EVALUACION DE LA REMOCION DE COLORANTES AZOICOS MEDIANTE UN
COAGULANTE OBTENIDO DE RESIDUOS DE CAFE (Coffea arabica)

ANGIE XIMENA MEJIA PERILLA
LUIS ALEJANDRO MORENO BARRIGA

Proyecto integral de grado para optar por el titulo de
INGENIERO QUIMICO

Director
FELIPE CORREA MAHECHA
Ingeniero Quimico

Codirectora
DIANA MARCELA CUESTA PARRA
Ingeniera Ambiental

FUNDACION UNIVERSIDAD DE AMERICA
FACULTAD DE INGENIERIAS
PROGRAMA DE INGENIERIA QUIMICA
BOGOTAD.C

2022



NOTA DE ACEPTACION

Ghﬁem?@x‘t\a

Ing. Angie Tatiana Ortega Ramirez

Ing. Juan CMez Caipa

Bogoté D.C, agosto 2022



DIRECTIVAS DE LA UNIVERSIDAD

Presidente de la Universidad y Rector del Claustro

Dr. MARIO POSADA GARCIA PENA

Consejero Institucional

Dr. LUIS JAIME POSADA GARCIA PENA

Vicerrectora Académica y de Investigacion

Dr. ALEXANDRA MEJIA GUZMAN

Vicerrectora Administrativo y Financiero

Dr. RICARDO ALFONOSO PENARANDA CASTRO

Secretario General

Dr. JOSE LUIS MACIAS RODRIGUEZ

Decana de la Facultad de Ingenierias

Dr. NALINY PATRICIA GUERRA PRIETO

Director Programa Ingenieria Quimica

Ing. NUBIA LILIANA BECERRA OSPINA



DEDICATORIA

Quiero dedicar este trabajo de grado principalmente a Dios y a mis padres por estar
incondicionalmente para mi, por su esfuerzo, amor, consejos, paciencia y palabras de aliento en
cada una de las trasnochadas o madrugadas, de las cuales aprendi lo mas valioso que es el
conocimiento, lo cual me aporto a mi formacion tanto profesional como personal, a mi familia la
cual siempre sera una base solida en mi camino y mi motivacion para salir adelante, cumplir
todos los suefios que me proponga a partir de la culminacion de esta carrera que me apasiona. A
mi compafiero Luisito por embarcarse en esta aventura conmigo, por entrar al semillero y
comenzar una investigacion que daria los frutos que vemos reflejados, por ser el hombre mas
pilo que pude conocer desde el inicio de esta carrera y un amigo infaltable con toda paciencia

que lo caracteriza.

Angie Ximena Mejia Perilla

Dedico este trabajo de grado inicialmente a Dios y mis padres por su apoyo en cada momento,
por su amor, su acompafiamiento, su esfuerzo, su guia y consejo en los momentos duros, a mi
abuelita Mercedes que siempre me acompafia desde el cielo, y ha sido un apoyo incondicional a
lo largo de mi carrera profesional, a mis hermanos Rolando, Santiago y Gabriela, por hacerme
tan feliz, y sacarme una sonrisa cuando mas la necesitaba y a mi familia, mis tias, primos y
primas. Igualmente, a mi compafiera Angie por seguirme en todas las locuras que nos
inventamos, por ser mi apoyo y complemento durante estos afios de vida universitaria, admiro en
ella su resiliencia y audacia para llevar a cabo cualquier proyecto que tenga en mente.
Finalmente le dedico este proyecto a la ciencia desarrollada en Colombia, en mensaje de aliento
y perseverancia de un pueblo con grandes capacidades para el desarrollo de la investigacion

buscando un beneficio para la sociedad, el medio ambiente y su sostenibilidad.

Luis Alejandro Moreno Barriga



AGRADECIMIENTOS

Queremos agradecer principalmente a nuestros padres Blanca y Aldemar; Maria y Néstor, sin su
apoyo nada de esto seria posible, por confiar en nosotros y hacer lo imposible para ejecutar cada
logro. Por la educacién brindada desde casa que nos hicieron creer en los suefios y nos ensefiaron

lo capaces que somos para asumir cualquier reto.

Agradecemos a nuestros docentes y directivos de la Fundacion Universidad de América por
haber compartido sus conocimientos de la mejor manera en cada asignatura que nos preparé para
la labor de Ingenieros Quimicos, de manera especial a nuestro director Felipe Correa Mahecha, a
nuestra codirectora Diana Marcela Cuesta Parra por su asesoramiento en el momento oportuno, a

cada uno de ellos por su tiempo, paciencia, apoyo y exponernos tan valioso conocimiento

adquirido a lo largo de sus exitosas carreras.

Igualmente agradecemos a la linea de investigacion de biotecnologia y nanotecnologia de
tecnoparque SENA nodo Bogota junto con Ana Maria Gomez Ortiz, por su apoyo,
asesoramiento, y entrega a nuestro proyecto, del mismo modo, extendemos nuestro

agradecimiento a la Universidad de América, en representacion de la coordinadora de
laboratorios Yenny Hernandez Prieto por su amabilidad, su grandiosa colaboracion y entrega con
nosotros los estudiantes que desarrollamos nuestros proyectos de grado en los laboratorios

dispuestos por la universidad.

Al sefior Santiago Forero por su disposicion y colaboracion con el préstamo del lugar donde

Ilevamos a cabo nuestras reuniones y el desarrollo del documento.

A la organizacion de TECNICAFE — Supracafé por el envio de la materia prima, la cual fue

indispensable para el desarrollo del proyecto de investigacion.

Finalmente, agradecemos a nuestros amigos por acompariarnos en esta gran travesia durante
estos afios, cada sonrisa, cada momento que compartimos, lo llevaremos en nuestros corazones y
mentes, agradecemos sus palabras de apoyo en los momentos mas duros, y vivir juntos esta

travesia en la formacion de un proyecto de vida.



Las directivas de la Universidad de América, los jurados calificadores y el cuerpo docente no son
responsables por los criterios e ideas expuestas en el presente documento. Estos corresponden

Unicamente a los autores.



TABLA DE CONTENIDO

RESUMEN
INTRODUCCION
OBJETIVOS

1.

Obijetivo general
Obijetivos especificos
MARCO TEORICO
1.1. Laagricultura del café
1.1.1. Especie Coffea Arabica
1.1.2. El cafeto y su fruto
1.1.3. El proceso del café y sus residuos
1.2.  Compuestos polifendlicos (CPF)

1.2.1. Compuestos polifendlicos presentes en el café
1.2.2. Cuantificacion de compuestos fendlicos: Metodologia de Folin-Ciocalteu (F-C)

1.3.  Métodos de extraccion
1.3.1. Extraccion asistida por ultrasonido
1.3.2.  Extraccién por maceracion
1.4. Tratamiento de aguas
1.4.1. Particulas coloidales
1.4.2. Coagulacion
1.4.3. Tipos de coagulantes
1.4.4. Factores que influyen en la coagulacion
1.5. Clasificacion de colorantes
1.5.1. Clasificacion tintorea
1.5.2. Clasificacion quimica
1.5.3. Colorantes azoicos
1.6. Meétodos de separacion
1.6.1. Destilacion

16
18
19
19
19
20
20
21
22
23
24
26

29
29
29
30
30
32
33
33
34
34
35
36
38
38



2. 0.E.1 CARACTERIZACION DEL EXTRACTO FENOLICO OBTENIDO A PARTIR DE

LOS RESIDUOS DE CAFE
2.1. Recepcion y preservacion de los residuos de café
2.2. Pretratamiento de la materia prima
2.2.1.  Proceso de molienda
2.2.2.  Proceso de tamizado
2.2.3.  Proceso de trituracion
2.3. Determinacion de la humedad
2.4. Curva de calibracion de acido galico (AG)
2.4.1. Preparacion del disolvente
2.4.2. Preparacion de solucion stock
2.4.3.  Preparacion de solucion de carbonato de sodio
2.4.4. Ensayo de Folin-Ciocalteu
2.4.5. Barrido espectral de la solucion stock
2.4.6. Grafico de la curva de calibracion de AG
2.5.  Proceso de extraccion asistida por ultrasonido
2.5.1. Pre experimentacion via huimeda
2.5.2.  Filtracion al vacio
2.5.3. Recuperacion del disolvente

2.5.4. Analisis de resultados pre experimentacién base humedad

2.6. Disefio de experimentos proceso extractivo
2.6.1. Resultados del proceso extractivo

2.6.2.  Anadlisis de resultados disefio de experimentos del proceso extractivo

2.6.3.  ANOVA proceso extractivo por ultrasonido

39
40
42
42
42
45
46
49
50
o1
52
53
55
56
58
58
59
60
62
62
63
64
65

3. 0.E.2 EVALUACION DE LA ACTIVIDAD COAGULANTE DEL EXTRACTO

FENOLICO SOBRE LA REMOCION DE COLORANTES AZOICOS

3.1. Barrido espectral colorantes azoicos

3.2.  Pre experimentacion dosis minima de coagulacién y variacion de pH

3.2.1. Determinacion del volumen de coagulante
3.2.2.  Variacion del pH
3.2.3.  Filtracion de coloides

68
70
72
72
73
76



3.2.4. Evaluacion de la actividad coagulante del extracto natural 77

3.2.5. Resultados de la pre experimentacion coagulante natural 79
3.2.6.  Analisis de resultados pre experimentacion coagulante natural 81

3.3. Disefio de experimentos con coagulante natural 83
3.3.1.  Analisis de resultados disefio de experimentos coagulante natural 87
3.3.2. ANOVA evaluacion de la remocién del color con coagulante natural 87

4. 0.E.3 COMPARACION DEL DESEMPENO EN REMOCION CON UN COAGULANTE
CONVENCIONAL 90
4.1. Pretratamiento del sulfato de aluminio 90
4.2. Pre experimentacion dosis de sulfato de aluminio 91
4.2.1. Analisis de resultados pre experimentacion con sulfato de aluminio 92

4.3. Disefio de experimentos con sulfato de aluminio 92
4.3.1.  Anadlisis de resultados con sulfato de aluminio 96
4.3.2.  ANOVA remocion de color con sulfato de aluminio 97
CONCLUSIONES 99
RECOMENDACIONES 100
BIBLIOGRAFIA 102
ANEXOS 109



Figura 1.
Figura 2.
Figura 3.
Figura 4.
Figura 5.
Figura 6.
Figura 7.
Figura 8.

Figura 9. Ubicacion del municipio de Cajibio, en el departamento del Cauca (Colombia)

Figura 10
Figura 11
Figura 12
Figura 13

Figura 14.
Figura 15.
Figura 16.
Figura 17.
Figura 18.
Figura 19.
Figura 20.
Figura 21.
Figura 22.
Figura 23.
Figura 24.
Figura 25.
Figura 26.

Figura 27
Figura 28

LISTA DE FIGURAS

Estructura morfoldgica de la semilla café

Proceso productivo del café

Reaccion entre el &cido galico y el reactivo de F-C
Zonas de un sistema coloidal

Clasificacion tintorea de los colorantes.
Clasificacion quimica de los colorantes

Estructura de los colorantes azo

Proceso de extraccion de compuestos polifendlicos

. Montaje para el proceso de molienda
. Montaje para el proceso de tamizado
. Montaje para el proceso de trituracion
. Termobalanza de humedad
Gréfica de humedad para los residuos frescos de café
Gréfica de humedad para los residuos secos de café
Montaje para la preparacion del disolvente etanol-agua (50:50)
Preparacion de solucién stock, diluciones y carbonato de sodio al 5%
Preparacion de muestras segun metodologia de Folin-Ciocalteu
Ensayo de Folin-Ciocalteu luego de pasar por el bafio termostatado
Espectrofotémetro de UV visible usado para la curva de calibracion de AG
Gréfico de barrido espectral de la solucion stock
Curva de calibracion de AG
Montaje de extraccion asistida por ultrasonido
Montaje de filtracion al vacio
Montaje para la recuperacion del disolvente
Preparacidn de muestras con residuos de café
. Resultados obtenidos CPF totales del disefio de experimentos
. Gréfica de humedad para coagulante natural

10

22
23
28
31
34
35
36
39

42
42
45
46
47
47
50
53
54
54
55
56
57
59
59
60
63
64
69



Figura 29. Espectrofotometro de UV visible usado para la evaluacion de remocion de color 70
Figura 30. Barrido espectral del colorante azoico amarillo acido # 36 71
Figura 31. Barrido espectral del colorante azoico rojo acido # 88 71
Figura 32. Medidor de pH usado para la variacion del pH en las muestras coloreadas 73
Figura 33. Pre experimentacién dosis minima de coagulacion y variacién de pH 74
Figura 34. Barrido espectral con variacion de pH para el colorante azoico amarillo &cido # 36 74
Figura 35. Barrido espectral con variacion de pH para el colorante azoico rojo acido # 88 75
Figura 36. Tonalidades del colorante azoico amarillo &cido # 36 por la variacion de pH 76
Figura 37. Montaje filtracion de coloides 77
Figura 38. Turbidimetro usado para la evaluacion de remociéon de turbidez 78
Figura 39. Resultados remocién del color del colorante amarillo # 36 79
Figura 40. Resultados porcentaje de turbidez del colorante amarillo # 36 80
Figura 41. Resultados remocién del color del colorante rojo # 88 80
Figura 42. Resultados porcentaje de turbidez del colorante rojo # 88 81
Figura 43. Montaje test de jarras disefio de experimentos coagulante natural 85
Figura 44. Resultados disefio de experimentos remocion de color del colorante amarillo # 36 con
coagulante natural 86
Figura 45. Resultados disefio de experimentos remocién de color del colorante rojo # 88 con
coagulante natural 86
Figura 46. Montaje para el pretratamiento del sulfato de aluminio 90
Figura 47. Dosis minima de sulfato de aluminio para coagulacién 91
Figura 48. Pre experimentacion dosis de sulfato de aluminio 92
Figura 49. Montaje test de jarras disefio de experimentos sulfato de aluminio 94
Figura 50. Resultados disefio de experimentos remocion de color del colorante amarillo # 36 con

sulfato de aluminio 95

Figura 51. Resultados disefio de experimentos remocién de color del colorante rojo # 88 con
sulfato de aluminio 95

11



LISTA DE TABLAS

Tabla 1. Participacion porcentual en la produccion mundial de café

Tabla 2. Especificacion del Coffea arabica.

Tabla 3. Residuos obtenidos en cada etapa de la produccion del café

Tabla 4. Clasificacion general de los compuestos polifenélicos (CPF)

Tabla 5. Compuestos polifenolicos (CPF) en las diferentes partes del fruto de café
Tabla 6. Peligros de los colorantes azoicos amarillo acido N°36 y rojo acido N°88
Tabla 7. Especificaciones de los residuos

Tabla 8. Tamizado de la cascara deshidratada

Tabla 9. Tamizado del grano verde de trilla

Tabla 10. Porcentaje de humedad de los residuos

Tabla 11. Concentracién de solucidn stock y diluciones

Tabla 12. Puntos curva de calibracion de AG

Tabla 13. Composicion de fenoles totales del residuo de cascara fresca (CF)
Tabla 14. Planteamiento del disefio de experimentos proceso extractivo

Tabla 15. Concentracion total de CPF en base seca.

Tabla 16. Analisis de la varianza para extraccion por ultrasonido

Tabla 17. Composicion de fenoles totales del residuo de céscara deshidratada (CD)
Tabla 18. Planteamiento del disefio de experimentos evaluacién coagulante natural
Tabla 19. Dosis de coagulante natural en mg de base seca

Tabla 20. Porcentaje de remocidn de color empleando el coagulante natural

Tabla 21. Andlisis de la varianza remocion de colorante azoico amarillo acido #36
Tabla 22. Andlisis de la varianza remocién de colorante azoico rojo acido #88
Tabla 23. Planteamiento del disefio de experimentos comparacion con sulfato de aluminio
Tabla 24. Dosis de sulfato de aluminio en mg de base seca

Tabla 25. Porcentaje de remocion de color empleando sulfato de aluminio

Tabla 26. Andlisis de la varianza remocion de colorante azoico amarillo acido #36
Tabla 27. Analisis de la varianza remocion de colorante azoico rojo acido #88

12

20
21
24
25
27
37
41
43
44
48
52
56
61
63
66
67
68
84
84
88
88
89
93
93
97
97
98



LISTA DE ECUACIONES

Ecuacion 1. Porcentaje de humedad

Ecuacion 2. Concentracion en ppm (mg/L)

Ecuacion 3. Ecuacion de la recta de la curva de calibracion de AG
Ecuacion 4. Concentracion de acido galico en base seca

Ecuacion 5. Determinacion del volumen de coagulante

Ecuacion 6. Calculo del porcentaje de remocion de color
Ecuacion 7. Calculo del porcentaje de remocion de la turbidez

13

46
o1
S7
61
72
77
78



LISTA DE ANEXOS

ANEXO 1. INFORMACION TECNICA DE LOS COLORANTES AZOICOS 109
ANEXO 2. TOMA DE DATOS PARA LA DETERMINACION DEL CONTENIDO DE
HUMEDAD NTC 2558 111
ANEXO 3. DIAGRAMAS DE FLUJO CON SEMAFORO DE SEGURIDAD PARA LA CURVA
DE CALIBRACION DE ACIDO GALICO 116
ANEXO 4. TOMA DE DATOS PARA LA CURVA DE CALIBRACION DE ACIDO GALICO

120
ANEXO 5. DIAGRAMAS DE FLUJO CON SEMAFORO DE SEGURIDAD PARA LA
EXTRACCION POR ULTRASONIDO 122

ANEXO 6. TOMA DE DATOS DEL PROCESO EXTRACTIVO POR ULTRASONIDO 124
ANEXO 7. BALANCES DE MASA DEL PROCESO EXTRACTIVO DE POLIFENOLES 125

ANEXO 8. TOMA DE DATOS DEL PROCESO EXTRACTIVO A MAYOR ESCALA CON
CASCARA DESHIDRATADA (CD) 129

ANEXO 9. TOMA DE DATOS PARA EL BARRIDO ESPECTRAL DE LOS COLORANTES
AZOICOS 130

ANEXO 10. TOMA DE DATOS PARA EL BARRIDO ESPECTRAL DE LOS COLORANTES,
VARIANDO EL pH 132

ANEXO 11. TOMA DE DATOS DE LA PRE EXPERIMENTACION PARA LA
EVALUACION DE LA ACTIVIDAD COAGULANTE 135

ANEXO 12. TOMA DE DATOS DISENO DE EXPERIMENTOS PARA LA EVALUACION
DE LA ACTIVIDAD COAGULANTE 139

ANEXO 13. TOMA DE DATOS DE LA PRE EXPERIMENTACION PARA LA
COMPARACION CON SULFATO DE ALUMINIO 141

ANEXO 14. TOMA DE DATOS DISENO DE EXPERIMENTOS PARA LA COMPARACION
CON SULFATO DE ALUMINIO 142

ANEXO 15. TOMA DE DATOS PARA LA DETERMINACION DEL CONTENIDO DE
HUMEDAD DEL COAUGULANTE NATURAL 144

14



LISTA DE SIGLAS Y ABREVIATURAS

°C: Grados centigrados

ACG: Acidos clorogénicos

AF: Acidos fendlicos

AG: Acido galico

BS: Base seca

CA-36: Colorante azoico amarillo acido #36
CD: Residuo céascara deshidratada

CF: Residuo céscara fresca

CPF: Compuestos polifendlicos
CR-88: Colorante azoico rojo acido #88
CVT: Residuo café verde de trilla

Dp: Diametro de particula

F-C: Folin-Ciocalteu

FLA: Flavonoides

g: Gramos

GAE: Equivalentes de acido galico

15

KHz: Kilohercio

mBar: Milibares

min: Minutos

mL: Mililitros

mm: Milimetros

Mo (V): Molibdato 5

MSNM: Metros sobre el nivel del mar
nm: Nanometros

PE: Polifenoles extraibles

pH: Concentracion de hidrogeniones
PNE: Polifenoles no extraibles
ppm: Partes por millon

rpm: Revoluciones por minuto

SA: Sulfato de aluminio

TAN: Taninos



RESUMEN

Por medio de este trabajo investigativo, se sugiere una alternativa sostenible en comparacion a los
coagulantes metalicos utilizados actualmente, los cuales han generado repercusiones sobre la salud
humana y el medio ambiente [1]. A su vez, se les otorga un mejor uso a los residuos del proceso
de produccion de café pertenecientes a la especie Coffea Arabica, de variedad Caturra; Estos
subproductos contienen gran cantidad de compuestos polifenélicos (CPF) identificados con la
capacidad de actuar como coagulante para la remocion de color [2], su extraccion se presenta como
alternativa viable gracias a su biodegradabilidad, de origen renovable, localmente accesibles,

seguridad en el proceso, menor costo y facil implementacion.

Para esto se evalua la cascara de café fresca, deshidratada y el café verde de trilla, obteniendo de
la cascara deshidratada la mayor cantidad de polifenoles totales cuantificados por el método Folin-
Ciocalteu [3] extraidos por medio de ondas provenientes ultrasonido. Para determinar el residuo
con mayor rendimiento se plantea un disefio de experimentos donde se evaldan los tipos de
residuos y el didmetro de particula para el proceso extractivo, obteniendo una concentracion de
polifenoles totales maxima de 6,96 + 0,08 mgGAE/gBS para la cascara deshidratada por medio de
ondas de ultrasonido durante 30 minutos a una frecuencia de 40KHz, empleando como disolvente
una mezcla de Etanol-Agua (50:50) V:V.

Este extracto de polifenoles se evalla en aguas sintéticas con colorantes de tipo azoico (Colorante
amarillo &cido # 36 y colorante rojo acido #88), para probar su eficiencia como coagulante en un
test de jarras. Para aquello, se plante6 otro disefio de experimentos tomando como factores la
concentracion del extracto y el pH, ambos con tres niveles. Se determina que para una remocion
del 49,76% de CA-36 es necesario una concentracion de 15 mg/L del coagulante natural a un pH
de 7,10, del mismo modo para una remocion del 59,37% de CR-88 es necesario una concentracion

de 15 mg/L del coagulante natural a un pH de 5,24.
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Finalmente, con el fin de comparar los resultados obtenidos con el extracto polifendlico, se emplea
sulfato de aluminio como coagulante industrial, en donde, se determina que para una remocion del
65,44% de CA-36 es necesario una concentracion de 150 mg/L de sulfato de aluminio a un pH de
7,14. Del mismo modo para una remocion del 95,04% de CR-88 es necesario una concentracion

de 10 mg/L de sulfato de aluminio un pH de 5,21.

Palabras Clave: Colorantes azoicos, tratamiento de aguas, sulfato de aluminio, coagulantes,

sostenibilidad, residuos, café, compuestos polifendlicos, remocion de color.
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INTRODUCCION

El café es de los productos que més ha contribuido al crecimiento, la financiacion de la balanza de
pagos, el empleo y la estabilidad monetaria en Colombia [4]; Junto con un proceso de produccion
que emplea tan solo el 9,5% del peso de fruto seco, donde el 90,5% restante se convierte en residuo
[5]. Una de las principales especies cultivadas segun las atractivas condiciones geogréaficas de la
nacion es la Coffea arabica y entre los residuos de su industrializacion se destacan la céscara o
pulpay el grano verde de trilla [6], los cuales contienen compuestos polifenolicos (CPF) de interés
y facil extraccion [7].

La fraccion fendlica del café estd compuesta principalmente de acidos clorogénicos (ACG),
taninos solubles y compuestos relacionados, alcanzando niveles de hasta 14 % en base seca [8],
los polifenoles como el acido galico poseen en su estructura la unién de carbohidratos con grupos
hidroxilo y carboxilo, capaces de donar un proton a una molécula de agua que es hidrolizada [9]
para la formacion de coloidales insolubles, y adsorber particulas favoreciendo el proceso de

coagulacion [10].

La separacion de los colorantes azoicos que provienen de vertimientos de la industria textil
constituye uno de los mayores desafios en el campo del tratamiento de aguas, debido a que
presentan estabilidad a la luz, a la temperatura y resistencia a ataques de microorganismos. Por
otro lado, en efecto, el uso de sales de aluminio o hierro como coagulantes, favorece la formacion

de hidréxidos que no presentan solubilidad y forman precipitados de lodos nocivos [1].

Por esta razén surge la necesidad de evaluar la actividad coagulante del extracto polifendlico de
estos residuos, para obtener un producto natural y sostenible, el cual contribuye al tratamiento de
aguas residuales provenientes de la industria textil y ayudan a disminuir el impacto ambiental en
estos efluentes, el semillero de investigacion Procesos de Separacion No Convencionales (GPS)
buscar escoger el residuo que presente las mejores caracteristicas para la extraccion de polifenoles

y evaluar la coagulacion en aguas sintéticas con colorantes azoicos.
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OBJETIVOS

Objetivo general

Evaluar la remocidn de colorantes azoicos mediante un coagulante extraido a partir del residuo de

café (Coffea arabica) proveniente de la zona occidente de Colombia.

Objetivos especificos

o Caracterizar el extracto fenolico obtenido a partir de los residuos de café.

o Establecer la actividad coagulante del extracto fendlico sobre la remocion de colorantes
azoicos.

o Comparar el desempefio de remocién entre el coagulante natural proveniente de los

residuos de café y de un coagulante convencional.
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1. MARCO TEORICO

1.1. Laagricultura del café

La calidad del café colombiano, ha conseguido un gran prestigio y competitividad con el paso de
los afios, gracias a su importante ubicacion geogréfica y denominacion de origen. El cultivo de
cafés especiales también ha desarrollado un cambio positivo en algunos factores naturales,
humanos, de biodiversidad, cultivo, proceso y tradicion [11].

La especie Coffea arabica L. representa un 60% del total del mercado mundial, pues segun el
altimo informe de la Organizacion Internacional del Café (OIC), se estima que “La
produccion total de café en el mundo para el afio 2020/2021 sea de 169.63 millones de sacos,

de los cuales 99.24 millones seran de Coffea arabica a y el resto de la especie Robusta’[12].

Tabla 1.

Participacion porcentual en la produccion mundial de café.

Porcentaje
Total (%) 1965 1970 1975 1980 1985 1990 1995 2000 2005 2010 2011
Brasil 209 30,2 333 269 299 268 289 271 360 354 400

Vietnam 0,13 0,09 007 0417 023 102 361 0970 120 14,6 137
Indonesia 3,77 377 321 586 620 732 660 587 697 829 6,84
Colombia 16,0 121 109 155 122 13,7 134 838 951 639 625

Etiopia 459 430 301 38 28 351 392 309 335 316 3,23
Mexico 504 443 488 440 470 526 415 545 330 328 293
Costa de Marfil | 6,35 6,34 543 485 510 488 385 502 149 185 117
Otros 432 388 392 385 389 375 356 354 275 271 259

Nota. Esta tabla muestra la participacion en porcentaje de la produccion mundial de café que se ve reflejada con el pasar del tiempo,
donde el pais colombiano tiene una representacion significativa. Tomado de: Carlos, P.: Cano, G., César, S., Mejia, V., Caicedo,
E., Juan, G., Torres, S. A, Yohana, E., & Calderén, T. (2012). EI mercado mundial del café y su impacto en Colombia. [En linea].

Disponible: https://www.banrep.gov.co/es/borrador-710 [Acceso: feb. 17, 2022].

Desde hace méas de 170 afios, esta actividad agricola e industrial ha tenido una representacion

socioecondémica en el pais, representando para el tercer trimestre del afio 2021, el 1% del PIB
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colombiano y una cuota en el PIB agricola de 15.3%, lo que destaca para la industria [3]. El café
cultivado y producido en la mayoria de zonas cafeteras del territorio colombiano representa el 24%
de las siembras, el resto corresponde a bosques, cultivo de frutas, hortalizas y criaderos de
animales; Por tanto, ademas de obtener cosechas con denominacion nativa y particular, el cultivo
de café en Colombia presenta ventajas geograficas y climaticas correspondientes a la localizacion
del pais, entre los 1° a 11° de latitud Norte, 74° a 78° de longitud Oeste y entre 1.000 a 2.000 [11]
metros sobre el nivel del mar, los cafetos crecen en optimas condiciones con el fin de conseguir la

mejor calidad en sus frutos [14].

