'

5.00% 1

0.00% T T T T T

0 20 40 60 80 100 120
Tiempo (minutos)

Figura 11. Tendenciadel porcentaje de azicares reductores con respecto al tiempo para la implementacion de dos
etapasde hidrdlisis de la tusa.
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Tiempo (minutos) Rendimiento de la tusa (%)
5 1327+ 2.62
10 1796+ 1.97
20 2340+ 4.16
35 30.65+ 1.21
50 30.08% 1.04
65 2964t 253
80 3045+ 1.08
95 29.82t 1.11
110 2951+ 0.87

Tabla12. Rendimiento encontrado para la hidrélisis de la tusa a dos etapas.

4.4 PRUEBA CON PRETRATAMIENT O DE DESLIGNIFICACION PARA UNO DE LOS RESIDUOS

Este pretratamiento fue realizado sélo para uno de los residuos: el cuesco, debido a su alto
contenido de lignina frente a los otros dos y a su bajo rendimiento en cuanto a la obtencion de

azlcares fermentables.

Enla figura 12 se puede observar que al realizar un pretratamiento de deslignificacion con hidréxido

de sodio, el cuesco no se vuelve mas susceptible a la hidrdlisis.

Conun 9%% de confiabilidad se puede decir que los resultados arrojados para la hidrdlisis de cuesco
con y sin pretratamiento son iguales, con excepcion de los resultados encontrados a 120 minutos
donde el cuesco deslignificado tiene una disminucion de azicares mas grande que el que no ha
sufrido el pretratamiento, esto podria explicarse gracias a que el contenido de lignina es mucho

menor y permite may or susceptibilidad al &cido.
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Estos resultados hacen eliminar la inclusion de este pretratamiento ya que no genera mejores
resultados y si duplica el proceso y aumenta los costos, lo que no seria econémicamente viable a
nivel industrial, por lo que se decide no trabajar con el pretratamiento de deslignificacion para
ninguna de las muestras.

Comparacion deslignificacién cuesco
14.00%

o 1200% ] &
> »
~— 10.00% A »
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o
& 4.00% A
04

2.00% -

0.00% T T T .

0 30 60 90 120 150
Tiempo (minutos)

Figura 12. Comparacion de azlcares reductores obtenidos en el cuesco con y sin pretratamiento de deslignificacion.

Tipo de Residuo Rendimiento del cuesco (%) a diferentes tiempas

30 minutos 60 minutos 90 minutos 120 minutos
Con pretratamiento 1054 + 4.10 11.83+ 2.65 6.22+ 1.30 5.68+ 0.95
Sin pretratamiento 1056+ 1.28 11,60+ 3.62 9.95+ 242 8.22+1.30

Tabla13. Rendimiento encontrado para la hidrélisis del cuesco con y sin pretratamiento de deslignificacion.
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CONCLUSIONES

Las pruebas de caracterizacion arrojaron resultados confiables y coherentes con los
resultados esperados. Segun estos resultados el cuesco es el residuo con contenido mas
alto de lignina'y menor cantidad de celulosa, y la tusa es el contenido con mayor cantidad de
celulosa'y menor cantidad de lignina, lo que la hace una candidata para ser el residuo mas
viable para la obtencion de azlcares fermentables.

La viabilidad de la tusa para obtener azUcares reductores se comprob6 con la pre-hidrélisis
de los tres residuos. Los resultados del cuesco son coherentes con lo encontrado en la
caracterizacion, ya que es el residuo que menos az(cares reductores arrojo luego de la
hidrolisis y en el que los azlcares se desaparecieron con una velocidad menor.

La diferencia de los resultados entre fibra y tusa se ven solo al principio de la hidrolisis
(iempos menores a 30 minutos) donde la tusa muestra alcanzar un valor méas alto de
azlcares reductores que en la fibray en un empo menor.

EL pre-tratamiento de tipo quimico para el cuesco no cambia significaivamente los
resultados y si aumenta los costos y el proceso de hidrdlisis, esta etapa no se considera Uil
en el proceso.

Trabajar a condiciones extremas, como temperatura de ebullicion o concentraciones de
acido superiores, no es favorable para el proceso ya que los resultados obtenidos no
muestran presencia de azUcares reductores.

La implementacion de una segunda etapa es vital para alcanzar un valor de az(cares
reductores considerable en la tusa (aproximadamente 30% ).

