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GLOSARIO

BENEFICIO: conjunto de operaciones que transforman los frutos del café cereza en
café pergamino seco de calidad que luego se trilla y se obtiene la almendra que se
exporta. Se realiza generalmente en instalaciones de las fincas a lo que se le llama
beneficiadero.!

COFFEA ARABICA: es un arbusto pequefio liso de hojas lustrosas relativamente
pequefas, de forma oval o eliptica y flores fragantes de color blanco o cremoso.
Pertenece al género Coffea de la variedad Arabica de origen etiope.?

POLIFENOLES: son micronutrientes que abundan en los alimentos vegetales

naturales como especies secas, frutas, vegetales, café, entre otros; con propiedades
antioxidantes.?

TEGUMENTO: estructura que envuelve la parte central de la semilla.*

1 PUERTA,G. Beneficie Correctamente Su Café Y Conserve La Calidad De La Bebida. 2000.

2 MORALES AGUIRRE,Mario Alberto. Andlisis Del Proceso De Beneficiado Himedo De Café En
Fraijanes, Guatemala. Universidad Rafael Landivar, 2014. p. 47

3 MERCOLA. Polifenoles: Qué Son Y Por Qué Los Necesita.
http://articulos.mercola.com/sitios/articulos/archivo/2015/12/14/beneficios-de-los-polifenoles.aspx
ed. 2015.

4NELLY. La Semilla 'Y Sus Partes. https://www.educaycrea.com/2014/06/la-semilla-y-sus-partes/ ed.
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RESUMEN

El objetivo del proyecto de investigacion fue la busqueda de un compuesto natural
que logre reemplazar los coagulantes metalicos que se usan en la actualidad y
pueden provocar efectos negativos a la salud. Para esto se evaluaron el pergamino,
cascara y café verde de trilla obteniendo de la cascara la mayor cantidad de
polifenoles totales cuantificados por el método Folin-Ciocateu extraidos por método
de ultrasonido. Para determinar que método de extraccion logra alcanzar mejores
concentraciones se evalud el ultrasonido usado en la seleccion del residuo y la
maceracion, obteniendo una concentracion de polifenoles totales maxima de 8.471
+ 1.743mgGAE/gBS por el método de maceracién durante 30 horas con una
PROPORCION V:V de solvente de etanol agua en PROPORCION V:V 50:50.

Este extracto de polifenoles obtenido se evalud en aguas sintéticas con pigmentos
cationicos para probar su eficiencia como coagulante en un test de jarras. Para esto
se plante6 un disefio de experimentos multifactorial tomando como factores la
concentracion del extracto con tres niveles y el pH con cuatro niveles. Se determing,
que para la remocion de azul de metileno el extracto de polifenoles alcanza un
72.692% de remocioén del color a un pH béasico de 9.13 y que para el cristal violeta
se logra una remocion del 91.143% a pH 7.5.

PALABRAS CLAVE: Residuos café, polifenoles, remocion color, colorantes.
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INTRODUCCION

Colombia se encuentra entre los tres productores de café mas grandes en el mundo,
superado solamente por Brasil y Vietham.® En la producciéon de café se generan
paralelamente residuos organicos, que puede variar entre el 90 y 95% del peso del
fruto seco que entra en el proceso.® Entre los residuos del proceso industrializado
de café se pueden encontrar materiales fibrosos como hojas, ramas y tallos,
provenientes del proceso de cosecha; frutos verdes que caen al suelo durante la
recoleccion; pulpa y mucilago en el proceso del beneficio; pergamino proveniente
del proceso de trilla y borra o ripio que se genera al preparar la bebida,’ algunos son
usados como alimento para animales, sustrato para setas exaticas, produccion de
biogas o biomasa.®

Estos residuos pueden generar problemas de contaminacién en los alrededores de
la zona cafetera si no se manejan y disponen en forma correcta. De igual forma las
aguas residuales producidas en el proceso del beneficiado hiumedo pueden
representar otro riesgo de contaminacion, ya que contienen una alta concentracion
de materia organica y una capacidad contaminante entre 60 a 240 veces superior
que las aguas residuales domésticas.® Segun un estudio realizado por Gottenland
et. al. (2007) el café contiene al menos 1000 sustancias quimicas diferentes,
incluyendo aminoacidos, azlcares, acidos volatiles y no volatiles, compuestos
fendlicos, cafeina, vitaminas, minerales, entre otros; 1° que son actualmente usados
en diferentes campos como alimentacion humana y animal, sustrato de setas o
produccién de energia, entre otros.'!

Ademas de este problema, entre los grandes desafios del gobierno en la actualidad
se encuentra brindarles a los ciudadanos aguas potables y un buen alcantarillado,
pero se esta olvidando que al aumentar la cobertura de estos se aumentan las
descargas de aguas residuales que terminan en las fuentes hidricas.'? Las aguas
residuales se pueden clasificar en domesticas originadas en zonas residenciales e
industriales producidas por industrias. Estas ultimas tienen composiciones que

5 LAZCANO, Jaime Téllez. Principales Productores De Café Del Mundo. [Consultado Jun 29,2018].
Disponible en: http://www.infocafe.es/cafe/principales-productores-cafe.php .

6 RODRIGUEZ V. N.; ZAMBRANO F.,D. A. y RAMIREZ G.,C. A. Manejo Y Disposicién De Los
Subproductos Y De Las Aguas Residuales Del Beneficio Del Café. [Consultado Mar 31,2018].
Disponible en:
https://www.cenicafe.org/es/index.php/cultivemos_cafe/manejo_de_subproductos/cultivemos_cafe
manejo_de_subproductos ed. 2016.

7 lbid. p.1.

8 Organizacion Internacional del Café. Posibles Usos Alternativos De Los Residuos

Y Subproductos Del Café. 2005.

% lbid. p. 1.

10 GOTTELAND, Martin y DE PABLO V, Saturnino. Algunas Verdades Sobre El Café. Sociedad
Chilena de Nutricidon, Bromatologia y Toxicologia, 2007. p. 105-1150717-7518

11 Op. Cit., Organizacion internacional del café. p 1.

12 TIEMPO,Casa Editorial El. Siete De Cada Diez Municipios no Tratan Sus Aguas Residuales. 2017.
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difieren por la actividad a la que se dedique la empresa, entre las sustancias que se
pueden encontrar estdn materia organica, inorganica, compuestos quimicos y
sustancias organicas no degradables.3 Segln un estudio realizado por las naciones
unidas el 80% de las aguas residuales ya sean domesticas o industriales producidas
en zonas urbanas regresan sin tener ningun tipo de tratamiento al medio ambiente,
poniendo en riesgo a millones de personas de sufrir enfermedades como la colera y
el polio.1*

Una alternativa eficaz para el tratamiento de aguas residuales tanto domesticas
como industriales es la coagulacion, que consiste en remover principalmente sélidos
suspendidos o0 disueltos obteniendo aguas libres de materia organica
suspendida.’®Este método se basa en la desestabilizacién de particulas coloides
para facilitar su aglomeracion, eliminando asi la turbiedad, algunas bacterias y
sustancias productoras de sabor y olor.'® Entre los coagulantes mas utilizados se
encuentran las sales de aluminio y de hierro, a pesar de que estos presentan buenos
resultados generan precipitados y pueden causar dafios en la salud como la
enfermedad de Alzheimer, por esto se ha buscado como alternativa los coagulantes
naturales que son biodegradables, seguros para la salud humana, y pueden
obtenerse de microorganismos, tejidos de plantas o animales.’

Por esta razén es que surge la necesidad de identificar nuevos productos a partir de
los que se puedan obtener coagulantes naturales y ademas disminuir el impacto
negativo de los residuos de café en el entorno cafetero. El Semillero de investigacion
Procesos de Separacion No Convencionales (GPS) busca seleccionar el residuo del
proceso de café que contenga las mejores caracteristicas para la obtencion de
polifenoles y a partir de este comprobar si puede ser usado como un coagulante
natural.

13 RAMALHO,Rubens Sette. Tratamiento De Aguas Residuales. Reverté, 1990.

14 Tiempo. Op. Cit., p.1.

15 GOMEZ PUENTES, Néstor Alejandro. Remocion de materia organica por coagulacion-
floculacién. [1]:2005.

16 RAMIREZ ARCILA Hildebrando y JARAMILLO PERALTA,Jhoan. Agentes Naturales
Como Alternativa Para El Tratamiento Del Agua. 2016. p. 1362500-5316

17 Ibid., p. 136.
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OBJETIVOS

OBJETIVO GENERAL

Evaluar la actividad coagulante de los polifenoles extraidos de residuos de café
(Coffea Arabica).

OBJETIVOS ESPECIFICOS

o Identificar el residuo de café que presenta las caracteristicas necesarias para la
obtencion de polifenoles.

e Seleccionar el método de extraccion de los polifenoles contenidos en los residuos
de café.

e Evaluar la actividad coagulante de los polifenoles obtenidos.
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PLANTEAMIENTO DEL PROBLEMA

DEFINICION DEL PROBLEMA

Colombia es uno de los mayores productores de café de calidad en el mundo, el café
Coffea arabica es una de las principales especies cultivadas en Colombia.
Actualmente del proceso de produccion del café solo se aprovecha el 5% de la
materia vegetal, el 95% restante se convierte en residuos, que si no se manejan de
forma efectiva se pueden convertir en una fuente de contaminacién para los recursos
naturales presentes en la zona cafetera'®.

La necesidad del tratamiento de aguas residuales se debe a que contienen altas
cargas bacterianas al igual que sustancias quimicas contaminantes como bifenilos
policlorados, contaminantes organicos persistentes, compuestos organicos volatiles
entre otros que pueden llegar a ocasionar alteraciones endocrinas, tumores
cancerosos, infecciones e incluso la resistencia a algunos farmacos por el constante
contacto con patdégenos bacterianos.!®

El uso de coagulacion, floculacion y sedimentacion es el principal proceso para el
tratamiento de aguas. El proceso consiste en someter el agua a agitacion para lograr
una solucion homogénea del coagulante con el agua. Para este proceso se usan
principalmente sales de aluminio y de hierro como coagulante entre estos se
encuentran el sulfato de aluminio, el sulfato férrico, entre otros.?° El principal
problema que ocasiona el uso de estos coagulantes es forman hidroxidos de
aluminio o hierro que son insolubles y ademas forman precipitados o lodos,?! cuya
principal caracteristica es que son nocivos y es necesaria su desestabilizacién. Por
esta razén los coagulantes naturales son una alternativa ya que son seguros para la
salud, producen menor cantidad de lodos, aproximadamente 20-30% menos.?? Para
el desarrollo de este proyecto se decidio usar los residuos del café de la especie
Coffea arabica.

18 Op. cit. Rodriguez, V. et. al. p. 1.

19 QOrganizacion de las naciones unidas. AGUAS RESIDUALES&nbsp; EL RECURSO
DESAPROVECHADO. 2017.

20 Op. cit. Restrepo, et al. p. 1.

21 RAMIREZ ARCILA, Hildebrando y JARAMILLO PERALTA, Jhoan. Agentes Naturales
Como Alternativa Para El Tratamiento Del Agua. 2016. p. 1362500-5316p.

22 |bid., p. 136.
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JUSTIFICACION

El objetivo del presente trabajo investigativo es cuantificar la cantidad de polifenoles
presentes en los residuos de café seleccionados, y asi determinar que residuo
contiene la mayor concentracién de polifenoles y evaluar la capacidad de remocion
de turbidez en aguas residuales seleccionadas.

Se ha encontrado que los residuos de café cereza contienen polifenoles que pueden
ser usados como coagulantes naturales.?3Este tipo de coagulantes se han usado
actualmente como alternativas a los coagulantes convencionales, ya que ademas
de ser biodegradables pueden constituir tecnologias sostenibles de tratamiento de
agua, ya que se obtienen de materiales locales y son relativamente econémicos,
pues se lograria la disminucién del uso agentes quimicos.?*

Por esta razén el objetivo principal del proyecto es comprobar la actividad coagulante
de los polifenoles presentes en los residuos de café, para lo cual se realizara la
evaluacion de tres residuos del procesamiento para determinar cual presenta
caracteristicas optimas para la obtencion de polifenoles y comprobar su efectividad
en laremocion de la turbidez de aguas residuales, aplicando conceptos de economia
circular para el beneficio, pues los subproductos que no tienen valor comercial se
podran reutilizar en el mismo proceso para reemplazar los coagulantes
convencionales que se usan actualmente.

2 APONTE ZEA, David Camilo; CORREA MAHECHA, Felipe y PALOMINO PORTILLA,
Monica Andrea. Separacion De Polifenoles a Partir De Residuos De Café Para Evaluar Su
Aplicabilidad Como Parte De Un Coagulante Natural. Bogota D.C.: Fundacién Universidad
de Ameérica, 2017.

24 ANTOV, Mirjana G.; SCIBAN, Marina B. y PETROVIC, Nada J. Proteins from Common
Bean ( Phaseolus Vulgaris) Seed as a Natural Coagulant for Potential Application in Water
Turbidity Removal. England: Elsevier Ltd, 2010.
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1. MARCO TEORICO

En este capitulo se describen las generalidades para desarrollar el proyecto de
investigacion, teniendo en cuenta los parametros, variables y procesos que se llevan
a cabo para la obtencién de polifenoles a partir de los residuos del proceso de
produccion de café.

1.1 EL CAFE

El café es una semilla que se obtiene del arbol o arbusto del cafeto. Este arbol es
originario de Etiopia, perteneciente a la familia de las rubidceas, puede llegar a
mediar hasta 12 metros de altura y vivir hasta 50 afios. Existen aproximadamente
70 especies de este arbusto de las cuales solo 10 son utilizadas para la produccién
de café comercial.?®

Figura 1. Estructura morfoldgica del café.

CORTE CENTRAL

ENDOSPERMA
(SEMILLA)

ESPERMODERMA
PERGAMINO

MUCILAGO
PULPA

CASCARA O
ENDOCARPIO

Fuente: ARMAS, Eduardo; CORNEJO, Nubia y
MURCIA, Karina. Propuesta Para El
Aprovechamiento De Los Subproductos Del
Beneficiado Del Café Como Una Alternativa Para
La Diversificacion De La Actividad Cafetalera Y
Aporte De Valor a La Cadena Productiva.
Universidad de el Salvador, 2012.

El grano de café consta de cinco capas protectoras que deben retirarse para obtener
el grano que se comercializara. Desde afuera hacia adentro se compone de la
siguiente manera:

1) La piel (epicarpio): Es una capa monomolecular que puede ser de color rojo,
amarillo o rosa cuando estd maduro dependiendo de la especie.

2) La pulpa (mesocarpio): Esta capa esta compuesta por una pulpa carnosa.

2SALEGRIA EZQUERRA, E. Café Para Cardiol6gos. 2009. p. 357-3650300-89328
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3) El pergamino (endocarpio): Es una cubierta delgada que contiene polisacaridos.
4) La piel plateada: Es un tegumento delgado que cubre directamente la semilla.

5) Dos semillas que tienen forma eliptica.?®

1.2 CULTIVO DE CAFE EN COLOMBIA

El café producido en Colombia pertenece a la especie Arabica, que crece en alturas
entre 900 y 2000 metros sobre el nivel del mar y requiere un cultivo mas delicado y
con mayores cuidados. Esta especie presenta mas de 1000 variedades, en
Colombia se pueden encontrar la variedad Caturra, Colombia, Borbon, Tipica,
Maragoripe, entre otras. El cafeto tarda entre 3 a 5 afios en dar frutos, dentro de
estos frutos se encuentran los granos de café o semillas que presentan color rojo
cuando llegan a su madurez y se les denomina cereza. ?’.

En Colombia la zona cafetera se encuentra ubicada en las laderas de las cordilleras,
en una franja altitudinal entre 1000 y 2000 metros sobre el nivel del mar y con una
temperatura que oscila entre los 18°C y los 22.5°C. La época de siembra se define
teniendo en cuentas las condiciones climaticas, pues determinan el crecimiento y
desarrollo del cafeto, siendo la lluvia uno de los factores mas influyentes.?®

S

Fiura 2. Cultivo de café en Colombia.

S aees - o T
Fuente: Café de Colombia. Post-cosecha. Café de
Colombia. [Consultado el Jun 26, 2018]. Disponible
en:  http://www.cafedecolombia.com/particulares/es

/sobre_el_cafe/el_cafe/post-cosecha/

26 ALVES,Rita C., et al. Chapter 1 - State of the Art in Coffee Processing by-Products. Academic
Press, 2017. p. 1-269780-128112908

27 Op. Cit. Alegria. Et. Al. p 358

28 Federacion Nacional de cafeteros de Colombia. Descripcion Del Proceso Productivo Y Del
Beneficio Del Café.

24


http://www.cafedecolombia.com/particulares/es%20/sobre_el_cafe/el_cafe/post-cosecha/
http://www.cafedecolombia.com/particulares/es%20/sobre_el_cafe/el_cafe/post-cosecha/

1.3 COMPUESTOS POLIFENOLICOS

Los polifenoles son sintetizados por las plantas como un producto de su
metabolismo, que pueden ser usados para sus funciones biologicas o participar en
eventos de defensa ante situaciones de estrés o estimulos.?® Los compuestos
polifenolicos se pueden clasificar en acidos fendlicos, flavonoides y taninos, siendo
estos Ultimos los que poseen una estructura mas compleja.3°

En el café los polifenoles que se encuentran principalmente son los mono y di-
ésteres, con sustituciones del acido quinico conformando asi mas de 40 isbmeros
de acidos diferentes entre los cuales se pueden encontrar CQA, di-CQA y FQA. En
promedio la concentracion de acidos clorogénicos en el café Arabica en Colombia
se encuentra entre 5.24% a 7.61%. 3! 32

Tabla 1. Nombres, férmulas quimicas y estructurales de algunos &acidos
clorogénicos.