1.1.1. Especie Coffea Arabica

“Existen més de 1.000 variedades de café arabico, entre ellas se destacan las diversidades de café
en Colombia como lo es la Caturra, Colombia, Borbdn, Tipica y Maragoripe; Es también conocido
como Arabica Lavado y de mas alta calidad. A diferencia de los granos de otros origenes, todo el
café colombiano es lavado, pues es un proceso en el cual se extraen impurezas y agentes acidos,

otorgandole un rico sabor y aroma.”[15]

Tabla 2.

Especificacion del Coffea arabica.

Género Coffea
Especie Coffea arabica L
Familia Rubiaceas
Origen Africa Oriental
Lluvia anual 1.500 — 2.000 mm/m2
pH Ligeramente acido
Temperatura 20 - 25°C

Arbusto de 3 my libremente puede crecer hasta 7 m de altura,

Caracteristicas | €on ramas redondeadas, hojas opuestas, peciolo corto, flores

blancas aromaticas. El fruto es una drupa esférica u oval mas o
menos carnosa, contiene dos semillas.

Nota. La tabla muestra la especificacion del café tomado para este proyecto. Tomado de: “PULPA DE CAFE: Coffea arabica L:
COMO FUENTE ALTERNATIVA DE ANTIOXIDANTES?”, [En linea]. Disponible en:
http://dspace.utpl.edu.ec/bitstream/123456789/707/3/UTPL_D%C3%ADas_Curay Alejandra_Tatiana_1064344.pdf [Acceso:
feb.17, 2022].
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1.1.2. Elcafetoy su fruto

En un comienzo el fruto es de color verde, con el tiempo va torndndose de color rojo similar a una
pequefia «cereza» 0 «drupa», y en algunos casos de color amarillo. Como se observa en la Figura
1. en su interior se encuentran los granos de café, dos semillas separadas por un surco, protegidas

por una pelicula plateada y recubiertos por una piel de color amarillo [16].

Figura 1.
Estructura morfoldgica de la semilla café.

Endosperma

Tegumento

Endocarpio

Mesocarpio

Epicarpio

Nota. La figura representa la estructura morfolégica de la semilla del café. Tomado de: Gélvez, J. (2018, May 23). El cafeto partes
y caracteristicas de la planta de café. Mundo Cafeto. https://mundocafeto.com/planta/el-cafeto/ [Acceso: feb.24, 2022].

a) Endospermo — Es el grano de café como tal, parte del fruto que una vez tostada y molida, se

utiliza para la produccion de la bebida del café [16].

b) Tegumento — También llamado piel plateada, es una cubierta o pelicula muy delgada y de

color plateado [16].

c¢) Endocarpio — Es una cubierta dura que se denomina pergamino o céscara, una vez que se ha

secado la semilla se separa del grano de café [16].

d) Mesocarpio — Es una sustancia gelatinosa y azucarada que recibe el nombre de baba o
mucilago, la cual queda una vez el café es descerezado y se le retira por medio del proceso de

fermentacion [16].

e) Epicarpio — Es la cubierta o piel exterior del fruto, conocida como pulpa del café, puede ser
de color rojo o amarillo [16].
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1.1.3. El proceso del café y sus residuos

La cosecha es la recoleccién de fruto maduro de color rojo denominado Cereza y su proceso de
produccion se puede realizar por via hiUmeda o seca. Pues bien, si se despulpa, fermenta, lava y
seca, se conoce como beneficio agricola via himeda, se obtiene grano seco se trilla para poder
retirar la capa dorada que lo recubre. Finalmente, los granos seleccionados se tuestan para que

desarrollen el sabor y aroma del cafe, se muelen y empacan [15].

El método seco, 0 método natural, es el mas sencillo y requiere poca maquinaria, por lo que es
relativamente barato, simplemente hay que limpiar, secar al sol y descascarillar el fruto [17].

Figura 2.

Proceso productivo del café.
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Nota. La figura representa las generalidades del proceso productivo via himeda del café hasta su consumo. Tomado de: “Proceso

del café ESCoffe”, [En linea]. Disponible en: https://escoffee.com/origen-del-cafe/ [Acceso: feb.24, 2022].

Segun el Centro Nacional de investigaciones de Café, Cenicafé “En el proceso del café se estima
que menos del 5% de la biomasa generada se aprovecha en la elaboracion de la bebida, el resto
queda en forma residual” [18]. Lo que indica que alrededor de un 95% restante son residuos, y
debido las altas producciones de café por hectarea, se ha evidenciado la necesidad de una
legislacién ambiental mas exigente, debido a los altos costos de los combustibles y excesiva
aplicacion de fertilizantes quimicos que han producido “Eutrofizacion, toxicidad de las aguas,
contaminacion de aguas subterraneas, contaminacion del aire, degradacion del suelo y de los

ecosistemas, desequilibrios biologicos y reduccion de la biodiversidad” [19].
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Tabla 3.

Residuos obtenidos en cada etapa de la produccion del cafe.

Proceso Perdida Residuo obtenido
(gramos)
Despulpado 436 Pulpa fresca
Desmucilaginado 149 Mucilago
Secado 171 Agua
Trilla 42 Pergamino / Pelicula plateada
Torrefaccion 22 Volatiles
Preparacién bebida 104 Borra
Pérdida acumulada 924 -

Nota. La tabla muestra la cantidad en gramos de pérdida por cada etapa del proceso de beneficio e industrializacion de 1000 g de
café cereza. Tomado de: “Subproductos del café: Fuente de energia renovable”, [En linea]. Disponible en:

https://www.cenicafe.org/es/publications/avt0393.pdf [Acceso: feb.17, 2022].

Segun la Tabla 3 por cada kilogramo de produccién de café, un 92.4% queda en forma residual
representado en “Materiales lignocelulésicos como hojas, ramas y tallos generados en el proceso
de renovacion de los cafetales; Frutos verdes que se caen durante la recoleccion o que se retiran
de la masa de café recolectado. De manera analoga, se observa como la pulpa o exocarpio del
fruto, representa el mayor porcentaje de aproximadamente el 44% del fruto fresco” [18], generado
en la etapa de despulpado del café, siendo uno de los principales problemas ambientales asociados,
este residuo que serd utilizado en la presente investigacion junto con el grano verde de trilla, lo
que favorece para la obtencién de subproductos con valor agregado y un beneficio ecoldgico.

1.2. Compuestos polifenélicos (CPF)

Los compuestos fenolicos son el grupo mas extenso de sustancias no energéticas, usados para

participar en funciones bioldgicas, mecanismos de defensa, estrés o estimulos como la radiacion

ultravioleta o la agresion de patogenos. Se encuentran en los alimentos de origen vegetal, son
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metabolitos secundarios sintetizados a través de dos importantes rutas primarias: La ruta del acido
isquémico y la ruta de los poliacetatos [20]. En su estructura contienen al menos un anillo
aromatico al que esta unido uno o mas grupos hidroxilo, en su mayoria dos aromaticos (Anillos A

y B) y uno heterociclo oxigenado (Anillo C) [21].
Los CPF se clasifican en 3 grandes grupos:

a) Acidos fendlicos (AF),
b) Flavonoides (FLA)
C) Taninos (TAN)

Adicionalmente, se pueden agrupar segun su estructura quimica bésica (como el tipo y nimero de
anillos fendlicos) y en diferentes subclases, segun sustituciones especificas en la estructura basica,
asociacion con carbohidratos y formas polimerizadas [22]. Sin embargo, debido a la gran
diversidad de estructuras derivadas, se les ha agrupado en 8 familias, las cuales son reportadas en
la Tabla 4.

Tabla 4.

Clasificacion general de los compuestos polifenélicos (CPF)

Clase Formula Ejemplo Clase Formula Ejemplo
g
HO 7
Fenoles Acidos o
. Ce HO . . . Cs -C1 g =
simples (101 | hidroxibenzoicos
[10]
Catecol i
Acido gélico
o]
0
o
Acidos on 10 )
o Cs -Co [10] | Naftoquinonas Cs -Cs b
fenilacéticos }
Acido 2-hidroxi- [10]
fenilacético Menadiona
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Continuacioén tabla 4.

Clasificacion general de los compuestos polifendlicos (CPF)

Clase Formula Ejemplo Clase Formula Ejemplo
H()D/\ﬁ
P OH O
Acidos Ho Ho~"20 Ry
hidroxicina Cs -Cs Xantonas Ce -C1-Cs O O
micos [10] HO 0 OH
[10]

Acido cafeico

OH
HO
(Cs -Cs-

Mangostina

Estibenos Cs -C2-Cs ol Flavonoides
10] Cs) HO O
[ [10]
Resveratrol Quercetina

Nota. La tabla muestra los tipos de polifenoles, su clasificacion, nombre y estructura. Informacion e imagenes tomadas de:
Mercado-Mercado, G., Carrillo, L. de la R., Wall-Medrano, A., Lépez Diaz, J. A., & Alvarez-Parrilla, E. (2013). Compuestos
polifendlicos y capacidad antioxidante de especias tipicas consumidas en México. In Nutricion Hospitalaria (Vol. 28, Issue 1, pp.
36-46). https://doi.org/10.3305/nh.2013.28.1.6298 [Acceso: mar.4, 2022].

Los CPF también se pueden clasificar en polifenoles extraibles (PE) los cuales se solubilizan en
los disolventes organicos acuosos, Yy los no extraibles (PNE) que quedan retenidos en el residuo

resultante despueés de la extraccion orgénica acuosa [23].

1.2.1. Compuestos polifendlicos presentes en el café

La fraccidn fendlica de los granos de café estd compuesta principalmente de acidos clorogénicos
(ACG) y compuestos relacionados, alcanzando niveles de hasta 14 % en base seca, junto con
atributos en cuanto a actividades hipoglucemiantes, antivirales, hepatoprotectoras vy
antiespasmaodicas. Dentro de los ACG se encuentran los &cidos cafeoilquinicos, acidos
dicafeoilquinicos, acidos feruloilquinicos, &cidos cumaroilquinicos, mono y diésteres mixtos de

acidos cafeico y feralico, formando mas de 40 &cidos, cada grupo con al menos tres isomeros. Se
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localizan principalmente en la superficie de la semilla de café (Endospermo). Durante el
procesamiento del café y debido a su inestabilidad térmica, estos pueden isomerizarse, hidrolizarse
0 degradarse en compuestos de bajo peso molecular, pues elevadas temperaturas de tostado

también producen una transformacion en quinolactonas y otros compuestos, en melanoidinas [22].

Tabla 5.
Compuestos polifendlicos (CPF) en las diferentes partes del fruto de café

PARTE DEL CAFE CPF PORCENTAJE
Pulpay piel de café Taninos solubles 0.8% - 2.8%
Granos de café verde Acidos clorogénicos (ACG) 40%-8.4%
Café tostado comercial Acidos clorogénicos (ACG) 05%-7.0%

Nota. La tabla muestra la presencia de estructuras fendlicas en cada parte del café. Informacion tomada de: “Functional properties
of coffee and coffee by-products”, [En linea]. Disponible en: https://doi.org/10.1016/j.foodres.2011.05.028 [Acceso: mar.4, 2022].

Como se observa en la Tabla 5, los taninos condensados son los principales compuestos fenélicos
en la pulpa de café, en la semilla los compuestos fenolicos estan presentes predominantemente
como una familia de ésteres, los ACG formados entre ciertos acidos hidroxicinamicos y acido
quinico. Otros compuestos fenolicos, como taninos, lignanos y antocianinas, también estan
presentes en la semilla de café, aunque en menores cantidades [22]. Sin embargo, hay que tener en
cuenta gque el contenido total de CPF puede variar segun factores como la genética, especie, cultivo,

grado de maduracion, practicas agricolas, el climay el suelo.

Estas moléculas traen consigo beneficios no solo en la dieta de los humanos, como el principal
antioxidante, previniendo enfermedades. Sino también en procesos de coagulacion, los polifenoles
como el acido galico, caseico y fertlico poseen en su estructura la unién de carbohidratos con
grupos hidroxilo y carboxilo, capaces de donar un proton a una molécula de agua que es

hidrolizada, para la formacion de iones hidronio e hidroxidos coloidales insolubles, capaces de
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aceptar protones y adsorber particulas coloidales propiciando la precipitacion [20]. El extracto de
los residuos de café contiene los CPF que se observan en la Tabla 5 y realiza el mismo mecanismo
en presencia del agua, por esta razén es también llamado como un coagulante natural, el cual se

ve favorecido a pH acido.

1.2.2. Cuantificacion de compuestos fenolicos: Metodologia de Folin-Ciocalteu (F-C)

La determinacién cuantitativa de CPF con la ayuda del reactivo de Folin-Ciocalteu (F-C) es un
método que implica la oxidacion en solucion alcalina de fenoles por el reactivo principal, una
mezcla de fosfomolibdico y fosfotungstico de color amarillo y la medicién colorimétrica del azul
molibdotungstofosfato Mo(V) resultante [24]. Estos pigmentos azules tienen una maxima
absorbancia dependiendo de la composicidn cualitativa y/o cuantitativa de las mezclas fendlicas,
ademas del pH de las soluciones, generalmente obtenidas mediante la adicion de carbonato de

sodio, comunmente se ven reflejadas a un maximo de longitud de onda de 765 nm [3].

Figura 3.

Reaccion entre el &cido galico y el reactivo de F-C
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Nota. La figura muestra la reaccidn entre el acido galico y el reactivo de Folin-Ciocalteu, donde se forma el complejo azul de
molibdotungstofosfato Mo(V). Tomado de: Mufioz-Bernal, 0.A, Torres-Aguirre, G. A., NUfiez-Gastélum, J. A., de la Rosa, L.
A., Rodrigo-Garcia, J., Ayala-Zavala, J. F., & Alvarez-Parrilla, E. (2017). NUEVO ACERCAMIENTO A LA INTERACCION
DEL REACTIVO DE FOLIN-CIOCALTEU CON AZUCARES DURANTE LA CUANTIFICACION DE POLIFENOLES
TOTALES. TIP, 20(2), 23-28. https://doi.org/10.1016/j.recgb.2017.04.003 [Acceso: mar.4, 2022].
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1.3. Métodos de extraccion

La extraccion es un proceso de separacion para obtener una fase de interés de una porcion inactiva,
mediante el uso de un componente o mezcla inerte selectiva, Ilamado disolvente [25]. Existen
varios tipos de extraccion, las cuales se pueden agrupar en tradicionales como extraccion por
maceracion, solventes, soxhlet o destilacion; Y no tradicionales como extraccion asistida por
ultrasonido microondas, fluidos supercriticos, turbo o eléctrica [26]. De forma que las condiciones
operativas y tipo de extraccion se determinan segun la composicion de la mezcla o sustancia a
tratar, para los compuestos presentes en los residuos agroindustriales con propiedades funcionales
0 tecnoldgicas, como en este caso los CPF, los métodos méas acertados fueron evaluados y
comprobados recientemente por Aponte-Palomino [27], Chacua-Rodriguez [28], Nuvan-Rojas

[29] y Musalan [2] fueron la extraccién asistida por ultrasonido y por maceracion y.

1.3.1. Extraccion asistida por ultrasonido

El ultrasonido es ampliamente utilizado debido a que brinda la posibilidad de realizar evaluaciones
no invasivas, ni destructivas y por ser fuente de energia. Segun este criterio, sus aplicaciones
pueden ser de sefial y de potencia, para la extraccion de CPF se utiliza un ultrasonido de potencia,

el cual genera sefiales de alta intensidad para modificar mediante ondas un proceso o producto.

<<Produce cambios fisicos y quimicos en el medio, a través de la generacion y subsiguiente
colapso de burbujas de cavitacion, las cuales aparecen, crecen y colapsan dentro del liquido. Esto
ocurre asimétricamente cerca de las interfaces y golpes sobre la superficie sélida. Se requiere de
un medio liquido, un generador de energia y un transductor, el cual convierte energia eléctrica,

magnética o cinética en energia acustica.>> [26]

1.3.2. Extraccion por maceracion

Consiste en sumergir un sélido vegetal en un liquido para extraer de él sus partes solubles, esta
puede ser dinamica o estatica [30]. Cuenta con variables controladas como el tiempo, la

temperatura y agitacion; Adicionalmente, también se pueden identificar en primer lugar como
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maceracion en frio donde cubre completamente un sélido a extraer con solvente, presenta ventajas
en cuanto al uso de equipos méas simples y con un menor gasto energético. En segundo lugar, se
encuentra una maceracion en caliente, poniendo en contacto el material y el solvente en presencia
de temperatura, requiriendo menos tiempo, pero presentando mayores complicaciones en algunos
casos, pues el calor puede destruir algunas propiedades del material ademas de necesitar equipos

mas especializados. [26]

1.4.  Tratamiento de aguas

1.4.1. Particulas coloidales

Los coloides son particulas con diametro entre 1 um y 1nm responsables de la turbidez o del color
del agua superficial, se pueden identificar como hidrofobicos o hidrofilicos, sin embargo,
obedeciendo su constitucion molecular nunca son completamente hidrofilicos, ni hidrofébicos
[31].

a) Los coloides hidrofébicos — Son de origen organico, con una estructura R-NH2 o R-OH
que genera la coloracion del agua. Las partes electronegativas crean enlaces de hidrdgeno con las
moléculas de agua, generando una capa difusa que se opone a la unién de los coloides, lo que
provoca un gradiente o diferencia de potencial entre el limite de solucion rigidamente unida a la
particula y la masa del liquido llamado factor de la estabilizacion (Potencial “Z”).

b) Los coloides hidrofilicos — Son de origen mineral, en su superficie se encuentra cargas

negativas concentradas, lo que hace imposible un fendmeno de aglomeracion [31].

En efecto, una suspension coloidal es un sistema fisicoquimico estable regido por la teoria de la
doble capa, consta de dichas particulas coloidales cargadas, a lo que se denomina fase dispersa y

otra fase continda o fluida.

Pues bien, las cargas superficiales que poseen los coloides atraen iones de carga opuesta,
estableciéndose un estado de carga neutra entre la particula y su alrededor inmediato [32]. Se

produce un balance de fuerzas de atraccion-repulsion entre ellas, denominado como fuerza de
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repulsion, cuando las particulas coloidales permanecen separadas después de la colision y fuerza

de atraccion cuando las particulas se aglomeran después de la colision [33].

En la zona de carga neutra, el continuo movimiento de las moléculas de agua impone la existencia
de una capa difusa de cargas eléctricas que se extienden hacia el seno del agua, a partir de la cual

se pueden identificar varias zonas :

a) Capa superficial del coloide — Constituida por cargas de signo negativo, es donde existe
un potencial eléctrico denominado Potencial de Nernst.

b) Capa de Stern — Constituida por cargas de signo positivo, atraidas fuertemente por la
superficie coloidal, donde el potencial eléctrico se denomina potencial de Stern.

C) Capa difusa de Gouy-Chapman — Constituida por el resto de iones moviles, hasta la

superficie neutra del liquido.

Figura 4.
Zonas de un sistema coloidal.
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Nota. La figura representa las zonas de un sistema de suspension colidal. Tomado de: “Capitulo 3. POTABILIZACION DE

AGUAS Tema 6. Coagulacion y floculacion”, [En linea]. Disponible en:
https://ocw.bib.upct.es/pluginfile.php/6019/mod_resource/content/1/Tema 06 COAGULACION Y FLOCULACION.pdf
[Acceso: abr. 10, 2022].
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“La existencia del potencial Zeta y la doble capa es lo que impide la aproximacion de las particulas
a una distancia suficiente como para que las fuerzas atractivas de Van der Waals entren en accion
y agrupen los coloides”. Por tanto, conseguir la formacion de agregados de particulas o floculos
dependera de la capacidad de ruptura de la estabilidad de los coloides, es decir que depende de la
posibilidad de reducir el potencial “Z” existente entre particula y la capa limite que define la zona
de movilidad iénica. Adicionalmente, existe la fuerza gravitacional, la cual decantard las particulas
presentes en el agua, aunque algunas por tamafio, superficie especifica y peso, necesitarian para
ello un tiempo casi infinito, una de las maneras mas eficaces de contribuir a este fenémeno es por

procesos posteriores de coagulacion y posterior floculacion, sedimentacion o filtracion [32].

1.4.2. Coagulacion

Es una de las etapas que hace parte del proceso de clarificacién para el tratamiento de aguas, con
el fin de eliminar sustancias en suspension, sustancias disueltas y la supresion de la flora

microbiana, ademas de la posible correccion de algunas caracteristicas fisicoquimicas [32].

El objetivo es la desestabilizacion de la carga electrostatica, anular las fuerzas repulsivas, entre
mas colisiones se produzcan, mayor sera la posibilidad de agregacion de particulas en suspension
coloidal presentes en el agua, cambiando las propiedades de los elementos insolubles de modo que

sean mas facilmente separables, iniciando la formacion de microfloculos. [31]

Lo que facilitaria una etapa siguiente de decantacion, espesado o floculacién, en donde aumenta
el tamafo y densidad de estos microfloculos haciendo una sedimentacion mas sencilla y rapida.
Estas particulas a coagular pueden proceder del suelo, por arrastre de minerales en disolucion, de
la descomposicién de materia organica natural en los cursos de agua o de vertidos domésticos e

industriales, como seria este caso de la industria textil [32].
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1.4.3. Tipos de coagulantes

a) Coagulantes inorganicos — Como lo es el sulfato de alimina en estado solido, liquido o
sal. También los polimeros de aluminio, como las sales de aluminio que se condensan dando lugar
a polimeros que son capaces de coagular. [27]

b) Coagulantes organicos — Como lo son los polielectrolitos, a su vez, pueden ser:

v De origen natural: En ocasiones son considerados auxiliares de la coagulacion o
coadyuvantes, derivados del almidon o la celulosa. [27]

v Sintéticos; Macromoléculas de cadena larga como el 6xido de polietileno o la

poliacrilamida. [27]

1.4.4. Factores que influyen en la coagulacion

a) Tipo y cantidad de coagulante — Aunque hay una cierta relacion entre la turbidez del agua
bruta y la dosis de coagulante, la cantidad exacta se debe determinar mediante un test de jarras
para evitar sobredosificaciones que rompan la adsorcion superficial. [29]

b) pH del agua — Para cada coagulante, existe una zona de pH donde se produce una buena
floculacion en plazo corto y con una dosis dada de produce una buena floculacién en plazo corto
y con una dosis dada de coagulante, debiéndose efectuar, siempre que sea posible, en esa zona para
optimizar productos y rendimientos. [29]

c) Tiempo de mezcla y floculacion (Periodo de coagulacion) — Es el tiempo transcurrido
entre la adicion de coagulante y el final de la agitacion a una velocidad que impida la decantacion
de las materias floculadas. [29]

d) Temperatura del agua — La temperatura influye en el tiempo requerido para una buena
formacion de coagulos (Mas fria, mas tiempo).

e) Agitacion y presencia de nucleos (Solidos en suspension). [29]
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1.5. Clasificacion de colorantes

Para que un compuesto sea caracterizado como colorante, ademas de tener color debe transferirlo
al medio al cual se aplica; De este modo, hay sustancias cromdgenas especificas para diferentes
sustratos. Dependiendo del criterio que se maneje para su agrupacion, existen varias
clasificaciones de materiales cromogénicos. Se consideran dos enfoques principales para la

clasificacion [34].

1. Los métodos de aplicacion en el tefiido de fibras: clasificacion tintorea.

2. La constitucion quimica del colorante: clasificacion guimica.

1.5.1. Clasificacion tintorea

Figura 5.
Clasificacion tintorea de los colorantes.

CLASIFICACION
TINTOREA

EL METODO DE
APLICACION EN EL
TENIDO DE FIBRAS

l«—— Serefiere a

Pueden ser
COLORANTES COLORANTES COLORANTES COLORANTES PIGMENTOS
DISPERSOS REACTIVOS DIRECTOS TRANSFERIDOS

I— Pueden ser ﬁ

COLORANTES COLORANTES
ACIDOS BASICOS

l
[ | l l |

Son aquellos Pueden tefiir fibras con Son aquellos Pueden tefiir fibras con

{ I { {

ANIONICOS SOLUBLES | | pii0s BASICOS CATIGNICOS SOLUBLES RO ACTOS
EN AGUA EN AGUA
Contiene el grupo cido Tales como Contiene el grupo basico Tales como
| sma | | NHMe: | [ SEDA ]
[ taa ] | NHaMe | [ LANA |
| poLiamia | | Nue | | PoLIACRILONITRILO |
OH (Fendlicos) NH2z

Nota. La figura muestra un mapa conceptual donde se puede denotar la clasificacion tintdrea otorgada a los colorantes. Informacion

tomada de: E Marcano, D. (2018). Introduccion a la Quimica de los Colorantes. [Acceso: mar.9, 2022].
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Para esta clasificacion se consideran las técnicas de aplicacion, principalmente al método de
transferencia y fijacion a tejidos, papel, fibras y materiales relacionados. Para aquello, dependera
de la estructura quimica del material a tefiir y de la sustancia cromo génica: grupos cromaforos,
grupos auxocromos y grupos auxiliares. En la Figura 5 se puede entender mas a detalle esta
clasificacion [34].

1.5.2. Clasificacidn quimica

Para esta clasificacion se considera el grupo croméforo presente en la molécula del colorante, éste
es el grupo funcional que cuenta con una alta densidad electrénica que corresponde a la longitud

de onda de alguna zona de la region visible en la escala de radiaciones electromagnéticas. En la

Figura 6 se puede entender mas a detalle esta clasificacion [34].

Figura 6.
Clasificacion quimica de los colorantes.

CLASIFICACION
QUIMICA
Teniendo en cuenta

GRUPO CROMOFORO

i LA CONSTITUCION
Se refierea ———+| QUIMICA DEL COLORANTE
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COLORANTES NITRO Y COLORANTES COLORANTES COLORANTES COLORANTES
NITRO FENOLES ANTRAQUINONICOS AZOICOS INDIGOIDES ARILMETANOS
Contienen Contienen Contienen Contienen Contienen
| | | | !
GRUPO AC. PICRICO GRUPO ANTRAQUINONA GRUPO AZOICO GRUPO INDIGO GRUPO TRIATILMETANO
OH N(Me)2
O NH, HO o Il
O:N NOo || . I ,&(,soaH \ 1t o
) B - Nl N —
U“"Lﬁ”l 7 o= N I A=y iy
) - h /4 = o C
I S ) 4 Y
NO> (Me),N -

Nota. La figura muestra un mapa conceptual donde se puede denotar la clasificacién quimica que se lo otorga a los colorantes y se
destaca los colorantes azoicos empleados en este estudio. Informacion tomada de: E Marcano, D. (2018). Introduccién a la Quimica

de los Colorantes. [Acceso: mar.9, 2022].
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1.5.3. Colorantes azoicos

Aproximadamente el 70 % de todos los colorantes utilizados en la industria son colorantes

sintéticos azo, utilizados ampliamente en textiles, impresion y fabricacion de papel [35].

Estos compuestos se caracterizan por el grupo funcional (-N=N-) que une dos radicales alquilo o
arilos simétricos y/o asimétricos, idénticos o0 no azoicos. En general, la estructura quimica de un
colorante azo esta representada por un esqueleto, los grupos auxocromos, los grupos croméforos
y los grupos solubilizantes segun la Figura 7. El color de los colorantes azo estd determinado por
los enlaces azo y sus croméforos y auxocromos asociados [35].