Es viable obtener azUcares fermentables de los residuos del proceso de extraccion de aceite
de palma.

Se logré obtener hasta un 30% + 2.5387% de azlcares reductores con respecto a la

muestra de tusa.
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ANEXO A
DIAGRAMA DE FLUJO DEL

PROCESO DE EXTRACCION DEL
ACEITE DE PALMA
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Diagrama de flujo del proceso de extraccion del aceite de palma.!

1Tomado de: MARIN TORRES, Jenny Cristina. Estudio de la viabilidad de la fabricacién de pulpa para papel a partir de
los desechos del proceso de extraccion de aceite de palma en Colombia. Bogota, 2000. Tesis (Ingenieria Industrial).
Universidad Pontificia Universidad Javeriana. Facultad de Ingeniera.
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Corriente | Componente Cantidad (Kg)
1| Racimo fruta fresca 10000
2| Vapor saturado 2725
3| Vapor de descarga 472
4 | Condensados 3453
5| Fruta esterilizada 8800
6| Raquis 2200
7| Frutos sueltos 6600
8| Vapor 400
9| Frutos 7000
10 | Aceite 39735
11| Torta 3072.5
12 | Agua de dilucion 1750
13| Aceite crudo 5687.5
14| Aceite 2172.5
15| Lodos 3700
16 | Aceite recuperado 185
17| Lodos 5
18 | Aceite 2167.5
19| Agua residuo 20
20 | Aguas lodosas + aceite 3663
21| Lodos 37
22 | Aguas lodosas 3478
23| Fibra 1684.38
241 Nueces himedas 1378.12
25| Agua 82.7
26 | Nueces 1295.42
27 | Nueces frituradas 1295.42
28 | Polvos residuo 272
29 | Nueces 1023.42
30| Cascara 480
31| Almendra 543.42
32 [ Agua 43.42
33| Almendra 500

Componentes y cantidades de las corrientes, del diagrama de flujo anterior, del proceso de
extraccion de aceite de palma. Base de calculo = 10000 Kg de racimo de fruta fresca.

51



ANEXO B

DESCRIPCION DE LOS METODOS A
EMPLEAR
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METODO JAYME — WISE DE DETERMINACION DE HOLOCELULOSA?

1. Equipos
e Erlenmeyer de 250 ml.
Bafio de Maria
Crisoles de capa filtrante, porosidad gruesa.
Termémetro
Pipetas
Vidrio de reloj

2. Reactivos
e Clorito de sodio
e Acido acético concentrado (£ 96% )

3. Muestra
Dos gramos de la muestra seca, con humedad conocida y tamizado entre mallas 40/60.
4. Procedimiento

Deposite la muestra en el Erlenmeyer y tratela con 150 ml de solucion de clorito de sodio al
1.9% y 10 gotas de &cido acético concentrado; cubra con un vidrio de reloj y deje al bafio de
Maria a 70° C, durante una hora agitando de vez en cuando.

Después de la hora afiada 10 gotas de &cido acético concentrado y 1.5 g de clorito de sodio.
Repita esta operacion cada hora, hasta completar 4, en el caso de maderas duras y 5 para otras
maderas.

Terminado el tratamiento, enfrie en agua helada y filtre en un crisol tarado; lave el residuo 5
veces con 40 ml de agua destilada helada; seque a 105 + 3 °C hasta peso constante. Enfrie en
un desecador y pese.

5. Célculos

*
% de HOLOCELULGOSA = R 100

Donde:
R = peso del residuo
W = Peso seco de la muestra

2 Tomado de RODRIGUEZ DE CACERES, Lilia. Métodos de Analisis Empleados en la Industria Papelera. Centro
de Investigaciones en Celulosa y Papel. Universidad Industrialde Santander. Colombia, 1978. p 24-26.
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6. Resultados

Exprese los resultados como porcentaje de holocelulosa en base seca, promedio de tres
determinaciones, con una variacion no mayor de 0.1%.

METODO TAPPI T203 DE DETERMINACION DE ALPHA, BETA Y GAMMA CELULOSA?
1. Equipos

Aparato dispersador de pulpa (agitador mecanico)
Bafio de temperatura constante

Cronémetro

Crisoles de capa filtrante de 50-100 ml, porosidad media
Vasos de 300 ml

Pipetas de 10, 15, 25, 50y 75 ml.

Bureta de 50 ml.