Formula Molecular

’é%r;%rr? y nombres Formula estructural Obtencion
quimicos
) Quina, café vy
3:7?2??6 _25: sinteticamente.
Quinico Tetrahidroxi- il ¥
QA (1a,3R,40,5R)
Ciclo hexano-
Carboxilico
Canela, mani y
Cinamico ??g:ri?zz Ny sintéticamente.
CiA .
propenico

29 QUINONES,M.; MIGUEL,M. y ALEIXANDRE,A. The Polyphenols, Naturally Occurring
Compounds with Beneficial Effects on Cardiovascular Disease. Spain: 2012. p. 76

30 MERCADO-MERCADO,G., et al. Compuestos Polifendlicos Y Capacidad Antioxidante De
Especias Tipicas Consumidas En México. 2013. p. 36-460212-1611

31 Op. Cit. GOTTELAND, Martin. Et. Al.

%2 PUERTA,Gloria. Composicién Quimica De Una Taza De Café. Cenicafé: 2011.
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Tabla 1. (continuacion)

Nombre Formula Molecular Formula estructural Obtencion
Comaun y nombres
guimicos
C9H803 g Mani, tomate,
. . zanahorias
4 4-Hidroxicindmico 3- ’ :
-cumarico
P (4-Hidroxifenil)- 2- —— fresas, ajo,
p-CoA propenoico espinacas,
remolacha,
aceituna
CoHgO4 Arandano,
. . - manzana, cidra,
Caféico 3,4-Dihidroxi- orégano, verbena,
cinamico
CA o Tomillo, clrcuma,
3—(3,4—D|h|drox|fenll)— aceituna, café.
2-propenoico.
C16H1809 Café, arandanos,
1,4,5-trydroxi ciclo manzana
hexano carboxilico Cidra. Es el acido
Clorogénico fendlico mas
3-(3,4- abundante en el
5-caféoil-quinico  dihidroxicinamato) q‘k_.., ,
| café.
3-[[3-(3,4-Di- ,,(:l.hJ\,\Q\
hidroxifenil)-1-oxo-2- =
5-CQA propenilloxi]-1,4,5,-
tri-
hidroxiciclohexano-
carboxilico-
CosH24012 Granos de café

o de. girasol
1,5-di-caféoil- 3,4-Dihydroxi- .,/L/\q" verde, girasoles
quinico ciclohexano o

1,5 di-CQA carboxilico 1,5- (3,4- ™
dihidroxicinamato) "

Fuente: MARTIN G., C. and PUERTA Q., G. I. Contenido de &cidos clorogénicos en
granos de coffea arabica y C. canephora, segun el desarrollo del fruto. En:
CENICAFE
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No todos los polifenoles se pueden extraer, existen ciertos polifenoles considerados
no extraibles, por lo general son aquellos compuestos con alto peso molecular,
aunque en algunos casos a pesar de su bajo peso molecular se encuentran unidos
a otros componentes como fibra dietario o proteinas por lo quedan retenidos en el
residuo resultante de las extracciones, también hay algunos que quedan atrapados
en la matriz vegetal inaccesibles a los disolventes siendo considerados no
extraibles.33

Por otro lado, los polifenoles extraibles son aquellos de bajo peso molecular que se
solubilizan en los solventes de extraccidn, por su estructura quimica puede dividirse
en estructuras mas simples como los acidos fendlicos que pueden encontrarse libres
o esterificados como flavonoides y otras estructuras mas complejas. En la tabla 2 se
muestra una clasificacion de los fenoles extraibles y los no extraibles.3*

Tabla 2. Clasificacion de fenoles extraibles y no extraibles.
Extraibles No extraibles

Acidos fenolicos (Cafeico) | Taninos condensados
Esterificados Taninos hidrolizables
(Clorogénicos)
Flavonoides
Flavonoles
Isoflavonas
Flavanonas
Fuente: ARRANZ MARTINEZ, Sara. Compuestos
polifendlicos (extraibles y no extraibles) en alimentos de la
dieta espafola: metodologia para su determinacién e
identificacion. Universidad Complutense de Madrid,
Servicio de Publicaciones, 2010

1.4 PROCESAMIENTO INDUSTRIAL DEL CAFE

Existen dos métodos para el procesamiento del café, el método por via hUmeda y
via seca. En el método por via seca produce como principal residuo un compuesto
de piel, mucilago y pergamino, todo junto conocido como cascara y en el método por
via hiumeda se tiene una separacion de la pulpa, el mucilago y el pergamino,
requiriendo cantidades mas grandes de agua por presentar mas etapas que hacen

33 ARRANZ MARTINEZ,Sara. Compuestos Polifendlicos (Extraibles Y no Extraibles)
En Alimentos De La Dieta Espafiola: Metodologia Para Su Determinacion E
Identificacion. Universidad Complutense de Madrid, Servicio de Publicaciones, 2010.
34 |bid. p. 7.
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uso de ésta.®® El café producido en Colombia conocido también como Arabica
Lavado, es el café Arabica de mas alta calidad. Se diferencia de los granos de otros
origenes debido a que es el Unico que es completamente lavado, proceso en el cual
se logran extraer impurezas y agentes oxidantes, otorgandoles asi su sabor y aroma
caracteristico®. Este proceso de lavado también denominado beneficio himedo
consta de una serie de etapas o pasos:3’

1.4.1 Lavado y separacion. Se hace un lavado en tanques de agua donde se
separan y se hace una limpieza preliminar de las cerezas, eliminando las que no
estdn maduras, algunas piedras y tierra, en algunos casos se usan cribas para
mejorar la separacion.38

1.4.2 Despulpado. Se separa la pulpa y la piel del fruto del grano de café, este
proceso debe llevarse a cabo lo mas rapido posible después de la recoleccion pues
se puede llegar a deteriorar el café.®® Se puede llevar a cabo mediante dos métodos
0 equipos, las zarandas vibradoras o las cribas rotatorias. Se debe tener en cuenta
que el café debe estar en madurez optima, puesto que los frutos verdes no se
pueden despulpar de manera correcta. De este proceso se obtiene al final como
residuo la pulpa.*°

1.4.3 Fermentacion. Se disponen los granos despulpados en tanques grandes de
fermentacion, puede durar entre 12 a 18 horas dependiendo de algunas variables
como la temperatura del lugar donde se realiza la fermentacion, el grado de madurez
del café, la cantidad de agua usada, entre otras. Si no se logra un tiempo adecuado
de fermentacion el café puede mancharse, perder peso, amargarse e incluso perder
su calidad.**

35 PALOMINO GARCIA,Lady Rossana, et al. Enhanced Extraction of Phenolic Compounds from
Coffee Industry's Residues through Solid State Fermentation by Penicillium Purpurogenum. 2015. p.
704-7111678-457X

36 Op. Cit., Alegria. P. 359.

87 International Coffee Organization. Procesamiento De Campo.
http://www.ico.org/ES/field_processingc.asp.

%8 |bid. p 1.

% |bid. p 1.

40 Op. Cit., ICO., p. 1.

4 Café de Colombia. Post-Cosecha. Café De Colombia.

http://www.cafedecolombia.com/particulares/es/sobre_el_cafe/el_cafe/post-cosecha/.
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1.4.4 Desmucilaginado o lavado. Se lava el café en tanques o lavadoras
especiales utilizando agua limpia donde se elimina el mucilago, en esta etapa la
humedad del café es de aproximadamente 57%.%> Este lavado también se puede
realizar de forma manual mediante la inmersion de la cereza en un canal de agua y
con la ayuda de unas paletas. Obteniendo al final el café desmucilaginado vy el
mucilago como residuo.*

1.4.5 Secado y almacenado. Existen dos métodos de secado, el secado en patios
y el secado mecénico. El primer método consiste en distribuir el café en patios de
grandes superficies de ladrillo o cemento y con un espesor que no sea mayor de 10
cm, el café debe ser removido continuamente con un rastrillo o un tractor, hasta
obtener una humedad de aproximadamente el 12%. Y el segundo método consiste
el uso de maquinas en las que circula el aire caliente con temperaturas entre 60°C
y 75°C.*Teniendo como resultado del proceso de secado el denominado café
pergamino.”® En el almacenado se guarda el café pergamino en bodegas o silos
esperando el momento de su venta. En este momento del proceso se deben tener
en cuenta las labores de conservacion.*6

1.4.6 Trillay almacenamiento. Se separa el pergamino del grano almendra con la
ayuda de trilladoras o descascaradoras. De esta etapa se obtiene el grano de café
comercial y como residuo el pergamino.*’Este café es almacenado en estibas de
sacos o silos principalmente con el fin de mantener su calidad y cantidad,
manteniéndolo alejado de dafios causados por factores climéticos, fitopatégenos y
malos olores.*®

Luego del procesamiento se obtienen granos defectuosos que presentan
alteraciones en sus caracteristicas organolépticas de calidad que son necesarias
para el posterior proceso de tostion y molienda, estos defectos pueden ser causados

42 Op. Cit., ICO., p. 1.

43 MORALES,Mario. ANALISIS DEL PROCESO DE BENEFICIADO HUMEDO&nbsp;DE
CAFE EN FRAIJANES, GUATEMALA. FACULTAD DE CIENCIAS AMBIENTALES Y
AGRICOLAS LICENCIATURA EN CIENCIAS AGRICOLAS CON ENFASIS EN GERENCIA
AGRICOLA, 2014. p.8.

4 ARMAS,Eduardo; CORNEJO,Nubia y MURCIAKarina. Propuesta Para El
Aprovechamiento De Los Subproductos Del Beneficiado Del

Café Como Una Alternativa Para La Diversificacién De La Actividad Cafetalera Y Aporte De
Valor a La Cadena Productiva. Universidad de el Salvador, 2012.

4 [Anénimo]BuenCafe DelGranoalaTaza - Anacafé. [Consultado Jul 9,2018]. Disponible en:
http://www.anacafe.org/glifos/index.php?title=BuenCafe_DelGranoalaTaza ed.

46 |bid. p 1.

47 1bid p. 1

48 Morales. Op. Cit., p. 9.
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en el proceso de beneficiado e incluso desde la plantacion, a estos granos
defectuosos se les conoce como café verde de trilla.*°

1.4.7 Tostidn o torrefaccion. Es el ultimo paso en el proceso de produccion del café
donde se expone el café almendra a altas temperaturas durante un tiempo
determinado, esta etapa es critica pues es necesario tener controlada la temperatura
el tiempo porque el producto puede llegar a perder algunas de sus propiedades
organolépticas. Durante esta etapa se destacan tres fases claves, la fase de secado,
la fase de tostion y finalmente la fase de enfriamiento.>°

Figura 3. Procesamiento industrial de la café etapa por etapa.

Fruto de cafe

X mucuf_ago . Piel plateada
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Fuente: GALANAKIS AND CHARIS MICHEL. Handbook of
Coffee Processing By-Products. US: Academic Press, 2017.
Modificado por autor.
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49 1bid. p. 9.
50 JUAN PABLO CARDENAS DIAZ y JUAN DAVID PARDO PINZON. Caracterizacion De Las Etapas
De Fermentacion Y Secado Del Café La Primavera.
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1.5 RESIDUOS DEL PROCESO DE CAFE

De cada proceso o etapa del beneficio y procesamiento del café se obtienen unos
residuos. En la actualidad estos residuos son usados en la industria debido a su
composicion.>t

1.5.1 Pulpa. Es el principal residuo obtenido del beneficio de café en el proceso
del despulpado, representando el 29% del peso del fruto entero.>? Debido a la
cantidad de agua que contiene presenta dificultades en el transporte, manejo y
procesamiento, a pesar de esto gracias a su composicion quimica, es muy usado
actualmente en la industria.>® Uno de los principales usos de la pulpa de café es la
alimentacion de animales, aunque en la mayoria de los estudios se destina al
alimento de ganado lechero y cerdos, llegando a reemplazar los concentrados hasta
en un 20%, se han hecho algunos estudios en la alimentacién de peces, pollos,
corderos y conejos. A demas se ha usado para el ensilaje obteniendo un excelente
pienso para forraje de ganado. En la industria alimenticia también ha sido usado en
la fabricacion de bebidas alcohdlicas y refrescantes, ademas la pulpa fermentada es
usada como sustrato de setas exoéticas.>*

1.5.2 Mucilago. El mucilago se encuentra entre la pulpa y la cascara del grano,
representando aproximadamente el 5% del peso del fruto entero. Estd compuesto
por agua, pectinas, azucares y acidos organicos. Por su composicion es usado para
la obtencion de pectinas, sin embargo, este proceso puede ser un poco dificil ya que
en el proceso de despulpado y lavado se usan grandes cantidades de agua y estas
sustancias pueden quedar disueltas en esta, por esta razdn en algunos casos se
hace uso del agua del proceso en lugar del mucilago.>®

51 Op. Cit., Rodriguez, N, et al. p. 1.

52 NORIEGA SALAZAR Adrianyela; SILVA ACUNA,Ramén y GARCIA DE SALCEDO,Moraima.
Revision: Utilizacion De La Pulpa De Café En La Alimentaciébn Animal. Instituto Nacional de
Investigaciones Agricolas INIA, Maracay, Venezuela, 2008. p. 411-4190798-7269

53 |bid., p.412.

54 Op. Cit., Rathinavelu, r, et. al. p. 1.

55 Institute of Nutrition of Central America and Panama; BRAHAM,J. E. y BRESSANI,R. Pulpa De
Café : Composicion, Tecnologia Y Utilizacion. http://hdl.handle.net/10625/4722 ed. CIID, Bogoté, CO,
1978.
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1.5.3 Pergamino. También conocido como cascarilla, es la parte anatbmica que
cubre el grano, representando aproximadamente el 12% del peso del fruto entero.>®
El pergamino estd compuesto por celulosa, hemicelulosa, lignina y ceniza.®’
Tradicionalmente es usado como combustible en ladrilleras, fogones y en silos para
el secado de café por su alta capacidad calorifica.>A demas se ha empleado como
sustrato para el cultivo de hongos tropicales gracias a su composiciéon quimica.>®

Figura 4. Pergamino de cafée.

Fuente: elaboracion propia.

1.5.4 Piel plateada. Es la pelicula fina de la capa externa del grano, representado
aproximadamente el 4.2% del peso del fruto entero. Es usado como fertilizante y
combustibles, aunque algunos estudios han demostrado que tiene propiedades
saludables por el contenido de antioxidantes y de fibra dietaria. También por su
capacidad de liberar compuestos fendlicos se ha analizado recientemente como
alimento de cepas fungicas.®°

1.5.5 Cascara. Este residuo representa aproximadamente el 12% de la cereza en
peso seco, por cada tonelada de café que entra en el proceso se obtienen 0.18
toneladas de este producto. Se usa generalmente como combustible o suplemento
alimenticio de animales. También es usado como sustrato en procesos de
fermentacion para la obtencién de bioproductos®?.

56 PENARANDA GONZALEZ,Laura Victoria, MONTENEGRO GOMEZ,Sandra Patricia y GIRALDO
ABAD,Paula Andrea. Aprovechamiento De Residuos Agroindustriales En Colombia. Bogota:
Universidad Nacional Abierta y a Distancia, 2017. p. 141-1502145-6097

57 ESQUIVEL,Patricia y JIMENEZ,Victor M. Functional Properties of Coffee and Coffee by-Products.
Elsevier Ltd, 2012. p. 488-4950963-9969

%8 RODRIGUEZ,N. y ZAMBRANO,D. Los Subproductos Del Café: Fuente De Energia Renovable.
2010.

%9 Op. Cit. Gonzalez, et. Al. P.7.

80 Op. Cit. Galanakis. P 68.

61 |bid. p 72.
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Figura 5. Cascara con tres
dias de secado.

Fuente: elaboracion propia.

1.5.6 Café verde de trilla. También conocido como café almendra se obtiene
después de la trilla del café pergamino con una humedad de 10-12%, es clasificado
por su tamafo, color y densidad para ser exportado como café colombiano de
calidad a paises de Europa, Estados Unidos y paises de Asia. El café defectuoso
contiene imperfecciones como coloraciéon marrén o manchas producidos por una
inadecuada formacion del fruto o por un procesamiento imperfecto.?

Figura 6. Café verde de trilla.

Fuente: Elaboracién propia.