Figura 7.
Estructura de los colorantes azo

water soluble-groups

Auxochrome SO,CH,CH,080;Na

Na0,SOH,CH,CO,S
\©\ OH NH,
NAY

NeN

Chromophorc/\-a()‘s l l SO;Na
Skeleton \ water soluble-groups

Nota: La figura muestra la estructura presente de los colorantes tipo azo Tomado de: Benkhaya, S., M’rabet, S., & el Harfi, A.

(2020). Classifications, properties, recent synthesis and applications of azo dyes. In Heliyon (Vol. 6, Issue 1). Elsevier Ltd.
https://doi.org/10.1016/j.heliyon.2020.e03271. [Acceso: mar.9, 2022].

Asi como los efectos nocivos de los colorantes azoicos sobre los seres humanos y la vida acuética,
han despertado llamados urgentes para el tratamiento de los efluentes que contienen colorantes
azoicos para eliminarlos o convertirlos en productos Utiles y seguros [35]. Siguiendo este orden,
en la Tabla 6 se demuestran los dos colorantes a evaluar en esta investigacion y su ficha técnica

presente en el Anexo 1-1y Anexo 1-2.
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Tabla 6.

Peligros de los colorantes azoicos amarillo acido N°36 y rojo acido N°88

COLORANTE ESTRUCTURA PELIGROS

El amarillo 4cido 36 como colorante azoico

textil no es biodegradable en condiciones
Q aerobicas; ademas, sus productos

o NaO3S
Amaﬁ\lllngaudo _ '&,N‘Q'N\ intermedios de degradacion, como las

aminas aromaticas, son cancerigenos, lo que
[36] puede suponer una grave amenaza para el

medio ambiente acuoso [36].

El rojo &cido 88 como colorante azoico
textil, se vierte en las aguas residuales

H . . .,
0 industriales en las que su concentracion

o NaO3S O N=N Q varia de 10 a 50 mg/I. Sus productos de
Rojo acido o o
\° 88 Q Q descomposicion son toxicos para las
plantas, los animales y los seres humanos.
[37] Sus efectos nocivos pueden ser

sensibilizacion de la piel y mutagenicidad
[37].

Nota: La tabla muestra los peligros de usar estos colorantes en las industrias textiles. Informacion tomada de: [36] Aghdasinia, H.,
Bagheri, R., Vahid, B., & Khataee, A. (2016). Central composite design optimization of pilot plant fluidized-bed heterogeneous
Fenton process for degradation of an azo dye. Environmental Technology (United Kingdom), 37(21), 2703-2712.
https://doi.org/10.1080/09593330.2016.1159734 [37] Malik, A. (n.d.). Removal of Dyes by Aspergillus sp. in Growth Supportive
and Growth Restricted Modes. 2070-3740. https://doi.org/10.13140/2.1.2460.9925 [Acceso: mar.11, 2022].
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1.6. Métodos de separacion
1.6.1. Destilacion

Proceso por el que la sustancia volatil de una mezcla se separa de otra que no lo es, calentando la
mezcla generalmente homogénea, liquida y miscible; Utilizando la diferencia de los puntos de
ebullicién de manera selectiva para producir una evaporacion y posterior condensacion de la

misma [38].

Existen varios tipos posibles como la destilacion simple, fraccionada, azeotropica, por arrastre de
vapor, seca, reactiva o la que se empleara en este caso, es por medio de destilacién al vacio. Este
proceso se puede utilizar cuando las sustancias como el extracto polifenélico que se va a separar
tiene puntos de ebullicion muy elevados, con el fin de disminuir la presion del sistema hasta lograr
el mayor vacio, de esta forma se puede disminuir el punto de ebullicién de los componentes de la

mezcla para lograr su separacién a temperaturas menos elevadas [38]

Se puede realizar por medio de un equipo que usa una bomba de vacio para reducir la presion,
también cuenta con un motor el cual hace que un matraz de evaporacién rote, es aqui donde se
deposita la muestra que contiene los CPF y de ahi el origen de su nombre rotaevaporador.

Adicionalmente consta de otras partes como:

a) Bafio Maria: A través del cual se calienta la muestra de manera homogénea y controlada,
dependiendo de la temperatura con la que se necesite trabajar, esta parte puede contener agua
(Méaximo 95°C) o combustible (Maximo 180°C). En este caso se trabaja con agua en un rango de
50 - 60 °C [38].

b) Condensador: Cuando el liquido con menor punto de ebullicion, es decir el solvente etanol-
agua (50:50) es evaporado, este llega hasta el condensador, donde cambia de estado gaseoso a
liquido [38].

C) Matraz recolector de condensado: A través del cual se recolecta el vapor que entra al
condensador y es condensado [38].

d) Vacuometro: Algunos equipos cuentan con este dispositivo, que sirve para medir la presion

de vacio del sistema [38].
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2. O.E.1 CARACTERIZACION DEL EXTRACTO FENOLICO OBTENIDO A PARTIR
DE LOS RESIDUOS DE CAFE

En este capitulo se describe el proceso de recepcion de los residuos de café, su especificacion y la
preservacion de los mismos; Ademas como se observa en la Figura 8 se describe el pretratamiento
(Molienda, tamizaje y determinacion de la humedad), el proceso de extraccion de los CPF asistido
por ultrasonido, la filtracion y recuperacion del disolvente. Del mismo modo, el desarrollo de la
curva de calibracion de AG para la cuantificacion de fenoles presentes en la cascara fresca (CF),
cascara deshidratada (CD) y café verde de trilla (CVT).

Figura 8.

Proceso de extraccion de compuestos polifenolicos

PROCESO DE
EXTRACCION DE CPF

lz.l. Recepcion y preservacion de los residuos de cafél

Residuos secos . -
Molino tradicional
(Grano verde; ara eranos
Cdscara seca) parag
’ 2.2. Pretratamiento de la materia prima
Residuo hiimedo Procesador de
(Cdscara hiimeda) alimentos

| 2.3, Separacién por tamizado

|{| Dp: 3,375 mm }——-\ Tamiz # 4 |
‘ Dp: 1,850 mm I——-| Tamiz # 10 ‘

L . Determinacién de Termobalanza
| 2.4, Determinacién de propiedades I—~ la humedad de humedad

; T Solvente .
2.5. Proceso de extraccién asistida por Etanol - Agua Baiio de ultrasonido
ultrasonido 505D & 40 KHz - 30 min

| 2.6. Filtracién al vacio 1 Embudo Buchn'er
J Bomba de vacio

. | Rotaevaporador
l 2.7, Recuperaci6n del solvente I (1 mBar - 50°C)

|

| 2.8. Cuantificacién de CPF Jl

Método
Folin Ciocalteu

Nota. La figura muestra un diagrama de flujo donde se detallan las generalidades del proceso extractivo asistido por ultrasonido.
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2.1. Recepciony preservacion de los residuos de café

El dia 29 de marzo del 2022, llegan los residuos de café provenientes del municipio Cajibio en el

departamento del Cauca ubicado al sur de Colombia, como se puede observar en la Figura 9.

Figura 9.

Ubicacion del municipio de Cajibio, en el departamento del Cauca (Colombia)

Nota. La figura muestra el mapa del departamento del Cauca ubicado en Colombia, donde se denota con un tono gris profundo el
municipio de Cajibio, lugar proveniente de los residuos manejados en este estudio. Tomada de: Alcaldia Municipal Cajibio Cauca.

(n.d.), from http://www.cajibio-cauca.gov.co/. [Acceso: mar.30, 2022].

De esta manera, se reciben los siguientes residuos:

o 1 kilogramo de cascara fresca (CF), de la especie Coffea Arabica
o 1 kilogramo de cascara deshidratada (CD), de la especie Coffea Arabica
o 1 kilogramo de cafe verde trillado (CVT), de la especie Coffea Arabica

Todos los residuos llegaron en perfectas condiciones empacados y sellados al vacio, con el objetivo
de evitar cualquier tipo de contaminacion cruzada, captacion de humedad o la proliferacion de
bacterias fermentativas, que puedan dafar la materia prima. Para mayor especificacién, se denota

en la Tabla 7.
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Tabla 7.

Especificaciones de los residuos.

FECHA DE
RESIDUO RECOLECCION ALTURA VARIEDAD IMAGEN
(MSNM)
(DD/MM/AAA)
Cascara
25/03/2022 1730 Caturra
fresca (CF)
Cascara
deshidratada 21/03/2022 1730 Caturra
(CD)
Café verde
) 09/02/2022 1730 Caturra
trillado (CVT)

Nota. La tabla muestra las condiciones del cultivo de los cafetos, la variedad, y la fecha de recoleccién. Informacion suministrada

por el area de procesos de Supracafe Colombia S.A. entidad encargada del envié de los residuos.

41



Se procede a confirmar la cantidad recibida de materia prima por parte de Supracafe, un kilogramo

de cada residuo. Con el fin de garantizar la preservacion y evitar desperdicios, se divide cada

residuo en recipientes resellables tipo Ziploc® de 100 gramos por bolsa.

2.2.

Pretratamiento de la materia prima

Como parte del pretratamiento, luego del proceso de molienda, se realiza una pre experimentacion

donde se evalla la incidencia del didmetro de particula (Dp) como variable independiente, en el

proceso extractivo. Se tienen en cuenta dos tamafios 3,175 mm y 1,850 mm separados con ayuda

del Tamiz #4 y Tamiz #10, respectivamente.
2.2.1. Proceso de molienda

Se toma un recipiente de 100 gramos de CD
y de CVT, la molienda se realiza en un
molino tradicional para granos, marca
Corona, el cual se opera manualmente como

se representa el montaje en la Figura 10.

Figura 10.

Montaje para el proceso de molienda.

Nota. La figura muestra la imagen del montaje para el

proceso de molienda.
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2.2.2. Proceso de tamizado

Se toman las muestras molidas y se pasan a
través de dos tamices consecutivamente,
Tamiz #4 y Tamiz # 10, marca ARVAR,
operados de manera manual como se

representa en la Figura 11.

Figura 11.

Montaje para el proceso de tamizado.

Nota. La figura muestra la imagen del montaje para el
proceso de tamizado.



En la siguiente tabla se presentan los resultados obtenidos en unidades de micras el material

retenido por cada tamiz, para la CD:

Tabla 8.
Tamizado de la cascara deshidratada.

Masa  Fraccion  Fraccion
. Abertura Dp ) - o
# Tamiz retenida masica masica Imagen
[mm]  [mm]

[0] Xi acumulada
Auxiliar: 3-
5,60 - - - ; )
1/2
4 4,75 5,175 18,5 0,1979 0,1979
10 2,00 3,375 41,0 0,4385 0,6364

Auxiliar: 12 1,70 1,850 34,0 0,3636 1,0000

)y - - 93,5 1,0000 - .

Nota. La tabla muestra los resultados del tamizado de la CD, donde se separ6 la mayor cantidad en el tamiz 4 y 10, se detalla la

masa retenida, la fraccién masica correspondiente y una imagen de la muestra.



En la siguiente tabla se presentan los resultados obtenidos en unidades de micras el material

retenido por cada tamiz, para la CVT:

Tabla 9.
Tamizado del grano verde de trilla.

Masa  Fraccion  Fraccion
_ | Abertura Dp ) - o
# De tamiz retenida masica masica Imagen
[mm]  [mm]

[0] Xi acumulada
Auxiliar: 3-
5,60 - - - - -
12
4 4,75 5,175 28,5 0,3275 0,3275
10 2,00 3,375 41,0 0,4713 0,7988

Auxiliar: 12 1,70 1,850 17,5 0,2012 1,0000

> - - 87,0 1,0000 - -

Nota. La tabla muestra los resultados del tamizado del CV'T, donde se separ6 la mayor cantidad en el tamiz 4 y 10, se detalla la

masa retenida, la fraccion masica correspondiente y una imagen de la muestra.
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En el proceso de tamizado, para la CD un 43,85% del material se retiene después de pasar a través
del tamiz #4 con un diametro de particula de 3,375 mm, seguido por un 36,36% de material que
pasa por el tamiz #10, manejando un diametro de particula de 1,850 mm. Del mismo modo, para
el CVT un 47,13% del material se retiene después de pasar a través del tamiz #4 con un didmetro
de particula de 3,375 mm, seguido por un 32,75% de material que no alcanza a pasar por el tamiz
#4, manejando un didmetro de particula de 5,175 mm debido a que este residuo es de gran tamarfio
y dureza, esto evidencia que el proceso de molienda no fue tan efectivo, por lo que no se disminuyé
en la totalidad esperada el didmetro de particula y se considera como pérdidas durante el proceso;
Por ultimo, un 20,12% de material que pasa por el tamiz #10, con un diametro de particula de
1,850 mm.

Para el proceso extractivo, se plantea un disefio de experimentos (detallado en la seccion 2.1.5.
Proceso de extraccion asistida por ultrasonido), donde se toma como variable independiente el
diametro de particula, con el fin de comparar la incidencia del area superficial contra la cantidad
de CPF extraidos, siendo asi, se elige para la CD y el CVT, el material tamizado en los didmetros

de particula de 3,375 mm y 1,850 mm.
2.2.3. Proceso de trituracion

En este caso, Unicamente para el residuo de cascara de café fresca, se toma un recipiente resellable
de 100 g de CF, se pasa por un procesador de alimentos de la marca universal modelo 816 y se
tritura hasta obtener un tamafio de particula adecuado segin Median, N [39], que nos permita
obtener la mayor cantidad de CPF, en este caso fue necesario una trituracion de aproximadamente
5 minutos, como se representa el montaje en la Figura 12.

Figura 12.
Montaje para el proceso de trituracion.

Nota. La imagen muestra el montaje para el proceso de triturado.
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2.3. Determinacion de la humedad

Se determind la humedad de cada residuo tomando la temperatura de trabajo del protocolo de la
NTC 2558 [40], donde las muestras se someten en una termobalanza de humedad ADAM®
modelo PMB202 a una temperatura de 103°C, se programa el equipo para que guarde los datos
del porcentaje de humedad siguiendo la Ecuacion 1 cada intervalo de 3 segundos, y termine la
toma de datos en el momento que el peso de la muestra se estabilice con una precision de 0,01 g.

Figura 13.
Termobalanza de humedad.

Nota. La figura muestra el equipo empleado para la determinacion de la himeda, la termobalanza.
Ecuacion 1.

Porcentaje de humedad.

%Humedad = —="L x 100 [40]

Mo
Siendo, my: Masa con la muestra antes del secado (g)

m,: Masa con la muestra desecada ()

Para todas las muestras se toma una cantidad inicial de 5 gramos, y se realizan 3 réplicas por cada
residuo, se toma registro de todos los datos como se observa en los Anexos 2; Para los residuos
molidos, se divide la prueba en dos por los dos diametros de particula seleccionados, a

continuacion, se grafican las curvas de humedad, para todos los residuos:
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Figura 14.
Gréfica de humedad para los residuos frescos de café.
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Nota. La figura muestra el grafico de humedad contra el tiempo para los residuos frescos.

Figura 15.
Gréafica de humedad para los residuos secos de cafe.

12.00%

10.00%

9% Humedad

8.00%

6.00%

4.00%

2.00%

0.00%
0 25 50 75 100 125 150 175 200 225 250 275 300

Tiempo (s
=@~ CD con Dp=1.850 mm =®—CD con Dp=3.375 mm pe ()
=@~ CVT con Dp=3.375 mm @®-CVT con Dp=1.850 mm

Nota. La figura muestra el grafico de humedad contra el tiempo para los residuos secos.
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Los resultados de los porcentajes de humedad obtenidos se muestran en la Tabla 10, junto con los

valores reportados en bibliografia:

Tabla 10.
Porcentaje de humedad de los residuos.

Residuo Humedad (%) Humedad teérica (%)

CF 73,60 + 0,01 > 70 [41]

Dp: 3,375mm | 10,53 +0,05
CD 10,00 -12,00 [42]
Dp: 1,850 mm | 10,78 + 0,02

Dp: 3,375mm | 3,40+ 0,01
CVT 3,00 - 4,20 [43]
Dp: 1,850 mm | 7,13+ 0,03

Nota. La tabla muestra los porcentajes de humedad y su comparacién con valores teéricos.

De tal forma la determinacion de humedad para la CF tiene un porcentaje de humedad aproximado
del 73,60% como se observa en la Figura 14. lo que significa que se encuentra dentro de la
especificacion tedrica (Tabla 10), segin Torres-Valenzuela en su articulo titulado “Secado de
Pulpa de Café: Condiciones de Proceso, Modelacion Matematica”, reporta la céscara en estado

fresco con un alto contenido de humedad (Superior al 70%) [41].

Para la CD con didmetro de particula de 3,375 mm el porcentaje de humedad es aproximado a
10,53% y para un didmetro de particula de 1,850 mm el porcentaje de humedad es aproximado a
10,78% como se observa en la Figura 15. Lo que significa que ambas muestras se encuentran
dentro de la especificacion teorica (Tabla 10), segun Franco en su trabajo monografico titulado
“Estudio de tiempo vida util del café instantaneo”, reporta la cascara en base seca con un contenido

porcentual de humedad entre el 10 y 12 [42]. Adicionalmente, se obtienen resultados muy cercanos
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con un RSD de 1,67% lo que quiere decir que al modificar su tamarfio de particula, este no altera

su cuantificacién de humedad.

Finalmente, para el CVT con diametro de particula 3,375 mm el porcentaje de humedad es
aproximado a 3,40% y para un didmetro de particula de 1,850 mm el porcentaje de humedad se
duplica respecto a la muestra anterior aproximado 7,13% como se observa en la Figura 15. Lo que
significa que tan solo la muestra con 3,375 mm se encuentra dentro de la especificacion tedrica
(Tabla 10), segun Clifford en su investigacion titulada “La composicion de los granos de café
verde y tostado”, reporta que el grano verde en base seca contiene un porcentaje de humedad entre
el 3,0y 4,2 [43].

Para la muestra con diametro de particula de 1,850 mm como se puede observar en la Figura 15.
se obtiene el porcentaje de humedad con un aumento aproximado del 2,93% respecto al parametro
tedrico, fendbmeno atribuido al aumento del area superficial al reducir el diametro de particula,
segun Perry en su libro “Manual del ingeniero quimico” describe que los materiales porosos al
aumentar su area superficial aumentan la retencion de humedad, caso explicito que se presencia
en laCD yen el CVT [44]. Lo que quiere decir que al modificar su tamafio de particula, altera en

gran media su cuantificacion de humedad.

2.4. Curvade calibracién de acido gélico (AG)

Antes de iniciar el proceso extractivo, se debe tener en cuenta varios aspectos significativos con el
fin de obtener altos rendimientos en toda la operacion. En primer lugar, se realiza una curva de
calibracion de &cido galico (AG), debido a que este compuesto hace parte del grupo de los acidos
hidroxibenzoicos [21], clasificandolo como un polifenol extraible (PE) [23], y un tanino soluble

en disolventes orgénicos acuosos [45].

Adicionalmente, el AG se emplea como patron para determinar el contenido de fenoles en base a
al proyecto titulado “Un micro método reproducible, rapido y econémico de Folin-Ciocalteu para
la determinacion de compuestos fenolicos de extractos metanolicos de plantas”[3] donde se

demuestra la temperatura que dio lugar a mejores resultados fue a 40°C, por tanto, previamente se
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debe encender el bafio termostato ajustando a dicha temperatura. Asimismo, para la preparacion

de las disoluciones de AG es importante el lavado y secado riguroso de todo el material.

2.4.1. Preparacion del disolvente

Segun Musalan en su investigacion titulada “Evaluacion de la actividad coagulante de los
polifenoles extraidos de residuos de café (Coffea arabica)” [2], para obtener mayores rendimientos
de extraccion se debe emplear un disolvente con porcentaje volumen-volumen de 50:50

Etanol:Agua.

Siendo asi, se prepara dicha solucion con ayuda de una probeta graduada de 1000 mL, se miden
600 mL de cada reactivo y se mezclan con ayuda de un agitador magnético a 300 rpm, en una
agitadora de placa calefactora magnética marca DLAB modelo MS7-H550-Pro, para obtener una
cantidad total de disolvente de 1200 mL, como se puede observar en la Figura 16 y su respectivo

protocolo en el diagrama de flujo del Anexo 3-1.

Figura 16.

Montaje para la preparacion del disolvente etanol-agua (50:50)

Nota. La figura muestra la imagen del montaje para el proceso de preparacion del disolvente.
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2.4.2. Preparacion de solucion stock

Para el planteamiento de la curva de calibracion, es necesario preparar una solucién estandar de
50 ppm, con el fin de aumentar la precision; a partir de la cual se toman las alicuotas para las
disoluciones restantes. Para ello, se pesan 50 mg de AG aproximadamente en una balanza analitica
marca ADAM® modelo NBL214i con ayuda de una micro espatula directamente en un beaker de

50 mL, al cual se agrega disolvente para diluir completamente.

Se lleva a un balon de aforado de 1000 mL lavando cuidadosamente con el disolvente para evitar
cualquier perdida y se afora con la misma solucion, la concentracion experimental final se calcula
a partir de la Ecuacion 2 y se puede observar su respectivo protocolo en el diagrama de flujo del
Anexo 3-2.

Ecuacion 2.

Concentracion en ppm (mg/L).

Msto Alicuota 1 [ ]

Concentracién = Dilucién 1 Dilucion 2
Siendo,
mg;,: Cantidad de 4cido galico pesado en (mg)
Dilucion 1: Volumen del balén aforado de la solucion stock en (mL)
Alicuota 1: Volumen tomado de la solucion stock en (mlL)
Dilucion 2: Volumen del balén aforado para la dilucién en (mlL)

Para los demas puntos de la curva de calibracién, se busca preparar disoluciones de 10 ppm, 20
ppm, 30 ppm y 40 ppm como se observan en la Tabla 11. Se toman balones aforados de 50 mL, y
a partir de la solucion stock, se toman las respectivas alicuotas, con ayuda de una pipeta graduada
de 10 mL y un pipeteador. Se observa el protocolo del Anexo 3-3. y de igual forma se calcula la
concentracion experimental a partir de la Ecuacion 2. Se prepara un blanco con el fin de hacer las

lecturas en el espectrofotometro mas precisas.
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Tabla 11.

Concentracion de solucion stock y diluciones.

Solucién stock

Acido Galico 50,10 mg Dilucion 1000,00 mL Conc;nn;rlacién 50,10 ppm
Diluciones
Alicuota (mL) 0,00 10,00 20,00 30,00 40,00 50,00
Dilucion (mL) 50,00 50,00 50,00 50,00 50,00 50,00
Concentracion (ppm) 0,00 10,02 20,04 30,06 40,08 50,10

Nota. La tabla muestra las concentraciones reales diluciones obtenidas a partir de la solucidn stock.

2.4.3. Preparacion de solucion de carbonato de sodio

Siguiendo la metodologia de F-C presentada en la investigacion de Cicco, et. Al [3], es necesario
que las muestras a cuantificar se encuentren diluidas en un medio alcalino para llevar a cabo el
mecanismo de esta reaccién. De manera que se prepara una disolucién acuosa de carbonato de
sodio (Na,C053) auna concentracion del 5%. Para ello, se pesan 5 g aproximadamente del reactivo
en una balanza analitica marca ADAM® modelo NBL214i con ayuda de una micro espatula,

directamente en un beaker de 50 mL con agua desionizada para diluir completamente.

Se lleva cuidadosamente aforo en un baldn de 100 mL, finalmente se agita vigorosamente por 2
minutos para obtener una buena disolucion de la sal. Se puede observar el protocolo en el diagrama
de flujo del Anexo 3-4.
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Figura 17.

Preparacion de solucion stock, diluciones y carbonato de sodio al 5%.

/
/ Solucién \ 4 y
N\ A N A \ Solucién
s:tocl:n >'/ isotucion \ Zbisotucion \ Zbisolucion \ (" folucion\ (c..‘ de>
‘ PPM -/ \ soppm )| s0ppm ) \ 20ppm )\ 10ppm | \ sodio al 5%

Nota. La figura muestra una ilustracion de la preparacion de la solucion stock, diluciones y carbonato sodio preparadas en balones

aforados.

2.4.4. Ensayo de Folin-Ciocalteu

Con las cinco diluciones preparadas, el blanco y la solucidn de carbonato de sodio al 5%, se
procede a realizar el ensayo de F-C, para ello se plantea realizar 3 ensayos por cada dilucién y 3
lecturas en el equipo por cada uno, dando un total de 15 muestras. Se toman 16 tubos de ensayo
completamente secos, uno para el blanco y 15 para las muestras, se marcan de la siguiente manera

haciendo referencia a las concentraciones de AG y al nimero de réplica:
10 — 1 — (Concentraciéon en ppm) — (Réplica)

Segun los resultados presentados en la investigacion de Cicco et, Al [3] donde evalu6 el tiempo,
temperatura, cantidad de muestra, reactivo y alcali; Demuestra que para una metodologia
reproducible, rapida y econémica se debe seguir las siguientes proporciones para un volumen
minimo de muestra final de 2 mL, es decir la cantidad minima de muestra que se requiere en la
celda espectrofotométrica, para realizar la lectura en el espectrofotdémetro, como se muestra

igualmente en la Figura 18.

10% de muestra evaluar - 200 microlitros
10% de reactivo F-C — 200 microlitros

80% de solucion (Na,C05) al 5% — 1600 microlitro
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Figura 18.

Preparacion de muestras segun metodologia de Folin-Ciocalteu.

200 plitros de 200 plitros de reactivo 1600 plitros de solucién
disolucién Folin-Ciacolteu Carbonato de sodio al 5%

2L E

\J
Nota. La figura muestra una ilustracion de la preparacion de las muestras segiin metodologia de Folin-Ciocalteu para realizar una

curva de calibracion, con 3 réplicas por punto.

Se llevan los tubos de ensayo en una gradilla al bafio termostatado marca Techne™ modelo
TSD540 previamente calentado a 40 °C durante un tiempo de 30 min. Al finalizar el tiempo se

retiran y se dejan enfriar en la misma gradilla hasta temperatura ambiente.

Figura 19.

Ensayo de Folin-Ciocalteu luego de pasar por el bafio termostatado.

Nota. La figura muestra dos imagenes de los tubos de ensayo empleados para la metodologia de Folin-Ciocalteu luego de preparar

las muestras y pasarlas por el bafio termostatado por 30 minutos a una temperatura de 40°C.
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2.4.5. Barrido espectral de la solucién stock

En primer lugar, se realiza un barrido espectral de la solucion stock desde los 410 nm hasta los
980 nm en el espectrofotdmetro de UV visible marca JENWAY ™ modelo 6320D, con el fin de
encontrar la longitud de onda donde se presente la absorbancia méxima, a la cual se lee la
absorbancia en el equipo, intercalandolo con la lectura del blanco. Se toma registro de todos los
datos como se observa en el Anexo 4-1y su respectivo protocolo en el diagrama de flujo del Anexo
3-5.

Figura 20.

Espectrofotémetro de UV visible usado para la curva de calibracion de AG

Nota. La figura muestra una imagen del equipo espectrofotometro utilizado para medir los datos que forman la curva de calibracion
de acido galico.

Como se puede observar, en la Figura 21, la mayor absorbancia es de 1,734 en una longitud de
onda de 765 nm, aqui se comprueba que la metodologia propuesta por Mufioz-Bernal en su
investigacion titulada “Nuevo acercamiento a la interaccion del reactivo de Folin-Ciocalteu con
azucares durante la cuantificacion de polifenoles totales” [24] es veridica, al medir las muestras a

una longitud de onda de 765 nm.
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Figura 21.

Grafico de barrido espectral de la solucion stock.

Absorbancia
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Longitud de onda (nm)

Nota. La figura muestra el grafico de absorbancia contra longitud de onda, donde se presentan los datos obtenidos de las lecturas

de la solucion stock.