Erlenmeyer de filtracion

Erlenmeyer de 250 y 300 ml.

Probetas graduadas de 25, 50y 100 ml.

Varillas de vidrio.

2. Reactivos

e Hidroxido de sodio de 17.5% en peso (5.21 + 0.005 N, libre de carbonatos)

Prepare una solucién de NaOH concentrada (50% ) y déjela sedimentar. Decante la
solucion clara y dildyala con agua destilada (recientemente hervida y fria), ajustar a la
normalidad especificada.

e Solucién de dicromato de potasio 0.5N
Disuelva 24.25 g de dicromato de potasio, en agua y diluya a 1 litro.

e Solucion de sulfato amonico-ferroso 0.1 N
Disuelva 0.45 g de sulfato amonico-ferroso en agua, afiada 10 ml de &cido sulfirico
concentrado y diluya a1 litro.

¥ Tomado de RODRIGUEZ DE CACERES, Lilia. Métodos de Analisis Empleados en la Industria Papelera. Centro
de Investigaciones en Celulosa y Papel. Universidad Industrialde Santander. Colombia, 1978. p 34-37.
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La solucién no es estable y su normalidad exacta debe ser determinada antes de
usarse, por titulacion con dicromato de potasio 0.1 N.

e Indicador fenantrolina-sulfato ferroso

Disuelva 1.5 g de 1-10 fenantrolina monohidrada y 0.7 g de sulfato ferroso
heptahidratado en 100 ml de agua. Esta soluciéon se conoce comercialmente como
Ferroina.

3. Muestra

1.5 g de pulpa deslignificada o blanqueada, seca al aire o a temperaturas inferiores a 60°C, de
humedad conocida.

4. Procedimiento

Coloque la muestra en un vaso de 300 ml, afiada 75 ml de solucion de NaOH al 17.5%, ajustando
previamente la temperatura a 25 + 0.2 °C. Anote la hora a la cual se agreg6 el reactivo.

Agite la pulpa en el aparato desintegrador hasta que esté completamente dispersada, evitando
arrastrar aire durante la agitacion. Esta operacion se puede hacer también usando una varilla de
vidrio, cuidando que la dispersion sea completa, pues de lo contrario se obtienen resultados de alfa-
celulosa més altos.

Una vez preparada la muestra, desprenda las fibras adheridas al agitador, con una varilla de vidrio y
lavelo con 25 ml de solucion de NaOH al 17.9%, agregandolos en pequefias porciones,
completamente asi exactamente 100 ml. Agite la suspension con la varilla de vidrio y coléquela en el
bafio a 25+ 0.2 °C.

30 minutos después de la primera adicion de NaOH, agregue 100 ml de agua destilada a 25 + 0.2
°C, agitando suavemente con la varilla. Deje el vaso en el bafio por otro periodo de 30 minutos, para
completar una extraccion total de 60 £ 5 minutos. Al finalizar este tiempo, agite nuevamente con la
varillay pase la suspension al crisal filtrante; bote los primeros 10 a 20 ml del filtrado y luego recoja
unos 100 ml en un Erlenmeyer de filtracion limpio y seco. Utilice este filtrado para determinar Beta y
Gamma celulosa.

a. Determinacion de Betay Gamma celulosa

Mida con pipeta 25 ml de fitrado y 10 ml de solucion de dicromato de potasio 0.5 N en un
Erlenmeyer de 250 ml; afiada cuidadosamente, mientras agita el frasco, 50 ml de &cido sulfirico
concentrado.

Espere 15 minutos y agregue 50 ml de aguay enfrie a temperatura ambiente. Afiada 2 a 4 gotas
de indicador y titule con solucion de sulfato amonico ferroso 0.1 N, hasta color pUrpura.
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Haga un blanco, sustituyendo en la titulacion el filtrado por 12.5 ml de NaOH al 17.5% y 12.5 ml
de agua.

b. Determinacion de Gamma celulosa

Mida con pipeta 50 ml de filrado en un erlenmeyer con tapa de vidrio; aflada 50 ml de &cido
sulfdrico 3N y mezcle suavemente por inversion; introduzca el recipiente por unos minutos en
agua caliente a 70-90°C, para coagular la Beta-celulosa. Deje sedimentar por varias horas, o
centrifugue y luego filtre o decante para obtener una solucion clara.