1.5.7 Café gastado o borra. Representa aproximadamente el 50% de la masa de
café que entra como materia prima en la produccion de café instantaneo y
elaboracion del café® Este residuo estd compuesto por polisacaridos,
oligosacaridos, lipidos, aminoacidos, compuestos fendlicos entre otras sustancias
quimicas. Gracias a esta composicion es usado como adsorbedor, como relleno y
aditivo para polimeros.%*

62 RAMALAKSHMI,K., et al. Bioactivities of Low-Grade Green Coffee and Spent Coffee in Different in
Vitro Model Systems. Elsevier Ltd, 2009. p. 79-850308-8146

63 PUJOL,D., et al. The Chemical Composition of Exhausted Coffee Waste. Elsevier B.V, 2013. p.
423-4290926-6690

64 KOVALCIK,Adriana; OBRUCA,Stanislav y MAROVA Ivana. Valorization of Spent Coffee Grounds:
A Review. Elsevier B.V, 2018. p. 104-1190960-30855
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1.6 METODOS DE EXTRACCION

La técnica mas usada tanto a nivel laboratorio como a nivel industrial es la extraccion
con disolventes que consiste en tomar una matriz ya sea solida o liquida y con un
disolvente aprovechar la diferencia de solubilidades en la mezcla y asi separarlos.®®

1.6.1 Extraccion por ultrasonido. El ultrasonido es una vibracién de onda de sonido

gue presenta una frecuencia mas alta que a detectada por la audicibn humana (mas
de 20kHz), puede dividirse en dos tipos: Ultrasonido de sefial con un rango de
frecuencia de 100kHZ a 1MHz y de potencia con un rango de 18KHz hasta 100kHz.
Este Ultimo es conocido también como ultrasonido de alta frecuencia y gracias a sus
frecuencias bajas logra producir un colapso de burbujas de cavitacion, esto ocurre
porque las ondas de sonido que pasan a través del solvente producen procesos de
compresion y expansion. Este fenbmeno de cavitacion se ve afectado por factores
como el solvente y sus propiedades, temperatura, frecuencia, potencia, presion
hidrostatica, tension superficial y potencia de irradiacién; ademas de algunas
propiedades del material organico como la humedad y tamario de particula.®

1.6.2 Extraccion por maceracion. Este método consiste en dejar remojar el material

vegetal fragmentado con un solvente, hasta que este penetre y disuelva las
sustancias solubles.®” Existen dos tipos de maceracion: la maceracion en frio que
consiste en cubrir el material que se extraera completamente con el solvente,
presentando ventajas pues requiere equipos mas simples y menores cantidades de
energia; y uno segundo maceracion con calor que consiste en poner en contacto el
material vegetal y el solvente pero en presencia de temperatura, requiriendo menos
tiempos pero presentando complicaciones en algunos casos pues el calor puede
destruir algunas propiedades del material ademas de necesitar equipos mas
especializados.%8 ¢°

% Rocio Azuola y Pedro Vargas. Extraccion De Sustancias Asistida Por Ultrasonido (EUA). Instituto
Tecnologico de Costa Rica, 2007. 0379-3982

% Ibid., p. 1.

67 GONZALEZ VILLA,Angela Andrea. Obtencion De Aceites Esenciales Y Extractos Etandlicos De
Plantas Del Amazonas. 2004.

68 GORDILLO,Belén, et al. Optimisation of an Oak Chips-Grape Mix Maceration Process. Influence of
Chip Dose and Maceration Time. England: Elsevier Ltd, 2016. p. 249-2590308-8146

8 ALEIXANDRE-TUDO,Jose Luis y DU TOIT Wessel. Cold Maceration Application in Red Wine
Production and its Effects on Phenolic Compounds: A Review. Elsevier Ltd, 2018. p. 200-2080023-
6438
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1.7TRATAMIENTOS DE AGUAS

1.7.1 Particulas coloidales. Las particulas coloidales se encuentran en el agua y
son las causantes de la turbiedad y el color. Este tipo de particulas poseen unas
cargas eléctricas negativas conocidas como cargas primarias que atraen las cargas
positivas del agua y se adhieren fuertemente, atrayendo a su alrededor iones
negativos junto con una débil cantidad de iones positivos. Los iones que se adhieren
fuertemente forman la capa adherida o comprimida y se desplazan con la particula,
y los iones que se encuentra adheridos débilmente forman la capa difusa, por esto
se genera un gradiente o potencial eléctrico entre la particula y el agua, denominado
Potencial Z.7°

El potencial Z es como se menciono la diferencia de potencial entre la capa movil o
capa comprimida y la capa fija y el fluido, dependiendo de un factor muy importante
como lo es el pH, siendo el punto isoeléctrico el pH de coagulacién, es decir cuando
el potencial Z vale 0.7

Figura 7. Particula coloidal con capa doble.

Capa Comprimida
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R + (separa del resto de la
dispersicn)

Figura 1 Doble Capa de Una Particula coloidal.

Fuente: Céardenas, Yolanda. TRATAMIENTO
DE AGUA: COAGULACION Y
FLOCULACION, 2000.

© CARDENAS,Yolanda. TRATAMIENTO DE AGUA.&nbsp;COAGULACION Y FLOCULACION.
2000.

I NORIEGA SALAZAR,Adrianyela; SILVA ACUNA,Ramén y GARCIA DE SALCEDO,Moraima.
Revision: Utilizacion De La Pulpa De Café En La Alimentaciéon Animal. Instituto Nacional de
Investigaciones Agricolas INIA, Maracay, Venezuela, 2008. p. 411-4190798-7269
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1.7.2 Coagulacién. La coagulacién consiste en realizar una desestabilizacion
eléctrica de las particulas, anulando las cargas eléctricas que producen una
repulsion entre estas, mediante la adicion de sales de aluminio o hierro, conocidas
como coagulantes. Al agregar el coagulante en el agua este se hidroliza causando
una desestabilizacién de las particulas en suspension, a partir de esto empieza una
precipitacion y una generacion de componentes quimicos que forman cadenas
poliméricas que son adsorbidas por las particulas coloides causando una adsorcion
mutua entre las particulas.”? En este proceso se logra la remocion de turbiedad que
no se sedimenta rapidamente, la eliminacion de bacterias, virus, organismos
patdgenos y sustancias que producen sabor u olor, la destruccion de algas y
plancton, entre otros usos.”®

1.7.3 Floculacion. La floculacion consiste en la aglomeracién con el uso de la
agitacion de las particulas que fueron desestabilizadas durante la coagulacion,
formando asi otras de mayor tamafio y peso conocidas como fléculos’.

Las particulas que forman la turbiedad y el color en las aguas naturales poseen
cargas eléctricas generalmente negativas, estas cargas generan repulsiéon entre las
particulas por lo que se mantiene suspendidas y separadas en el agua. El conjunto
formado por estas particulas se conoce como sistema coloidal y est4 formado por
una doble capa de iones, que se encuentran sometidas a un potencial en la
superficie conocido como potencial zeta, Z7°.

Helmholtz asimila la doble capa a un condensador que tiene dos cargas iguales y
opuestas, separadas por un espesor. Si las cargas son iguales a g, el potencial de
dicho condensador es el potencial Z.7®

1.7.4 Tipos de coagulantes. Los coagulantes que se usan en la practica son:’’

e Sales de aluminio: La mas conocida es el sulfato de aluminio también conocido
como alumbre. Es el que se usa con mas frecuencia debido a su bajo costo y
facil manejo. Estas sales forman un floc ligeramente pesado.

e Sales de hierro: Se usan los sulfatos de hierro férrico y ferroso, al igual que el
cloruro férrico. Estas forman un floc mas pesado y que se asienta con mayor
velocidad que las sales de aluminio.

2 1bid., p. 12.

7 RESTREPO OSORNO,Hernan Alonso. Evaluacion Del Proceso De Coagulacion - Floculacion De
Una Planta De Tratamiento De Agua Potable. 2009. p. 6.

" Ibid., p. 7.

75 1bid., p. 8.

76 ARBOLEDA VALENCIA, J. Teoria De La Coagulacion Del Agua. 1992.

7 1bid., p. 7.
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e Polimeros o polielectrolitos: Se usan como un ayudante de coagulacién mas que
como un coagulante. Son compuestos de alto peso molecular que se agregan en
concentraciones bajas. Presentan ventajas sobre los coagulantes tradicionales
pues presentan una alta solubilidad en agua, se pueden reutilizar, son
biodegradables, y tienen capacidad de regeneracion y de adsorcion.”®

1.7.4.1 Coagulantes naturales. Los coagulantes naturales son sustancias solubles
en agua, que provienen de materiales de origen animal o vegetal y actian de forma
similar a los agentes sintéticos, aglomerando las particulas en suspensiéon del agua
y faciltando su sedimentacion, ademdas algunos poseen propiedades
antimicrobianas dandoles la cualidad de reducir o eliminar contenido microbiano que
pueda causar enfermedades.”

Este tipo de coagulantes son considerados amigables con el medio ambiente debido
a su biodegradabilidad, lo que los convierte en una alternativa viable desde el punto
de vista ambiental, ademas de ofrecer rendimientos iguales o en algunos casos
mejores que los agentes de origen sintético.8°

1.8 AGUAS RESIDUALES

Son aquellas que al ser usadas por el hombre presentan un peligro y deben ser
desechadas debido a su cantidad de sustancias nocivas 0 microrganismos. Se
pueden clasificar segun su origen asi: aguas residuales domésticas o también
conocidas como aguas negras, aguas blancas provenientes de la atmosfera o
limpieza de lugares publicos, aguas residuales agricolas generadas en labores
agricolas y aguas residuales industriales producidas en procesamientos
industriales.!

La temperatura en las aguas residuales es mayor que el agua potable debido a que
en que su paso por las tuberias le afiade calor. Los contaminantes de estas aguas
dependen del tipo de agua como se muestra en la tabla 3 donde se describen los
contaminantes presentes en las aguas residuales, su fuente y su importancia
ambiental.?

8 BALANTA,Danny; GRANDE,Carlos David and ZULUAGA,Fabio. Extraccion, identificacion y
caracterizacién de quitosano del micelio de Aspergillus niger y sus aplicaciones como material
bioadsorbente en el tratamiento de aguas. En: REVISTA IBEROAMERICANA DE POLIMEROS. vol.
11, no. 5, p. 297-316

7 Op. Cit. Ramirez et al. p. 140.

8 |bid., p. 107.

8 M. ESPIGARES GARCIAy J. A. PEREZ LOPEZ. Aguas Residuales. Composicion.

82 LIZARAZO BECERRA,Jenny Milena y ORJUELA GUTIERREZ,Martha Isabel. Sistemas De Plantas
De Tratamiento De Aguas Residuales En Colombia. 2013.
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Tabla 3. Contaminantes de las aguas residuales.

Contaminante

fuente

Importancia ambiental

Solidos suspendidos.

Uso doméstico, desechos
industriales y agua filtrada a la
red.

Causa depoésitos de lodo y
condiciones anaerobias en
ecosistemas acuaticos.

Compuestos organicos | Desechos  domésticos e | Causa degradacion biolégica,
biodegradables. industriales. que incrementa la demanda
de oxigeno en los cuerpos
receptores y ocasiona
condiciones indeseables.
Nutrientes. Desechos domésticos e | Pueden causar eutroficacion.
industriales.
Metales pesados. Desechos industriales, | Son téxicos, pueden interferir
mineria, etc. con el tratamiento y reusoé del

efluente.

Sdélidos inorganicos disueltos.

Debido al uso doméstico o
industrial se incrementan con

Pueden interferir con el reusé
del efluente.

respecto a su nivel en el
suministro de agua.

FUENTE: LIZARAZO BECERRA, Jenny Milena y ORJUELA GUTIERREZ,Martha
Isabel. Sistemas De Plantas De Tratamiento De Aguas Residuales En Colombia.
2013.

Las aguas residuales industriales son aquellas que provienen de cualquier actividad
0 proceso de produccion, transformacion o manipulacion donde se utilice el agua.
Varian en caudal y composicién dependiendo del tipo de industria al que pertenecen,
su vertido no es continuo y puede cambiar a lo largo del dia y en algunos casos solo
se producen en épocas del afio®,

En la grafica 1 se muestra los datos presentados en el estudio nacional del agua
realizado en el 2014 donde se comparan las cargas de DBO, DQO, sdélidos
suspendidos totales (SST), nitrégeno total (NT) y fosforo (PT) vertidas en las aguas
residuales provenientes del beneficio de café, industrias y domésticas.

8 MUNOZ,Amilcar. Caracterizacion Y Tratamiento De Aguas Residuales. 2008.
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Grafica 1. Cargas contaminantes potencialmente vertidas a los sistemas
hidricas (t/afo) 2012.
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Fuente: IDEAM. Estudio nacional del agua.

[http://documentacion.ideam.gov.co/openbiblio/bvirtual/023080/ENA_2014.pdf
] 2014.

1.9 AGUAS RESIDUALES TEXTILES

Las aguas residuales textiles son en muchos lugares un problema ya que los
residuos contaminantes y toxicos presentes en ellas, ocasionan dafios en la vida
acuatica. Entre las sustancias presentes en este tipo de aguas se encuentran
almidones, dextrinas, alcoholes, carbonatos, sulfuros, entre otros y su pH puede
variar entre 5y 10. Las descargas de este tipo de agua suelen ser intermitentes pues
las operaciones hiumedas en las plantas son en lotes. Los procesos que generan la
mayor cantidad de descargas son los acabados, aquellos que se realizan sobre el
hilo o tejido para cambiar su apariencia y comportamiento, comprendiendo los
procesos de descrude, blanqueo y tefiido. Aguas tintes, detergentes, humectantes,
sales inorganicas, sal textil, entre otros; los cuales son lavados y retirados con el
efluente.8* Se estima que a nivel mundial se descargan 280.000 toneladas de
colorantes que tienen un efecto negativo en el ambiente, pues impiden el paso de la

8 COLOTTA,G. Salas. Tratamiento Fisico-Quimico De Aguas Residuales De La Industria Textil.
2014. p. 64-711609-7599
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luz solar inhibiendo asi el proceso de fotosintesis, ocasionando una disminucién de
oxigeno disuelto en el agua. &

Uno de los principales problemas de este tipo de aguas residuales, es la estructura
molecular compleja de los colorantes pues debido a su origen sintético son mas
estables vy dificiles de biodegradar.8® Para el caso de los tintes catiénicos existe una
mayor dificultad en la remocion, debido a que presentan la misma carga que los
coagulantes usados en los tratamientos de agua se produce una repulsién entre
ambos.

1.9.1 Cristal violeta. El cristal violeta es uno de los tintes catidonicos mas
importantes y pertenece al grupo de los tintes bésicos. Es utilizado en la industria en
varios campos como lo son el cuero, la fabricacion de papel, alimentaria, cosmética
y textil. Es toxico para los mamiferos y un potente carcin6geno probado.’

Figura 8. Estructura quimica del cristal violeta.
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Fuente: MASSOUDINEJAD,Mohamadreza;
RASOULZADEH,Hassan y GHADERPOORI,Mansour.
Magnetic chitosan nanocomposite:  Fabrication,
properties, and optimization for adsorptive removal of
crystal violet from aqueous solutions. En: Carbohydrate
Polymers. Nov 2018.

85 SOLIS,M., et al. El Proceso De Sedimentacion Como Una Aplicacién Sencilla Para Reducir
Contaminantes En Efluentes Textiles. UAM, Unidad Iztapalapa, Divisibn de Ciencias Basicas e
Ingenieria, 2013. p. 585-5941665-2738

8 FU,Yuzhu y VIRARAGHAVAN,T. Fungal Decolorization of Dye Wastewaters: A Review. England:
Elsevier Ltd, 2001. p. 251-2620960-8524

8  MASSOUDINEJAD,Mohamadreza; RASOULZADEH,Hassan y GHADERPOORI,Mansour.
Magnetic Chitosan Nanocomposite: Fabrication, Properties, and Optimization for Adsorptive Removal
of Crystal Violet from Aqueous Solutions. 2018. 0144-8617
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1.9.2 Azul de metileno. El azul de metileno es un colorante cationico de tiazina
denominado quimicamente como cloruro de tetrametiltionina, es usado en la
industria textil de lana y algodén.®8

Figura 9. Estructura quimica del azul de metileno.
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Fuente: SAWAFTA,Riham y SHAHWAN,Talal. A
comparative study of the removal of methylene blue by
iron nanoparticles from water and water-ethanol
solutions. En: Journal of Molecular Liquids. vol. 273, p.
274-281 (2018)

1.9.3 Verde malaquita. El verde malaquita es un colorante catidnico usado
ampliamente en la industria para el tefiido de cuero, lana y seda, como agente
colorante de alimentos, aditivo, desinfectante e industrias pesqueras. Es
carcinogénico, mutagénico y teratogénico por la presencia de nitrdgeno en su

estructura.8®

Figura 10. Estructura quimica del verde malaquita.
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Fuente: AHMAD,Rais y KUMAR,Rajeev. Adsorption
studies of hazardous malachite green onto treated
ginger waste. En: Journal of Environmental
Management. vol. 91, no. 4, (2010)

8 SAWAFTA,Riham y SHAHWAN,Talal. A Comparative Study of the Removal of Methylene Blue by
Iron Nanoparticles from Water and Water-Ethanol Solutions. 2018. p. 274-2810167-7322

8 AHMAD,Rais y KUMAR,Rajeev. Adsorption Studies of Hazardous Malachite Green Onto Treated
Ginger Waste. England: Elsevier Ltd, 2010. p. 1032-10380301-4797
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2. SELECCION DEL RESIDUO DE CAFE PARA EXTRACCION

En el presente capitulo se explicara de forma detallada la selecciéon del residuo que
consto de dos etapas, en la primera se realizd una preseleccién de residuos del
proceso de produccion de café mediante una consulta bibliografica, con lo cual se
realizd una matriz de seleccion multicriterio donde fueron seleccionados 3 residuos
y la segunda parte que consistio en el analisis del contenido de fenoles totales por
el método de Folin-Ciocalteu, extraidos por ultrasonido.