2.4.6. Grafico de la curva de calibracion de AG

Se realizaron las lecturas correspondientes para cada concentracion a una longitud de onda de 765
nm establecida en el equipo, se registran todos los datos reportados en el Anexo 4-2 y se puede
observar el protocolo en el diagrama de flujo del Anexo 3-6. Con los valores obtenidos se calcula
su respectivo promedio y se obtienen los datos que se observan en la Tabla 12, a partir de los

cuales se grafica la curva de calibracion de AG.

Tabla 12.

Puntos curva de calibracién de AG.

Concentracion (ppm) | 10,00 20,00 30,00 40,00 50,00

Absorbancia 0,347 0,456 0,540 0,673 0,814

Nota. La tabla muestra los puntos para graficar la curva de calibracién de acido galico.
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Figura 22.

Curva de calibracion de AG.
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Nota. La figura muestra el grafico de absorbancia contra concentracion, donde se presentan los puntos obtenidos de las lecturas a
diferentes concentraciones, y sus barras de error pertinentes para cada punto.

La ecuacion de la recta obtenida de la curva de calibracion con un R? de 0,9920 es la siguiente:

Ecuacién 3.

Ecuacién de la recta de la curva de calibracién de AG.
y=00116x+0,2162

Siendo, y: Absorbancia

x: Equivalente a concentracion de acido galico (GAE) en miligramos sobre litro (ppm)

Con esta ecuacion se determina la concentracion de los CPF en miligramos de GAE por litro
despejando el valor de (x), asi se evaluara la cantidad presente de estas sustancias en los residuos
de CD, CFy CVT.
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2.5.  Proceso de extraccion asistida por ultrasonido

Siguiendo la metodologia planteada por Musalan [2], donde evalu6 el proceso extractivo de CPF
mediante maceracion comparandolo contra la asistencia por ultrasonido, comprobé que empleando
el bafio de ultrasonido a una frecuencia de 40 KHz por 30 minutos con un disolvente Etanol:Agua
(50:50), se logra la mayor concentracion de CPF en el extracto. De esta manera, se eligen estas
condiciones de operacion para abordar una pre experimentacion y por siguiente plantear un disefio

de experimentos que involucre los tipos de residuo y la cantidad de CPF obtenidos.

2.5.1. Pre experimentacion via hiumeda

Con el fin de dar un primer acercamiento, se plantea una pre experimentacion tomando el residuo
de cascara fresca (CF) como muestra a evaluar, los ensayos Y las lecturas de absorbancia se realizan

de igual manera por triplicado, dando un total de 9 ensayos.

Para el proceso extractivo es necesario conocer previamente la relacion solido-liquido, segun el
estudio de Al-Dhabi, et. Al [46], titulado “Desarrollo y validacion de la extraccion sélido-liquido
asistida por ultrasonido de compuestos fendlicos a partir de desechos de café molido”,
determinaron que, la relacion maxima de sélido-solvente debe ser 1:25 (g:mL) para obtener

mayores concentraciones de CPF.

De esta forma, se mantiene una relacion de 1:20 (g:mL) para el proceso extractivo, siendo asi, se
pesan 10 g aproximadamente del residuo (CF) en un recipiente ambar previamente tratado con
capacidad de 250 mL y se adicionan 200 mL del disolvente Etanol:Agua (50:50) previamente

preparado.

A continuacion, la muestra se coloca en el bafio de ultrasonido marca WiseClean modelo WUC-
DO6H a una frecuencia de 40 KHz durante 30 minutos, como se representa en el montaje de la
Figura 23.
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Figura 23.

Montaje de extraccion asistida por ultrasonido.

Nota. La imagen muestra el equipo de ultrasonido.

2.5.2. Filtracién al vacio

Para proceder a retirar las particulas grandes de la fase de liquida de interés que contiene los PE.
Se realiza el proceso de filtracion al vacio con ayuda de una bomba de vaci6 marca
VACUUBRAND modelo MZ2CNT y un embudo Biichner con papel filtro, el liquido se recoge

en un matraz Kitasato como se representa en el montaje de la Figura 24.

Figura 24.
Montaje de filtracion al vacio.

Nota. La imagen muestra el montaje de filtracion al vacio.
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2.5.3. Recuperacion del disolvente

Con el fin de purificar el extracto polifendlico y separarlo del medio que facilito la extraccion, es
decir el disolvente. Se realiza una destilacion a la fase liquida previamente separada. Se coloca la
muestra en un equipo rotaevaporador de marca Heidolph™ modelo Basis Hei-Vap Precision HL,
como se representa el montaje en la Figura 25. bajo condiciones de operacion 1 mBar de presion,
60 rpm de agitacion y 60 °C de temperatura durante aproximadamente 2 horas, todo el proceso

extractivo, esta detallado en el diagrama de flujo del Anexo 5-1.

Figura 25.

Montaje para la recuperacion del disolvente.

Nota. La imagen muestra el montaje de destilacion en el equipo de rotaevaporacion.

Finalmente, se procede a realizar la cuantificacion de AG, mediante la metodologia Folin-
Ciocalteu descrita anteriormente (2.1.4.4. Ensayo metodologia Folin-Ciocalteu) y detallada en el
protocolo que representa el Anexo 5-2, es importante destacar que, debido a la gran concentracion
de AG en el residuo, para que sea posible su lectura en el espectrofotdmetro, es necesario realizar
una dilucion volumétrica de 100pL de muestra en 2000uL de disolvente, es decir, un porcentual
volumétrico de (1:20), éste dato se debe tener en cuenta igualmente para hallar posteriormente la

cantidad exacta de AG presente en la muestra de residuo de café.
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Todos los datos se encuentran reportados en el Anexo 6-1 y con la Ecuacidn 3 que se obtiene de la
curva de calibracion de AG, se calcula la concentracion de CPF. Adicionalmente, se presenta un
balance masa de todo el proceso extractivo en el Anexo 7-1, del cual se deduce la Ecuacion 4 para
la cantidad de AG en base seca:

Ecuacién 4.

Concentracion de acido galico en base seca.

mg GAE _ mg GAE Volumen de muestra final (L)

= X [27]

g caféseco L Muestra café inicial (g)x(1—% Humedad muestra café)

Igualmente, se presenta una tabla resumen a continuacion, con la concentracién de CPF obtenidos

de la céscara fresca:

Tabla 13.

Composicion de fenoles totales del residuo de cascara fresca (CF)

Concentracion total de CPF Concentracion total de CPF
N° de Ensayo | Absorbancia
mgGAE / L mgGAE / gBS
Ensayo 1 0,682 842,65 7,98
Ensayo 2 0,675 829,98 7,86
Ensayo 3 0,676 833,01 7,88
PROMEDIO | 0,678 + 0,004 835,21 + 6,62 7,91 + 0,06

Nota. La tabla muestra los resultados de la extraccion via humedad, y al final muestra el promedio de esta junto con la desviacion

estandar.
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2.5.4. Analisis de resultados pre experimentacion base humedad

Con el fin de caracterizar el extracto de la CF antes y después de una purificacion, se realiza una
cuantificacién de CPF respecto a la metodologia base descrita en la seccién 2.1.4.4. Ensayo
metodologia Folin-Ciocalteu y detallada en el protocolo que representa el Anexo 5-2. Se obtiene
0,431 de absorbancia en promedio, lo que significan 3,794 mg GAE / g BS, que comparada con la

concentracion final de 0,678 absorbancia en promedio lo que se traduce en 7,909 mg GAE / g BS.

Se evidencia un aumento del 52,02% los que representa un poco méas de la mitad de la
concentracion inicial, comprobando la importancia de un proceso de purificacién, en este caso una
destilacion al vacio y consecuente recuperacion de disolvente descrito en la seccion 2.1.5.3
Recuperacion del disolvente; Sin embargo, debido a la cantidad minima obtenida de tan solo 25
mL (Anexo 7) en base himeda, se comprueba que por esta via se generan un rendimiento del

15,15% lo que no seria viable para una implementacion.

2.6. Disefio de experimentos proceso extractivo

Luego de observar los resultados obtenidos en la pre experimentacion, se propone un disefio de
experimentos aplicando las mismas condiciones del proceso detalladas en el Anexo 5-1 y Anexo 5-
2.

Se toma como variable dependiente el tipo de residuo a evaluar con 2 niveles (CD y CVT), una
variable de independiente el didmetro de particula obtenidos del proceso de tamizado con 2 niveles
(Dp1: 3,375 mm y Dp2: 1,850 mm) y como variable de respuesta se toma la concentracion de CPF
totales en mgGAE/gBS con 3 réplicas, resultando asi un disefio factorial 22, siendo un total de 12

ensayos para el disefio experimental formulado, como se muestra en Tabla 14.
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Tabla 14.

Planteamiento del disefio de experimentos proceso extractivo.

Residuo Cascara deshidratada Café verde de trilla

Diadmetro de particula (mm) | Dp. = 3,375 Dp,=1,850 Dp:=3,375 Dp,=1,850

Ensayo 1 CD-1A CD-1B CVT-1A CVT-1B
Ensayo 2 CD-2A CD-2B CVT-2A CVT-2B
Ensayo 3 CD-3A CD-3B CVT-3A CVT-3B

Nota. La tabla muestra el planteamiento del disefio de experimentos para el proceso extractivo de los dos diferentes tipos de residuos

secos, asistido por ultrasonido.

Figura 26.

Preparacion de muestras con residuos de café.
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Nota. La imagen muestra de los ensayos previos a la extraccion.

2.6.1. Resultados del proceso extractivo

Se ejecutan cada uno de los ensayos correspondientes, como se observan en la Figura 26. y se
presenta el balance de materia de todo el proceso para ambos residuos (CD y CVT) en el Anexo 7-
2y Anexo 7-3. Por otro lado, se toma registro de todos los datos obtenidos, se reportan en el Anexo
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6-2 y se presenta un compendio en la el Anexo 6-3, del mismo modo, se presenta en la Figura 27,

un grafico que muestra los resultados reportados.

Figura 27.

Resultados obtenidos CPF totales del disefio de experimentos.
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Nota. La figura muestra la curva de calibracidn con é&cido gélico, junto con la medida de la absorbancia de los extractos obtenidos
del disefio de experimentos planteado, donde A: Céscara deshidratada con didmetro de particula 3,375 mm, B: Cascara deshidratada
con diametro de particula 1,850 mm, C: Café verde de ftrilla con diametro de particula 3,375 mm, D: Café verde de trilla con

didmetro de particula 1,850 mm.

2.6.2. Andlisis de resultados disefio de experimentos del proceso extractivo

En primer lugar, se debe tener en cuenta un grado de veracidad de los datos de acuerdo al tipo de
error puede ser de humano en cuanto a la ejecucién o instrumental debido a la calibracion de los

equipos o instrumentos de medicion.

Para la curva de calibracion se calcularon las concentraciones experimentales calculados en la
Tabla 11, las cuales generaron un porcentaje error de tan solo 0,2% comparado a partir del peso

tedrico del reactivo de referencia (AG) lo que se encuentra contemplado dentro del grado de
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exactitud de la balanza, asi como de los demas instrumentos utilizados, como la pipeta graduada y

los balones aforados.

La determinacion de la longitud de onda maxima experimental a la cual se realizan las lecturas de
absorbancia para cada una de las disoluciones reportadas en el Anexo 4-2. Se obtiene a partir de la
solucion stock a 50 ppm de AG, con un rango amplio del espectro visible desde los 410 nm a 910
nm, como se registran los datos por triplicado en el Anexo 4-1 se logra la grafica de la Figura 21
en la cual se evidencia el pico méas alto en 765 nm con una desviacion estandar promedio entre los
datos de las réplicas de 0,0015, se comprueba lo establecido tedricamente para la metodologia de
Follin-Ciacolteu [3]. De manera analoga se evalua lo que seria una mejor homogenizacion de la
muestra o las variables de operacion utilizadas, de tan solo 30 minutos en el bafio termostatado a
una temperatura de 40 °C constante, siguiendo las proporciones de 20% de muestra, 20% de
reactivo F-C y 60% de medio alcali (Carbonato de Sodio), proporcionando la posibilidad de

ajustarlo al volumen minimo de reactivos (2 mL) para la celda del espectrofotometro utilizado.

Se realizan 3 réplicas 0 ensayos por punto de la curva de calibracion y 3 lecturas en el
espectrofotometro, como otra forma de aumentar la precision de los resultados reportados en el
Anexo 4-2, obteniendo una desviacion estandar promedio de los datos de 0,009 que permite obtener
una grafica con un coeficiente de determinacion R2 de 0,9920 muy cercano a 1 (Figura 22), lo que

significa los datos se adjuntan al modelo y predice resultados confiables.

2.6.3. ANOVA proceso extractivo por ultrasonido

Para determinar la influencia de las variables escogidas en concentracion de mg GAE/BS
representa la cantidad de CPF obtenidos, se realiz6 el analisis estadistico con los datos de la Tabla
15. aplicando el andlisis de la varianza ANOVA para dos factores (Diametro de particula y tipo de
residuo) con dos niveles respectivamente (1.850 y 3.75; Cascara deshidratada y Grano verde), es
decir un arreglo estadistico 22 con un nivel de significancia de 0.05, es decir una confiabilidad de
resultado del 95%.
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Tabla 15.

Concentracion total de CPF en base seca.

Residuo Cascara deshidratada Café verde de trilla

Diadmetro de particula (mm) | Dp. = 3,375 Dp,=1,850 Dp:=3,375 Dp,=1,850

Ensayo 1 8,206 6,209 6,528 5,569
Ensayo 2 8,287 7,544 5,933 5,585
Ensayo 3 8,373 4,691 5,222 5,695

Nota. La tabla muestra los datos de la concentracion en base seca, que son evaluados en el ANOVA.

Sin embargo, a la hora de la cuantificacion del extracto a traves de la metodologia de Folin-
Ciacolteu [3], se observa que los resultados de la CD con didmetro de particula de 1,850 mm tienen
una desviacion estandar relativa de 23,22, seguido por el CVT con diametro de particula de 3,375

mm con una 11,10 lo que es altamente considerable.

Los ensayos restantes acordaron una desviacion menor a 2, se obtuvo 0,23 para el CVT con
diametro de particula de 1,850 mm junto con la menor cantidad en promedio de CPF (5,583 mg
GAE/g BS) y 1,01 para la CD con diametro de particula de 3,375 mm junto con la mayor cantidad
en promedio de CPF (8,288 mg GAE/g BS), siendo esta ultima la que se escoge con la mayor
cantidad de CPF para su uso como coagulante en los colorantes azoicos. De igual forma se observa
el fendmeno respecto a la variacion del diametro de particula tomada como variable independiente
pues bien los resultados indican que entre mayor sea la superficie mayor sera su capacidad de

absorcion del disolvente y su la extraccion asistida por ultrasonido.
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Tabla 16.

Analisis de la varianza para extraccion por ultrasonido.

Origen de las Suma de Grados Promedio de Valor
gen | de los F Probabilidad critico para
variaciones cuadrados .
libertad cuadrados F
Tipo de residuo 6,568 1,000 6,568 10,625 0,012 5,318
DIEIEUID 6 4,507 1,000 4,507 7,292 0,027 5,318
particula
Interaccion 2,510 1,000 2,510 4,061 0,079 5,318
Dentro del grupo 4,945 8,000 0,618
Total 18,530 11,000

Nota. La tabla muestra los datos obtenidos de un anélisis ANOVA con 2 factores y 2 niveles.

Al realizar el anélisis ANOVA resulta la F calculada es mayor que la F critica para las dos variables
escogidas, lo que indica que hay diferencia significativamente estadistica entre cada uno de los
diametros de particula y el tipo de residuo para la obtencion cuantitativa de CPF. Sin embargo,
segun la probabilidad de interaccién, de igual forma la F calculada es mayor que la F critica, lo
que indica que la interaccion entre las dos variables es practicamente igual dentro de las cuatro

posibles combinaciones.
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3. O.E.2EVALUACION DE LA ACTIVIDAD COAGULANTE DEL EXTRACTO
FENOLICO SOBRE LA REMOCION DE COLORANTES AZOICOS

Con el fin de evaluar el coagulante polifendlico del residuo escogido, se decide preparar 1 Litro
de extracto, siguiendo la metodologia descrita en la seccién 2.1.5 Proceso de extraccion asistida
por ultrasonido, usando solamente la CD como materia prima, con un diametro de particula de
3,375 mm. De esta manera, se presenta el balance de masa en el Anexo 7-4. junto con su respectiva
cuantificacion de AG, todos los resultados se encuentran reportados en el Anexo 8-1 y un resumen
de los datos promedio en la Tabla 17.

Tabla 17.

Composicion de fenoles totales del residuo de cascara deshidratada (CD)

Concentracion total de CPF  Concentracion total de CPF
N° de Ensayo | Absorbancia
mgGAE / L mgGAE / gBS
Ensayo 1 0,603 700,84 6,98
Ensayo 2 0,598 690,59 6,87
Ensayo 3 0,606 705,67 7,02
PROMEDIO | 0,602 + 0,004 699,03+ 7,70 6,96 + 0,08

Nota. La tabla muestra los resultados de la extraccion a mayor escala y al final muestra el promedio de esta junto con la desviacion
estandar.

El extracto obtenido de este proceso, sera el evaluado en el desarrollo de este capitulo OE2 y OE3,
por esta razén es necesario saber la concentracién de CPF totales de esta nueva extraccién, con un
aproximado de 699,03 mgGAE/L, para una cantidad total de 888 mL de extracto. Con esta cantidad
se realiza de igual manera una caracterizacion, por tanto se halla la densidad con un densimetro de
marca LABSCIENT modelo 7104-1A el resultado es 0,99 g/mL y con ayuda de un potenciometro
marca APERA INSTRUMENTS modelo pH700 se obtiene un pH de 5,48.



Al disolvente recuperado que contiene los mismos componentes de la fase acuosa (Etanol:Agua)
preparada, se le mide el grado de alcohol con un alcoholimetro de vidrio marca BOECO modelo
ZL-1021, el resultado es 48% seguln la escala de Gay Lussac, haciendo posible una reincorporacion
al proceso de extraccion aumentando la sostenibilidad de la produccién del coagulante natural,

alcanzando el quinto principio de la quimica verde [47], como una tendencia moderna y ecologica.

Finalmente, el extracto es llevado a base seca en una termobalanza de humedad ADAM® modelo
PMB202 a una temperatura de 70°C, se programa el equipo para que guarde los datos del
porcentaje de humedad siguiendo la Ecuacion 1 cada intervalo de 5 segundos, y termine la toma

de datos en el momento que el peso de la muestra se estabilice con una precisién de 0,01 g.

Se realiza la determinacién de humedad por triplicado (Figura 28), con ayuda de una pipeta
graduada se toma una cantidad inicial de 20 mililitros y se toma registro de todos los datos como
se observa en el Anexo 15-1.

Figura 28.

Gréafica de humedad para coagulante natural.
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Nota. La figura muestra el grafico de humedad contra el tiempo para el coagulante natural.
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3.1. Barrido espectral colorantes azoicos

Para evaluar la actividad coagulante, es necesario conocer la variacion de longitud de onda en un
rango establecido del espectro, de los colorantes azoicos amarillo acido #36 (CA-36) y rojo acido
#88 (CR-88); De esta manera, se prepara un disolucion acuosa de 100 ppm para cada uno de los
colorantes, se pesan 100 mg del colorante con ayuda de una micro espatula directamente en un
beaker de 50 mL en una balanza analitica marca OHAUS® modelo PA224, al cual se agrega agua
desionizada para diluir completamente, se lleva a un balén de aforado de 1000 mL lavando
cuidadosamente con el disolvente para evitar cualquier perdida y se afora con la misma, para leer
la absorbancia por triplicado, intercalando con el blanco, en este caso sera agua desionizada, en el

espectrofotometro marca Thermo Fisher Scrientific modelo GENESY'S 30.

Figura 29.
Espectrofotémetro de UV visible usado para la evaluacion de remocién de color.

Nota. La figura muestra una imagen del equipo espectrofotometro utilizado para medir los datos para el calculo de la remocidn de

color en las aguas tinturadas.

Se realiza el grafico correspondiente para cada uno de los colorantes azoicos, para detallar el

comportamiento de la muestra como se observa en la Figura 30 y 31.
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Figura 30.

Barrido espectral del colorante azoico amarillo acido # 36.
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Nota. La figura muestra el grafico de absorbancia contra longitud de onda, donde se presentan los datos obtenidos de las lecturas
del barrido espectral del CA-36.

Figura 31.
Barrido espectral del colorante azoico rojo acido # 88.

A8 060 STESEMMMEEEESEOEOOCOEOEOEOEEEEOEEOEHEEhEHEHEOEHEHE  EEhESSyss
2 T N Y Y N R
_g ............
= 0.50 . e
o ’ O AN NI Aot A Wb
2 N
R AR AT AR R ¢ AR AR R 0N ~
0.40 g E
505 nm; 0,487
0.30
0.20
0.10
0.00
340 390 440 490 540 590 640
Longitud de onda (nm)

Nota. La figura muestra el gréfico de absorbancia contra longitud de onda, donde se presentan los datos obtenidos de las lecturas
del barrido espectral del CR-88.
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Como se puede observar, en la Figura 30 para el CA-36 la absorbancia maxima experimental es
de 0,523 en una longitud de onda de 442 nm, que comparado con el valor indicado en la ficha
técnica en el Anexo 1-1 es proximo a 440 nm. Igualmente, en la Figura 31 para el CR-88 la
absorbancia maxima experimental es de 0,487 en una longitud de onda de 505 nm, que comparado

con el valor indicado en la ficha técnica en el Anexo 1-2. es cercano a 500 nm.

3.2.  Pre experimentacion dosis minima de coagulacion y variacion de pH

Con el fin de evaluar la actividad coagulante, se plantea una pre experimentacion donde se busca
encontrar una dosis minima de extracto que presente particulas en coagulacion a un pH adecuado,
para encontrar un rango éptimo. Para ello, se prepara una dilucion a 25 ppm para cada uno de los
colorantes, se pesan 25 mg con ayuda de una micro espatula directamente en un beaker de 50 mL
en una balanza analitica marca OHAUS® modelo PA224, al cual se agrega agua desionizada para
diluir completamente, se lleva a un balon de aforado de 1000 mL lavando cuidadosamente con el
disolvente para evitar cualquier perdida y se afora con la misma. A continuacion, con ayuda de
una probeta se agregan 100 mL de cada dilucion en beaker de 250 mL, con un total de 10 muestras,

5 para cada colorante.
3.2.1. Determinacion del volumen de coagulante

Para conocer la concentracion de extracto en la dilucion coloreada, se emplea la siguiente ecuacion,

donde relaciona los volimenes del extracto con los volimenes del colorante y sus concentraciones.

Ecuacién 5.

Determinacion del volumen de coagulante.
CioxVi=0C XV,
Siendo, C;: Concentracion de CPF en el extracto (mgGAE/L): 699,03 mgGAE/L
;- Volumen de extracto (mL): %
C,: Concentracion de CPF en la solucion con colorante (mgGAE/L): 15 mgGAE/L

;. Volumen de solucién con colorante (mL): 100 mL
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Segun la investigacion de Musalan [2], en el momento que se present6 coagulacion fue con una
concentracion de CPF en la solucion con colorante de 42,60 mgGAE/L, siendo asi, se procede a

tomar una concentracion menor como base de calculo de 15 mgGAE/L inicialmente.

Es decir, despejando de la Ecuacion 5, el volumen de extracto (), se agregan 2,15 mL (2150 uL)

de extracto para evaluar la presencia de coloides.

3.2.2. Variacion del pH

Se emplea hidréxido de sodio (NaOH) diluido al 0,25 M y &cido sulfarico (H,S0,) diluido al 0,1
N para obtener cinco rangos de pH, como se demuestra en la Figura 33, usando un potenciémetro
marca APERA INSTRUMENTS modelo pH700 (Figura 32).

Figura 32.

Medidor de pH usado para la variacion del pH en las muestras coloreadas

Nota. La figura muestra una imagen del equipo utilizado para medir el pH.
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Figura 33.

Pre experimentacidn dosis minima de coagulacion y variacion de pH

Nota. La figura muestra el montaje para la pre experimentacion de la evaluacion del coagulante natural. En la imagen (A) se muestra

el montaje para el CA-36, y en la imagen (B) se muestra el montaje para el CR-88.

De esta manera, se realiza un barrido espectral a cada una de las muestras, se registran los datos
en el Anexo 10-1 y Anexo 10-2 para ambos colorantes y se grafican respectivamente como se
observa en la Figura 34 y Figura 35, para observar si hay alguna variacion en la longitud de onda

méaxima que genere el cambio el cabio del pH.

Figura 34.

Barrido espectral con variacion de pH para el colorante azoico amarillo acido # 36.
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Nota. La grafica muestra el barrido espectral con variacion de pH para el CA-36.

74



Figura 35.

Barrido espectral con variacion de pH para el colorante azoico rojo acido # 88.
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Nota. La grafica muestra el barrido espectral con variacion de pH para el CR-88.

Como se puede observar, en un rango de pH de 3,41 a 10,41 para el CA-36 la longitud de onda
méaxima es 442 nm para las 5 muestras, asi como para el CR-88 en un rango de pH de 3,25 a 10,39

longitud de onda maxima es 507 nm para las 5 muestras.

Por otro lado, se realiza una variacion de pH en un rango menor a 3,41 para el colorante azoico
amarillo acido #36; el color amarillo representativo de este colorante inicia a tornarse a un color
rojizo y luego un tono violeta, de esta manera, se presenta a continuacion en la Figura 36 donde
se muestran imagenes de las diferentes variaciones de pH a las que se les realiza un barrido
espectral para encontrar la mayor absorbancia y el cambio longitud de onda correspondiente, los

datos se registran en el Anexo 10-3.
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Figura 36.

Tonalidades del colorante azoico amarillo acido # 36 por la variacion de pH.
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Nota. La grafica muestra los barridos espectrales con variacion de pH para el CA-36, donde la imagen (A) representa el agua
coloreada con un pH de 6,70, en la imagen (B) representa el agua coloreada con un pH de 3,40, en la imagen (C) representa el agua
coloreada con un pH de 2,83, en la imagen (D) representa el agua coloreada con un pH de 2,54, en laimagen (E) representa el agua
coloreada con un pH de 2,03, en la imagen (F) representa el agua coloreada con un pH de 1,76, en la imagen (G) representa el agua

coloreada con un pH de 1,61 y en la imagen (H) representa el agua coloreada con un pH de 1,42.

3.2.3. Filtracién de coloides

Se puede observar en esta primera experimentacion, con una dosis de 15 mg GAE/L se denota la
presencia de coloides de bajo tamafio, de esta manera, se procede a realizar el montaje
experimental de filtracion con un embudo y un Erlenmeyer empleando papel filtro cuantitativo
como se muestra en la Figura 37, con el fin de determinar la diferencia de color aparente vy el

cambio de la turbidez.
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Figura 37.

Montaje filtracion de coloides.

Nota. La figura muestra el montaje para la filtracion de los coloides presentes en las aguas con colorante, en la imagen (A) se
observa el montaje para el CA-36, y en la imagen (B) se observa el montaje para el CR-88.

3.2.4. Evaluacién de la actividad coagulante del extracto natural

Para evaluar cuantitativamente la remocion del color, se emplea mediante espectrofotometria
visible con el espectrofotometro marca Thermo Fisher Scrientific modelo GENESYS 30 (Figura
29). Asimismo, para visualizar la presencia de coloides, se emplea la técnica nefelométrica, donde
se mide la turbidez mediante en un turbidimetro marca MERCK modelo TURBIQUANT 1100 IR

(Figura 38), aplicando las siguientes ecuaciones:

Ecuacién 6.

Célculo del porcentaje de remocidn de color.

Abso—Absf

% Remocion de color =
AbSO

x 100 [2]

Siendo, Abs,: Absorbancia inicial antes de agregar el coagulante

Abs;: Absorbancia final después del proceso de filtrado
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Ecuacién 7.

Caélculo del porcentaje de remocion de la turbidez.