Mida con pipeta 50 ml de la solucidn clara y 10 ml de dicromato de potasio 0.5 N en un
erlenmeyer de 300ml y agregue cuidadosamente 90 ml de &cido sulfdrico concentrado. Espere
15 minutos, afiada 50 ml de agua, enfrie a temperatura ambiente y proceda a fitular como se
hizo en la determinacion de Betay Gamma celulosa.

Haga un blanco sustituyendo el filrado por 12.5 ml de NaOH al 17.5 %, 12.5 ml de aguay
agregue 25 ml de &cido sulfirico 3N.

5. Célculos

6.85(V, —V,)* N * 20

% de ALFACELULOSA =100 —
(A*W)

Donde

V1 =Volumen de sulfato ferroso amonico gastado en la titulacion de la muestra.
V2 = Volumen de sulfato ferroso amonico gastado en el blanco.

N =Normalidad de |a solucion de sulfato ferroso aménico.

A =Volumen de filtrado usado en la valoracion.

W = Peso seco de pulpa

Tedricamente 1 miliequivalente de dicromato de potasio corresponde a 7.65 mg de celulosa y
oras hexosas y 6.60 mg de pentosanos. Bajo las condiciones de esta prueba, se consume
menos oxidante y 1meq corresponde a 6.85 mg de celulosay otros carbohidratos disueltos.

6.85(V, —V,)* N *20

% de GAMMACELULOSA = (25 W)

Donde
V3 =Volumen de sulfato ferroso aménico gastado en |a titulacion de la muestra.
V4 = Volumen de sulfato ferroso amdnico gastado en el blanco.

% de BETACELULOSA =100 — (%ALFACELULOSA + %GAMMACELULOSA)
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6. Resultados

Exprese los resultados como porcentaje de alfa, beta y gamma celulosa, promedio de tres
determinaciones, con una variacion no mayor de 0.1%.

METODO KLASON DE DETERMINACION DE LIGNINA?
1. Equipos

Vasos de precipitados de 50 ml

Erlenmeyer de filtracion

Crisoles de capa filtrante porosidad fina 0 media
Bafio a temperatura constante

Erlenmeyer de 1000y 2000 ml

Condensador de reflujo

Varillas de vidrio

2. Reactivos

e Acido sulfirico al 72% o solucion 24 + 0.1 N (1.6338 g espesor a 20°/4°C).
e Vierta cuidadosamente 665 ml de cido sulfirico concentrado (95.5 — 95.6% 1.84g
espesor) en 300 ml de agua, enfrie y diluya a 1 litro. Halle la concentracion del acido
valorando con NaOH, usando metil naranja como indicador y ajusta la solucion a 24
+ 0.1 N con agua 0 &cido.
3. Muestra

Gramos de pulpa, de humedad conocida, desintegrada en una licuadora o molida y tamizada por
mallas 10 6 20. Si la muestra no contiene astillas o material grueso, puede usarse sin el
tratamiento anterior.

4. Procedimiento

Coloque la muestra en un vaso de 50 ml; agregue 40 ml de &cido sulfurico frio lentamente y
macerando el material con una varilla de vidrio. Mantenga el recipiente en un bafio a 20 + 1°C
durante la dispersion de la muestra; ctbralo con un vidrio de reloj y déjelo en el bafio a 20 + 1°C
por 2 horas agitando frecuentemente.

4Tomado de RODRIGUEZ DE CACERES, Lilia. Métodos de Analisis Empleados en la Industria Papelera. Centrode
Investigaciones en Celulosa y Papel. Universidad Industrial de Santander. Colombia, 1978. p 26-28.
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Al cabo de las 2 horas, pase cuantitativamente, el contenido del vaso al erlenmeyer; diluya con
agua hasta obtener una concentracion de acido de 3%, (correspondiente a un volumen total de
575 ml para maderay 1540 para pulpas).

Hierva durante 4 horas a reflujo para mantener el volumen constante. Deje que el material
insoluble (lignina) se sedimente, durante la noche o més tiempo si es necesario. Decante el
liquido sobrenadante, sobre el crisol filrante previamente tarado; transfiera luego la lignina
cuantitaivamente al filtro usando agua caliente y una varilla de vidrio. Lave el residuo con agua
caliente hasta quitar completamente el &cido; séquelo a 105 + 3°C hasta peso constante. Enfrie
en un desecador y pese.