2.1 PRESELECCION DEL RESIDUO.

Para dar cumplimiento al primer objetivo en la seleccion del residuo, se realizé una
consulta bibliografica para conocer las caracteristicas de los diferentes residuos y
condiciones de extraccion. En estos residuos se incluyen los derivados del
procesamiento desde la cosecha hasta el tostado y el consumo de café y son los
siguientes: granos inmaduros o defectuosos, cascara, piel y pulpa, pergamino y café
agotado o borra.®®

En la preseleccidon se optd por realizar una matriz multicriterio que permite evaluar
diferentes factores al mismo tiempo. Consiste en descomponer el problema en
partes mas simples para lograr una estructuracion con un modelo jerarquico que
consta de tres niveles: meta, criterios y alternativas, considerando factores de tipo
cualitativo y cuantitativo.%*

Los criterios que se compararon en la matriz son:

2.1.1 Concentracion de compuestos polifendlicos. Para la comparacion de la
concentracion de polifenoles en los residuos se realizé una busqueda bibliogréafica
donde se analiz6 la concentraciéon total de polifenoles junto con los métodos de
extraccion utilizados, con esta informacion se realizé una tabla donde se resumié la
concentracién de cada residuo, la especie de café y el método de extraccion junto
con sus condiciones (véase ANEXO D). Con la informacion recopilada se
determinaron unos rangos de las concentraciones de cada residuo que se muestran
en la tabla 4.

% Op cit., Galanakis, et al. P. 61.
%1 MUNDA,Giuseppe. Métodos Y Procesos Multicriterio Para La Evaluacién Social De Las Politicas
Publicas. Red Iberoamericana de Economia Ecolégica, REDIBEC, 2004. p. 31-451390-2776
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Tabla 4. Usos y concentracion de polifenoles totales de residuos de café.

Rangos de
Residuos Valorizacion de los residuos concentracion
(mgGAE/ g)
. Combustible en secado mecénico del café, 102.6% — 647.5%
Pergamino . . o
sustrato en cultivo de hongos comestibles
: Fertilizante, combustibles y sustrato de 1.8% - 16.1%
Piel plateada TnAicac 95
sepas fungicas.
Abono organico, compostaje, 1.95% — 1809.9%°
lombricompost, alimento de animales,
Pulpa o ; 2
produccion de bioetanol por fermentacion,
preparacion de bebidas refrescantes.*®
Céscara Combustible e hornos de secado'®! 8.26%02 — 1325103
. Produccion de bioetanol, obtencion de N/A
Mucilago ; -
pectinas.
Café verde N/A 6.90%*
Borra Sustrato en el cultivo de hongos comestibles  0.82% — 40.361%7

y medicinales.'®

Fuente: elaboracion propia.

92 Cenicafé. Especificaciones De Origen Y Especificaciones De Origen Y Buen Calidad Del Café De
Colombia&nbsp; 2003.

% Op. cit. Fonseca, et. al. p. 228.

% Ibid., p. 228.

% Op. cit. Galanakis. p. 68

% Op. cit. Narita, et. al. p. 20.

97 BRESCIANI,Letizia, et al. Phenolic composition, caffeine content and antioxidant capacity of coffee
silverskin. En: FOOD RESEARCH INTERNATIONAL. Jul.vol. 61, p. 196-201

% Op. cit. Rathinavelu, R, et. al. p. 1.

% Op. cit. PALOMINO, et. al. p. 706 1

100 GEREMU,Melkayo; TOLA,Yetenayet and SUALEH,Abrar. Extraction and determination of total
polyphenols and antioxidant capacity of red coffee (Coffea arabica L.) pulp of wet processing plants.
En: CHEMICAL AND BIOLOGICAL TECHNOLOGIES IN AGRICULTURE. Dec.vol. 3, no. 1, p. 1-6
101 Op. cit. RODRIGUEZ, N. y ZAMBRANO, D. p.1.

102 Op. cit. Palomino, et. al. p. 706.

103 |bid., p. 706.

104 Anacafé. Los subproductos del café. [0]. [Consultado el Oct 15,2018]. Disponible
en: https://www.anacafe.org/glifos/index.php/BeneficioHumedo_Subproductos

105 Op. cit., Cenicafe. p.1

106 CORTES,Shirley; ORTIZ Aristofeles and RAMIREZ,Luz. Determinacion de antioxidante en
subproductos de café producido y comercializado en Risaralda (Colombia). [0]:Universidad
tecnoldgica de Pereira, Pereira, Colombia; 2015.

107 BALLESTEROS,Lina, et al. Optimization of autohydrolysis conditions to extract antioxidant
phenolic compounds from spent coffee grounds. En: JOURNAL OF FOOD ENGINEERING.
/04/01.vol. 199, p. 1-8
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2.1.2 Valorizacion de los residuos en la actualidad. Los residuos del café en
algunos casos son reutilizados en el mismo proceso de produccion o en diferentes
sectores de la industria, por eso en este criterio se estudio la utilidad que tiene cada
uno los residuos actualmente, otorgandole los valores mas altos aquellos residuos
gue tienen tiene mayor uso actualmente. En la matriz tomo un peso de 0.3.

En la tabla 4 se muestran los usos que presentan los residuos actualmente junto con
los rangos de las concentraciones de polifenoles.

2.1.3 Facilidad de extraccion. A través del estudio bibliografico se observé que
debido a la estructura y forma en la que se obtienen algunos de los residuos se
pueden presentar algunas dificultades en su extraccion o se hace necesario de
procesos de extraccion mas avanzados. Por esta razon se les dio un mayor valor a
aquellos residuos que segun el estudio bibliografico realizado tienen una mayor
facilidad para la extraccion de los polifenoles. En la matriz tomo un peso de 0.2.

2.1.4 Cantidad de residuos producidos en el proceso de beneficio. Este criterio se
determind basado en la perdida que se genera de cada residuo en el proceso de
beneficiado y de industrializacion del café, es decir cuanto se obtiene de cada
residuo por la produccion del café verde y de la bebida de café. Se tomé como
referencia la tabla 5 donde se muestra la perdida en gramos que se genera por el
procesamiento de 1000 gramos de café cereza. A los residuos de café que se
obtienen en mayor cantidad se les dio un mayor valor. En la matriz tomo un peso de
0.1.

Tabla 5. Residuos obtenidos del procesamiento de 1000
gramos de café cereza.

PROCESO RESIDUO (eiEg;Rrg:r?c?s)
Despulpado Pulpa fresca 394
Desmucilaginado Mucilago 216
Secado Agua 171
Trilla Pergamino 35
Torrefaccion Volatiles 22
Preparacion de la bebida Borra 104

Fuente: RODRIGUEZ, N. y ZAMBRANO, D. Los
Subproductos Del Café: Fuente De Energia Renovable.
2010.
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Una vez seleccionados los criterios se decididé utilizar el método de las
ponderaciones para la toma de decision, este consiste en multiplicar el peso de cada
criterio por el valor que se le dio a cada residuo para al final sumar cada columna de
residuo y asi tomar la decision. Con la fila de puntaje se puede jerarquizar los
residuos, pero para comparar que tanto por ciento del éptimo logra cada uno se
dividié cada puntaje entre el mayor convirtiéndolo en porcentaje.'® El resultado final
de la matriz se muestra en la tabla 6.

Tabla 6. Matriz de seleccién de residuos.

Criterios Peso Pergamino Pulpa Cascara Mucilago Café Borra
verde
de
trilla
Concentracion 0.4 4 9 7 0 6 8

de polifenoles

Valorizacion 0.3 7 2 6 8 6 3
Facilidad de 0.2 9 4 4 1 6 4
extraccion
Cantidad 0.1 5 8 7 6 8 9
producida

suma 6 5.8 6.1 3.2 6.2 5.8
97%  94% 98% 50% 100% 91%

Fuente: elaboracion propia.

En la matriz se evidenci6 que de los residuos evaluados tres obtuvieron valores que
se destacan de los demas estando por encima de 6, indicando que son los que tienen
las mejores caracteristicas segun el estudio para continuar el proceso de extraccion,
estos residuos son el café verde de trilla, la cascara y el pergamino.

Con base en los valores obtenido de la matriz se preseleccionan como residuos a
evaluar en la preexperimentacion el café verde de trilla, la cdscara y el pergamino.

108 SAENZ,Gaston. Matriz De Ponderacion.[Consultado el Oct 15,2018]. Disponible en:
https://es.slideshare.net/gsaenz/matriz-de-ponderacion ed. 2015.
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2.2 CARACTERIZACION FISICOQUIMICA EN LOS RESIDUOS
PRESELECCIONADOS

Para determinar el residuo que se elegira finalmente se realizO una
preexperimentacion donde se determinaron las concentraciones de polifenoles
totales por el método Folin-Ciocalteu en los residuos preseleccionados mediante el
método de extraccion por ultrasonido y de esta forma escoger el que presente mayor
concentracion.

2.2.1 Materias primas y materiales. El dia 11 de agosto fueron recibidas las
muestras de los residuos de café proporcionadas por tecnicafé de la ciudad de
Popayan asi: 1 kg de pergamino obtenido como residuo del proceso de trilla, 1 kg
de cascara de café con un tiempo de secado de 3 dias resultante del proceso de
despulpado y 1 kg de café verde de trilla.

Se utilizaron los siguientes reactivos: Etanol (96%) marca FARQUIM, folin-ciocalteu
(99%) marca Sigma Aldrich, carbonato sodico marca Merck y acido galico marca
Merk.

2.2.2 Balance de masa de extraccién. En el diagrama 1 se representa un esquema
del proceso de extraccion y filtracibn donde se obtiene el extracto y refinado; el
extracto es llevado a el rotaevaporador donde se obtiene el solvente recuperado y
la muestra final concentrada.

Diagrama 1. Balance de masa proceso de extraccion.
Disolucién
etanol-agua
(V2)

Solvente
recuperado

Extracto
(Ve)

Extraccidny
filtracion

Muestra
(mu)

Rotaevaporador

Muestra final
concentrada
(mf)

Refinado
(mr)

Fuente: elaboracion propia.

A partir del balance de masa se obtiene la ecuacidon 2 que permite el calculo de la
concentracion de polifenoles totales en mgGAE/gbase seca.
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Ecuacion 1. Concentracion de acido galico base seca.

mg GAE mg GAE Volumen de muestra final mf (1)

gcaféseco l " Muestra de café mu (g) * (1 — %humedad de muestra)

2.2.3 Extraccién de polifenoles totales. Para la extraccion de los polifenoles
presentes en los residuos de café fueron necesarios seguir los siguientes pasos:

Diagrama 2. Proceso de preexperimentacion.
( R

Recepcion de las muestras
de café

; Molino de
f M / martillos
Disminucion del tamano

de la muestra

) S 2

Caracterizacién Determinacion de la
humedad

. S

Extraccion asistida ) Separacién del
ultrasonido 1 Filtracién S solvente
(40kHz- 60 minutos) (180mBar - 70°C)
A v

¥

Cuantificacién de
polifenoles totales

Licuadora

~
Fuente: elaboracion propia.

1.7.4 Preparacion de las muestras. Se trituraron las muestras con el fin de
aumentar el area de contacto como se realizé en el procedimiento de Chacua y
Rodriguez.1® La cascara se trituré6 con una licuadora Premium Modelo PB323
durante un minuto y el café verde se molié con un molino de martillos. Para el
pergamino no fue necesario un proceso de molienda debido a que por su tamafio y
forma ya presentaba las condiciones necesarias para la extraccion.

109 Chacua. Op. Cit., p 54.
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1.7.5 Determinacion de la humedad. Antes de realizar la extraccion de los
polifenoles se determind la humedad de cada residuo siguiendo el protocolo de la
NTC 255810, donde inicialmente se sometieron los crisoles al horno durante una
hora a una temperatura de 105°C para eliminar la humedad presente en estos,
pasado el tiempo se les adicion6 a los crisoles la muestra de cada residuo
previamente trituradas y se llevaron de nuevo al horno hasta que se obtuvo un peso
constante. Para el célculo del porcentaje se usé la ecuacion 2.

Ecuacion 2. Porcentaje de humedad.

m; —mj
%humedad = ———
m;— my

Donde:

m,;= masa de la capsula vacia y de su tapa (g).
m,= masa de la capsula tapada con la muestra antes del secado (Q).
my= masa de la capsula con tapa mas la muestra desecada, (g).

Los resultados de las humedades se muestran en la tabla 7, junto con los valores de
humedad reportados en la bibliografia.

Tabla 7. Porcentaje de humedad de los residuos.

Residuo Humedad (%) Humedad tedrica
(%)
Cascara 15.76 £ 0.11 15.99 %
Pergamino 10.45 +0.01 12 %
Café verde de trilla 9.51+0.03 10-12 %7

Fuente: elaboracion propia.

La humedad del café verde de trilla difiere en aproximadamente un 3% de lo
reportado por cenicafé!!! en su estudio “Manejo y disposicién de los subproductos y
de las aguas residuales del beneficio del café” donde determina que el rango de
humedad es del 10 al 12%, esta diferencia se puede deber a que el café verde que
se estudié en el presente trabajo es aquel que no presenta las condiciones
necesarias para la comercializacion y el rango que se da es en este estudio es de
los granos que se comercializan por ser de calidad. Para el pergamino segin un

110 NTC 2558. CAFE TOSTADO Y MOLIDO. DETERMINACION DEL CONTENIDO DE HUMEDAD.
METODO POR DETERMINACION DE LA PERDIDA EN MASA A 103 °C (METODO DE RUTINA).
[1]. [Consultado el Jun 17,2018]. Disponible en: https://www.libreriadelau.com/ntc-2558-cafe-tostado-
y-molido-determinacion-del-contenido-de-humedad-metodo-por-determinacion-de-la-perdida-en-
masa-a-103-c-metodo-de-rutina-icontec-null-ingenieria-de-alimentos/p

111 Op. Cit., Cenicafé. p.1
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estudio realizado por Pefiaranda'’? la humedad del pergamino es del 12%
presentando una diferencia con la que se calcul6 en el presente trabajo (10.45%).
Para la cascara el porcentaje de humedad de 15.76% obtenido es muy parecido al
reportado por Carrillo et al*'® de 15.99%.

1.7.6 Extraccidon bafio por ultrasonido. Para extraer los polifenoles presentes en
los residuos se siguié el método escogido por Chacua y Rodriguez!'#, que consistio
en someter 10 g de cada una de las muestras previamente trituradas y 200 mL de
solvente (agua-etanol) en PROPORCION V:V 50-50 a un bafio ultrasonido durante
60 minutos y 40kHz en un equipo Wisd Ultrasonic cleanerSet, modelo WUC-DO6H.

1.7.7 Filtracion. Una vez terminado el proceso de extraccion se filtré la muestra
con la ayuda de una bomba de vacio MZ 2C NT para asi evitar pérdidas, el montaje
constd de un embudo Buschner, un Erlenmeyer de 500mL con desprendimiento
lateral y un papel filtro estandar de 5-11 pm.

1.7.8 Recuperacion del solvente. Las muestras filtradas se llevaron al
rotavaporador Heildoph G3 Hei-Vap precision a 70°C y 180mBar donde se separo
la muestra del solvente con el fin de lograr una concentracion de los polifenoles en
la muestra final.

1.7.9 Cuantificacion de polifenoles totales. La determinacién de polifenoles totales
se realiz6 siguiendo el método Folin-Ciocalteu, el reactivo principal de este ensayo
es una mezcla de fosfomolibdico y fosfotungstico de color amarillo, que en contacto
con compuestos polifenolicos genera una reaccion tipo oxido formando un complejo
Mo(V) con coloracién azul a la que se le mide la longitud de onda a 765nm.1%°

A pesar de ser la técnica mas usada desde mediados de los afios 60 existe un efecto
diferencial de diversos azlcares con el reactivo Folin-Ciocalteu, la fructosa y la xilosa
se encontraron son las que presentan mayor interferencia en este método, a pesar
de que la glucosa, manosa, ramnosa y sacarosa también presentan interferencia,
aunque en menor grado. Esto es debido a que los monosacaridos se degradan
obteniendo enedioles que actian como agentes reductores incrementando asi la
respuesta del andlisis de compuesto polifenolicos en este método. 116

112 op. Cit., Pefiaranda, et. al. p.495.

113 INUNGARAY, Maria Luisa Carrillo, et al. Obtenciéon De Biomasa a Partir De Cascara De Café.
2011.

114 |pid., p 54.

115 MUNOZ-BERNAL,Oscar A., et al. Nuevo Acercamiento a La Interaccion Del Reactivo De Folin-
Ciocalteu Con Azucares Durante La Cuantificacién De Polifenoles Totales. Elsevier Espafia, S.L.U,
2017. p. 23-281405-888X

116 Op. Cit., Mufioz, et al. P. 24.
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Figura 11. Reaccion entre Acido gélico y el reactivo Folin-Ciocalteu.
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Fuente: Muioz et al. Nuevo acercamiento a la interaccion del reactivo Folin Ciocalteu
con azUcares durante la cuantificacion de polifenoles totales, 2017.

El primer paso de este método consistio en la realizacion de una curva de calibracion
en la cual se miden las absorbancias a diferentes concentraciones de acido galico
en un espectrofotémetro ENWAY 6320D a 765nm, 17 obteniendo los datos
presentados en la tabla 8.

Tabla 8. Diluciones y absorbancia de &cido galico.
Concentracion 6mM 2mM 0.67mM 0.22mM 0.075mM 0.025mM

Absorbancia 0.912 0.257 0.157 0.050 0.037 0.001
Fuente: elaboracion propia.

A continuacion, se graficaron estos valores y se linealizaron obteniendo una
ecuacion de la gréfica.

Grafica 2. Curva de calibracion de acido galico.

17 GARCIA MARTINEZ,Eva; FERNANDEZ SEGOVIAlsabel y FUENTES LOPEZAna.
Determinacion De Polifenoles Totales Por El Método De Folin- Ciocalteu.
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Curva de calibracion de acido galico
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Fuente: elaboracién propia.