Turbo—Turbg

%Turbidez = —
0

x 100 [2]

Siendo, Turby: Turbidez inicial antes del proceso de filtrado

Turbg: Turbidez final después del proceso de filtrado

Figura 38.
Turbidimetro usado para la evaluacion de remocion de turbidez.

Nota. La figura muestra una imagen del equipo utilizado para medir la turbidez.
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3.2.5. Resultados de la pre experimentacion coagulante natural

Con el fin de evaluar los efectos de cada una variable (pH y coagulacién del extracto) se decide
realizar un proceso de filtracion previo a las disoluciones con colorante sin agregarle el extracto

para medir las absorbancias y la turbidez.

Luego de realizar esta prueba, se agrega el extracto y se mide nuevamente las absorbancias y la
turbidez, antes y después de filtracion, como se reportan los datos en el Anexo 11-1, Anexo 11-2
para el CA-36 y en el Anexo 11-4, Anexo 11-5 para el CR-88. Finalmente, se calcula la remocion
total de color con la Ecuacion 6 y el aumento de la turbidez presente de todo el tratamiento de

aguas con la Ecuacién7, para ambos colores (Anexo 11-3 y Anexo 11-6).

Figura 39.
Resultados remocion del color del colorante amarillo # 36
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% Remocién sin extracto % Remocion con extracto % Remocion total PH

Nota. La figura muestra el grafico que relaciona la remocién de color con el pH, aqui se puede observar la variacion de los
porcentajes de remocion para el colorante amarillo # 36, todas las muestras cuentan con una concentracion de coagulante de 15

mg/L.
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Figura 40.
Resultados porcentaje de turbidez del colorante amarillo # 36
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Nota. La figura muestra el grafico que relaciona el porcentaje de turbidez con el pH, aqui se puede observar la variacién de los
porcentajes de turbidez para el colorante amarillo # 36, todas las muestras cuentan con una concentracion de coagulante de 15

mg/L.
Figura 41.
Resultados remocion del color del colorante rojo # 88
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Nota. La figura muestra el grafico que relaciona la remocién de color con el pH, aqui se puede observar la variacion de los

porcentajes de remocién para el colorante rojo # 88, todas las muestras cuentan con una concentracion de coagulante de 15 mg/L.
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Figura 42.

Resultados porcentaje de turbidez del colorante rojo # 88
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Nota. La figura muestra el grafico que relaciona el porcentaje de turbidez con el pH, aqui se puede observar la variacion de los
porcentajes de turbidez para el colorante rojo # 88, todas las muestras cuentan con una concentracion de coagulante de 15 mg/L.

3.2.6. Andlisis de resultados pre experimentacion coagulante natural

En primer lugar, se determina la importancia de la recuperacion del disolvente de extraccion, lo
cual hace posible con una recirculacion y aumento en la eficiencia del proceso, pues bien, las
particulas afines restantes del disolvente reincorporado contienen la misma polaridad que las
contenidas en una cantidad de materia prima nueva, por lo que arrastraria una mayor cantidad de
CPF debido a su afinidad [23].

Se comprueba la utilidad de los barridos espectrales (Figura 30 y Figura 31) para una disolucion
a 100 ppm y se comprueba la longitud de onda méxima corresponde a la reportada en la ficha
técnica, para ambos colorantes azoicos; Asi como se mantiene constante los 442 nm en un rango
de pH de 3,41 a 10,41 para el CA-36 y 507 nm en un rango de pH de 3,25 a 10,39 para el CR-88,

como se observa en la Figura 34 y Figura 35, respectivamente.
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Sin embargo, debido a que los colorantes poseen una gran variedad de estructuras, se presenta un
fendomeno de amplio espectro para la variacion de pH del CA-36, cuando es menor a 3,41 como se
representa en la Figura 36. Pues bien, esta variable tiene la capacidad de causar un efecto contario,
ya sea precipitando los colorantes o causando cambios en el sistema conjugado debido a la
protonacion y desprotonacion, con el consecuente cambio de color [34], o que demuestra un

cambio real en su grupo cromoéforo y por tanto en su color visible.

La dosis minima reportada por Musalan [2] fue de 42.5 mg/L, sin embargo, a causa del fenémeno
presentado anteriormente, se decide trabajar con una concentracién menor de 15 mg/L, con la

ejecucidn de un blanco y observar el efecto que producen cada una de las variables.

Con el fin de calcular el porcentaje de remocion total de color y el aumento de la turbidez, se toma
como referencia la medida de la absorbancia y de la turbidez antes de agregar el extracto y filtrarlo,
se compara con la medida de la absorbancia y de la turbidez luego de agregar el extracto y filtrar
la solucién. De esta manera se logra identificar facilmente la formacion de coloides mediante la
medida del porcentaje de turbidez, como se observa en la Figura 42 para el CR-88 sin agregar
extracto se encuentra entre el 30,95% y 41,11%; Siendo la mayor a un pH &cido de 5,02 (50,00%)
a causa simplemente de la variacién de pH vy filtracion. Mientras que con extracto de CD ronda
entre el 74,98% y 82,87%; Siendo la mayor al mismo pH de 5,02 (87,27%) a causa de la variacion
de pH, coagulante natural y filtracién. Con una desviacion estandar de los datos de 0,068 y 0,052%,

respectivamente.

Del mismo modo para el CA-36 en la Figura 40, sin agregar extracto se encuentra entre el 27,78%
y 38,89%; Siendo la mayor a un pH neutro de 6,82 (55,56%) a causa simplemente de la variacién
de pH y filtracion. Mientras que con extracto de CD ronda entre el 84,73% y 85,87%; Siendo la
mayor al mismo pH de 6,82 (89,26%) a causa de la variacién de pH, coagulante natural y filtracion.
Con una desviacién estandar de los datos de 0,101 y 0,017%, respectivamente. Se observa que ésta
aumenta al instante que se agrega el extracto de CD, demostrando asi que los CPF presentes en el
coagulante, causan la formacién de coloides con las particulas del colorante que se van removiendo

de las soluciones.
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Por otro lado, como se muestra en la Figura 41 para el CR-88, la remocion de color sin agregar
extracto ronda entre el 30,46% y 33,52%; Siendo la mayor a un pH acido de 5,02 (35,42%) a causa
simplemente de la variacion de pH vy filtracion. Mientras que con el extracto de CD la remocién
de color ronda entre el 65,09% y 67,84%; Siendo la mayor al mismo pH de 5,02 (69,13%) a causa
de la variacion de pH, coagulante natural y filtracion. Con una desviacion estandar promedio de

los datos de 0,047 y 0,017, respectivamente.

Del mismo modo para el CA-36 en la Figura 39, la remocion de color sin agregar el extracto ronda
entre el 35,44% y 36,26%; Siendo la mayor a un pH de neutro de 6,82 (37,73%) a causa
simplemente de la variacion de pH y filtracion. Mientras que aplicando el extracto de CD la
remocion de color ronda entre el 67,35% y 68,30% %; Siendo la mayor al mismo pH de 6,82
(69,13%) a causa de la variacién de pH, coagulante natural y filtracion. Con una desviacion
estandar de los datos de 0,013 y 0,009, respectivamente. Se evidencia el fenémeno de coagulacion
al aplicar el extracto de CPF, duplicando aproximadamente el porcentaje de remocion de color
para ambos colorantes, con una remocion total maxima de 59,72% para el CR-88 y 50,06% para
el CA-36.

Se determina la incidencia de la variacion de pH en el proceso de coagulacion, debido a las cargas
que facilitan la formacion de los coloides, lo que se comprueba con el aumento de la turbidez en

todos los ensayos, siendo una variable inversamente proporcional a la remocion del color.

3.3. Disefio de experimentos con coagulante natural

Luego analizar los resultados obtenidos en la pre experimentacion, se propone un disefio de
experimentos aplicando un test de jarras en dos floculadores marca E&Q modelo FG300T de seis
paletas cada uno, donde se agita vigorosamente a 150 rpm durante un minuto para mezclar el
coagulante en solucién, luego a 35 rpm durante 20 minutos y finalmente se pasa por el proceso de
filtrado mencionado en la anterior seccion. De esta manera, para el planteamiento se toma como
variables independientes la variacion de pH y la dosis de coagulante agregada, ambos con 3 niveles

y como variable de respuesta se toma el porcentaje de remocion de color calculado con 3 réplicas,
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resultando asi un disefio factorial 3%, siendo un total de 9 ensayos por colorante, es decir, en total

18 ensayos para el disefio experimental formulado, como se muestra en Tabla 18.

Tabla 18.

Planteamiento del disefio de experimentos evaluacion coagulante natural.

Colorante Amarillo # 36 pH Colorante Rojo # 88 pH
Dosis de coagulante Dosis de coagulante 3,96 5,24 6,77
537 7,10 8,42
(GAE mg/L) (GAE mg/L)
10 10A 10B 10C 10 10D 10E 10F
15 15A 15B 15C 15 15D 15E 15F
20 20A 20B 20C 20 20D 20E 20F

Nota. Las tablas muestran el planteamiento del disefio de experimentos para ambos colorantes.

Con el dato de la humedad del extracto (96,95%) y su densidad (0,990 mg/mL) se obtiene la

cantidad masica del extracto concentrado a miligramos de GAE.

Tabla 19.

Dosis de coagulante natural en mg de base seca.

Dosis de coagulante (MgGAE/L)

Dosis de coagulante (mL)

Dosis de coagulante (MgGAE)

10

15

20

12

0,18

0,27

0,36

Nota. La tabla muestra las equivalencias de la cantidad de coagulante natural agregada en las aguas coloreadas (400 mL).
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El montaje de test se jarras se representa en la Figura 42, a partir de la cual se realizan las
respectivas lecturas en el espectrofotometro, todos los datos se reportan en el Anexo 12-1 para el
CA-36 y en el Anexo 12-2 para el CR-88.

Figura 43.

Montaje test de jarras disefio de experimentos coagulante natural

Nota. La figura muestra el montaje del test de jarras aplicado al disefio de experimentos para ambos colorantes, en la imagen (A)
esta el montaje con el colorante rojo # 88. en la imagen (B) esta el montaje con el colorante amarillo # 36 y en la imagen (C) los

tratamientos restantes para ambos colorantes.

Se realiza un grafico para cada colorante (Figura 44 y Figura 45) en el cual se evidencia con mas
claridad el observa el fenémeno de remocién de color.
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Figura 44.
Resultados disefio de experimentos remocidn de color del colorante amarillo # 36 con coagulante
natural.
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Nota. La figura muestra el gréfico que relaciona la remocién de color con el pH para el disefio de experimentos, aqui se puede
observar la variacion de los porcentajes de remocidn para el colorante amarillo # 36.

Figura 45.
Resultados disefio de experimentos remocion de color del colorante rojo # 88 con coagulante
natural.

s 70,00% 59,37%
E
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8
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Nota. La figura muestra el grafico que relaciona la remocién de color con el pH para el disefio de experimentos, aqui se puede

observar la variacion de los porcentajes de remocion para el colorante rojo # 88.
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3.3.1. Analisis de resultados disefio de experimentos coagulante natural

Como se observa en la Figura 44 para el CA-36 se obtienen méximos porcentajes de remocion a
un pH neutro de 7,10 junto con una dosis optima de 15 mg GAE/L (49,765%), seguida por la dosis
de 20 mg GAE/L (47,70%) y por ultimo de 10 mg GAE/L (44,65%) a causa de la variacion de pH,
coagulante natural y filtracion. Con una desviacion estandar de los datos de 0,041, 0,060 y 0,059,

respectivamente.

De igual forma para el CR-88 en la Figura 45 se obtienen maximos porcentajes de remocién a un
pH &cido de 5,24 junto con una dosis optima de 15 mg GAE/L (59,37%), seguida por la dosis de
20 mg/L (58,10%) y por ultimo de 10 mg/L (57,56%) a causa de la variacion de pH, coagulante
natural y filtracion. Con una desviacion estandar de los datos de 0,183, 0,176 y 0,179,

respectivamente.

3.3.2.  ANOVA evaluacidn de la remocion del color con coagulante natural

Para determinar la influencia de las variables escogidas en términos de porcentaje de remocion de
color, se realizo el analisis estadistico con los datos de la Tabla 20. Se ejecuta el analisis de
varianza ANOVA para dos factores (Dosis de coagulante natural y pH) con tres niveles
respectivamente (10 mg/L, 15 mg/L y 20 mg/L; 5.41, 7.13 y 8.41), es decir 22 con un nivel de

significancia de 0.05, es decir una confiabilidad de resultado del 95%.
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Tabla 20.

Porcentaje de remocidn de color empleando el coagulante natural.

Colorante Colorante
. pH . pH
Amarillo # 36 Rojo # 88
Dosis de Dosis de
coagulante 5,37 7,10 8,42 coagulante 3,96 5,24 6,77
(GAE mg/L) (GAE mg/L)
10 38,98% 44,65% 35,69% 10 15,33% 57,56% 38,08%
15 40,61% 49,76% 36,12% 15 19,57% 58,10% 46,88%
20 39,64% 47,70% 34,33% 20 17,04% 59,37% 41,04%
Nota. La tabla muestra la remocion de color, para ambos colorantes que son evaluados en el ANOVA.
Tabla 21.
Analisis de la varianza remocion de colorante azoico amarillo acido #36.
Origen de las Suma de Grados Promedio de Valor
gen. de los F Probabilidad critico para
variaciones cuadrados .
libertad cuadrados F
Tipo de residuo 0,003 2,000 0,001 14,306 1,910 E-04 3,655
DIEMEGDaE 0,066 2,000 0,033 355316 3,427 E-15 3,555
particula
Interaccién 0,002 4,000 0,001 5,952 3,113 E-03 2,928
Dentro del grupo 0,002 18,000 0,000
Total 0,073 26,000

Nota. La tabla muestra los datos obtenidos de un analisis ANOVA con 2 factores y 3 niveles.

Al realizar el analisis ANOVA del CA-36 resulta la F calculada es mayor que la F critica para las

dos variables escogidas, lo que indica que hay diferencia significativamente estadistica entre el pH
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y la dosis del coagulante de CPF. Sin embargo, segun la probabilidad de interaccion, de igual
forma la F calculada es mayor que la F critica, lo que indica que la interaccion de las dos variables

es diferente para cada ensayo.

Tabla 22.

Analisis de la varianza remocion de colorante azoico rojo acido #88.

Oriden de las Suma de Grados Promedio de Valor
gen | de los F Probabilidad critico para
variaciones cuadrados .
libertad cuadrados F
Tipo de residuo 0,011 2,000 0,006 83,683 0,000 3,655
Diametraide 0,768 2,000 0,384 5662,812 0,000 3,555
particula
Interaccioén 0,004 4,000 0,001 14,452 0,000 2,928
Dentro del grupo 0,001 18,000 0,000
Total 0,784 26,000

Nota. La tabla muestra los datos obtenidos de un analisis ANOVA con 2 factores y 3 niveles.

Al realizar el analisis ANOVA del CR-88 resulta la F calculada es mayor que la F critica para las
dos variables escogidas, lo que indica que hay diferencia significativamente estadistica entre el pH
y la dosis del coagulante de CPF. Sin embargo, segun la probabilidad de interaccion, de igual
forma la F calculada es mayor que la F critica, lo que indica que la interaccién de las dos variables
es diferente para cada ensayo.
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4. O.E.3 COMPARACION DEL DESEMPENO EN REMOCION CON UN
COAGULANTE CONVENCIONAL

Con el fin de comparar la remocion obtenida por el coagulante natural, segun Dotto, et. Al [48] en
su trabajo titulado: “Desempefio de diferentes coagulantes en el proceso de
coagulacién/floculacién de aguas residuales textiles” donde evaltan la eficiencia de remocion de
color aparente entre un coagulante organico (Extraido de la moringa) y un coagulante inorgéanico
(Sulfato de aluminio) en aguas residuales textiles de una lavanderia industrial. Se decide llevar a

cabo el uso del sulfato de aluminio por su remocidn en estas aguas [48].

4.1. Pretratamiento del sulfato de aluminio

Se usa el sulfato de aluminio (SA) granulado como se observa en la Figura 46, sin embargo, con
el fin de conseguir una mejor disolucién de esta sal en las aguas coloreadas, los granulos se llevan
a un molino de bolas marca ARMFIELD modelo CEN-MKII-11 durante 1 hora para disminuir su
tamafio de particula. A continuacion, se realiza un proceso de tamizado a través del tamiz # 30
marca PINZUAR con diametro de particula (Dp: 0,6 mm) como muestra en la Figura 46 para

obtener un polvo mas homogéneo.

Figura 46.

Montaje para el pretratamiento del sulfato de aluminio

Nota. La figura muestra el pretratamiento que se le aplico al sulfato de aluminio para su aplicacién, en la imagen (A) se encuentra
el SA a granel, en la imagen (B) estd el montaje del molino de bolas en funcionamiento y en la imagen (C) se encuentra el SA

molido y tamizado por la malla # 30.



4.2.  Pre experimentacion dosis de sulfato de aluminio
Se desarrolla la metodologia planteada para el coagulante natural en la Seccién 2.2.2.1
Determinacion del volumen de coagulante, de igual forma con 100 mL de disolucién a la misma

concentracion de 25 ppm, para ambos colores CA-36 y CR-88.

Siguiendo la metodologia planteada por Dotto, et. Al [48], estipula una dosis de 1531 mg/L de SA
necesaria para llegar a una remocién de color del 78,00% en la presencia de un colorante reactivo;
De esta manera, para esta fase pre experimental se pesan 150,4 mg y 150,1 mg de AS con ayuda
de una microespatula en un vidrio de reloj y se agrega a cada una de las muestras, no obstante, el
resultado obtenido de remocion de color para ambos colorantes fue de aproximadamente 99,99%,
como se reporta en el Anexo 13-1 y Anexo 13-2, lo que es altamente representativo y no tiene
posibilidad de una variacion, por lo que se decide reducir dosis de SA, como se muestra en la

Figura 47 para ambos colorantes.

Figura 47.
Dosis minima de sulfato de aluminio para coagulacion.
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S
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©
c
'S 95,00%
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S
< 85,00%
1 mg; (72,79%)
80,00%
75,00%
70,00%
65,00% 15 mg; (65,44%)
0 20 40 60 80 100 120 140 160
Colorante Rojo #88 Colorante amarillo # 36  Dosis de sulfato de aluminio (mg)

Nota. La figura muestra el grafico de la dosis minima necesaria para que se genere el proceso de coagulacion para ambos colorantes

azoicos.
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Figura 48.

Pre experimentacion dosis de sulfato de aluminio

Nota. La figura muestra el grafico de la dosis minima necesaria para que se genere el proceso de coagulacion para ambos colorantes
azoicos en la imagen (A) se observa el montaje para el CA-36 y en la imagen (B) se observa el montaje para el CR-88.

4.2.1. Andlisis de resultados pre experimentacion con sulfato de aluminio

Se determina la importancia de un pre tratamiento para el coagulante sintético (SA) en forma de
granulos, pues bien, se comprueba que la disminucion en su tamafio de particulaa 0,6 mm permite
una mejor solubilidad en la muestra de agua colorante. Con el fin de evaluar su porcentaje de
remocion con una dosis inicial de 1531 mg/L segun Dotto, et. Al [48], se evidencia un porcentaje
de remocion elevado de 99,99% para ambas disoluciones de color; Por lo que se procede a
reducirla como se observa en la Figura 46 hasta 150 mg/L para el CA-36 (65,44%) y para el CR-
88 debido a que posee una estructura quimica débil con una facil coagulacion y floculacion, con
tan solo con una dosis de 10 mg/L (72,79%) inicia instantdneamente la formacion de coloides; Lo
que se asemeja al porcentaje maximo obtenido con el coagulante natural de CPF y se convierte en

la base para el planteamiento de un disefio de experimentos.

4.3. Disefio de experimentos con sulfato de aluminio

Del mismo modo, se plantea un disefio de experimentos con el fin de comparar los resultados
obtenidos del porcentaje de remocion de color con obtenido con el coagulante natural. De esta
manera, se ejecuta bajo las mismas condiciones de la Seccion 2.2.3 Disefio de experimentos con

coagulante natural, por consiguiente, para el planteamiento se toman las mismas variables
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independientes, variacion de pH y dosis de coagulante, ambos con 3 niveles y como variable de

respuesta se toma el porcentaje de remocion de color calculado con 3 réplicas, resultando asi un

disefio factorial 32, siendo un total de 9 ensayos por colorante, es decir, en total 18 ensayos para el

disefio experimental formulado, como se muestra en Tabla 23.

Tabla 23.

Planteamiento del disefio de experimentos comparacién con sulfato de aluminio.

Colorante Amarillo # 36 pH Colorante Rojo # 88 pH
Dosis de SA (mg/L) 543 7,14 8,44 Dosis de SA (mg/L) | 3,92 5,21 6,53
100 100A 100B 100C 3,5 3b 3E 3F
150 150A 150B 150C 5,0 5D 5E 5F
200 200A 200B 200C 10,0 10D 10E 10F

Nota. Las tablas muestran el planteamiento del disefio de experimentos para la comparacion con sulfato de aluminio.

Tabla 24.

Dosis de sulfato de aluminio en mg de base seca

Colorante Amarillo # 36

Colorante Rojo # 88

Dosis de SA (mg/L) | Dosis de SA (mg) Dosis de SA (mg/L) | Dosis de SA (mg)
100 40 3,5 1,4
150 60 5,0 2,0
200 80 10,0 4,0

Nota. La tabla muestra las equivalencias de la cantidad de sulfato de aluminio agregada en las aguas coloreadas (400 mL).
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El montaje de test de jarras se representa en la Figura 49, todos los datos tomados se reportan en
el Anexo 14-1 para el CA-36 y en el Anexo 14-2 para el CR-88.

Figura 49.
Montaje test de jarras disefio de experimentos sulfato de aluminio.

Nota. La figura muestra el montaje del test de jarras aplicado al disefio de experimentos para ambos colorantes, en la imagen (A)
esta el montaje con el colorante rojo # 88. en la imagen (B) esta el montaje con el colorante amarillo # 36 y en la imagen (C) los
tratamientos restantes para ambos colorantes.
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Se realiza un grafico para cada colorante (Figura 50 y Figura 51) en el cual se evidencia con mas
claridad el fenomeno de la remocion del color.
Figura 50.

Resultados disefio de experimentos remocion de color del colorante amarillo # 36 con sulfato de
aluminio.
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Nota. La figura muestra el gréafico que relaciona la remocién de color con el pH para el disefio de experimentos, aqui se puede
observar la variacion de los porcentajes de remocion para el colorante amarillo # 36.

Figura 51.
Resultados disefio de experimentos remocion de color del colorante rojo # 88 con sulfato de
aluminio.
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Nota. La figura muestra el grafico que relaciona la remocién de color con el pH para el disefio de experimentos, aqui se puede

observar la variacion de los porcentajes de remocién para el colorante rojo # 88.
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4.3.1. Anadlisis de resultados con sulfato de aluminio

Se compara el porcentaje de remocion total de color obtenido con un coagulante sintético SA 'y
nuestro coagulante natural de CPF, se toma como referencia la medida de la absorbancia antes de
agregar el SA y filtrarlo, se compara con la medida de la absorbancia luego de agregar el SA 'y

filtrar la solucioén.

Como se observa en la Figura 50 para el CA-36 se obtiene un méaximo porcentaje de remocion a
pH neutro de 7,14 a una dosis de 150 mg SA/L (65,44%), con una desviacion estandar promedio
de los datos de 0,003. Lo que indica que se necesitan tan solo 19,73 mg GAE/L para llegar a dicho
porcentaje de remocién, haciendo el extracto de CPF del residuo de la CD de café mas efectivo
para coagular un colorante amarillo de tipo azoico. Se demuestra que se necesita una menor
cantidad de coagulante, con ello disminuye el costo del insumo y en gran medida la contaminacion

ambiental de este compuesto.

Del mismo modo para el CR-88 en la Figura 51, se obtiene un maximo porcentaje de remocion a
pH acido de 5,21 a una dosis de 10 mg SA/L (95,04%) con una desviacion estandar promedio de
los datos de 0,003. Que comparada con el coagulante natural al mismo pH se necesita una dosis
de 15 mg GAE/L (59,37%), lo que indica que se necesitan 24,01 mg GAE/L para llegar a dicho
porcentaje de remocion, haciendo el extracto de CPF menos efectivo para coagular un colorante
rojo de tipo azoico, pues su molécula tiene mayor afinidad al coagulante sintético. Sin embargo,
el coagulante natural remueve mas de un 50% lo que por el &mbito ambiental traeria un gran

beneficio.
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4.3.2. ANOVA remocion de color con sulfato de aluminio

Tabla 25.

Porcentaje de remocion de color empleando sulfato de aluminio.

Colorante Colorante
. pH ) pH
Amarillo # 36 Rojo # 88
Dosis de SA Dosis de SA
5,43 7,14 8,44 3,92 5,21 6,53
(mg/L) (mg/L)
100 69,62% 46,57% 69,07% 3,5 97,70% 94,35% 74,53%
150 56,70% 65,44% 56,22% 50 100,00% 87,13% 67,18%
200 42 48% 61,94% 50,60% 10,0 99,51% 95,04% 66,15%

Nota. La tabla muestra la remocion de color, para ambos colorantes que son evaluados en el ANOVA.

Tabla 26.

Andlisis de la varianza remocion de colorante azoico amarillo acido #36.

Origen de las suma de Grados Promedio de Valor
. de los F Probabilidad critico para
variaciones cuadrados .
libertad cuadrados F
Tipo de residuo 0,050 2,000 0,025 1181,266 8,080,E-20 3,555
Diametro de 0,003 2,000 0,001 63,102  7,356,E-09 3,555
particula
Interaccion 0,175 4,000 0,044 2052,977 1,143,E-23 2,928
Dentro del grupo 0,000 18,000 0,000
Total 0,228 26,000

Nota. La tabla muestra los datos obtenidos de un anélisis ANOVA con 2 factores y 3 niveles.
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Al realizar el analisis ANOVA del CA-36 resulta la F calculada es mayor que la F critica para las
dos variables escogidas, lo que indica que hay diferencia significativamente estadistica entre el pH
y la dosis del coagulante de SA. Sin embargo, segun la probabilidad de interaccion, de igual forma
la F calculada es mayor que la F critica, lo que indica que la interaccion de las dos variables es

practicamente igual para cada ensayo.

Tabla 27.
Anadlisis de la varianza remocion de colorante azoico rojo acido #88.

Origen de las suma de Grados Promedio de Valor
. de los F Probabilidad critico para
variaciones cuadrados .
libertad cuadrados F
Tipo de residuo 0,008 2,000 0,004 121,567 3,513,E-11 3,555
Diametro de 0,438 2,000 0,219 7056,540  8,828,E-27 3,555
particula
Interaccion 0,017 4,000 0,004 140,227 2,640,E-13 2,928
Dentro del grupo 0,001 18,000 0,000
Total 0,463 26,000

Nota. La tabla muestra los datos obtenidos de un anélisis ANOVA con 2 factores y 3 niveles.

Al realizar el analisis ANOVA del CR-88 resulta la F calculada es mayor que la F critica para las
dos variables escogidas, lo que indica que hay diferencia significativamente estadistica entre el pH
y la dosis del coagulante de CPF. Sin embargo, segin la probabilidad de interaccion, de igual
forma la F calculada es mayor que la F critica, lo que indica que la interaccién de las dos variables

practicamente igual para cada ensayo.
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CONCLUSIONES
1. Se ejecuta la evaluacion de remocidn de colorantes azoicos amarillo &cido # 36 y rojo acido
# 88, mediante un coagulante extraido a partir de la cascara deshidratada de café de la especie
Coffea arabica. De esta manera, se obtiene una remocion de 49,76% para el colorante amarillo y
59,37% para el colorante rojo, ambos resultados menores comparado con los obtenidos empleando
sulfato de aluminio, sin embargo, es de vital importancia destacar el gran beneficio del uso de este
residuo de la industria cafetera, dandole un valor agregado e integrandolo a una economia circular

sostenible.