5. Célculos

*
% de LIGNINA= R™100

Donde:
R = peso del residuo
W = Peso seco de la muestra

6. Resultados

Exprese los resultados como porcentaje de lignina en base seca, promedio de tres
determinaciones, con una variacion no mayor de 0.1% .
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METODO TAPPI T204 DE DETERMINACION DE SOLUBILIDAD EN ALCOHOL-BENCENO®
1. Equipos

e Extractor Soxhlet
e Calentador eléctrico
e Dedal para extraccion o papel filtro

2. Reactivos

e Alcohol-Benceno 1:2.
Mezcle un volumen de alcohol etilico de 95% y 2 volimenes de benceno.

3. Muestra

Dos gramos de muestra, seca al aire, de humedad conocida, tamizado entre mallas 40/60.

4. Procedimiento

Pese la muestra en el dedal de extraccion o en el papel de filtro; empaquela de tal manera que
no haya pérdidas; coloquela dentro del extractor Soxhlety agregue al balon de extraccion 150 mi
de mezcla alcohol-benceno.

Haga la extraccion durante 4 a 5 horas, de manera que el Soxhlet se descargue 6 veces por
hora. Al finalizar el proceso, recupere el solvente que queda en la camara del extractor; coloque

nuevamente este en el aparato y siga destilando hasta que el residuo en el baldn sea de 20-25
ml.

Transfiera el extracto a un pesa filtro tarado, lavando el balén con pequefias cantidades de
mezcla alcohol-benceno. Evapore el solvente y seque en estufa a 105 = 3°C durante una hora;
enfrie en un desecador y pese con aproximacion de 0.1 mg.

Haga un blanco, recuperando el solvente; seque el residuo y péselo con aproximacion a 0.1 mg.
Reste al peso del extracto seco el peso del residuo.

> Tomado de RODRIGUEZ DE CACERES, Lilia. Métodos de Analisis Empleados en la Industria Papelera. Centro
de Investigaciones en Celulosa y Papel. Universidad Industrialde Santander. Colombia, 1978. p 16-18.
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5. Célculos

% de EXTRAIBLESALCOHOL - BENCENO = R™100

Donde:
R = peso del extracto
W = Peso seco de |la muestra

Célculo de peso seco: Peso himedo x (100-H)/100

Donde
H = Porcentaje de humedad de la muestra.
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METODO TAPPI T207 DE DETERMINACION DE SOLUBILIDAD EN AGUAS®

Solubilidad en agua fria
1. Equipos

Vasos de 400 ml.

Termémetro

Erlenmeyer de tubuladura lateral

Crisoles de capa filtrante de porosidad media
Bomba de vacio

Bafio Maria

2. Muestra

Dos gramos de muestra, seca al aire, de humedad conocida, tamizado entre mallas 40/60.

3. Procedimiento

Coloque la muestra en un vaso de 400 ml y cubrala con 300 ml de agua destilada. Deje la
mezcla a temperatura ambiente, durante 48 horas, agitando de vez en cuando.

Filtre el material en un crisol tarado, l&velo con agua destilada fria y séquelo a 105°C hasta peso
constante. Enfrie en desecador y pese.

Solubilidad en agua caliente
1. Equipos

Erlenmeyer de 200 ml.

Refrigerante

Bafio Maria

Crisoles de capa filtrante, porosidad media
Erlenmeyer de tubuladura lateral

Bomba de vacio

® Tomado de RODRIGUEZ DE CACERES, Lilia. Métodos de Andlisis Empleados en la Industria Papelera. Centrode
Investigaciones en Celulosa y Papel. Universidad Industrial de Santander. Colombia, 1978. p 18-19.
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2. Muestra

Dos gramos de muestra, seca al aire, de humedad conocida, tamizado entre mallas 40/60.

3. Procedimiento

Transfiera la muestra al erlenmeyer, agregue 100 ml de agua destlada y coloque un
condensador de refiujo; introduzca el recipiente en un bafio de agua hirviendo durante 3 horas.
Filtre en el crisol tarado, lave el residuo con agua caliente y seque hasta peso constante. Enfrie
en desecador y pese.

4. Célculos

*
% de SOLUBLESEN AGUA= R™100

Donde:

R = peso del extracto

W = peso seco de la muestra
5. Resultados

Exprese los resultados como porcentaje del material soluble en agua fria o caliente, en base
seca, promedio de tres determinaciones, con una variacion no mayor de 0.1% .
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