La ecuacién obtenida de la recta es y = 0.0009x + 0.0147 con una R? de 0.9911.
Con esta ecuacion se determinaron las concentraciones de los polifenoles en
miligramos de GAE por litro reemplazando los valores de absorbancia obtenidos de
cada una de las muestras de los diferentes residuos, determinando asi las
concentraciones de polifenoles totales en cada uno de los residuos.

Una vez reemplazados los valores de absorbancia se obtienen las concentraciones
de polifenoles totales en mgGAE/gBS utilizando la ecuacién 1, este procedimiento
se realiz6 por duplicado, presentando como resultado el promedio de las
repeticiones como se muestra en la tabla 9. A continuacion se muestra un resumen
de los datos obtenidos de absorbancia y concentracion de polifenoles totales de
cada uno de los residuos.

Tabla 9. Composicidon de polifenoles totales de cada residuo.
Concentracion Concentracion total

Residuos Absorbancia total polifenoles polifenoles
mgGAE / L mMgGAE / gBS*
Pergamino 0.052 43.005 0.464 = 0.106
Cascara 0.612 688.486 7.900 + 0.066
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Café verde de
trilla 0.583 649.261 6.936 + 0.148
*valor promedio + desviacion estandar
Fuente: elaboracion propia.

Una vez determinada la composicion de polifenoles se puede observar que el
residuo que presenta mayor concentracion es la cascara con un valor de
7.608+0.005 mgGAE/gBS.

Con la seleccion de la cascara para la continuacion del proyecto se culmina el primer
objetivo que consiste en identificar el residuo con las mejores caracteristicas para la
extraccion de polifenoles.
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3. SELECCION DEL METODO DE EXTRACCION

En este capitulo se seleccionara el método de extraccion por el cual se obtendran
los polifenoles presentes en el residuo escogido. Primeramente, se elegiran dos
métodos de extraccion que se evaluaran en la experimentacion y a continuacion se
determinaran las condiciones con las que se logran obtener mayor concentracion de
polifenoles totales mediante el uso de un disefio de experimentos.

3.1 METODOS DE EXTRACCION

Para realizar la seleccion del método de extraccion se utilizé la revision bibliografica
anteriormente realizada (ANEXO D), donde se detalla la concentracion de cada
residuo con su respectivo método de extraccion. Con esta informacion se realiza una
matriz de seleccion pugh con el objetivo de seleccionar dos métodos de
extraccion.® Se tomaron como criterios de evaluacion el tiempo, la disponibilidad
de los equipos y de los reactivos, la peligrosidad y el costo que tiene realizar ese
método. Dando valores positivos a aquellos métodos que son factibles para la
realizacion en cada criterio analizado.

Tabla 10. Matriz de seleccion del método de extraccién de polifenoles.

Soxhlet Asistido por Fluidos Maceracion

METODO ultrasonido  supercriticos
CRITERIO Valor
Disponibilidad 3 + + - +
de equipos
Disponibilidad 3 + + + +
de reactivos
Peligrosidad 2 - + + +
Costo 1 + + - +
Tiempo 1 - + + -
SUMA DE 7 10 6 9
POSITIVOS
SUMA DE 3 0 4 1
NEGATIVOS
SUMA 4 10 2 8
GENERAL

Fuente: elaboracién propia.

Como se muestra en la matriz (tabla 10) el método que obtuvo la mayor suma
general y presenta mayor favorabilidad segun el estudio bibliogréafico para realizar la
extraccion de los polifenoles es el método de extraccion sdlido-liquido por
ultrasonido pues presenta todos los criterios evaluados positivos, el método que le

118 CERVONE, H. Frank. Applied digital library project management. En: OCLC Systems &amp;
Services: International Digital Library Perspectives. Oct 30,. vol. 25, no. 4, p. 228-232
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sigue es la maceracion, pues a pesar de presentar tiempos largos presenta
favorabilidad en los demas criterios evaluados. Por esta razén los dos métodos
elegidos para la experimentacion son el bafio por ultrasonido usado también en la
preexperimentacion y la maceracion, determinando el contenido polifenoles totales
al igual que en la preexperimentacion por el método Folin-Ciocalteu.

3.2 DISENO DE EXPERIMENTOS

Para la seleccion del método de obtencién de polifenoles presentes en la cascara
de café, residuo seleccionado anteriormente, se plantearon dos disefios
experimentales para cada tipo de extraccion elegida en la matriz multicriterio. Se
tomaron como factores diferentes proporciones de solvente (etanol-agua) y los
tiempos de extraccion con tres niveles cada uno, como variable de respuesta se
tomd la concentracion de polifenoles totales en mgGAE/gBS, resultando asi un
disefio factorial 32 con n= 2 réplicas. Dando 18 ensayos por cada disefio
experimental formulado, es decir 36 extracciones en total.

En la tabla 11 se muestra el disefio de experimentos planteado para el método de
extraccion por bafio de ultrasonido, donde se tomaron como proporciones 50-50, 60-
40y 70-30 de etanol agua basados en el estudio realizado por Aponte y Palomino*t®
. El intervalo usado fue de 30, 60 y 90 minutos tomando como referencia el tiempo
usado en la preexperimentacion. La variable de respuesta es la concentracion de
polifenoles en mMgGAE/gBS. En la extraccion se utilizé etanol debido a que en el
estudio realizado por Chacua y Rodriguez (2017)'?° este solvente lograba
extracciones de polifenoles mas altas.

La relacion solido-liquido se mantuvo en 1:20 (g:mL) igual que la
preexperimentacion, pues se corroboro con el estudio realizado por Al-Dhabi, et. Al
(2017)., donde determinaron que la relacion maxima de soélido-solvente debe ser
1:25 (g:mL) para obtener mejores concentraciones de polifenoles®?!,

119 Op. Cit., Aponte. Et. Al. p 55.

120 Op. Cit., Chacua. Et. Al. P 74.

121 AL-DHABI,Naif Abdullah; PONMURUGAN,Karuppiah y MARAN JEGANATHAN,Prakash.
Development and Validation of Ultrasound-Assisted Solid-Liquid Extraction of Phenolic Compounds
from Waste Spent Coffee Grounds. Netherlands: Elsevier B.V, 2017. p. 206-2131350-4177(2017)
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Tabla 11. Disefio de experimentos método bafio ultrasonido de
concentracion de polifenoles en mgGAE/gBS.

Ultrasonido TIEMPO (minutos)
PROPORCION 30 60 90
V:V
(etanol-agua)
50—50 u301 U601 U901
u301R U601R U901R
60—40 u302 U602 U902
u302R U602R U902R
70—30 u303 U603 U903
u303R UG03R U903R

Fuente: elaboracion propia.

Asi mismo, en la tabla 12 se muestra el disefio de experimentos planteado para la
extraccion por maceracion, donde se tomaron como proporciones 50-50, 60-40y 70-
30 de etanol agua y tiempos de 18, 24 y 30 horas tomando como referencia a
Geremu, et al. (2016), donde realizaron la extraccion por este método con un tiempo
de 24 horas. '?? La variable de respuesta es la concentraciéon de polifenoles en
MgGAE/gBS. La relacion sdlido-liquido se mantuvo igual que para el método de
ultrasonido.

Tabla 12. Disefio de experimentos meétodo maceracion de
concentracion de polifenoles en mgGAE/gBS.

Maceracion TIEMPO (horas)
PROPORCION 18 24 30
V.V
(etanol-agua)
50—50 M181 M241 M301
M181R M241R M301R
60—40 M182 M242 M302
M182R M242R M302R
70—30 M183 M243 M303
M183R M243R M303R

Fuente: elaboracion propia.

122 Op. cit. Geremeu, et. al. p. 1.
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3.2.1 Extracciéon por bafio de ultrasonido. La extraccion asistida por ultrasonido
emplea sonidos de alta frecuencia para lograr desprender compuestos de material
vegetal, las particulas vibran y se aceleran causando que el soluto pase de la parte
solida al solvente.?® El procedimiento que se siguidé se muestra en el ANEXO A, que
describe la trituracién de las muestras, el bafio ultrasonido, la filtracion, la separacion
del solvente por rotaevaporacion (temperatura de 70°C — presion 180mBar) y la
cuantificacion de polifenoles totales por método Folin-Ciocalteu, al igual que la
medicion de la densidad del solvente y del extracto para realizar el balance de masa.
Los datos obtenidos de la concentracion en mgGAE/ gBS de cada una de las réplicas
realizadas se muestran en la tabla 13.

Tabla 13. Resultados de concentracion de polifenoles en
mgGAE/gBS de las repeticiones del método ultrasonido

Ultrasonido TIEMPO (minutos)
PROPORCION V:V 30 60 90
(etanol-agua)
50--50 5.583 2.903 3.712
6.466 2.618 2.628
60--40 4.790 2.616 3.611
4.220 3.334 3.394
70--30 5.436 5.599 3.918

3.186 4.003 3.949

Fuente: elaboracion propia.

Las diferencias entre las repeticiones pueden deberse a los cambios de temperatura,
pues es una variable que no se controld en el proceso de extraccion a pesar de que
a altas temperaturas el rendimiento de la extraccion aumenta, pero a temperaturas
superiores a 45° C pueden oxidarse los polifenoles extraidos.?4

Con estos datos se realiz6 el andlisis estadistico aplicando el analisis de varianza
ANOVA pues permite determinar cual de las variables y sus interacciones tienen
efecto en concentracién de polifenoles totales de las muestras extraidas con un nivel
de significancia de 0.05, es decir una confiabilidad de resultado del 95%.

123 AZUOLA,Rocio y AGUILAR,Pedro Vargas. Extraccion De Sustancias Asistida Por Ultrasonido
(EUA). Editorial Tecnologica de Costa Rica, 2007. p. 10379-3962,22153241. 2007
124 Op. Cit., Al-Dhabi, et. al. P. 206
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Tabla 14. Andlisis de varianza extraccion ultrasonido.

Origen de las Sumade Grados Promedio F Probabilidad Valor

variaciones cuadrados de de los critico
libertad cuadrados para F

PROPORCION 1.420 2 0.710 1.213 0.3414 4.256

V:V solvente

Tiempo 8.100 2 4.050 6.921 0.0151 4.256

Interaccion 7.7187 4 1.929 3.297 0.0633 3.633

Dentro del 5.266 9 0.585

grupo

Total 22.506 17

Fuente: elaboracién propia.

Al realizar el analisis ANOVA se puede ver que la F calculada es menor que la F
critica para el analisis de PROPORCION V:V del solvente, lo que indica que no hay
relacién en la concentracion de polifenoles obtenida con la PROPORCION V:V de
solvente (etanol-agua) utilizado, para el analisis del tiempo ocurre lo contrario, es
decir, que existe una interrelacion entre el tiempo y la extraccidon. Finalmente, si se
analiza la relacién entre factores y niveles, es decir entre la PROPORCION V:V del
solvente y el tiempo se puede ver que no existe una interrelacion.

A continuacion, se muestra los resultados finales obtenidos en la extraccion de
polifenoles por el método de ultrasonido.

Tabla 15. Resultados ultrasonido concentraciéon polifenoles mgGAE/ gBS.

Ultrasonido TIEMPO (minutos)
PROPORCION 30 60 90
V.V
(etanol-agua)
50--50 6.024 £ 0.625 2.760 £ 0.202 3.170 +0.767
60--40 4.505 + 0.404 2.975+0.508 3.503+0.153
70--30 4.311+1.591 4.801+1.128 3.933+0.022

*valor promedio + desviacion estandar
Fuente: elaboracion propia.

Se puede evidenciar que las condiciones de extraccion en la que se obtuvieron
mejores concentraciones de polifenoles son a 30 minutos con una PROPORCION
V:V de solvente agua-etanol 50-50, obteniendo 6.024 + 0.625 mgGAE/gBS. Con
estos resultados se evidencia que la relacion del tiempo afecta el proceso de
sonicacién, degradando y ocasionando una destruccion de los compuestos
polifenolicos extraidos.?®

125 Op. Cit., Al-Dhabi, et. al. P. 207
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3.2.2 Extracciéon por maceracion. EI método de maceracion consistié en dejar la
muestra en contacto con el solvente durante un tiempo determinado (18, 24 y 30
horas) a temperatura ambiente almacenado en envases de vidrio alejados de la luz
(Figura 12). El procedimiento que se siguié se muestra en el ANEXO B que consiste
en la trituracion de las muestras, almacenamiento a temperatura ambiente, filtracion,
rotaevaporacion y cuantificacion de polifenoles totales por método Folin-Ciocalteu
(Véase ANEXO C).

Figura 12. Muestras de maceracion.

Fuente: elaboracion propia.

Los datos obtenidos de la concentracion en mgGAE/ gBS de cada una de las
repeticiones realizadas se muestran en la tabla 16.

Tabla 16. Resultados de concentracion de polifenoles en
mgGAE/gBS de las repeticiones del método maceracion.

Maceracion Tiempo (horas)
PROPORCION V:V 18 24 30
(etanol-agua)

50--50 4.030 2.914 9.703

3.611 3.551 7.239
60--40 3.738 2.942 7.215

3.185 2.891 6.826
70--30 4.251 2.351 5.587

3.683 2.648 6.757

Fuente: elaboracion propia.

Con estos datos se realiz6 el andlisis estadistico aplicando el analisis de varianza
ANOVA pues permite determinar cual de las variables y sus interacciones tienen
efecto en concentracion de polifenoles totales de las muestras extraidas con un nivel
de significancia de 0.05, es decir una confiabilidad de resultado del 95%.
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Tabla 17. Andlisis de varianza extracciébn maceracion.

Origen de las Sumade Grados Promedio F Probabilidad Valor

variaciones cuadrados de de los critico
libertad cuadrados para F

PROPORCION 3,007 2 1,503 3,066 0,0964 4,256

V:V solvente

Tiempo 63,129 2 31,564 64,387 4,653E-06 4,256

Interaccion 3,184 4 0,796 1,624 0,250 3,633

Dentro del 4,412 9 0,490

grupo

Total 73,733 17

Fuente: elaboracion propia.

Al realizar el andlisis ANOVA se puede ver que la F calculada es menor que la F
critica para el andlisis de factores con niveles, lo que indica que no hay relacion e
interferencia con el tiempo a la hora de la extraccion al igual que en la extraccién por
ultrasonido, sin embargo, se encontré que la interaccion del tiempo es muy grande
por lo cual es un factor importante a la hora de realizar este tipo de extraccion.

A continuacidon, se muestra los resultados finales obtenidos en la extraccién de
polifenoles por el método de maceracion.

Tabla 18. Resultados maceracion concentracion polifenoles mgGAE/ gBS

MACERACIQN TIEMPO (Horas)
PROPORCION V:V 18 24 30
(etanol-agua)
50--50 3.820£0.297 3.232+0.450 8.471+1.743
60--40 3.461 £ 0.391 2.916 +0.036  7.021 £ 0.275
70--30 3.967 £ 0.401 2.499+0.210 6.172 £ 0.827

Fuente: elaboracion propia.

De los resultados obtenidos para la extraccion por maceracion se puede observar
gue en las condiciones que se obtuvo mayor cantidad de polifenoles es a una
PROPORCION V:V de 50:50 de etanol-agua en un tiempo de 30 horas, obteniendo
8.471+ 1.743mgGAE/gBS.
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3.2.3 Eleccién del método de extraccion. Como se mostrd anteriormente el mayor
valor de concentracion de polifenoles obtenido por ultrasonido es de 6.024+ 0.625
mgGAE/gBS a una PROPORCION V:V 50:50 de etanol agua durante 30 minutos y
para la maceracion fue de 8.471+ 1.743 mgGAE/gBS a una PROPORCION V:V
50:50 de etanol- agua durante un tiempo 30 horas. Se puede ver que la diferencia
entre los datos obtenidos por los dos métodos de extraccion es 2.447mgGAE/gBS,
por lo tanto, el método de extraccién que logra las mejores concentraciones de
polifenoles segun las condiciones analizadas para la extraccion en las cascaras de
café es la maceracion con un tiempo de 30 horas y PROPORCION V:V 50:50 etanol-
agua.

Comparando este valor con el estudio realizado por Fonseca et al.(2010),%?® donde
se obtuvo una concentracion de 52.57+4.767 mgGAE/gcafé para la cascara de café
cultivado en Norte de Santander, la diferencia es significativa, es posible que la
composicion de los frutos varie por factores como la especie, el estado de desarrollo,
el ambiente, las condiciones de produccion, entre otros!?’. Ademas para la obtencion
de los polifenoles se us6 como solvente destilada a 90°C.

126 | ibia Fonseca-Garcia; Lilia S Calderén-Jaimes y Maria E Rivera. Capacidad Antioxidante Y
Contenido De Fenoles Totales En Café Y Subproductos Del Café Producido Y Comercializado En
Norte De Santander (Colombia)/Antioxidant Capacity and Total Phenol Content in Coffee and Coffee
by-Products Produced and Marketed in Norte De Santander (Colombia). Medellin: Universidad de
Antioquia, 2014. p. 2280121-4004

127 Café de Colombia. Clasificaciones De Calidad. [Consultado el Oct 22,2018]. Disponible en:
http://www.cafedecolombia.com/particulares/es/sobre_el_cafe/el_cafe/clasificaciones_de_calidad/
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4. EVALUACION DE LA ACTIVIDAD COAGULANTE EN AGUAS
RESIDUALES

En este capitulo se muestran los resultados de la evaluacion del coagulante por el
método de test de jarras para él cual se tomaron como variables de control la turbidez
donde se utilizé la técnica nefelométrica y el color por espectrofotometria visible.