2. Se caracteriza el extracto fendlico obtenido de tres tipos residuos de café (Cascara fresca,
Cascara deshidratada y Café verde de trilla), a partir de los cuales se define con la mayor cantidad
de compuestos polifendlicos (6,96 mgGAE/gBS) a la cascara deshidratada con diametro de
particula 3,375 mm cuantificados mediante la metodologia de Folin-Ciocalteu. De igual manera,
el extracto cuenta con una humedad de 96,95%, una densidad de 0,99 g/mL, con un pH de 5,48 y

un grado de alcohol del 2% segun la escala de Gay Lussac.

3. Se establece la actividad coagulante del extracto polifenolico proveniente del residuo de la
cascara de café deshidratada, obteniendo una incidencia en la variacion de pH del proceso de
coagulacién, debido a las cargas que facilitan la formacion de los coloides, donde el mayor
porcentaje de remocién de color para el colorante rojo acido # 88 es de 59,37% a un pH &cido de
5,24, y para el colorante amarillo acido # 36 la mayor remocion de color es de 49,76% a un pH

neutro de 7,10, ambas remociones, agregando dosis de coagulante de 15 mgGAE/L.

4. Se determina un desempefio de remocién del coagulante natural en comparacién con el
sulfato de aluminio, estableciendo una gran afinidad del coagulante convencional para ambos
colorantes, con una dosis de 10 mgSA/L para el colorante rojo #88 se logra una remocion del
95,04% a un pH de 5,21, una remocion 35,67% mayor que la obtenida con el extracto polifenolico.
Por otro lado, con una dosis de 150 mgSA/L para el colorante amarillo #36 se logra una remocion

del 65,44% a un pH de 7,14, una remocién 15,68% mayor que con el coagulante natural.
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RECOMENDACIONES
o Con el fin de obtener mejores rendimientos para la molienda del residuo de café verde de
trilla debido a su dureza, se recomienda el uso de un molino de bolas, el cual disminuye el
porcentaje de pérdidas en esta etapa de pretratamiento.
o Para la preservacion de los extractos polifenolicos se indispensable almacenarlos en frascos
ambar cerrados a una temperatura de refrigeracion de 0 a4 °C, evitando asi una rapida degradacion.
o Con miras a obtener lecturas precisas en el espectrofotometro, durante el proceso de
filtracion de la disolucion de colorantes, se debe filtrar las muestras durante minimo 30 minutos
antes de tomar la alicuota para la lectura de la absorbancia.
o Para una futura investigacion se propone realizar la extraccion de polifenoles empleando
el disolvente recuperado del proceso de destilacion al vacio (Etanol-Agua), con el fin de evaluar
la concentracion obtenida de CPF y compararla con los resultados obtenidos en este proyecto. El
proceso de recirculacion efectuaria el cumplimiento no solo del quinto principio de quimica verde
“Solventes mas seguros”, sino también con el octavo “"Reducir los productos derivados” [19].
o Con el fin de ampliar el uso del extracto polifendlico, para una futura investigacion evaluar
la actividad coagulante en aguas que contengan otro tipo de colorantes textiles como, por ejemplo,
colorantes reactivos, colorantes dispersos, colorantes transferidos, colorantes tipo basicos y que
contengan otros grupos croméforos, por ejemplo, indigos o antraquinonas, igualmente se propone
investigar la aplicacion del extracto fendlico directamente en efluentes industriales textiles.
o Para especificar en temas econdmicos, en una futura investigacion realizar un andlisis
financiero, donde se evallen costos de la obtencion del extracto fendlico, y hacer una comparacion
con el coagulante sintético.
o Para precisar en repercusiones medio ambientales, en una futura investigacion realizar una
comparacion, donde se evalle el postratamiento de los coloides formados con el extracto natural
y los coloides formados con el coagulante sintético.
o Con objetivo de ampliar el disefio de experimentos de la extraccion del coagulante natural,
se propone para una futura investigacion evaluar otros diametros de particula, y valorar la

incidencia de esta variable en el proceso extractivo.
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o Para conocer mas a fondo los CPF presentes en el extracto, en una futura investigacion
realizar otro tipo de cuantificacion, como por ejemplo una cromatografia liquida de alta eficacia
HPLC.

o Con el fin de profundizar estadisticamente en los resultados obtenidos, para una futura
investigacion seguir la metodologia de superficie de respuesta, y asi explorar la relacion entre las

variables propuestas y la variable de respuesta, en todos los disefios de experimentos propuestos.
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ANEXOS

ANEXO 1. INFORMACION TECNICA DE LOS COLORANTES AZOICOS

Anexo 1-1. Ficha técnica de colorante Amarillo acido N°36

>

-

INCOLOR LTDA

COLORANTES ACIDOS Y BASICOS
TRICOLOR

Fecha eiaboracion:

[ ABRIL 2003

| Fecha de Revisién: | DICIEMBRE 2015

Pagina:

[ided

IDENTIFICACION

Nombre Comercial
Identificacion

Color index No.
Familia quimica
Cédigo

AMARILLO ORO SOLIDO TRICOLOR
COLORANTE ACIDO AMARILLO

Amarillo acido N° 36
Monoazo
171000

Especificacion

Contenido de colorante puro
Cloruro y sulfato de sodio

75% (+1- 1%)

combinados con material volatil 25% Max.
Estabilidad Luz 5
Calor
100 °C 5
1502€ 0
Alcalis 4
Acidos 3
Preservativos
Acido férmico 4
Diéxido de azufre 4

Apariencia fisica

Polvo fino de color amarillo

Solubilidad En Agua 25-30 gr/lta 100 °C
En otros solventes N.D.gr/ta0°C
" “ValorPh A20°C 6.0-7.0 10 gr/it
Granulometria Malla 60 pasando 98% Minimo
O retenido 2% Maximo
Espectrofotometria Long de onda maxima absorcién 100 nm
Leer en concentracién de 10 ppm

Vida util

5 afos

En buenas condiciones de almacenamiento

Aplicaciones

Lana

Papel, Nylon
Seda

Madera, paja
Acetatos

Fique, plumas
Tintas y jabones
Lacas
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Anexo 1-2. Ficha técnica de colorante Rojo acido N°88

-

~

INCOLOR LTDA

COLORANTES ACIDOS Y BASICOS

——

TRICOLOR

Fecha eiaboracion:

Fecha de Revision: | ABRIL 2018

[idei

Y

Pagina:

IDENTIFICACION

Nombre Comercial
Identificacion

Color index No.
Familia quimica
Cédigo

ROJO PASION TRICOLOR
COLORANTE ACIDO ROJO

Rojo acido N° 88
Monoazo
1700

Especificacion

Contenido de colorante puro
Cloruro y sulfato de sodio

90% (+/- 1%)

combinados con material volatil 10% Max.
Estabilidad Luz 5
Calor
100 °C 5
150°C 0
Alcalis 4
Acidos 3
Preservativos
Acido férmico 4
Dioxido de azufre 4

Apariencia fisica

Polvo fino de color rojo

Solubilidad En Agua 1-5gr/lta100 °C
B En otros solventes N.D. gr/lta0 °C
Vaior Ph A20°C 8.0-10.0 10 gr/it
Granulometria Malla 60 pasando 98% Minimo
Oretenido , : 2% Maximo
Espectrofotometria Long de onda méaxima absorcién 100 nm
Leer en concentracion de 10 ppm

Vida atil

5 anos
En buenas condiciones de almacenamiento

Aplicaciones

Lana
Nylon
Cuero,
Flores
Madera

Acetatos

Fique

Papel, jabén
Detergentes liquidos

seda
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ANEXO 2. TOMA DE DATOS PARA LA DETERMINACION DEL CONTENIDO DE
HUMEDAD NTC 2558

Anexo 2-1. Toma de datos para la cascara deshidratada con didmetro de particula 3,375 milimetros

TIEMPO (s) |REPLICA# 1|REPLICA # 2|REPLICA # 3|PROMEDIO| DESVIACION ESTANDAR
3 0,00% 0,00% 0,00% 0,00% 0,000000000
12 0,00% 0,00% 0,20% 0,07% 0,001154701
21 1,00% 1,00% 1,20% 1,07% 0,001154701
30 2,40% 2,60% 2,75% 2,58% 0,001755942
39 4,20% 3,80% 4,35% 4,12% 0,002843120
48 5,20% 4,40% 5,35% 4,98% 0,005107184
57 5,60% 4,80% 5,75% 5,38% 0,005107184
66 6,00% 5,20% 6,15% 5,78% 0,005107184
75 6,40% 5,60% 6,55% 6,18% 0,005107184
84 6,80% 5,80% 6,95% 6,52% 0,006251666
93 7,00% 6,20% 7,15% 6,78% 0,005107184

102 7,40% 6,40% 7,35% 7,05% 0,005634714
111 7,60% 6,60% 7,75% 7,32% 0,006251666
120 7,80% 6,80% 7,95% 7,52% 0,006251666
129 8,20% 7,20% 8,15% 7,85% 0,005634714
138 8,40% 7,40% 8,35% 8,05% 0,005634714
147 8,60% 7,60% 8,55% 8,25% 0,005634714
156 8,80% 7,80% 8,75% 8,45% 0,005634714
165 9,00% 8,00% 8,95% 8,65% 0,005634714
174 9,20% 8,20% 9,15% 8,85% 0,005634714
183 9,40% 8,40% 9,35% 9,05% 0,005634714
192 9,60% 8,60% 9,55% 9,25% 0,005634714
201 9,80% 8,80% 9,75% 9,45% 0,005634714
210 10,00% 9,00% 9,95% 9,65% 0,005634714
219 10,20% 9,20% 10,15% 9,85% 0,005634714
228 10,40% 9,40% 10,35% 10,05% 0,005634714
237 10,60% 9,60% 10,55% 10,25% 0,005634714
246 10,80% 9,80% 10,55% 10,38% 0,005204165
255 11,00% 10,00% 10,55% 10,52% 0,005008326
264 11,00% 10,20% 10,55% 10,58% 0,004010403
273 11,20% 10,20% 10,55% 10,65% 0,005074446
276 11,20% 10,40% 10,55% 10,72% 0,004252450
279 11,20% 10,40% 10,55% 10,72% 0,004252450
282 11,40% 10,40% 10,55% 10,78% 0,005392897
285 11,40% 10,40% 10,55% 10,78% 0,005392897
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Anexo 2-2. Toma de datos para la cascara deshidratada con diametro de particula 1,850 milimetros

TIEMPO (s) |REPLICA # 1|REPLICA # 2|REPLICA # 3|PROMEDIO | DESVIACION ESTANDAR
3 0,00% 0,00% 0,00% 0,00% 0,00000000
12 0,20% 0,00% 0,20% 0,13% 0,00115470
21 1,40% 1,00% 1,40% 1,27% 0,00230940
30 3,20% 2,60% 3,00% 2,93% 0,00305505
39 4,40% 3,80% 4,00% 4,07% 0,00305505
48 5,20% 4,20% 4,60% 4,67% 0,00503322
57 5,60% 4,80% 5,00% 5,13% 0,00416333
66 6,00% 5,20% 5,40% 5,53% 0,00416333
75 6,20% 5,60% 5,80% 5,87% 0,00305505
84 6,60% 6,00% 6,00% 6,20% 0,00346410
93 6,80% 6,20% 6,40% 6,47% 0,00305505

102 7,20% 6,60% 6,60% 6,80% 0,00346410
111 7,40% 6,80% 7,00% 7,07% 0,00305505
120 7,60% 7,20% 7,20% 7,33% 0,00230940
129 8,00% 7,40% 7,40% 7,60% 0,00346410
138 8,20% 7,80% 7,60% 7,87% 0,00305505
147 8,40% 8,00% 8,00% 8,13% 0,00230940
156 8,60% 8,20% 8,20% 8,33% 0,00230940
165 8,80% 8,40% 8,40% 8,53% 0,00230940
174 9,00% 8,60% 8,60% 8,73% 0,00230940
183 9,20% 8,80% 8,80% 8,93% 0,00230940
192 9,40% 9,00% 9,00% 9,13% 0,00230940
201 9,60% 9,20% 9,20% 9,33% 0,00230940
210 9,80% 9,40% 9,40% 9,53% 0,00230940
219 10,00% 9,60% 9,60% 9,73% 0,00230940
222 10,00% 9,60% 9,60% 9,73% 0,00230940
225 10,00% 9,80% 9,80% 9,87% 0,00115470
228 10,20% 9,80% 9,80% 9,93% 0,00230940
231 10,20% 9,80% 9,80% 9,93% 0,00230940
234 10,20% 9,80% 9,80% 9,93% 0,00230940
237 10,40% 10,00% 10,00% 10,13% 0,00230940
240 10,40% 10,00% 10,00% 10,13% 0,00230940
243 10,40% 10,00% 10,00% 10,13% 0,00230940
246 10,40% 10,00% 10,20% 10,20% 0,00200000
255 10,60% 10,20% 10,20% 10,33% 0,00230940
258 10,60% 10,40% 10,40% 10,47% 0,00115470
261 10,80% 10,40% 10,40% 10,53% 0,00230940
264 10,80% 10,40% 10,40% 10,53% 0,00230940
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Anexo 2-3. Toma de datos para el café verde de trilla con didmetro de particula 3,375 milimetros

TIEMPO (s) |REPLICA # 1|REPLICA # 2|REPLICA # 3|PROMEDIO | DESVIACION ESTANDAR
3 0,00% 0,00% 0,00% 0,00% 0,00000E+00
9 0,00% 0,00% 0,00% 0,00% 0,00000E+00
15 0,20% 0,20% 0,20% 0,20% 0,00000E+00
21 0,40% 0,60% 0,40% 0,47% 1,15470E-03
27 0,80% 1,00% 0,80% 0,87% 1,15470E-03
33 1,40% 1,40% 1,40% 1,40% 0,00000E+00
39 1,60% 1,80% 1,60% 1,67% 1,15470E-03
45 1,80% 2,00% 1,80% 1,87% 1,15470E-03
48 2,00% 2,00% 2,00% 2,00% 0,00000E+00
51 2,00% 2,00% 2,00% 2,00% 0,00000E+00
54 2,20% 2,00% 2,20% 2,13% 1,15470E-03
57 2,20% 2,20% 2,20% 2,20% 0,00000E+00
60 2,20% 2,20% 2,20% 2,20% 0,00000E+00
63 2,20% 2,20% 2,20% 2,20% 0,00000E+00
66 2,40% 2,40% 2,40% 2,40% 4,24919E-18
69 2,40% 2,40% 2,40% 2,40% 4,24919E-18
72 2,40% 2,40% 2,40% 2,40% 4,24919E-18
75 2,60% 2,40% 2,60% 2,53% 1,15470E-03
78 2,60% 2,60% 2,60% 2,60% 4,24919E-18
81 2,60% 2,60% 2,60% 2,60% 4,24919E-18
84 2,60% 2,60% 2,60% 2,60% 4,24919E-18
87 2,60% 2,60% 2,60% 2,60% 4,24919E-18
90 2,80% 2,80% 2,80% 2,80% 0,00000E+00
93 2,80% 2,80% 2,80% 2,80% 0,00000E+00
96 2,80% 2,80% 2,80% 2,80% 0,00000E+00
99 2,80% 2,80% 2,80% 2,80% 0,00000E+00

102 3,00% 3,00% 3,00% 3,00% 0,00000E+00
105 3,00% 3,00% 3,00% 3,00% 0,00000E+00
108 3,00% 3,00% 3,00% 3,00% 0,00000E+00
111 3,00% 3,00% 3,00% 3,00% 0,00000E+00
114 3,20% 3,20% 3,20% 3,20% 0,00000E+00
117 3,20% 3,20% 3,20% 3,20% 0,00000E+00
120 3,20% 3,20% 3,20% 3,20% 0,00000E+00
123 3,20% 3,20% 3,20% 3,20% 0,00000E+00
126 3,40% 3,20% 3,40% 3,33% 1,15470E-03
129 3,40% 3,40% 3,40% 3,40% 0,00000E+00
132 3,40% 3,40% 3,40% 3,40% 0,00000E+00
135 3,40% 3,40% 3,40% 3,40% 0,00000E+00
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Anexo 2-4. Toma de datos para el café verde de trilla con didmetro de particula 1,850 milimetros

TIEMPO (s) |REPLICA # 1|REPLICA # 2|REPLICA # 3|PROMEDIO | DESVIACION ESTANDAR
3 0,00% 0,00% 0,00% 0,00% 0,00000000
9 0,20% 0,20% 0,20% 0,20% 0,00000000
15 0,60% 0,60% 0,60% 0,60% 0,00000000
21 1,60% 1,40% 1,60% 1,53% 0,00115470
27 2,60% 2,40% 2,60% 2,53% 0,00115470
33 3,40% 3,40% 3,40% 3,40% 0,00000000
39 4,00% 4,00% 4,00% 4,00% 0,00000000
45 4,20% 4,20% 4,20% 4,20% 0,00000000
51 4,40% 4,40% 4,40% 4,40% 0,00000000
57 4,60% 4,60% 4,60% 4,60% 0,00000000
63 4,80% 4,80% 4,80% 4,80% 0,00000000
69 5,00% 5,00% 5,00% 5,00% 0,00000000
75 5,20% 5,20% 5,20% 5,20% 0,00000000
81 5,40% 5,20% 5,40% 5,33% 0,00115470
87 5,40% 5,40% 5,40% 5,40% 0,00000000
93 5,60% 5,60% 5,60% 5,60% 0,00000000
99 5,80% 5,60% 5,80% 5,73% 0,00115470

105 6,00% 5,80% 6,00% 5,93% 0,00115470
111 6,00% 6,00% 6,00% 6,00% 0,00000000
117 6,20% 6,00% 6,20% 6,13% 0,00115470
123 6,40% 6,20% 6,40% 6,33% 0,00115470
126 6,40% 6,20% 6,40% 6,33% 0,00115470
129 6,40% 6,20% 6,40% 6,33% 0,00115470
132 6,40% 6,40% 6,40% 6,40% 0,00000000
135 6,60% 6,40% 6,60% 6,53% 0,00115470
138 6,60% 6,40% 0,066 6,53% 0,00115470
141 6,60% 6,60% 0,066 6,60% 0,00000000
144 6,80% 6,60% 0,068 6,73% 0,00115470
147 6,80% 6,60% 0,068 6,73% 0,00115470
150 6,80% 6,60% 0,068 6,73% 0,00115470
153 6,80% 6,80% 6,80% 6,80% 0,00000000
156 7,00% 6,80% 7,00% 6,93% 0,00115470
159 7,00% 6,80% 7,00% 6,93% 0,00115470
162 7,00% 6,80% 7,00% 6,93% 0,00115470
165 7,00% 7,00% 7,00% 7,00% 0,00000000
168 7,20% 7,00% 7,20% 7,13% 0,00115470
171 7,20% 7,00% 7,20% 7,13% 0,00115470
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Anexo 2-5. Toma de datos para la cascara de café fresca

Tiempo (s) |REPLICA # 1|REPLICA # 2|REPLICA # 3|PROMEDIO | DESVIACION ESTANDAR

3 0,00% 0,00% 0,00% 0,00% 0,000000000
42 4,00% 3,80% 3,20% 3,67% 0,004163332
81 8,00% 7,20% 6,60% 7,27% 0,007023769
156 14,80% 13,20% 13,00% 13,67% 0,009865766
195 18,00% 16,20% 16,00% 16,73% 0,011015141
234 21,20% 19,40% 19,00% 19,87% 0,011718931
273 24,40% 22,40% 22,00% 22,93% 0,012858201
312 27,40% 25,20% 25,00% 25,87% 0,013316656
351 30,20% 28,00% 27,60% 28,60% 0,014000000
390 32,80% 30,40% 30,20% 31,13% 0,014468356
429 35,60% 33,00% 32,80% 33,80% 0,015620499
468 38,20% 35,60% 35,20% 36,33% 0,016289056
507 40,60% 38,00% 37,60% 38,73% 0,016289056
546 43,00% 40,20% 39,80% 41,00% 0,017435596
585 45,20% 42,40% 42,00% 43,20% 0,017435596
624 47,40% 44,60% 44,00% 45,33% 0,018147543
663 49,40% 46,80% 46,20% 47,47% 0,017009801
702 51,40% 48,80% 48,20% 49,47% 0,017009801
741 53,60% 50,80% 50,00% 51,47% 0,018903263
780 55,40% 52,60% 51,80% 53,27% 0,018903263
819 57,00% 54,20% 53,60% 54,93% 0,018147543
858 59,00% 56,00% 55,20% 56,73% 0,020033306
897 60,60% 57,60% 57,00% 58,40% 0,019287302
936 62,20% 59,20% 58,60% 60,00% 0,019287302
975 63,60% 60,80% 60,20% 61,53% 0,018147543
1014 65,00% 62,20% 61,60% 62,93% 0,018147543
1053 66,40% 63,60% 63,00% 64,33% 0,018147543
1092 67,60% 65,00% 64,20% 65,60% 0,017776389
1131 69,00% 66,20% 65,60% 66,93% 0,018147543
1170 70,20% 67,40% 66,80% 68,13% 0,018147543
1209 71,20% 68,60% 67,80% 69,20% 0,017776389
1248 72,20% 69,60% 68,80% 70,20% 0,017776389
1287 73,20% 70,60% 69,80% 71,20% 0,017776389
1329 74,20% 71,60% 70,80% 72,20% 0,017776389
1371 74,60% 72,60% 71,80% 73,00% 0,014422205
1410 74,60% 73,40% 72,20% 73,40% 0,012000000
1443 74,60% 74,00% 72,20% 73,60% 0,012489996
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ANEXO 3. DIAGRAMAS DE FLUJO CON SEMAFORO DE SEGURIDAD PARA LA
CURVA DE CALIBRACION DE ACIDO GALICO

Anexo 3-1. Diagrama de flujo para la preparacion del disolvente

DISOLVENTE
o o (Etanol - Agua 50:50)
A 600 mL di
‘ greg:;am’lm ¢ 1. Medir en probeta 600 mL de etanol
|
k Marcar como
2. Tomar un beaker de 1500 mL "DISOLVENTE"
i
3. Transferir el etanol al beaker de 1500 mL
A 600 mL d l
a m
‘ fgjf ;esionizadae 4. Medir en probeta 600 mL de agua destilada
i

5. Transferir el agua al beaker de 1500 mL

!}

Agregar agitador 6. Llevar a una plancha de agitacién magnética
magnetico y agitar a 300 rpm

FIN

Anexo 3-2. Diagrama de flujo para la preparacion de la solucion stock

<> @CION STOCK DE ACIDO GALICO

Agregar 50 mg |/ Anotar valor del peso en la
de 4cido galico —|  1.Pesar dcido gallco en vidrio de reloj tabla de toma de datos
|

2. Agregar el dcido gélico en balén aforado de
1000 mL

|

‘ Agregar "Disolvente" 3. Completar aforo

4. Agitar por 10 minutos Marcar dilucién como
oo -Agltarp "SOLUCION STOCK"

FIN
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Agregar 10 mL de la

DISOLUCIONES DE ACIDO GALICO

!

Anexo 3-3. Diagrama de flujo para la preparacion de las disoluciones

1. Tomar 4 balones aforados de 50 mL

!

ﬁ/

Marcar balones por
concentraciones asi:
"10“ llzoll ||30" ||40"

"Solucién stock"
L

Agregar 20 mL de la

2. Tomar balén aforado marcado con
concentracién "10"

1

"Solucién stock"
L

Agregar 30 mL de la

3. Tomar balén aforado marcado con
concentracion "20"

!

"Solucién stock"
- o—

Agregar 40 mL de la

4, Tomar balén aforado marcado con
concentracion "30"

!

"Solucién stock"
L >

5. Tomar balén aforado marcado con
concentracion "40"

Agregar

!

"Disolvente"
D RE—

Agregar

6. Completar aforo de todos los balones con
disolvente

!

/

"Disolvente"

&S

@ ¥

5. Tomar un quinto balén aforado y llenar
completar hasta el aforo

4/

Marcar balén como:
"BLANCO"

/

!

6. Agitar por 2 minutos

Agregar5g
de carbonato de sodio

:

DILUCION DE CARBONATO DE SODIO

AL 5%
!

Anexo 3-4. Diagrama de flujo para la preparacion de la dilucion de carbonato de sodio al 5%

1. Pesar carbonato de sodio en vidrio de reloj

!

_/

Anotar valor del peso en la
tabla de toma de datos

/

2. Agregar el carbonato de sodio en balén
aforado de 100 mL

‘ Agregar agua destilada

!

3. Completar aforo

!

4, Agitar por 2 minutos

FIN
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Anexo 3-5. Diagrama de flujo para el barrido espectral de acido galico

BARRIDO ESPECTRAL
DE ACIDO GALICO

!

Agregar 200 UL

de "Solucién stock" |
Agregar 200 PL

de reactivo Folin-Ciocalteu [ |

1. Adicionar en un tubo de ensayo
"Solucién stock"

|

2. Adicionar en el mismo tubo de ensayo
reactivo Folin-Ciocalteu

1

Agregar 1600 pL
de "Carbonato de sodio al 5%"

3. Adicionar en el mismo tubo de ensayo
"Carbonato de sodio al 5%"

!