4.1 DETERMINACION DE LAS CONDICIONES PARA LA COAGULACION

A continuacion, se presenta la caracterizacion de las muestras utilizadas como
problema para la prueba de coagulacion, las cuales fueron preparadas con tres
colorantes: azul de metileno, verde malaquita y cristal violeta. A demas, se presentan
los resultados obtenidos en la preexperimentacion con la cual se determinaron los
intervalos de pH y las dosis de extracto crudo, usados en la experimentacion del test
de jarras.

4.1.1 Preparacion de aguas sintéticas. Se utilizaron como colorantes en la
preparacion de las aguas sintéticas el cristal violeta, azul de metileno y verde
malaquita (Figura 13). Para su elaboracion se tomaron 25mg de cada colorante y se
disolvieron en agua destilada hasta alcanzar una solucion de volumen 1000 mL,
tomando como referencia la concentraciéon utilizada por Chaibakhsh, et. al'?8. A
estas muestras preparadas se les midié el pH y la turbidez por triplicado obteniendo
los resultados correspondientes a los promedios que se muestran en la tabla 19.

Tabla 19. pH y turbidez de cada solucién de colorante.

Colorante pH Turbidez
Cristal violeta 5.72 0.45
Azul de metileno 6.21 0.42
Verde malaquita 4.24 3.57

Fuente: elaboracion propia.

128 CHAIBAKHSH,Naz; AHMADI,Neda y ZANJANCHI,Mohammad Ali. Use of Plantago Major L. as a
Natural Coagulant for Optimized Decolorization of Dye-Containing Wastewater. Elsevier B.V, 2014.
p. 169-1750926-6690
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La estructura molecular de los colorantes muestra composiciones de hidrocarburos,
fenoles y halégenos, que al reaccionar con el extracto crudo forma acidos con los
hal6égenos presentes, esta es la razdn del pH inicial obtenido.

La diferencia en la turbidez en las muestras de los tres colorantes se debe a la
solubilidad pues el verde malaquita presenta menor solubilidad en agua que el azul
de metileno y el cristal violeta.

Para determinar la longitud de onda en la que se debia medir la absorbancia de cada
uno de los colorantes, se realizé un barrido espectral desde una longitud de onda de
200 nm hasta 1000nm con un espectrofotdmetro Genesis 30.

Grafica 3. Barrido espectral cristal violeta.
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Fuente: elaboracién propia.

Obteniendo que a una longitud de onda de 590nm se alcanza una absorbancia
maxima de 2.210 en el cristal violeta.

Gréfica 4. Barrido espectral del verde malaquita.
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Obteniendo que a una longitud de onda de 617nm se alcanza una absorbancia
maxima de 1.781 en la verde malaquita.

Grafica 5. Barrido espectral del azul de metileno.
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Fuente: elaboracién propia.

Obteniendo que a una longitud de onda de 665nm se alcanza una absorbancia
maxima de 2.955 en el azul de metileno.

Tabla 20. Longitud de onda y absorbancia de cada uno de los colorantes.

COLORANTE LONGITUDDE  ABSORBANCIA  LONGITUD DE
ONDA MAXIMA ONDA MAXIMA
(nm) OTROS
AUTORES (nm)
Cristal violeta 590 2.210 590129
Azul de 665 2.955 666130
metileno
Verde malaquita 617 1.781 615131

Fuente: elaboracion propia.

Al comparar estos datos con lo reportado en estudios de otros autores, donde se
prepararon aguas sintéticas se obtuvieron valores similares descritos en la tabla 20.

129 FABRYANTY,Rizka, et al. Removal of Crystal Violet Dye by Adsorption using Bentonite — Alginate
Composite. Elsevier Ltd, 2017. p. 5677-56872213-3437

130 Op. Cit., Chaibakhsh, et. Al. P 169.

131 |pid. P. 172.
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4.1.2 Preexperimentacion test de jarras. En la preexperimentacion se determiné la
dosis de extracto concentrado de polifenoles extraidos de la cascara de café y se
evaluaron los pHs con el fin de obtener los mayores porcentajes de remocion de la
turbidez mediante la técnica nefelomeétrica y del color mediante la espectrofotometria
visible.

Se tom6 como dosis inicial de extracto concentrado 2.5 mg GAE/L basado en el
estudio de BELTRAN-Heredia, J., et al. (2009) donde usan un coagulante natural
obtenido a partir de Moringa oleifera, para establecer que valor se usaria en la
preexperimentacion se uso la ecuacion 3. La concentracion del extracto concentrado
de polifenoles se determind siguiendo el método Folin-Ciocalteu y usando la
ecuacion de la recta calculada anteriormente obteniendo 852mgGAE/L.

Ecuacion 3. Determinacion del volumen
de coagulante.*®?

Uy * Cy
Ul =
€1

Donde,
c,;= Concentracion del extracto concentrado de cascara de café 852mgGAE/L
v, = el volumen de muestra de colorante 40 mL.

¢, = Concentracion coagulante inicial 2.5mgGAE/L.

_ 40ml * 2.5 mgGAE/L
Y1 = TT852 mgGAE/L

=0.117 ml

El volumen calculado de extracto se aproximé a 115 uL pues la micropipeta utilizada
solo media volumen multiplos de 5 pL. A continuacién se procedié a agregar el
volumen de extracto calculado a 40mL de cada una de las muestras de agua con
colorantes, se observd que no se formaban sélidos en suspensidon dentro de las
soluciones con esta dosis, por lo que se decidid aumentar la dosis progresivamente
hasta la presentacion de dos fases como se muestra en la Figura 14, de esta forma
se obtuvo la dosis de 42.6mgGAE/L, que posteriormente se evalué en la
experimentacion.

132 GARZON G,Guillermo y DIAZ VILLOTA,Gregorio Daniel. Fundamentos De Quimica General Con
Manual Del Laboratorio: Teoria, 1113 Problemas Resueltos Y 24 Experimentos Propuestos. México:
Mc Graw Hill, 1987. 968451882X
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Figura 13. Formacion de solidos en
cristal violeta.

Fuente: elaboracién propia.

El porcentaje de remocion de turbidez y de color en cada colorante se determind
mediante las ecuaciones 4 y 5 respectivamente.

Ecuacion 4. Calculo del porcentaje de remocion de
turbidez. 33

Turbl- - Turbf
Turbi

%Remocion turbidez =

Donde,
Turb; = Turbidez antes del tratamiento

Turb; = Turbidez al finalizar el tratamiento

Ecuacion 5. Calculo del porcentaje de remocion.*3*

Abso — Absf

% Remocion color = e
so

Donde,
Abso= Absorbancia antes del tratamiento
Absi = Absorbancia al finalizar el tratamiento

133 pINERES, Julian Zamudio, et al. Desarrollo De Un Floculante Natural Para El Tratamiento De
Aguas Superficiales En Hogares Del Sector Rural Del Municipio De Fusagasuga. 2015. p. 71-832463-

2465
134 Op. Cit., CHAIBAKHSH,Naz, et al. P. 169.
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El proceso de preexperimentacion consisti6 en agregar 2000 puL del coagulante
natural, agitar vigorosamente la muestra durante 1 minuto y finalizar agitando de
forma lenta durante 20 segundos.

Al realizar este procedimiento se notd0 que las particulas en suspension
desestabilizadas por la accion del coagulante no se sedimentaban en forma rapida
debido a la baja formacion de fléculos por lo cual se decidi6 filtrar las muestras
después de una hora, medir la turbidez y la absorbancia de la muestra filtrada para
evaluar la remocion (Figura 15). Es posible que la baja formacion de floculos se deba
a los pesos moleculares y a la poca linealidad que presentan los polifenoles
naturales del coagulante, pues la formacion de estos se puede ver beneficiada
debido a la linealidad de los coagulantes metalicos.**

Figura 14. Pasos del tratamiento en azul de metileno.

Azul de metileno antes Sélidos en suspensiény Muestra filtrada
del tratamiento formacion de lodos

Fuente: elaboracion propia.

4.1.3 Cristal violeta. Posteriormente se tomaron 40mL de esta solucion y se le
cambio el pH con la ayuda de hidroxido de sodio al 0.1 M y &cido sulfarico 1M.
Para tratamiento se sigui6 el proceso anteriormente mencionado, primero agitacion
rapida durante 60 segundos, seguido de agitacion lenta durante 20 segundos,
sedimentacion por 1 hora y filtracion.

Para el calculo del porcentaje de remocion de color se midieron las absorbancias
antes y después del tratamiento. La turbidez se midi6é con un turbidimetro Turbiquant
1100T antes y después del tratamiento, este procedimiento se realiz6 por duplicado
para cada una de las variables. A continuacion, se muestran los resultados obtenidos
en la preexperimentacion (Tabla 21).

135 JEON,Jong-Rok, et al. Use of Grape Seed and its Natural Polyphenol Extracts as a Natural Organic
Coagulant for Removal of Cationic Dyes. England: Elsevier Ltd, 2009. p. 1090-10980045-6535
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Tabla 21. Porcentaje remocion de color y turbidez en el cristal violeta.

% Turbidez turbidez Y ———

pH Abs, Abss Remocién inicial final turbidez
color NTU NTU

2.50 2.42 0.86 64.31 0.00 4.26 4.26
3.64 2.41 0.60 75.07 0.13 9.86 9.73
4.07 2.41 0.94 60.76 0.54 24.45 23.91
5.87 2.08 0.33 83.93 0.45 25.00 24.54
6.12 2.42 0.50 79.46 1.53 9.59 8.05
8.40 2.41 0.20 91.65 0.58 6.33 5.75
9.76 2.41 0.52 78.50 1.16 11.27 10.11

Fuente: elaboracion propia.

Grafica 6. Porcentaje de remocion en diferentes pH del cristal violeta.
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Fuente: elaboracion propia.

En la grafica del porcentaje de remocion del color se puede ver que al ir aumentando
el pH se obtienen mejores porcentajes de remocion hasta llegar a 8.40 donde se
obtuvo 91.65%.
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Grafica 7. Aumento en la turbidez de los diferentes pH del cristal violeta.
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Fuente: elaboracion propia.

Se puede observar que la turbidez de las muestras aumenta al finalizar el
tratamiento, esto puede ser debido a que con el procedimiento de coagulacion se
forman particulas en suspension y esto tiene un efecto en la turbidez. Se puede notar
gue el comportamiento del aumento de la turbidez es inversamente proporcional al
porcentaje de remocion de color obtenidos, es decir en los valores de pH donde se
obtuvo mayor porcentaje de remocién color se obtuvo un menor aumento en la
turbidez, esto puede deberse a que en los valores de pH hubo mayor sedimentacién
lo que disminuyo el nUmero de particulas en suspension.

4.1.4 Azul de metileno. La preparacion de las muestras consistié en agregar 25mg
de azul de metileno y disolverlo en agua destilada hasta alcanzar una solucién de
1000 mL, siguiendo el mismo procedimiento que para el cristal violeta en el
tratamiento.

Para la determinacién del porcentaje de remocién de color se tomé el valor de la
absorbancia de las muestras antes del tratamiento y una vez se finaliz6 el
tratamiento, siguiendo el mismo procedimiento para la turbidez, obteniendo los que
se muestran en la tabla 22.
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Tabla 22. Porcentaje de remocién de color y turbidez en azul de

metileno.
pH Abs,  Abss % Turbidez turbidez Aumento
Remocioén inicial final turbidez
color NTU NTU
284 237 0.38 84.11 0.41 9.23 8.82
3.79 158 0.50 68.50 0.41 16.365 15.955
437 161 0.53 67.12 0.41 18.52 18.11
654 151 0.51 66.23 0.41 35.165 34.755
795 113 0.47 58.76 0.41 19.045 18.635
9.22 238 0.32 86.47 0.41 8.73 8.32
10.07 2.23 047 79.10 0.41 54.585 54.175

Fuente: elaboracion propia.

Gréfica 8. Porcentaje de remocion en diferentes pH de azul de metileno.
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Fuente: elaboracion propia.

En la grafica se puede observar que a pHs acidos y basicos se obtienen los mejores
porcentajes de remocion y en pH entre 3.8 a 6.5 el porcentaje de remocion se
mantiene constante, mientras que a pH de 9.22 se obtuvo un porcentaje de remocion
de 86.47% el cual fue el mayor encontrado, seguido de pH de 2.84 con una remocion
de 84.11%.
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Grafica 9.Aumento en la turbidez de los diferentes pH del azul de metileno.
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Fuente: elaboracion propia.

Al igual que en el cristal violeta se noté que para los pH donde se obtuvo mayor
porcentaje de remocion de color se tenia menor aumento en la turbidez, en el pH de
9.22 se obtuvo menor aumento en la turbidez y es el valor en el cual se tiene mayor
remocion del color.

4.1.5 Verde malaquita. Para la verde malaquita se siguié el mismo procedimiento
y al igual que en los colorantes anteriores se determind el porcentaje de remocién
de turbidez y de color obteniendo los siguientes resultados.

Tabla 23. Porcentaje de remocion de color en verde malaquita.

pH Abs,  Abst % Turbidez  turbidez ~ Aumento
Remocion inicial final NTU  turbidez
color NTU
24 2469 1563 36.695 2.92 11.53 8.61
3.050 2.483 1.343 45912 4.25 11.16 6.91
4260 2.512 0.961 61.744 3.74 8.23 4.49
5980 2.481 1.167 52.963 454 15.68 11.14
6.460 2.441 0.998 59.115 3.11 5.75 2.64
8.780 2.383 1.127 52.707 4.615 14.76 10.14
9.610 2.441 0.959 60.713 4.445 5.86 1.41

Fuente: elaboracion propia.
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Grafica 10. Porcentaje de remocion en diferentes pH de verde malaquita.
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Fuente: elaboracion propia.

A diferencia que en los colorantes anteriores en el verde malaquita se obtuvo el
mayor porcentaje de remocion de 61.744% en un pH acido de 4.26 y a pesar de que
el valor que le sigue se encuentra en un pH basico de 9.61 con una remocion de
color del 60.713.

Grafica 11. Aumento turbidez en verde malaquita.
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Fuente: elaboracion propia.
Se not6 el mismo fendbmeno que con los colorantes anteriores donde entre mayor
porcentaje de remocion de color se tiene menor aumento en la turbidez. Ademas, se

puede observar que en el verde malaquita se tienen los valores mas bajos de
turbidez final al igual que valores mas bajos de remocion de turbidez.
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Al finalizar la preexperimentacién se determind que los colorantes que presentan
mayor remocion con el coagulante natural a base de polifenoles y con las
condiciones utilizadas son el cristal violeta con una remocion de 91.65% a un pH de
8.40 y el azul de metileno con 86.47% de remocion y un pH de 9.22, debido a que
son los que presentan mejor remocién de color y menor aumento en la turbidez se
utilizaran para el analisis del test de jarras en la preexperimentacion.

4.2 RESULTADOS DE LA ACTIVIDAD COAGULANTE DEL EXTRACTO CRUDO
DE POLIFENOLES.

Para la determinacién de la actividad coagulante se aplicd el método de test de
jarras, se agito primeramente a una velocidad de 120 RPM durante un minuto para
mezclar el coagulante en la solucién, pasado el tiempo se agito a una velocidad més
lenta de 35rpm durante 20 minutos y finalmente se dejo sedimentar durante 15
minutos. Al igual que en la preexperimentacion se observé que la sedimentacion era
lenta por lo cual se procedid6 a una filtracion para asi separar las particulas
desestabilizadas de la solucion.

En la experimentaciéon se decidi6 tomar como valor de control Unicamente el
porcentaje de remocién de color pues como se pudo observar en la
preexperimentacion la turbidez aumentaba.

Figura 15. Test de jarras azul de metileno.

Fuente: elaboracion propia.
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4.2.1 Disefio de experimentos. Se realizdé un disefio de experimentos donde se
analizaron como factores el pH con cuatro niveles y concentraciones de coagulante
con tres niveles y como variable de salida el porcentaje de remocion de color. Para
los dos colorantes se tom6 como valor medio de dosificacion 42.5mgGAE/L usados
en la preexperimentacién, y se decido tomar una concentracion 5 unidades mas alta
y otras 5 unidades mas bajas dejando como dosificaciones a evaluar 37.5, 425y
47.5mgGAE/L.

4.2.2 Cristal violeta. En la preexperimentacion se obtuvo un mayor porcentaje de
remocion en pH de 8.40 por eso se decidi6 tomar este valor para la
preexperimenteacion al igual que 9.43 y 7.5 pues en estos porcentajes se
encontraron altas remociones de color y como valor minimo se tomé 5.57 pues este
el pH natural de la solucién. Determinando como pH a evaluar para el cristal violeta
5.57, 7.50, 8.42 y 9.43. Obteniendo los siguientes resultados:

Tabla 24. Resultados % remocion color cristal violeta.

Dosificacion del

coagulante pH
(mgGAEI/L)
5.57 7.50 8.42 9.43
37,5 81.843 79.228 83.019 82.689
42,6 85574  86.152 86.181  88.305
47,6 86.742  91.143 90.471  88.715

Fuente: elaboracion propia.

Al realizar observar la tabla 24 se puede ver que el valor de pH donde se obtuvo una
mayor remocién del color fue en 7.5 con la mas alta dosificacion de coagulante
47.6mgl/L.
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Grafica 12. % Remocion de color cristal violeta test de jarras.
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Fuente: elaboracion propia.

En la grafica se puede ver que el comportamiento de remocion de color es diferente
con cada dosificacién de coagulante, ademas es posible aumentar la dosificacion
para buscar un valor donde se pueda obtener porcentaje maximo de remocion.

Con estos datos se realiz6 el andlisis estadistico aplicando el andlisis de varianza
ANOVA pues permite determinar cual de las variables y sus interacciones tienen
efecto en el porcentaje de remocion de color con un nivel de significancia de 0,05,
es decir una confiabilidad de resultado del 95%.

Tabla 25. ANOVA para resultados remocion color cristal violeta.

Origen de las Sumade Grados Promedio F Probabilidad Valor
variaciones cuadrados de de los critico
libertad cuadrados para
F

Concentracion 14.471 3 4.823 0.404 0.752 3.490
extracto
pH 235.512 2 117.756 9.885 0.00290 3.885
Interaccion 35.178 6 5.863 0.492 0.802 2.996
Dentro del 142.948 12 11.912
grupo
Total 428.109 23

Fuente: elaboracion propia.

Al realizar el analisis ANOVA de los resultados de la remocion de color en el cristal
violeta se puedo ver que el F calculado es menor que el F critico lo que quiere decir
que no hay relacion entre el pH y la dosificacion del coagulante. Revisando la
interaccion de la dosificacion de coagulante en la remocion del color se puede ver
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gue es muy baja, en cambio para el pH se encontro que hay una relacion significativa
con la remocién de color. La dependencia del pH puede deberse a que la formacion
de complejos supramoleculares polifenol-colorantes a través de la atraccion
electrostatica se rigen por la presencia de iones como H*y OH-. 136

Los resultados obtenidos se comparan con algunos estudios realizados previamente
como se muestra en la tabla 26.

Tabla 26. Referentes bibliograficos para la comparacion de remocion de color
cristal violeta.

) » % y Autor
Método de remocion remocion
color
Semilla de uva coagulante natural 75-80 JEON,Jong-Rok, et al.*®"
1.5mg/L
Adsorcion Bentonita activada y alginato 97 FABRYANTY,Rizka, et
de sodio altse
Adsorcion: Solucién acuosa con vastago 98.1 NADERI,Peyman, et al 1*°

de Centaurea
Adsorcion:  Solucion acuosa sobre 98.17 CHAKRABORTY,Sagnik;

cascara de arroz modificada con NaOH CHOWDHURY,Shamik vy
DAS SAHA Papita 140
Extracto de polifenoles 91,143 Presente estudio

47,6mgGAE/L

Fuente: elaboracion propia.

Al comparar el porcentaje 91.143 obtenido con una dosificacibn de coagulante
47.6mg/L con el resultado obtenido con el coagulante de semilla de uva por Jeon,
Jong Rok et. Al (2009) se puede ver que a pesar de que la concentracion de extracto
utilizado es mayor, el porcentaje de remocién de color también es mas alto, ademas
determinaron que la remocién podia basarse por la atraccion electrostatica de los

136 Op. Cit., Jeon-Rok, et al. P. 1098.

137 1bid., p. 1095.

138 Op. Cit., FABRYANTY,Rizka, et al.

139 NADERI,Peyman, et al. Efficient Removal of Crystal Violet from Aqueous Solutions with Centaurea
Stem as a Novel Biodegradable Bioadsorbent using Response Surface Methodology and Simulated
Annealing: Kinetic, Isotherm and Thermodynamic Studies. Netherlands: Elsevier Inc, 2018. p. 372-
3810147-6513

140 CHAKRABORTY,Sagnik; CHOWDHURY,Shamik y DAS SAHA,Papita. Adsorption of Crystal Violet
from Aqueous Solution Onto NaOH-Modified Rice Husk. Elsevier Ltd, 2011. p. 1533-15410144-8617
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colorantes catiénicos con los centros anidnicos presentes en los grupos de
hidroxifenilo desprotonados de polifenoles que se encuentran en equilibrio con los
protonados. #'Si se compara con los porcentajes de remociéon obtenidos por el
método de adsorcion se puede ver que estos son mayores que los obtenidos en el
presente estudio.

4.2.3 Azul de metileno. En la preexperimentacion se concluy6 que el pH en el que
se obtuvo mayor porcentaje de remocién de color para el azul de metileno es un
valor de 9.22, por eso se tomd este valor como medio y se tomé como pH a evaluar
6.65, 8.04, 9.13y 10.1.

Tabla 27. Resultados % remocion de color azul de

metileno.
Dosificacion
del pH
coagulante
(mg/L) 6.65 8.04 9.13 10.1

37.5 59.186 60.981 66.784 61.596
42.6 54.689 68.983 72962 62.493
476 58.674 65.121 69.782 60.100

Fuente: elaboracion propia.

Grafica 13. % Remocion de color en azul de metileno test de jarras
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Fuente: elaboracion propia.

Se puede observar que la concentracion de 42.6mgGAE/L determinada en la
preexperimentacion es la que logra mejores porcentajes de remocion del color y que
al aumentar la dosificacion del coagulante hubo una disminucién en la remocion del
color debido a que una cantidad excesiva de coagulante puede causar que las

141 Op. Cit., Jeon-Rok, et al. P. 1098.
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particulas se redispersaran perturbando la sedimentacion de las particulas vy
disminuyendo asi la formacion de fléculos.#2Con estos datos se puede concluir que
para las variables analizadas la mejor dosificacion de coagulante son 42.5mg / L.

También se puede observar que a diferencia del cristal violeta el comportamiento de
remocion de color para las tres dosificaciones estudiadas es similar.

Con estos datos se realiz6 el andlisis estadistico aplicando el andlisis de varianza
ANOVA pues permite determinar cual de las variables y sus interacciones tienen
efecto en el porcentaje de remocion de color con un nivel de significancia de 0.05,
es decir una confiabilidad de resultado del 95%.

Tabla 28. ANOVA para resultados remocion color azul de metileno.

Origendelas Sumade Grados Promedio F Probabilidad Valor

variaciones  cuadrados de de los critico
libertad cuadrados para F

Concentracion 496.733 3 165.577 6.6285 0.00685 3.490

de extracto

pH 27.989 2 13.994 0.5608 0.585 3.885

Interaccion 104.324 6 17.387 0.696 0.658 2.996

Dentro del 299.752 12 24.979

grupo

Total 928.799 23

Fuente: elaboracion propia.

Al realizar el analisis ANOVA de los resultados de la remocién de color en el azul de
metileno se puedo ver que el F calculado es menor que el F critico lo que quiere
decir que no hay relacion entre el pH y la dosificacion del coagulante. Al analizar la
relacion de la concentracion del extracto se puede ver que es el parametro mas
significativo que afecta la remocion del color, pues como se puede ver al aumentar
la concentracion se puede llegar a tener una reduccién en la remocion, por esto es
importante determinar la concentracion de extracto donde se obtiene la maxima
remocion del color.

Los resultados obtenidos se comparan con algunos estudios realizados previamente
como se muestra en la tabla 29.

142 MISHRA,Anuradha y BAJPAI,Malvika. Flocculation Behaviour of Model Textile Wastewater
Treated with a Food Grade Polysaccharide. Netherlands: Elsevier B.V, 2005. p. 213-2170304-3894
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Tabla 29. Referentes bibliogréaficos para la comparacién de remocién de color azul
de metileno.

METODO % remocion Autor
de color

Plantago major L. coagulante 60 CHAIBAKHSH,Naz; AHMADI,Neda vy
natural ZANJANCHI,Mohammad Ali.**3
150mg/L
Adsorcion: caolin KT3B 98 MOUNI,Lotfi, et al.**
Adsorcion: Alginato / 90 ERFANI,Masoud JAVANBAKHT,Vahid 4
Almendra Biocompuesto De
Mani
Extracto de polifenoles 72,692 Presente estudio

45,2mgGAE/L

Fuente: elaboracién propia.

Al comparar el valor maximo de remocion de 72.692% en un pH de 9.13 y con una
dosificacion de 42.6mgGAE/L se puede ver que se obtiene una mejor remocion que
el coagulante natural obtenido a partir de Plantago major L. y con una dosis mas
baja de extracto como se muestra en la tabla 29. Al igual que con el cristal violeta
los porcentajes de remocién obtenidos por adsorcion son superiores que los
obtenidos con el extracto concentrado de polifenoles.

143 Op. Cit., CHAIBAKHSH,Naz, et al. P. 169.

144 MOUNI, Lotfi, et al. Removal of Methylene Blue from Aqueous Solutions by Adsorption on Kaolin:
Kinetic and Equilibrium Studies. Elsevier B.V, 2018. p. 38-450169-1317

145 ERFANI,Masoud y JAVANBAKHT,Vahid. Methylene Blue Removal from Agqueous Solution by a
Biocomposite Synthesized from Sodium Alginate and Wastes of Oil Extraction from Almond Peanut.
Netherlands: Elsevier B.V, 2018. p. 244-2550141-8130
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5. CONCLUSIONES

Fue identificado que el residuo de cascara proveniente del beneficio del café
presenta una concentracion de polifenoles de 7.90 mgGAE/gBS en comparacion
con el pergamino y el café verde de trilla, los cuales contenian 0.46mgGAE7gBS
y 6.93mgGAE/gBS respectivamente. La extraccidén se realizé por ultrasonido a
40kHz durante 60 minutos usando etanol-agua en PROPORCION V:V 50:50
como solvente tomando como referencia estudios anteriores, los fenoles totales
se determinaron por el método de Folin-Ciocalteu. Debido a que la cascara
representa el 12% del peso total del grano tiene una alta disponibilidad para
usarse en la extraccion de polifenoles, ya que actualmente solo se usa como
biomasa para obtener energia.

Se realiz6 la seleccién del método de extraccion de los polifenoles contenidos en
los residuos de cascara, comparando las caracteristicas de las técnicas de
ultrasonido, maceracion, soxlet y fluidos supercriticos en una matriz pugh, debido
a la disponibilidad de los equipos, los solventes, la peligrosidad y el tiempo se
eligieron la maceracion y la separacion por ultrasonido.

Para la extraccién por las técnicas seleccionadas se variaron la PROPORCION
V:V del solvente y el tiempo, para el caso del ultrasonido fueron evaluadas tres
proporciones de la mezcla del solvente (etanol-agua) 50-50, 60-40 y 70-30,
durante 30, 60 y 90 minuto, obteniendo 6.024mgGAE/gBS en las condiciones 50-
50 (etanol-agua) durante 30 minutos. Para la maceracion se evaluaron las
mismas proporciones de solvente, durante 18, 24 y 30 horas, el resultado fue
8.471 mgGAE/gBS obtenido a 50-50 (etanol-agua) en un tiempo de 30 horas. Es
asi, como la maceracion logré la mayor concentracion de polifenoles en el
extracto.

Para la evaluacion de la actividad coagulante se prepararon tres soluciones
sintéticas de colorantes verde malaquita, azul de metileno y cristal violeta a
25mg/L obteniendo pHs de 4.24, 6.21 y 5.72 respectivamente, posteriormente se
vario el pH en un intervalo de 2 a 10, con el fin de identificar el rango de
coagulacion del extracto. La dosificacion se determind aplicando coagulante
hasta la formacion de sélidos en suspension, esto ocurrié a 42.6mgGAE/L. Con
el fin de identificar las condiciones de trabajo del coagulante en muestras con
colorantes cationicos, se variaron las condiciones de dosificacion en 37.6, 42.6 y
47.6mgGAE/L y el pH en un intervalo de 6 a 10. El colorante con el que se logré
la mejor remocion del color por accion del coagulante natural fue el cristal violeta
con 91.65% a un pH de 8.40, seguido por el azul de metileno con 86.47% a un
pH de 9.22 y por ultimo se obtuvo el verde malaquita con 61.74% a un pH de
4.20.
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6. RECOMENDACIONES

Analizar la cinética de la extraccion de polifenoles con el cambio de las variables
analizadas en el trabajo (tiempo y PROPORCION V:V solvente).

Estudiar la factibilidad de reutilizacion de la cascara que se convierte en refino
una vez terminado el proceso de extraccién de los polifenoles como materia
prima para nuevos procesos.

Estudiar la extraccién de polifenoles por el método de ultrasonido a tiempos
inferiores a 30 min y a diferentes frecuencias.

Comparar el efecto que tiene la adiccion de acido sulfurico y el hidréxido de sodio
en las muestras de agua en la remocion del color, con el fin de demostrar que no
existe influencia en la remocion del color con su adiccion.

Evaluar el porcentaje de remocion del color en el cristal violeta con mayores
concentraciones de coagulante para determinar el valor en el que se puede
obtener una mayor remocién del color.

Cuantificar la cantidad de polifenoles que permanecen en las muestras de aguas
después del tratamiento, pues pueden reaccionar con otras sustancias al realizar
procesos de desinfeccidén con cloro en tratamientos después de la coagulacion.

Realizar una caracterizacion de las muestras concentradas obtenidas después
de la extraccién sobre xilosa, fructosa, glucosa, manosa, ramnosa y sacarosa
gue pueden ser interferentes en el método Folin-Ciocalteu.

Analizar el uso de floculantes junto con el extracto y asi mejorar el tiempo de
sedimentacion, evitando la realizacién de filtracion.

Estudiar la diferencia entre los polifenoles presentes en la semilla de utilizadas

actualmente como materia prima y el café, asi como los rangos de pH en los que
funcionan y los costos que genera su uso.
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ANEXO A

DIAGRAMAS DE FLUJO CON SEMAFORO DE SEGURIDAD DE EXTRACCION
METODO ULTRASONIDO

Diagrama 1. Diagrama de flujo de preparacion de la disolucion del solvente.

3
@ _ { Preparacién de disolucién }

Agregar l
F> 1. Tomar Erlenmeyer de 250 ml :gg':zgar 100ml

!

‘ 2. Medir la densidad de disolucion.
Medicién de la densidad |
.

a) Limpiar y secar el picnémetro |
Obtencién
disolucion

b) Pesar el picnémetro seco

1

\
|
d)Pesar el p]'cnémetra lleno }
|
|

1

v
e) Medir el volumen del picnémetro.

!

f) Calcular la densidad de la sustancia

|
[
‘ ¢) Llenar el picnometro hasta el borde
\
\

Diagrama 2. Diagrama de flujo extraccion bafio ultrasonido.

Agregar disolucién
solvente

[ Extraccion bafio ultrasonido

—J

|

13. Medir densidad de extracto
v

I
|
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ANEXO B

DIAGRAMAS DE FLUJO CON SEMAFORO DE SEGURIDAD DE EXTRACCION

METODO MACERACION.

Diagramal. Diagrama de flujo de preparacion de la disolucion del solvente.

3
@ , [ Preparacién de disolucién ]
el l Agregar 100ml
100ml etanol ——b| 1. Tomar Erlenmeyer de 250 ml =4
1 agua

&

| 2. Medir la densidad de disolucién. }—I—ﬂ

Mediciénfle la densidad

a) Limpiar y secar el picnémetro

b) Pesar el picnémetro seco

c) Llenar el picnémetro hasta el borde

I

d)Pesar el pI'cnémetro lleno

Obtencion
disolucion

1

v
e) Medir el volumen del picnémetro.

f) Calcular la densidad de la sustancia

Diagrama 2. Diagrama de flujo extraccion por maceracion.

Extraccién maceracién
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ANEXO C

PROCEDIMIENTO DE CUANTIFICACION DE POLIFENOLES Y CURVA DE
CALIBRACION.

Diagrama 3. Diagrama de flujo cuantificacién de polifenoles.

@ 03& [ Cuantificacién polifenoles }47 @

adicicoarn] T —>| Adicionar a tubo de ensayo 2 ml muestra.
etanol P '3
‘ Homogenizar muestra en agitador vortex |
v o
| Filtrar para obtener sobrenadante ‘ 3.0
o '
| Tomar 100pl de solucién sobrenadante y 6 ml agua destilada }4 0,5 ml folin-
. ‘ CIOCB|te_l;I_7_7
1,5 ml carbonato | *"| Llevar a balones aforados de 10 ml ‘
sédico v
‘ Homogenizar y dejar reposar durante 8 minutos ‘
v
‘ Aforar y dejar reposar durante 2 horas en la oscuridad ‘

‘ Medir absorbancia a 765nm ‘

Diagrama 4. Preparacion de disoluciones de acido galico (Curva de calibracién).

s ~ e N
Preparacion de solucion
acido galico: Repetir hasta que estén
100ml etanol + 0,43g todas las soluciones.
acido galico
\. J N J
s N

Tomar 6 tubos de

ensayo, anadir 2 ml de Afadir 1ml de del tubo

stanoly marcar cormo de 2mM al tubo 0,67mM
0,22mM, 75uM, 25uM y y mezclar bien.
8uM.
. vy . vy
- ~N e ~

- Tomar 1 mlde la
Afadir 1ml de del tubo solucion BmM y

de 25mM al tubo -
; adicionarlos al tubo
0,67mMy mezclar bien. 2mM.