4. Llevar tubo de ensayo al bafo
termostatado a 40°C por 30 minutos

l

5. Sacar tubo de ensayo y dejarlo enfriar a
temperatura ambiente

1

6. Traspasar la muestra a una celda de
espectrofotémetro

1

7. Llevar al espectofémetro y medir a
diferentes longitudes de onda

—

Anotar todos los valores de absorbancias
en la tabla de toma de datos

l

8. Graficar absorbancias contra
longitud de onda

__/

Anotar longitud de onda donde hay mayor
absorbancia en la tabla de toma de datos

FIN
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Anexo 3-6. Diagrama de flujo para los puntos de la curva de calibracion de acido galico

Nota: Se debe
tomar para cada
disolucién de
"BLANCO" " 10"
||20I| Il30ll I|40II "50"

I

ENSAYO DE FOLIN-CIOCALTEU

1

Agregar 200 UL
de "Disolucién" —
Agregar 200 UL

de reactivo Folin-Ciocalteu [

1. Adicionar en un tubo de ensayo
"Disolucién"

|

2. Adicionar en el mismo tubo de ensayo
reactivo Folin-Ciocalteu

l

Agregar 1600 JL
de "Carbonato de sodio al 5%" [ |

3. Adicionar en el mismo tubo de ensayo
"Carbonato de sodio al 5%"

1

4. Llevar tubo de ensayo al bafio
termostatado a 40°C por 30 minutos

l

5. Sacar tubo de ensayo y dejarlo enfriar a
temperatura ambiente

|

6. Traspasar la muestra a una celda de
espectrofotémetro

l

7. Llevar al espectofémetro y medir a
longitud de onda, previamente encontrada

|

8. Medir absorbancias intercalando con la
lectura del "BLANCO"

4/

FIN
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ANEXO 4. TOMA DE DATOS PARA LA CURVA DE CALIBRACION DE ACIDO GALICO

Anexo 4-1. Toma de datos para el barrido espectral de la solucion stock:

LONGITUD DE ONDA (nm) |REPLICA 1|REPLICA 2|REPLICA 3|PROMEDIO| DESVIACION ESTANDAR
410 0,730 0,725 0,728 0,7277 0,002516611
440 0,737 0,737 0,736 0,7367 0,000577350
470 0,825 0,824 0,824 0,8243 0,000577350
500 0,938 0,939 0,940 0,9390 0,001000000
530 1,049 1,048 1,049 1,0487 0,000577350
560 1,146 1,147 1,149 1,1473 0,001527525
590 1,249 1,249 1,250 1,2493 0,000577350
620 1,361 1,359 1,363 1,3610 0,002000000
650 1,445 1,445 1,445 1,4450 0,000000000
680 1,535 1,535 1,534 1,5347 0,000577350
710 1,628 1,629 1,631 1,6293 0,001527525
740 1,696 1,695 1,697 1,6960 0,001000000
750 1,717 1,716 1,715 1,7160 0,001000000
751 1,720 1,721 1,720 1,7203 0,000577350
752 1,721 1,721 1,721 1,7210 0,000000000
753 1,721 1,722 1,723 1,7220 0,001000000
754 1,724 1,723 1,723 1,7233 0,000577350
755 1,725 1,725 1,726 1,7253 0,000577350
756 1,728 1,726 1,729 1,7277 0,001527525
757 1,728 1,728 1,729 1,7283 0,000577350
758 1,729 1,729 1,730 1,7293 0,000577350
759 1,730 1,729 1,729 1,7293 0,000577350
760 1,728 1,730 1,730 1,7293 0,001154701
761 1,729 1,730 1,730 1,7297 0,000577350
762 1,730 1,731 1,730 1,7303 0,000577350
763 1,730 1,731 1,731 1,7307 0,000577350
764 1,730 1,731 1,732 1,7310 0,001000000
765 1,735 1,734 1,732 1,7337 0,001527525
766 1,731 1,732 1,732 1,7317 0,000577350
767 1,731 1,731 1,732 1,7313 0,000577350
768 1,731 1,731 1,731 1,7310 0,000000000
769 1,731 1,730 1,730 1,7303 0,000577350
770 1,728 1,729 1,728 1,7283 0,000577350
800 1,687 1,688 1,690 1,6883 0,001527525
830 1,599 1,598 1,560 1,5857 0,022233608
860 1,454 1,455 1,456 1,4550 0,001000000
890 1,326 1,327 1,326 1,3263 0,000577350
920 1,234 1,233 1,231 1,2327 0,001527525
950 1,164 1,165 1,163 1,1640 0,001000000
980 1,091 1,090 1,089 1,0900 0,001000000
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Anexo 4-2. Toma de datos para la curva de calibracion con acido galico:

CONCENTRACION| 10 ppm LONGITUD DE ONDA 765 nm
LECTURA 1|LECTURA 2|LECTURA 3| PROMEDIO |PROMEDIO TOTAL
REPLICA 1 0,354 0,356 0,355 0,355
REPLICA 2 0,327 0,326 0,322 0,325 0,341
REPLICA 3 0,342 0,347 0,339 0,343
CONCENTRACION| 20 ppm LONGITUD DE ONDA 765 nm
LECTURA 1|LECTURA 2|LECTURA 3| PROMEDIO |PROMEDIO TOTAL
REPLICA 1 0,46 0,46 0,462 0,461
REPLICA 2 0,455 0,458 0,456 0,456 0,456
REPLICA 3 0,453 0,452 0,452 0,452
CONCENTRACION| 30 ppm LONGITUD DE ONDA 765 nm
LECTURA 1|LECTURA 2|LECTURA 3| PROMEDIO |PROMEDIO TOTAL
REPLICA 1 0,56 0,561 0,566 0,562
REPLICA 2 0,526 0,526 0,526 0,526 0,540
REPLICA 3 0,533 0,534 0,53 0,532
CONCENTRACION| 40 ppm LONGITUD DE ONDA 765 nm
LECTURA 1|LECTURA 2|LECTURA 3| PROMEDIO |PROMEDIO TOTAL
REPLICA 1 0,676 0,671 0,677 0,675
REPLICA 2 0,667 0,671 0,672 0,670 0,673
REPLICA 3 0,674 0,671 0,674 0,673
CONCENTRACION| 50 ppm LONGITUD DE ONDA 765 nm
LECTURA 1|LECTURA 2|LECTURA 3| PROMEDIO |PROMEDIO TOTAL
REPLICA 1 0,817 0,817 0,817 0,817
REPLICA 2 0,818 0,819 0,82 0,819 0,814
REPLICA 3 0,807 0,805 0,804 0,805
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ANEXO 5. DIAGRAMAS DE FLUJO CON SEMAFORO DE SEGURIDAD PARA LA
EXTRACCION POR ULTRASONIDO

Anexo 5-1. Diagrama de flujo de la extraccion por ultrasonido
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Anexo 5-2. Diagrama de flujo para la cuantificacion de acido galico

Nota: Se debe
tomar para cada la
muestra obtenida

después del proceso
de extraccién

I

Agregar 200 pL
de muestra

CUANTIFICACION DE ACIDO GALICO

1

_.{

1. Adicionar en un tubo de ensayo

Agregar 200 pL
de reactivo Folin-Ciocalteu

I

2. Adicionar en el mismo tubo de ensayo
reactivo Folin-Ciocalteu

Agregar 1600 pL

de "Carbonato de sodio al 5%"
(¢ Larbonatocesodloa o2 |

1

3. Adicionar en el mismo tubo de ensayo
""Carbonato de sodio al 5%"

l

4, Llevar tubo de ensayo al bafio
termostatado a 40°C por 30 minutos

l

5. Sacar tubo de ensayo y dejarlo enfriar a
temperatura ambiente

Agregar 100 L
de la muestra coloreada

i

| | 6. Adicionar en un tubo de ensayo la muestra

coloreada

l

Agregar 2000 UL
de "Disolvente"

7. Adicionar en el mismo tubo de ensayo
"Disolvente"

1

8. Traspasar la muestra a una celda de
espectrofotémetro

1

9. Llevar al espectofémetro y medir a
longitud de onda, previamente encontrada

l

10. Medir absorbancias intercalando con la
lectura del "BLANCO"

/ Anotar todos los valores de absorbancias

FIN
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ANEXO 6. TOMA DE DATOS DEL PROCESO EXTRACTIVO POR ULTRASONIDO

Anexo 6-1. Toma de datos de la pre experimentacion via hUmeda

MUESTRA CASCARA FRESCA

LECTURA 1| LECTURA 2| LECTURA 3| PROMEDIO |PROMEDIO TOTAL
REPLICA1| 0,680 0,684 0,681 0,682
REPLICA2| 0,674 0,678 0,672 0,675 0,678
REPLICA3| 0,679 0,678 0,672 0,676

Anexo 6-2. Toma de datos para el disefio de experimentos

MUESTRA CASCARA DESHIDRATADA Dp, 3,375 mm
LECTURA 1| LECTURA 2| LECTURA 3| PROMEDIO [PROMEDIO TOTAL

REPLICA 1 0,694 0,693 0,689 0,692

REPLICA 2 0,700 0,696 0,694 0,697 0,697

REPLICA 3 0,702 0,703 0,700 0,702

MUESTRA CASCARA DESHIDRATADA Dp, 1,850 mm
LECTURA 1| LECTURA 2| LECTURA 3| PROMEDIO [PROMEDIO TOTAL

REPLICA 1 0,628 0,624 0,624 0,625

REPLICA 2 0,717 0,713 0,710 0,713 0,621

REPLICA 3 0,528 0,525 0,523 0,525

MUESTRA CAFE VERDE DE TRILLA Dp; 3,375 mm
LECTURA 1| LECTURA 2| LECTURA 3| PROMEDIO [PROMEDIO TOTAL

REPLICA 1 0,626 0,628 0,624 0,626

REPLICA 2 0,590 0,589 0,587 0,589 0,586

REPLICA 3 0,543 0,545 0,544 0,544

MUESTRA CAFE VERDE DE TRILLA Dp, 1,850 mm
LECTURA 1| LECTURA 2| LECTURA 3| PROMEDIO [PROMEDIO TOTAL

REPLICA 1 0,573 0,574 0,573 0,573

REPLICA 2 0,577 0,571 0,575 0,574 0,574

REPLICA 3 0,576 0,574 0,575 0,575

Anexo 6-3. Resultados obtenidos CPF totales del disefio de experimentos.

DIAMETRO DE CONCENTRACION | CONCENTRACION

RESIDUO PARTICULA | ABSORBANCIA |  TOTAL DE CPF TOTAL DE CPF
(mm) mgGAE/L mgGAE/gBS
CASCARA Dp,=3375 | 0,697 0,005 872,01 + 8,75 8,29+ 0,08

DESHIDRATADA

(CD) Dp,=1,850 | 0,621+ 0,004 733,43 £ 9,20 6,15+ 1,43
CAFEVERDEDE | DPi=3375 | 0586+0041 669,87 + 4,32 5,89 + 0,65
TRILLA(CVT) Dp,=1,850 | 0,574+ 0,001 648,14 + 1,52 5,58 + 0,01

124




Anexo 7-1. Balance de masa proceso extractivo con céscara fresca (CF)

ANEXO 7. BALANCES DE MASA DEL PROCESO EXTRACTIVO DE POLIFENOLES

Fundacidn

Universidad de América

Evaluacion de la remocion de colorantes azoicos mediante un coagulante obtenido de residuos

PROYECTO ) -
de café (Coffea arabica)
TITULO Diagrama de bloques (BFD) - Proceso extractivo de CPF mediante bafio de ultrasonido sehA
PLANO N° UNO (1) DISERADO POR Luis Alejandro Moreno Barriga 7/\ Tecnopa ';cll ub_e

NOTA: Para este proceso se toma como
materia prima el residuo de céascara de café

fresca (CF)

APROBADO POR

Angie Ximena Mejia Perilla

REVISADO POR

Felipe Correa Mahecha

LOCALIZACION

Bogota - Colombia (2022)

AGUA
DESIONIZADA

ETANOL

l—@—O

‘ Determinacién de humedad

A cuantifiacién de CPF - Metodologia de Folin-Ciocalteu

MEZCLADO
(f=300 rpm) 9%H = 79,01%
§ RESIDUO DISOLVENTE
MATERIAL C%D
HUMEDO [ CPF = 3,79 mgGAE/gBS ] [ CPF = 7,91 mgGAE/gBS ] EXTRACTO
(cr) EXTRACCION NS DESTILACION \‘I POLIFENOLICO
O—@—- TRITURADO | ()|  (F-0112) 4®—> FILTRADO ‘.—"—' (P=1mBar) [{10 -
(t=30min) o (T =50°C) O O
CORRIENTE
1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 Rendimiento %
COMPUESTO
CVT 1,00 1,00 0,00 0,00 0,00 0,05 1,00 0,00 0,00 0,00 Triturado 84,75%
Agua desionizada 0,00 0,00 1,00 0,00 0,50 0,48 0,00 0,00 0,00 0,00 Mezclado 100,00%
Etanol 0,00 0,00 0,00 1,00 0,50 0,48 0,00 0,00 0,00 0,00 )
- Extraccion 82,50%
Disolvente 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,85 1,00 0,00
Extracto CPF 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,15 0,00 1,00 .
Filtrado 92,70%
TOTAL 1,00 1,00 1,00 1,00 1,00 1,00 1,00 1,00 1,00 1,00
Cantidad masica (g) 100,00 84,75 - - - 10,00 9,27 - - - L
- - Destilacion 15,15%
Cantidad volumétrica (mL) - - 100,00 100,00 200,00 200,00 - 165,00 140,00 25,00




Anexo 7-2. Balance de masa proceso extractivo con cascara deshidratada (CD)

Fundacion
Universidad de América

Evaluacion de la remocion de colorantes azoicos mediante un coagulante obtenido de residuos
PROYECTO ) .
de café (Coffea arabica)
TITULO Diagrama de bloques (BFD) - Proceso extractivo de CPF mediante bafio de ultrasonido
PLANO N° DOS (2) DISENADO POR Luis Alejandro Moreno Barriga

NOTA: Para este proceso se toma como

materia prima el residuo de cascara de café

APROBADO POR

Angie Ximena Mejia Perilla

REVISADO POR

Felipe Correa Mahecha

Bogota - Colombia (2022)

nN

Tecnoparque

Colombia

deshidratada (CD) LOCALIZACION
AGUA
DESIONIZADA
MEZCLADO
(Dp = 5,175 mm) RESIDUO (f=300 rpm)

ETANOL

F@—O

‘ Determinacién de humedad

‘ Cuantifiacién de CPF - Metodologia de Folin-Ciocalteu

RESIDUO DISOLVENTE

%H = 71,63%

rA—Q— D r@—(b
I CPF = 8,28 mgGAE/gBS I

MATERIAL
SECO EXTRACTO
(cp) TAMIZADO EXTRACCION 1 DESTILACION 1 ~J POLIFENGLICO
MOLIENDA —@—- (Tamiz # 4) (s) (f=40Hz) @—- FILTRADO 1 —@—- (P=1mBar) |13 A
(Tamiz # 10) (Dp - 3,375 mm) (t =30 min) (T=50°C)
or = 80.39% DISOLVENTE
—
6
@ —A—@—~D
[ CPF = 6,15 mgGAE/gBS J EXTRACTO
(Dp - 1,850 mm) EXTRACCION 2 DESTILACION 2 POLIFENGLICO
(F= 40 Hz) FILTRADO 2 (P = 1 mBar) — {
(t=30min) (T =50°C)
CORRIENTE Rendimiento %
1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12 13 14 15 16 17 18 19 -

COMPUESTO Molienda 96,50%
CD 1,00 1,00 0,00 0,00 0,00 0,00 1,00 1,00 0,05 1,00 0,00 0,00 0,00 1,00 0,05 1,00 0,00 0,00 0,00 Tamizado 96,00%
Agua desionizada 0,00 0,00 1,00 0,00 0,50 0,50 0,00 0,00 0,48 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,48 0,00 0,00 0,00 0,00 Mezclado 100,00%
Etanol 0,00 0,00 0,00 1,00 0,50 0,50 0,00 0,00 0,48 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,48 0,00 0,00 0,00 0,00 Extraccion 1 87,50%
Disolvente 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,51 1,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,53 1,00 0,00 Extraccion 2 80,00%
Extracto CPF 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,49 0,00 1,00 0,00 0,00 0,00 0,47 0,00 1,00 Filtrado 1 98,70%
TOTAL 1,00 1,00 1,00 1,00 1,00 1,00 1,00 1,00 1,00 1,00 1,00 1,00 1,00 1,00 1,00 1,00 1,00 0,00 1,00 Filtrado 2 97,30%
Cantidad mésica (g) 100,00 | 96,50 - - - 18,50 | 41,00 10,00 9,87 - - 34,00 10,00 9,73 - - - Destilacion 1 48,57%
Cantidad volumétrica (mL) - 400,00 | 400,00 | 200,00 | 200,00 - - 200,00 - 175,00 | 90,00 | 85,00 - 200,00 - 160,00 | 85,00 75,00 Destilacién 2 46,88%
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Anexo 7-3. Balance de masa proceso extractivo con café verde de trilla (CVT)

Fundacion
Universidad de América

Evaluacion de la remocion de colorantes azoicos mediante un coagulante obtenido de residuos
PROYECTO ) .
de café (Coffea arabica)
TITULO Diagrama de bloques (BFD) - Proceso extractivo de CPF mediante bafio de ultrasonido ®
PLANO N° TRES (3) DISENADO POR Luis Alejandro Moreno Barriga 57;'\\% Tecnoparque
APROBADO POR Colombia

NOTA: Para este proceso se toma como
materia prima el residuo de café verde de

trilla (CVT)

Angie Ximena Mejia Perilla

REVISADO POR

Felipe Correa Mahecha

LOCALIZACION

Bogota - Colombia (2022)

AGUA

DESIONIZADA

(Dp = 5,175 mm)

RESIDUO

ETANOL

MEZCLADO
(f=300 rpm)

l

SIMBOLOGIA

‘ Determinacién de humedad

‘ Cuantifiacién de CPF - Metodologia de Folin-Ciocalteu

RESIDUO

%H = 67,72%

DISOLVENTE

D

MATERIAL
SECO I CPF = 5,89 mgGAE/gBS EXTRACTO
(cvr) TAMIZADO EXTRACCIGN 1 DESTILACION 1 ~ POLIFENGLICO
D MOLTENDA (Tamiz # 4) (F=40Hz) FILTRADO 1 (P = 1 mBar) A
(Tamiz # 10) (Dp = 3,375 mm) (t =30 min) (T =50°C)
p—— DISOLVENTE
5 o
| cPr-s5,58 mgoaE/gns | Extracto
(Op = 1,850 mm) EXTRACCION 2 DESTILACION 2 N POLIFENOLICO
(F= 40 Hz) FILTRADO 2 ——(17)——| (P-1mBar) (19 A
(t=30 min) (T =50°C)
CORRIENTE Rendimiento %
1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12 13 14 15 16 17 18 19 -
COMPUESTO Molienda 88,50%
CVT 1,00 1,00 0,00 0,00 0,00 0,00 1,00 1,00 0,05 1,00 0,00 0,00 0,00 1,00 0,05 1,00 0,00 0,00 0,00 Tamizado 98,31%
Agua desionizada 0,00 0,00 1,00 0,00 0,50 0,50 0,00 0,00 0,48 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,48 0,00 0,00 0,00 0,00 Mezclado 100,00%
Etanol 0,00 0,00 0,00 1,00 0,50 0,50 0,00 0,00 0,48 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,48 0,00 0,00 0,00 0,00 Extraccion 1 90,00%
Disolvente 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,53 1,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,53 1,00 0,00 Extraccién 2 85,00%
Extracto CPF 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,47 0,00 1,00 0,00 0,00 0,00 0,47 0,00 1,00 Filtrado 1 98,20%
TOTAL 1,00 1,00 1,00 1,00 1,00 1,00 1,00 1,00 1,00 1,00 1,00 1,00 1,00 1,00 1,00 1,00 1,00 0,00 1,00 Filtrado 2 97,50%
Cantidad masica (g) 100,00 | 88,50 - - - 28,50 41,00 10,00 9,82 - - 17,50 10,00 9,75 - - - Destilacion 1 47,22%
Cantidad volumétrica (mL) - - 400,00 | 400,00 | 200,00 | 200,00 - - 200,00 - 180,00 | 95,00 85,00 - 200,00 170,00 | 90,00 80,00 Destilacion 2 47,06%
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Anexo 7-4. Balance de masa proceso extractivo a mayor escala con cascara deshidratada (CD)

Fundacion

Universidad de América

Evaluacion de la remocion de colorantes azoicos mediante un coagulante obtenido de residuos
PROYECTO ) .
de café (Coffea arabica)
TITULO Diagrama de bloques (BFD) - Proceso extractivo de CPF mediante bafio de ultrasonido seua
PLANO N° CUATRO (4) DISENADO POR Luis Alejandro Moreno Barriga 7/\

NOTA: Para este proceso se toma como

materia prima el residuo de cascara de café

APROBADO POR

Angie Ximena Mejia Perilla

REVISADO POR

Felipe Correa Mahecha

Tecnoparque

Colombia

deshidratada (CD) LOCALIZACION Bogota - Colombia (2022)
AGUA
DESIONIZADA ETANOL | SIMBOLOGIA

G%G)\L'FG)—O

‘ Determinacion de humedad

A cuantifiacién de CPF - Metodologia de Folin-Ciocalteu
MEZCLADO
(f=300 rpm) N
RESIDUO DISOLVENTE
MATERIAL q@
SECO %H =10,53% l CPF = 6,96 mgGAE/gBS ] EXTRACTO
(cp) . 5 6 ~o20mECE/E POLIFENGLICO
EXTRACCION DESTILACION Y
TAMIZADO
@ @ vouenna —@— (Tarai# 10) (£=4012) FILTRADO (P = 1 mBar) -(12) A P
(Dp = 3,375 mm) (t=30min) (T = 50°C)
RESIDUO
(Dp = 1,850 mm) O
CORRIENTE
1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12 Rendimiento %
COMPUESTO
CD 1,00 1,00 0,00 0,00 0,00 1,00 1,00 0,05 1,00 0,00 0,00 0,00 Molienda 94,13%
Agua desionizada 0,00 0,00 1,00 0,00 0,50 0,00 0,00 0,48 0,00 0,00 0,00 0,00 Tamizado 98,27%
Etanol 0,00 0,00 0,00 1,00 0,50 0,00 0,00 0,48 0,00 0,00 0,00 0,00 Mezclado 100,00%
Disolvente 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,51 1,00 0,00 Extraccion 87,50%
Extracto CPF 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,49 0,00 1,00 i
Filtrado 95,36%
TOTAL 1,00 1,00 1,00 1,00 1,00 1,00 1,00 1,00 1,00 1,00 1,00 1,00
Cantidad masica (g) 120,00 112,95 - - - 100,00 12,95 100,00 95,36 - - - L
- - Destilacion 49,26%
Cantidad volumétrica (mL) - - 1000,00 1000,00 2000,00 - - 2000,00 - 1750,00 888,00 862,00
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ANEXO 8. TOMA DE DATOS DEL PROCESO EXTRACTIVO A MAYOR ESCALA CON
CASCARA DESHIDRATADA (CD)

Anexo 8-1. Toma de datos del proceso extractivo a mayor escala con cascara deshidratada (CD)

MUESTRA CASCARA DESHIDRATADA Dp 3,375 mm
LECTURA 1| LECTURA 2| LECTURA 3| PROMEDIO |PROMEDIO TOTAL

REPLICA 1 0,603 0,602 0,605 0,603

REPLICA 2 0,596 0,599 0,598 0,598 0,602

REPLICA 3 0,607 0,605 0,606 0,606




ANEXO 9. TOMA DE DATOS PARA EL BARRIDO ESPECTRAL DE LOS COLORANTES
AZOICOS

Anexo 9-1. Toma de datos para el barrido espectral del colorante amarillo acido #36:

LONGITUD DE ONDA (nm) |REPLICA 1|REPLICA 2|REPLICA 3|PROMEDIO | DESVIACION ESTANDAR
349 0,099 0,103 0,102 0,1013 0,002081666
355 0,122 0,127 0,125 0,1247 0,002516611
361 0,150 0,150 0,155 0,1517 0,002886751
367 0,189 0,188 0,193 0,1900 0,002645751
372 0,224 0,224 0,229 0,2257 0,002886751
378 0,270 0,271 0,275 0,2720 0,002645751
384 0,316 0,318 0,321 0,3183 0,002516611
390 0,360 0,363 0,366 0,3630 0,003000000
396 0,399 0,402 0,405 0,4020 0,003000000
402 0,432 0,435 0,438 0,4350 0,003000000
408 0,458 0,461 0,464 0,4610 0,003000000
414 0,479 0,481 0,485 0,4817 0,003055050
420 0,498 0,501 0,501 0,5000 0,001732051
426 0,508 0,511 0,510 0,5097 0,001527525
432 0,515 0,518 0,517 0,5167 0,001527525
440 0,520 0,523 0,523 0,5220 0,001732051
441 0,521 0,524 0,523 0,5227 0,001527525
442 0,522 0,524 0,524 0,5233 0,001154701
443 0,521 0,524 0,523 0,5227 0,001527525
444 0,521 0,524 0,523 0,5227 0,001527525
452 0,516 0,519 0,518 0,5177 0,001527525
458 0,504 0,507 0,506 0,5057 0,001527525
464 0,484 0,487 0,487 0,4860 0,001732051
470 0,456 0,459 0,458 0,4577 0,001527525
476 0,420 0,424 0,422 0,4220 0,002000000
482 0,379 0,383 0,382 0,3813 0,002081666
488 0,335 0,338 0,337 0,3367 0,001527525
494 0,288 0,291 0,290 0,2897 0,001527525
500 0,242 0,245 0,244 0,2437 0,001527525
506 0,199 0,202 0,202 0,2010 0,001732051
512 0,160 0,163 0,162 0,1617 0,001527525
518 0,124 0,127 0,126 0,1257 0,001527525
524 0,092 0,095 0,094 0,0937 0,001527525
531 0,061 0,063 0,063 0,0623 0,001154701
537 0,041 0,043 0,043 0,0423 0,001154701
543 0,027 0,030 0,030 0,0290 0,001732051
549 0,018 0,022 0,021 0,0203 0,002081666
555 0,013 0,016 0,015 0,0147 0,001527525
561 0,009 0,013 0,012 0,0113 0,002081666
570 0,007 0,010 0,010 0,0090 0,001732051
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Anexo 9-2. Toma de datos para el barrido espectral del colorante rojo acido #88:

LONGITUD DE ONDA (nm) |REPLICA 1|REPLICA 2|REPLICA 3|PROMEDIO | DESVIACION ESTANDAR
350 0,111 0,113 0,117 0,1137 0,003055050
357 0,101 0,104 0,107 0,1040 0,003000000
364 0,103 0,102 0,101 0,1020 0,001000000
371 0,106 0,106 0,105 0,1057 0,000577350
378 0,113 0,112 0,111 0,1120 0,001000000
385 0,119 0,119 0,118 0,1187 0,000577350
392 0,128 0,128 0,127 0,1277 0,000577350
399 0,139 0,138 0,138 0,1383 0,000577350
406 0,152 0,151 0,150 0,1510 0,001000000
413 0,164 0,163 0,163 0,1633 0,000577350
420 0,178 0,176 0,175 0,1763 0,001527525
427 0,190 0,188 0,187 0,1883 0,001527525
434 0,203 0,201 0,200 0,2013 0,001527525
441 0,217 0,215 0,214 0,2153 0,001527525
448 0,235 0,233 0,232 0,2333 0,001527525
455 0,258 0,257 0,256 0,2570 0,001000000
462 0,290 0,289 0,289 0,2893 0,000577350
469 0,329 0,327 0,327 0,3277 0,001154701
476 0,369 0,368 0,368 0,3683 0,000577350
483 0,408 0,407 0,408 0,4077 0,000577350
490 0,444 0,444 0,444 0,4440 0,000000000
497 0,473 0,473 0,474 0,4733 0,000577350
504 0,486 0,487 0,487 0,4867 0,000577350
505 0,486 0,487 0,488 0,4870 0,001000000
506 0,486 0,487 0,487 0,4867 0,000577350
513 0,476 0,477 0,477 0,4767 0,000577350
520 0,453 0,454 0,454 0,4537 0,000577350
527 0,424 0,424 0,424 0,4240 0,000000000
534 0,393 0,393 0,393 0,3930 0,000000000
541 0,358 0,358 0,358 0,3580 0,000000000
548 0,321 0,321 0,320 0,3207 0,000577350
555 0,280 0,279 0,279 0,2793 0,000577350
562 0,235 0,234 0,233 0,2340 0,001000000
569 0,192 0,191 0,190 0,1910 0,001000000
576 0,152 0,150 0,149 0,1503 0,001527525
583 0,118 0,116 0,115 0,1163 0,001527525
590 0,093 0,091 0,089 0,0910 0,002000000
597 0,073 0,071 0,070 0,0713 0,001527525
604 0,059 0,056 0,055 0,0567 0,002081666
611 0,048 0,046 0,045 0,0463 0,001527525
618 0,041 0,039 0,038 0,0393 0,001527525
619 0,040 0,038 0,037 0,0383 0,001527525
620 0,040 0,037 0,036 0,0377 0,002081666
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ANEXO 10. TOMA DE DATOS PARA EL BARRIDO ESPECTRAL DE LOS
COLORANTES, VARIANDO EL pH

Anexo 10-1. Toma de datos para el barrido espectral del colorante amarillo &cido #36:

pH 341 552 6,82 9,28 1041
LONGITUD DE ONDA | ABSORBANCIA | ABSORBANCIA [ ABSORBANCIA | ABSORBANCIA | ABSORBANCIA
400 0,237 0,244 0,244 0,241 0,241
405 0,251 0,258 0,258 0,255 0,255
410 0,262 0,270 0,269 0,266 0,266
415 0,271 0,279 0,278 0,275 0,275
420 0,279 0,286 0,285 0,282 0,282
425 0,284 0,291 0,290 0,287 0,287
430 0,287 0,294 0,294 0,290 0,291
435 0,290 0,297 0,296 0,293 0,293
440 0,291 0,298 0,297 0,294 0,294
441 0,291 0,298 0,297 0,294 0,295
442 0,292 0,298 0,298 0,294 0,295
443 0,292 0,298 0,298 0,294 0,294
444 0,292 0,298 0,297 0,294 0,294
445 0,292 0,298 0,297 0,294 0,294
450 0,290 0,297 0,296 0,292 0,292
455 0,286 0,292 0,291 0,288 0,288
460 0,279 0,285 0,283 0,280 0,279
465 0,270 0,274 0,272 0,269 0,268
470 0,256 0,259 0,257 0,255 0,253
475 0,240 0,242 0,240 0,237 0,236
480 0,221 0,223 0,219 0,217 0,215
485 0,201 0,201 0,198 0,196 0,194
490 0,180 0,179 0,174 0,173 0,171
495 0,158 0,156 0,151 0,150 0,148
500 0,136 0,132 0,127 0,126 0,125
505 0,115 0,110 0,105 0,104 0,102
510 0,096 0,091 0,085 0,085 0,083
515 0,079 0,072 0,066 0,066 0,065
520 0,063 0,055 0,050 0,050 0,049
525 0,048 0,040 0,035 0,035 0,035
530 0,035 0,028 0,022 0,022 0,022
535 0,025 0,017 0,012 0,012 0,013
540 0,017 0,010 0,004 0,005 0,005
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Anexo 10-2. Toma de datos para el barrido espectral del colorante rojo acido #88:

pH 3,25 5,02 6,92 9,22 10,39
LONGITUD DE ONDA | ABSORBANCIA | ABSORBANCIA | ABSORBANCIA | ABSORBANCIA| ABSORBANCIA
400 0,084 0,085 0,086 0,081 0,070
405 0,090 0,091 0,093 0,088 0,076
410 0,097 0,098 0,099 0,094 0,083
415 0,103 0,104 0,106 0,101 0,090
420 0,110 0,111 0,113 0,108 0,097
425 0,116 0,117 0,119 0,115 0,104
430 0,123 0,124 0,126 0,123 0,110
435 0,129 0,130 0,133 0,130 0,118
440 0,137 0,138 0,141 0,138 0,125
445 0,145 0,146 0,149 0,147 0,134
450 0,156 0,157 0,160 0,158 0,145
455 0,170 0,171 0,175 0,172 0,160
460 0,187 0,188 0,192 0,189 0,177
465 0,206 0,208 0,212 0,209 0,197
470 0,228 0,230 0,235 0,230 0,220
475 0,251 0,252 0,258 0,252 0,243
480 0,273 0,275 0,281 0,274 0,267
485 0,295 0,297 0,303 0,295 0,289
490 0,315 0,318 0,324 0,314 0,311
495 0,334 0,337 0,343 0,332 0,330
500 0,347 0,350 0,356 0,345 0,343
505 0,353 0,357 0,363 0,351 0,350
506 0,354 0,357 0,364 0,351 0,350
507 0,354 0,357 0,364 0,351 0,350
508 0,353 0,357 0,364 0,351 0,350
509 0,353 0,357 0,363 0,351 0,350
510 0,352 0,356 0,362 0,351 0,349
515 0,345 0,348 0,355 0,344 0,342
520 0,334 0,337 0,344 0,333 0,330
525 0,320 0,322 0,329 0,319 0,315
530 0,303 0,306 0,312 0,304 0,299
535 0,285 0,287 0,294 0,286 0,280
540 0,265 0,267 0,274 0,267 0,260
545 0,244 0,246 0,253 0,246 0,239
550 0,221 0,223 0,229 0,223 0,215

133



Anexo 10-3. Toma de datos para el cambio de tonalidades del colorante azoico amarillo acido #

36 por la variacion de pH

pH 6,70 3,40 2,83 2,54
LONGITUD DE ONDA |ABSORBANCIA | ABSORBANCIA|ABSORBANCIA |ABSORBANCIA
380 0,073 0,065 0,069 0,065
390 0,113 0,103 0,102 0,098
400 0,143 0,133 0,130 0,124
410 0,165 0,155 0,150 0,143
420 0,178 0,168 0,163 0,158
430 0,185 0,176 0,170 0,166
440 0,189 0,180 0,175 0,173
450 0,189 0,180 0,176 0,176
460 0,181 0,172 0,171 0,175
470 0,161 0,153 0,157 0,168
480 0,132 0,126 0,135 0,151
490 0,098 0,093 0,107 0,129
500 0,061 0,059 0,077 0,107
510 0,028 0,028 0,051 0,085
520 0,000 0,001 0,027 0,065
530 0,000 0,000 0,007 0,046
540 0,000 0,000 0,000 0,029
550 0,000 0,000 0,000 0,016
pH 2,03 1,76 1,66 1,42
LONGITUD DE ONDA |[ABSORBANCIA [ABSORBANCIA |ABSORBANCIA |ABSORBANCIA
440 0,020 0,021 0,108 0,062
450 0,030 0,043 0,129 0,092
460 0,042 0,067 0,153 0,133
470 0,055 0,094 0,179 0,183
480 0,061 0,119 0,204 0,236
490 0,065 0,141 0,227 0,289
500 0,068 0,160 0,248 0,340
510 0,067 0,172 0,262 0,379
520 0,061 0,173 0,266 0,399
530 0,049 0,163 0,256 0,397
540 0,031 0,141 0,234 0,370
550 0,008 0,106 0,199 0,322
560 0,000 0,062 0,155 0,258
570 0,000 0,015 0,108 0,189
580 0,000 0,000 0,065 0,123
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ANEXO 11. TOMA DE DATOS DE LA PRE EXPERIMENTACION PARA LA
EVALUACION DE LA ACTIVIDAD COAGULANTE

Anexo11-1. Toma de datos para él % de remocion sin extracto en el colorante amarillo acido#36:

COLORANTE AMARILLO ACIDO # 36 % DE REMOCION SIN EXTRACTO
ANTES DE FILTRADO DESPUES DE FILTRADO
H
" aesoraanci| STUE0 TR PIONEDD corqpyce FNEID | roueD

0,295 0,03 0,189 0,02

3,41 0,290 0,292 0,03 0,03 0,184 0,186 0,02 0,02
0,292 0,02 0,186 0,01
0,295 0,02 0,188 0,01

5,52 0,300 0,298 0,03 0,02 0,185 0,185 0,02 0,01
0,298 0,02 0,183 0,01
0,301 0,02 0,184 0,01

6,82 0,296 0,298 0,02 0,02 0,186 0,184 0,01 0,01
0,298 0,03 0,181 0,01
0,294 0,03 0,189 0,02

9,28 0,297 0,294 0,03 0,03 0,192 0,190 0,02 0,02
0,292 0,02 0,188 0,01
0,298 0,02 0,191 0,01

10,41 0,293 0,295 0,03 0,02 0,186 0,191 0,02 0,02
0,295 0,02 0,195 0,02

Anexol1-2.Toma de datos para €l % de remocion con extracto en el colorante amarillo acido#36:

COLORANTE AMARILLO ACIDO # 36 % DE REMOCION CON EXTRACTO
ANTES DE FILTRADO DESPUES DE FILTRADO
pH PROMEDIO | TURBIDEZ |PROMEDIO PROMEDIO |TURBIDEZ|PROMEDIO
ABSORBANCIA| asorBaNCIA|  (NTU) | TuriDEZ |ABSORBANCIA| \gsorBaNCIA| (NTU) | TURBIDEZ
0,515 1372 0,164 1,98
341 0,508 0511 13,77 13,73 0,162 0,162 1,93 1,94
0,510 137 0,16 1,91
0,522 13,81 0,167 1,85
5,52 0,524 0,523 13,85 13,83 0,163 0,165 1,88 185
0523 13,84 0,165 1,83
0,500 15,63 0,152 1,64
6,82 0,494 0,497 15,6 15,64 0,146 0,149 1,62 1,68
0,497 15,68 0,149 1,78
0,506 13,78 0,156 1,99
9,28 0,503 0,503 13,73 13,75 0,153 0,156 2,00 1,98
0,500 1375 0,158 1,95
0,500 15,88 0,163 2,42
10,41 0,499 0,500 15,83 15,87 0,166 0,163 2,41 2,42
0,502 159 0,161 2,44
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Anexo 11-3. Tabla de resultados para €l % de remocion en el colorante amarillo acido # 36:

COLORANTE AMARILLO ACIDO # 36
% DE REMOCION SIN EXTRACTO % DE REMOCION CON EXTRACTO % DE REMOCION TOTAL
pH REMOCION PROMEQIO PORCENTAJE PROMEDIO REMOCION PROMEDIIO PORCENTAJE PROMEDIO REMOCION PROMED'IO AUMENTO PROMEDIO
DE COLOR REMOCION DE TURBIDEZ PORCENTAJE DE COLOR REMOCION DE TURBIDEZ PORCENTAIJE DE COLOR REMOCION DE AUMENTO DE
DE COLOR DE TURBIDEZ DE COLOR DE TURBIDEZ DE COLOR | TURBIDEZ TURBIDEZ

35,93% 33,33% 68,16% 85,57% 44,41% 1,95

3,41 36,55% | 36,26% 33,33% 38,89% 68,11% 68,30% 85,98% 85,87% 44,14% | 44,58% 1,90 191
36,30% 50,00% 68,63% 86,06% 45,21% 1,89
36,27% 50,00% 68,01% 86,60% 43,39% 1,83

5,52 38,33% 37,73% 33,33% 44,44% 68,89% 68,45% 86,43% 86,60% 45,67% | 44,56% 1,85 1,83
38,59% 50,00% 68,45% 86,78% 44,63% 181
38,87% 50,00% 69,60% 89,51% 49,50% 1,62

6,82 37,16% | 38,43% 50,00% 55,56% 70,45% 70,02% 89,62% 89,26% 50,68% | 50,06% 1,60 1,66
39,26% 66,67% 70,02% 88,65% 50,00% 1,75
35,71% 33,33% 69,17% 85,56% 46,94% 1,96

9,28 3535% | 35,56% 33,33% 38,89% 69,58% 69,05% 85,43% 85,60% 48,48% | 47,10% 1,97 1,95
35,62% 50,00% 68,40% 85,82% 45,89% 1,93
35,91% 50,00% 67,40% 84,76% 45,30% 2,40

10,41 36,52% | 35,44% 33,33% 27,78% 66,73% 67,35% 84,78% 84,73% 43,34% | 44,69% 2,38 2,40
33,90% 0,00% 67,93% 84,65% 45,42% 2,42




Anexo 11-4. Toma de datos para él % de remocidn sin extracto en el colorante rojo acido #88:

COLORANTE ROJO ACIDO # 88 % DE REMOCION SIN EXTRACTO
ANTES DE FILTRADO DESPUES DE FILTRADO
H
" o] MR |Torloc pronen s JrouER0 e Frovent

0,354 0,05 0,238 0,03

3,25 0,355 0,354 0,06 0,06 0,233 0,235 0,04 0,03
0,353 0,06 0,235 0,03
0,358 0,05 0,234 0,02

5,02 0,357 0,357 0,04 0,05 0,227 0,230 0,02 0,02
0,355 0,05 0,230 0,03
0,369 0,07 0,245 0,04

6,92 0,364 0,367 0,06 0,06 0,232 0,237 0,03 0,04
0,367 0,06 0,235 0,04
0,355 0,06 0,236 0,03

9,22 0,350 0,352 0,05 0,05 0,231 0,233 0,03 0,03
0,351 0,04 0,233 0,03
0,354 0,06 0,247 0,05

10,39 0,350 0,351 0,07 0,06 0,241 0,244 0,04 0,04
0,350 0,06 0,245 0,04

Anexo 11-5. Toma de datos para él % de remocion con extracto en el colorante rojo &cido #88:

COLORANTE ROJO ACIDO # 88 % DE REMOCION CON EXTRACTO
ANTES DE FILTRADO DESPUES DE FILTRADO
pH PROMEDIO | TURBIDEZ |PROMEDIO PROMEDIO | TURBIDEZ |PROMEDIO
ABSORBANCIA ABSORBANCIA| (NTU) | TURBIDEZ ABSORBANCIA ABSORBANCIA | (NTU) |[TURBIDEZ
0,452 15,34 0,150 2,76
3,25 0,454 0,453 15,42 15,60 0,142 0,146 2,64 2,67
0,453 16,03 0,145 2,61
0,469 16,47 0,148 2,11
5,02 0,462 0,465 16,51 16,47 0,140 0,144 2,08 2,10
0,465 16,43 0,143 2,10
0,472 14,42 0,157 2,87
6,92 0,466 0,470 14,37 14,37 0,150 0,152 2,84 2,84
0,471 14,32 0,149 2,81
0,468 11,42 0,162 2,85
9,22 0,473 0,472 11,58 11,44 0,168 0,165 2,81 2,84
0,474 11,32 0,164 2,86
0,474 12,36 0,168 3,04
10,39 0,473 0,476 12,21 12,40 0,164 0,164 3,12 3,10
0,480 12,64 0,161 3,15




Anexo 11-6. Tabla de resultados para €l % de remocion en el colorante rojo# 88:

COLORANTE ROJO ACIDO # 88
% DE REMOCION SIN EXTRACTO % DE REMOCION CON EXTRACTO % DE REMOCION TOTAL
pH REMOCION PROMEQIO PORCENTAJE PROMEDIO REMOCION PROMED’IO PORCENTAJE PROMEDIO REMOCION PROMED,IO AUMENTO PROMEDIO
DE COLOR REMOCION DE TURBIDEZ PORCENTAJE DE COLOR REMOCION DE TURBIDEZ PORCENTAJE DE COLOR REMOCION DE AUMENTO DE
DE COLOR DE TURBIDEZ DE COLOR DE TURBIDEZ DE COLOR | TURBIDEZ TURBIDEZ

32,77% 40,00% 66,81% 82,01% 57,63% 2,71

3,41 34,37% 33,52% 33,33% 41,11% 68,72% 67,84% 82,88% 82,87% 60,00% 58,85% 2,58 2,61
33,43% 50,00% 67,99% 83,72% 58,92% 2,55
34,64% 60,00% 68,44% 87,19% 58,66% 2,06

5,52 36,41% 35,42% 50,00% 50,00% 69,70% 69,13% 87,40% 87,271% 60,78% 59,72% 2,04 2,05
35,21% 40,00% 69,25% 87,22% 59,72% 2,05
33,60% 42,86% 66,74% 80,10% 57,45% 2,80

6,82 36,26% 35,28% 50,00% 42,06% 67,81% 67,64% 80,24% 80,24% 58,79% 58,55% 2,78 2,78
35,97% 33,33% 68,37% 80,38% 59,40% 2,75
33,52% 50,00% 65,38% 75,04% 54,37% 2,79

9,28 34,00% 33,71% 40,00% 38,33% 64,48% 65,09% 75,73% 75,17% 52,00% 53,21% 2,76 2,79
33,62% 25,00% 65,40% 74,73% 53,28% 2,82
30,23% 16,67% 64,56% 75,40% 52,54% 2,98

10,41 31,14% 30,46% 42,86% 30,95% 65,33% 65,45% 74,45% 74,98% 53,14% 53,23% 3,05 3,04
30,00% 33,33% 66,46% 75,08% 54,00% 3,09




ANEXO 12. TOMA DE DATOS DISENO DE EXPERIMENTOS PARA LA EVALUACION
DE LA ACTIVIDAD COAGULANTE

Anexo 12-1. Tabla disefio de experimentos % de remocion en el colorante amarillo acido # 36:

COLORANTE AZOICO AMARILLO ACIDO # 36 DOSIS DE COAGULANTE (mg/L) 10
oH ABSORBANCIA| PROMEDIO |ABSORBANCIA| PROMEDIO |REMOCION DE RIIEDSSEZAIE)?\II%E
INICIAL ABSORBANCIA FINAL ABSORBANCIA COLOR COLOR
0,275 0,168 38,91%
5,37 0,277 0,275 0,170 0,168 38,63% 38,98%
0274 0,166 39,42%
0,268 0,148 44,78%
7,10 0,270 0,268 0,147 0,148 45,56% 44,65%
0,266 0,150 43,61%
0,267 0,172 35,58%
8,42 0,271 0,267 0,169 0,172 37,64% 35,69%
0,263 0,174 33,84%
COLORANTE AZOICO AMARILLO ACIDO # 36 DOSIS DE COAGULANTE (mg/L) 15
oH ABSORBANCIA| PROMEDIO |ABSORBANCIA| PROMEDIO |REMOCION DE Rgl\jgglli?\ll%E
INICIAL ABSORBANCIA FINAL ABSORBANCIA COLOR COLOR
0,275 0,163 40,73%
5,46 0,277 0,275 0,166 0,163 40,07% 40,61%
0,273 0,161 41,03%
0,269 0,135 49,81%
7,17 0272 0,269 0,138 0,135 49,26% 49,76%
0,265 0132 50,19%
0,267 0171 35,96%
8,37 0271 0,268 0,175 0,171 3542% 36,12%
0,265 0,167 36,98%
COLORANTE AZOICO AMARILLO ACIDO # 36 DOSIS DE COAGULANTE (mg/L) 20
oH ABSORBANCIA| PROMEDIO |ABSORBANCIA| PROMEDIO |REMOCION DE RIIEDSS?I%I?\II%E
INICIAL ABSORBANCIA FINAL ABSORBANCIA COLOR COLOR
0,275 0,166 39,64%
5,39 0,277 0,275 0,168 0,166 39,35% 39,64%
0,273 0,164 39,93%
0,269 0,141 47,58%
7,13 0,270 0,269 0,137 0,141 49,26% 47,70%
0,268 0,144 46,27%
0,268 0,176 34,33%
8,44 0,267 0,268 0,174 0,176 34,83% 34,33%
0,269 0,178 33,83%




Anexo 12-2. Tabla disefio de experimentos % de remocion en el colorante rojo acido # 88:

COLORANTE AZOICO ROJO ACIDO # 88 DOSIS DE COAGULANTE (mg/L) 10
pH ABSORBANCIA| PROMEDIO |ABSORBANCIA| PROMEDIO |REMOCION DE RllEjl\ljgg/llEO?\lI%E
INICIAL ABSORBANCIA FINAL ABSORBANCIA COLOR COLOR
0,341 0,289 15,25%
3,96 0,343 0,341 0,292 0,289 14,87% 15,33%
0,340 0,286 15,88%
0421 0,179 57,48%
5,24 0423 0,421 0,175 0,179 58,63% 57,56%
0419 0,182 56,56%
0,447 0,277 38,03%
6,77 0,450 0,447 0,280 0,277 37,78% 38,08%
0,445 0,274 38,43%
COLORANTE AZOICO ROJO ACIDO # 88 DOSIS DE COAGULANTE (mg/L) 15
pH ABSORBANCIA| PROMEDIO |ABSORBANCIA| PROMEDIO |REMOCION DE Rgl\jgglll(zj?\ll(l))E
INICIAL ABSORBANCIA FINAL ABSORBANCIA COLOR COLOR
0,349 0,281 19,48%
3,97 0,346 0,349 0,284 0,281 17,92% 19,57%
0,352 0,277 2131%
0,420 0171 59,29%
5,23 0,425 0,420 0,174 0,171 59,06% 59,37%
0415 0,167 59,76%
0,448 0,238 46,88%
6,72 0,449 0,448 0,240 0,238 46,55% 46,88%
0,447 0,236 47,20%
COLORANTE AZOICO ROJO ACIDO # 88 DOSIS DE COAGULANTE (mg/L) 20
pH ABSORBANCIA| PROMEDIO |ABSORBANCIA| PROMEDIO |REMOCION DE Rllzjl\ljgl(\:/llEo?\jI%E
INICIAL ABSORBANCIA FINAL ABSORBANCIA COLOR COLOR
0,358 0,297 17,04%
3,93 0,360 0,358 0,295 0,297 18,06% 17,04%
0,356 0,299 16,01%
0422 0,177 58,06%
5,19 0417 0,422 0,174 0,177 58,27% 58,10%
0,426 0,179 57,98%
0,443 0,261 41,08%
6,75 0,446 0,443 0,260 0,261 41,70% 41,04%
0439 0,262 40,32%
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ANEXO 13. TOMA DE DATOS DE LA PRE EXPERIMENTACION PARA LA
COMPARACION CON SULFATO DE ALUMINIO

Anexo 13-1. Tabla de datos para la dosis minima de sulfato de aluminio para el colorante amarillo
acido # 36

DOSIS (mg)|ABSORBANCIA INICIAL |[ABSORBANCIA FINAL [% REMOCION DE COLOR

150 0,298 0,001 99,66%
120 0,299 0,015 94,98%

90 0,297 0,049 83,50%

60 0,299 0,068 77,26%

30 0,298 0,074 75,17%

15 0,298 0,103 65,44%

10 0,299 0,092 69,23%

5 0,297 0,045 84,85%

1 0,299 0,194 35,12%

Anexo 13-2 . Tabla de datos para la dosis minima de sulfato de aluminio para el colorante rojo
acido # 88

DOSIS (mg)|ABSORBANCIA INICIAL |ABSORBANCIA FINAL (% REMOCION DE COLOR
150 0,274 0,001 99,64%
100 0,275 0,001 99,64%
50 0,272 0,001 99,63%
10 0,273 0,002 99,27%
1 0,272 0,074 72,79%
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ANEXO 14. TOMA DE DATOS DISENO DE EXPERIMENTOS PARA LA COMPARACION
CON SULFATO DE ALUMINIO

Anexo 14-1. Tabla disefio de experimentos % de remocion en el colorante amarillo acido # 36:

COLORANTE AZOICO AMARILLO ACIDO # 36 DOSIS DE SULFATO DE ALUMINIO (mg/L) 100
oH ABSORBANCIA| PROMEDIO |ABSORBANCIA| PROMEDIO |REMOCION DE RIIEDI\F/IQS?ZAI{(E)?\II%E
INICIAL ABSORBANCIA FINAL ABSORBANCIA COLOR COLOR
0,325 0,098 69,85%
5,44 0,322 0,324 0,095 0,098 70,50% 69,62%
0,324 0,102 68,52%
0,247 0,132 46,56%
7,15 0,248 0,248 0,133 0,132 46,37% 46,57%
0,248 0,132 46,77%
0,251 0,079 68,53%
8,47 0,25 0,250 0,077 0,077 69,20% 69,07%
0,249 0,076 69,48%
COLORANTE AZOICO AMARILLO ACIDO # 36 DOSIS DE SULFATO DE ALUMINIO (mg/L) 150
oH ABSORBANCIA| PROMEDIO |ABSORBANCIA| PROMEDIO |REMOCION DE R;\jg?ﬁﬂlzﬁ)\:%E
INICIAL ABSORBANCIA FINAL ABSORBANCIA COLOR COLOR
0311 0,135 56,59%
5,46 0,311 0,311 0,135 0,135 56,59% 56,70%
0,311 0,134 56,91%
0,243 0,084 65,43%
7,17 0,244 0,244 0,085 0,084 65,16% 65,44%
0,245 0,084 65,71%
0,252 0,110 56,35%
8,37 0,252 0,252 0,110 0,110 56,35% 56,22%
0,252 0,111 55,95%
COLORANTE AZOICO AMARILLO ACIDO # 36 DOSIS DE SULFATO DE ALUMINIO (mg/L) 200
oH ABSORBANCIA| PROMEDIO |ABSORBANCIA| PROMEDIO |REMOCION DE R:l\ljgg/lli?\ll%E
INICIAL ABSORBANCIA FINAL ABSORBANCIA COLOR COLOR
0,326 0,189 42,02%
5,39 0,326 0,326 0,187 0,187 42,64% 42,48%
0,325 0,186 42,77%
0,244 0,094 61,48%
7,13 0,244 0,244 0,092 0,093 62,30% 61,94%
0,245 0,093 62,04%
0,250 0,123 50,80%
8,44 0,249 0,250 0,124 0,123 50,20% 50,60%
0,250 0,123 50,80%

142




Anexo 14-2. Tabla disefio de experimentos % de remocion en el colorante amarillo rojo # 88:

COLORANTE AZOICO ROJO ACIDO # 88 DOSIS DE SULFATO DE ALUMINIO (mg/L) 3,5
pH ABSORBANCIA| PROMEDIO |ABSORBANCIA| PROMEDIO |REMOCION DE Rllfjl\ljgg/llEO?\lI%E
INICIAL ABSORBANCIA FINAL ABSORBANCIA COLOR COLOR
0,307 0,003 99,02%
3,92 0,301 0,306 0,011 0,007 96,35% 97,70%
0,310 0,007 97,74%
0,319 0,019 94,04%
5,23 0,319 0,319 0,017 0,018 94,67% 94,35%
0,318 0,018 94,34%
0,354 0,089 74,86%
6,55 0,355 0,355 0,092 0,090 74,08% 74,53%
0,355 0,090 74,65%
COLORANTE AZOICO ROJO ACIDO # 88 DOSIS DE SULFATO DE ALUMINIO (mg/L) 5,0
pH ABSORBANCIA| PROMEDIO |ABSORBANCIA| PROMEDIO |REMOCION DE RESSEAIEILI%E
INICIAL ABSORBANCIA FINAL ABSORBANCIA COLOR COLOR
0,303 0,000 100,00%
3,92 0,304 0,302 0,000 0,000 100,00% 100,00%
0,300 0,000 100,00%
0,347 0,045 87,03%
5,19 0,351 0,350 0,046 0,045 86,89% 87,13%
0,351 0,044 87,46%
0,346 0,111 67,92%
6,51 0,344 0,345 0,114 0,113 66,86% 67,18%
0,346 0,115 66,76%
COLORANTE AZOICO ROJO ACIDO # 88 DOSIS DE SULFATO DE ALUMINIO (mg/L) 10
pH ABSORBANCIA| PROMEDIO |ABSORBANCIA| PROMEDIO |REMOCION DE RIIE)l\Ijg'(\J/IIEO?\IICI;E
INICIAL ABSORBANCIA FINAL ABSORBANCIA COLOR COLOR
0,338 0,002 99,41%
3,93 0,338 0,339 0,001 0,002 99,70% 99,51%
0,340 0,002 99,41%
0,357 0,018 94,96%
521 0,356 0,356 0,017 0,018 95,22% 95,04%
0,356 0,018 94,94%
0,370 0,124 66,49%
6,52 0,367 0,368 0,126 0,125 65,67% 66,15%
0,368 0,124 66,30%
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ANEXO 15. TOMA DE DATOS PARA LA DETERMINACION DEL CONTENIDO DE
HUMEDAD DEL COAUGULANTE NATURAL

Anexo 15-1. Toma de datos para el coagulante natural extraido a partir de residuos de café

TIEMPO (s)|REPLICA # 1|REPLICA # 2|REPLICA # 3|PROMEDIO

5 0,00% 0,00% 0,00% 0,00%
236 5,15% 5,15% 5,15% 5,15%
466 13,50% 13,50% 13,50% 13,50%
696 21,45% 21,45% 21,45% 21,45%
926 28,65% 28,65% 28,65% 28,65%
1156 35,30% 35,30% 35,30% 35,30%
1386 41,60% 41,60% 41,60% 41,60%
1616 47,85% 47,85% 47,85% 47,85%
1846 53,70% 53,70% 53,70% 53,70%
2076 59,35% 59,35% 59,35% 59,35%
2306 64,80% 64,80% 64,80% 64,80%
2536 70,05% 70,05% 70,05% 70,05%
2766 74,90% 74,90% 74,90% 74,90%
2996 79,30% 79,30% 79,30% 79,30%
3226 83,05% 83,05% 83,05% 83,05%
3456 86,30% 86,30% 86,30% 86,30%
3686 89,15% 89,15% 89,15% 89,15%
3916 91,50% 91,50% 91,50% 91,50%
4146 93,40% 93,40% 93,40% 93,40%
4376 94,95% 94,95% 94,95% 94,95%
4606 96,05% 96,05% 96,05% 96,05%
4836 96,70% 96,70% 96,70% 96,70%
5066 96,95% 96,95% 96,95% 96,95%
5091 96,95% 96,95% 96,95% 96,95%
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