- /! . /!
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TABLA DE COMPOSION DE POLIFENOLES

ANEXO D

NOMBRE COMPOSI ANO DE
DEL METODO DE CION EN UNIDA PUBLICACI
RESIDUO | EXTRACCION CONDICIONES BASE SECA | DES AUTOR NOMBRE DEL ARTICULO ON
mgGA | Shirley Cortes Meza, Determinacion de antioxidante
muestras se E/ g Aristofeles Ortiz, Luz en subproductos de café 2017
calentaron con | 32 minutos a 60- muestr | Stella Ramirez, producido y comercializado en
agitacion 65°C 2,23 +/-1,23 |aseca |Aristizabal Risaralda (Colombia).
Shirley Cortes Meza, Determinacién de antioxidante
Avristofeles Ortiz, Luz en subproductos de café 2018
MYGA | stella Ramirez, producido y comercializado en
muestras se . E/g Avristizabal Risaralda (Colombia).
calentaron con | 33 minutos a 60- muestr
agitacion 65°C 0,82 +/- 1,37 | aseca
Borra Lina
F. Ballesteros aMénica Optimization of autohydrolysis
Reactores mg J. Ramirez bCarlos conditions to extract 2017
cilindricos de acero GAE/ g | E. Orrego bJosé antioxidant phenolic
inoxidable de 160 masa | A. Teixeira aSolange compounds from spent coffee
Autohidrolisis ml 40,36 | seca I. Mussatto ¢ grounds
Polyphenols content of spent
coffee grounds subjected to
0,1g en 10 ml de mg physico-chemical 2016
agua destilada GAE/ g | Omar Khelil aSlimane Ch | pretreatments influences
durante 20 minutos SCG oubane aBen lignocellulolytic enzymes
Autoclave al2l°Cal bar 32,38 +/- 0,13 | seco Amar Cheba b production by Bacillus sp. R2
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cascara

de café

centrifugacion, | 1,0 gy se 132,5+/-0,7 | mg Lady Rossana Enhanced extraction of 2015
(1 gcon20 ml | afiadieron 20 ml GAE / | PALOMINO Garcial *, | phenolic compounds from
de acetona al | de acetona al g Carolina Rabal coffee industry’s residues
80%) a 40°C, | 80%. Las sustra | BIASETTO2 , Angela through solid state
120 rpm muestras se to Regina ARAUJO2 , fermentation by Penicillium
durante 30 min | colocaron en Vanildo Luiz Del purpurogenum
matraces BIANCHI
Erlenmeyer en
una incubadora
Shaker a40°Cy
120 rpm durante
30 min,y se
centrifugaron
durante 15 min a
3200 rpm en una
centrifuga
centrifugacion, | 1,0 gy se 28,27 +/- mg Lady Rossana Enhanced extraction of 2016
(1 gcon20 ml | afladieron 20 mi 0,62 GAE / | PALOMINO Garcial *, phenolic compounds from
de acetona al | de acetona al g Carolina Rabal coffee industry’s residues
80%) a 40°C, | 80%. Las sustra | BIASETTO2 , Angela through solid state
120 rpm muestras se to Regina ARAUJO2 , fermentation by Penicillium
durante 30 min | colocaron en Vanildo Luiz Del purpurogenum
matraces BIANCHI
Erlenmeyer en
una incubadora
Shaker a40°Cy
120 rpm durante
30 min,y se
centrifugaron
durante 15 min a
3200 rpm en una
centrifuga
Ultrasonido Tiempo de 133,4+/-0,6 | mg Katia S. Andrade, Supercritical fluid extraction 2012
extraccion 2 GAE / | Ricardo T. Gongalvez, from spent coffee grounds
horas, con una g Marcelo Maraschin, and coffee husks:
frecuencia de masa | Rosa Maria Ribeiro-do- | Antioxidant activity and effect
55kHz y una seca | Valle, Julian Martinez, of operational variables on

potencia de 220V,
solvente etanol.

Sandra R.S. Ferreira

extract composition
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Soxhlet Tiempo de 151 +/- 12 mg Kétia S. Andrade, Supercritical fluid extraction 2012
extraccion de 6 GAE / | Ricardo T. Gongalvez, from spent coffee grounds
horas, 150 ml de g Marcelo Maraschin, and coffee husks:
etanol y 5 gramos masa | Rosa Maria Ribeiro-do- | Antioxidant activity and effect
de muestra. seca Valle, Julian Martinez, of operational variables on
Sandra R.S. Ferreira extract composition
Fluidos Presion de 200 36 +/-1 mg Katia S. Andrade, Supercritical fluid extraction 2012
supercriticos | bary temperatura GAE / | Ricardo T. Gongalvez, from spent coffee grounds
323,15 k, solvente g Marcelo Maraschin, and coffee husks:
etanol 8%. masa | Rosa Maria Ribeiro-do- | Antioxidant activity and effect
seca | Valle, Julian Martinez, of operational variables on
Sandra R.S. Ferreira extract composition
maceracion Previa trituraciéon 97,44 +/- mgG Libia FONSECA- CAPACIDAD 2014
y tamizaron hasta | 0,00 AE/ g GARCIA M.Sc.*1, Lilia ANTIOXIDANTE Y
850micram. 10 café S. CALDERON- CONTENIDO DE FENOLES
gramos con 100ml JAIMES Ph.D. 2, Maria | TOTALES EN CAFE Y
agua destilada a E. RIVERA Ph.D SUBPRODUCTOS DEL
90°C. Luego se CAFE PRODUCIDO Y
diluyo con agua COMERCIALIZADO EN
destilada. NORTE DE SANTANDER
(COLOMBIA)
maceracion Previa trituracion 52,57 +/- mgG Libia FONSECA- CAPACIDAD 2015
y tamizaron hasta | 4,767 AE/ g | GARCIA M.Sc.*1, Lilia | ANTIOXIDANTE Y
850micram. 10 café S. CALDERON- CONTENIDO DE FENOLES
gramos con 100ml JAIMES Ph.D. 2, Maria | TOTALES EN CAFE Y
agua destilada a E. RIVERA Ph.D SUBPRODUCTOS DEL
90°C. Luego se CAFE PRODUCIDO Y
diluyo con agua COMERCIALIZADO EN
destilada. NORTE DE SANTANDER
(COLOMBIA)
pergamino | maceracion Previa trituracion 102,6 +/- mgG Libia FONSECA- CAPACIDAD 2014
y tamizaron hasta | 4,792 AE/ g | GARCIA M.Sc.*1, Lilia | ANTIOXIDANTE Y
850micram. 10 café S. CALDERON- CONTENIDO DE FENOLES
gramos con 100ml JAIMES Ph.D. 2, Maria | TOTALES EN CAFE Y
agua destilada a E. RIVERA Ph.D SUBPRODUCTOS DEL
90°C. Luego se CAFE PRODUCIDO Y
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diluyo con agua COMERCIALIZADO EN
destilada. NORTE DE SANTANDER
(COLOMBIA)
maceracion Previa trituracion 647,5 +-/ mgG Libia FONSECA- CAPACIDAD 2015
y tamizaron hasta | 4,790 AE/ g GARCIA M.Sc.*1, Lilia ANTIOXIDANTE Y
850micram. 10 café S. CALDERON- CONTENIDO DE FENOLES
gramos con 100ml JAIMES Ph.D. 2, Maria | TOTALES EN CAFE Y
agua destilada a E. RIVERA Ph.D SUBPRODUCTOS DEL
90°C. Luego se CAFE PRODUCIDO Y
diluyo con agua COMERCIALIZADO EN
destilada. NORTE DE SANTANDER
(COLOMBIA)
piel s-l agua Se agito durante 1 | 4,4 +/- 0,2 mg/ g | Narita, Y.; Inouye, K High antioxidant activity of 2012
plateada hora a 80°C, se de coffee silverskin extracts
determiné cafeina perga obtained by the treatment of
mino coffee silverskin with
subcritical water
s-10,1M HCL Se agito durante 1 | 4,1 +/- 0,2 mgG Narita, Y.; Inouye, K High antioxidant activity of 2013
hora a 25°C AE/ coffee silverskin extracts
gmue obtained by the treatment of
strase coffee silverskin with
ca subcritical water
s-10,1M HCL Se agito durante 1 | 4,2 +/- 0,3 mgG Narita, Y.; Inouye, K High antioxidant activity of 2014
hora a 80°C AE/ coffee silverskin extracts
gmue obtained by the treatment of
strase coffee silverskin with
ca subcritical water
S-L 0,AM Se agito durante 1 | 1,8 +/- 0,1 mgG Narita, Y.; Inouye, K High antioxidant activity of 2015
NaOH hora a 25°C AE/ coffee silverskin extracts
gmue obtained by the treatment of
strase coffee silverskin with
ca subcritical water
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S-L 0,AM Se agito durante 1 | 1,7 +/-0,1 mgG Narita, Y.; Inouye, K High antioxidant activity of 2016
NaOH hora a 80°C AE/ coffee silverskin extracts
gmue obtained by the treatment of
strase coffee silverskin with
ca subcritical water
s-l agua Se agito durante 1 | 4,1 +/-0,1 mgG Narita, Y.; Inouye, K High antioxidant activity of 2018
hora a 25°C AE/ coffee silverskin extracts
gmue obtained by the treatment of
strase coffee silverskin with
ca subcritical water
centrifugado (| Pretratamiento: 19,17 | mgG | Teresa Condea and Isolation of polyphenols from 2015
Pretratamiento | 120°C durante 20 AE/ Solange I. Mussattob spent coffee grounds and
hidrotérmico minutos. gmue silverskin by mild
suave) Centrifugacion: strase hydrothermal pretreatment
2500 x g, 10 min ca
pulpa centrifugacion, | 1,0 gy se 22,83 +/- mg Lady Rossana Enhanced extraction of 2013
(1 gcon20 ml | afiadieron 20 ml 0,16 GAE / | PALOMINO Garcial *, phenolic compounds from
de acetona al | de acetona al g Carolina Rabal coffee industry’s residues
80%) a 40°C, | 80%. Las sustra | BIASETTO2 , Angela through solid state
120 rpm muestras se to Regina ARAUJO2 , fermentation by Penicillium
durante 30 min | colocaron en Vanildo Luiz Del purpurogenum
matraces BIANCHI
Erlenmeyer en
una incubadora
Shaker a40°Cy
120 rpm durante
30 min.
centrifugacion, | 1,0 gy se 4,29 +/- 0,24 | mg Lady Rossana Enhanced extraction of 2014
(1 gcon20 ml | afadieron 20 ml GAE / | PALOMINO Garcial *, phenolic compounds from
de acetona al | de acetona al g Carolina Rabal coffee industry’s residues
80%) a 40°C, | 80%. Las sustra | BIASETTO2 , Angela through solid state
120 rpm muestras se to Regina ARAUJO2 , fermentation by Penicillium
durante 30 min | colocaron en Vanildo Luiz Del purpurogenum
matraces BIANCHI

Erlenmeyer en
una incubadora
Shaker a40°Cy
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120 rpm durante
30 min.

centrifugacion, | 1,0 gy se 1,95 +/- 0,27 | mg Lady Rossana Enhanced extraction of 2015
(1 g con 20 ml | afiadieron 20 ml GAE / | PALOMINO Garcial *, phenolic compounds from
de acetona al | de acetona al g Carolina Rabal coffee industry’s residues
80%) a 40°C, | 80%. sustra | BIASETTO2 , Angela through solid state
120 rpm to Regina ARAUJO2 , fermentation by Penicillium
durante 30 min Vanildo Luiz Del purpurogenum
BIANCHI
maceracion Previa trituracion 252,2 +/- mgG Libia FONSECA- CAPACIDAD 2014
y tamizaron hasta | 4,795 AE/g | GARCIA M.Sc.*1, Lilia | ANTIOXIDANTE Y
850micram. 10 ms S. CALDERON- CONTENIDO DE FENOLES
gramos con 100ml JAIMES Ph.D. 2, Maria | TOTALES EN CAFE Y
agua destilada a E. RIVERA Ph.D SUBPRODUCTOS DEL
90°C. Luego se CAFE PRODUCIDO Y
diluyo con agua COMERCIALIZADO EN
destilada. NORTE DE SANTANDER
(COLOMBIA)
maceracion Previa trituracion 346,9 +/- mgG Libia FONSECA- CAPACIDAD 2015
y tamizaron hasta | 0,000 AE/ g GARCIA M.Sc.*1, Lilia ANTIOXIDANTE Y
850micram. 10 café S. CALDERON- CONTENIDO DE FENOLES
gramos con 100ml JAIMES Ph.D. 2, Maria | TOTALES EN CAFE Y
agua destilada a E. RIVERA Ph.D SUBPRODUCTOS DEL
90°C. Luego se CAFE PRODUCIDO Y
diluyo con agua COMERCIALIZADO EN
destilada. NORTE DE SANTANDER
(COLOMBIA)
maceracion 10 g -100ml 1434,3 +/- mg Melkayo Geremul, Extraction and determination 2016
acetona disolvente. 24 3,49 GAE/ | Yetenayet Bekele of total
horas a g Tolal* and Abrar polyphenols and antioxidant
temperatura Sualeh10 capacity of red
ambiente cofee (Cofea arabica L.) pulp
of wet processing
plants
maceracion 11 g -100ml 1603,8 +/- mg Melkayo Geremul, Extraction and determination 2016
etanol disolvente. 24 3,04 GAE/ | Yetenayet Bekele of total
horas a g Tolal* and Abrar polyphenols and antioxidant
temperatura Sualehl1 capacity of red
ambiente cofee (Cofea arabica L.) pulp
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of wet processing

plants
maceracion 12 g -100ml 1809,9 +/- mg Melkayo Geremul, Extraction and determination 2016
metanol disolvente. 24 1,33 GAE/ | Yetenayet Bekele of total
horas a g Tolal* and Abrar polyphenols and antioxidant
temperatura Sualeh12 capacity of red
ambiente cofee (Cofea arabica L.) pulp
of wet processing
plants
maceracion 13 g -100ml 1709 +/- mg Melkayo Geremul, Extraction and determination 2016
acetona disolvente. 24 1,02 GAE/ | Yetenayet Bekele of total
horas a g Tolal* and Abrar polyphenols and antioxidant
temperatura Sualeh13 capacity of red
ambiente cofee (Cofea arabica L.) pulp
of wet processing
plants
maceracion 14 g -100ml 1498,4 +/- mg Melkayo Geremul, Extraction and determination 2016
etanol disolvente. 24 1,01 GAE/ | Yetenayet Bekele of total
horas a g Tolal* and Abrar polyphenols and antioxidant
temperatura Sualeh14 capacity of red
ambiente cofee (Cofea arabica L.) pulp
of wet processing
plants
maceracion 15 g -100ml 929,1 +/- mg Melkayo Geremu, Extraction and determination 2016
metanol disolvente. 24 2,64 GAE/ | Yetenayet Bekele Tola | of total
horas a g and Abrar Sualeh polyphenols and antioxidant
temperatura capacity of red
ambiente cofee (Cofea arabica L.) pulp
of wet processing
plants
maceracion 16 g -100ml 662,1 +/- mg Melkayo Geremul, Extraction and determination 2016
acetona disolvente. 24 0,65 GAE/ | Yetenayet Bekele of total
horas a g Tolal* and Abrar polyphenols and antioxidant
temperatura Sualeh16 capacity of red
ambiente cofee (Cofea arabica L.) pulp

of wet processing
plants
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maceracion 17 g -100ml 664,8 +/- mg Melkayo Geremul, Extraction and determination 2016
etanol disolvente. 24 0,99 GAE/ | Yetenayet Bekele of total
horas a g Tolal* and Abrar polyphenols and antioxidant
temperatura Sualehl7 capacity of red
ambiente cofee (Cofea arabica L.) pulp
of wet processing
plants
maceracion 18 g -100ml 993,5 +/- mg Melkayo Geremul, Extraction and determination 2016
metanol disolvente. 24 0,68 GAE/ | Yetenayet Bekele of total
horas a g Tolal* and Abrar polyphenols and antioxidant
temperatura Sualeh18 capacity of red
ambiente cofee (Cofea arabica L.) pulp
maceracion 19 g -100ml 707,4 +/- mg Melkayo Geremul, Extraction and determination 2016
acetona disolvente. 24 1,32 GAE/ | Yetenayet Bekele of total
horas a g Tolal* and Abrar polyphenols and antioxidant
temperatura Sualeh19 capacity of red
ambiente cofee (Cofea arabica L.) pulp
of wet processing
plants
maceracion 20 g -100ml 489,5 +/- mg Melkayo Geremul, Extraction and determination 2016
etanol disolvente. 24 3,98 GAE/ | Yetenayet Bekele of total
horas a g Tolal* and Abrar polyphenols and antioxidant
temperatura Sualeh20 capacity of red
ambiente cofee (Cofea arabica L.) pulp
of wet processing
plants
maceracion 21 g -100ml 900,6 +/- mg Melkayo Geremul, Extraction and determination 2016
metanol disolvente. 24 3,68 GAE/ | Yetenayet Bekele of total
horas a g Tolal* and Abrar polyphenols and antioxidant
temperatura Sualeh21 capacity of red
ambiente cofee (Cofea arabica L.) pulp
of wet processing
plants
0,01 solucion por 18 horas a 4,55 +/- 0,15 | gGAE | Pushpa S. Murthy, M.R. | Extraction, Characterization 2012
de HCL en temperatura de /g Manjunatha, G. and Bioactivity of Coffee
metanol 1:2 4°c Sulochannama and M. Anthocyanins

Madhava Naidu
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muestras se 30 minutos a 60- 10,54 +/- mgG | Shirley Cortes Meza, Determinacion de 2015
calentaron con | 65°C 1,32 AE/ g | Aristofeles Ortiz, Luz antioxidante en
agitacion muest | Stella Ramirez, subproductos de café

rasec | Aristizabal producido y comercializado

a en Risaralda (Colombia).
muestras se 31 minutos a 60- 6,78 +/- 0,50 | mgG Shirley Cortes Meza, Determinacion de 2016
calentaron con | 65°C AE/ g | Aristofeles Ortiz, Luz antioxidante en
agitacion muest | Stella Ramirez, subproductos de café

rasec | Aristizabal producido y comercializado

a en Risaralda (Colombia).
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