EXTRACCION DE CELULOSA A PARTIR DE LA BORRA DE CAFE
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RESUMEN

GARCIA M. , AFF.; RIANO L., C.E. Extraccion de celulosa a partir de la borra de café. Cenicafé
50(3):205-214. 1999.

Se caracterizé quimicamente la borra de café, subproducto de la extraccion del colorante contenido en la
misma. La digestion de esta materia decolorada produjo pulpas con alto contenido de celulosa que pueden
ser utilizadas en la fabricacion de papel o en industrias de derivados de celulosa, entre otras. El proceso se
optimiz6 con base en la caracterizacion inicial de la borra, los rendimientos de extraccion, las condiciones
de operacion del proceso y la calidad de la pulpa, la cual present6 un contenido de 8,72% de lignina, 85,75%
de a-celulosay 0,44% de sustancias que pudieron extraerse mediante alcohol:benceno. Las condiciones de
trabajo fueron: 22% de sulfidez, 9 atmosferas de presion y 3 horas de digestion. Se ajustaron las superficies
de respuesta de forma cuadratica que rigen los procesos de extraccién con alcohol:benceno, separacion de
lignina, separacion de-celulosa y el rendimiento de la digestion. Se purificaron las pulpasuna®5do

en contenido de-celulosa con una secuencia de blanqueo Cloro-Extraccion-Hipoclorito y una eficiencia

del 86%.

Palabras claves: Subproductos del café, ripios del café, celulosa, caracterizacion de la celulosa, extraccion
de celulosa, blanqueo de celulosa.

ABSTRACT

Spent ground coffee, a by-product, was chemically characterized after dye extraction. Digestion of the
bleached matter produced pulps with high cellulose content that can be used in paper manufacturing or for
other cellulose industrial uses. Process optimization was based on the initial characterization of spent
ground coffee, extraction yields, process operation conditions, and pulp quality. Pulp was 8.72% lignin,
85.75% eacellulose, and 0.44% other substances extracted with alcohol/benzene. Operation conditions
were 22% sulfides, pressure of 9 atmospheres and 3 hours of digestion. Response surfaces were adjusted
guadratically for extraction processes with alcohol/benzene, lignin sepasatielflose separation and
digestion yields. Pulps were purified up to 95%a-cellulose content with a chlorine-extraction-hypochlorite
bleaching sequence and an 86% efficiency.

Keywords: Coffee by-products, spent ground coffee, cellulose, cellulose characterization, cellulose
extraction, cellulose bleaching.
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Quimico, 1997.
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Los vegetales estan constituidos basica€ion de solubles en 5 fabricas. A pesar de que
mente por holocelulosa, lignina, resinas, aceiestos residuos estan constituidos por compues-
tes volatiles, ceras, taninos, proteinas, lipidosos que pueden tener interés comercial (2,5,10),
acidos, minerales y agua (7). La holocelulosaste material vegetal no tiene un uso especifico
esta constituida por celulosa (40 al 60%) ydefinido. Las mismas fabricas lo utilizan como
hemicelulosa (15-35%) la cual es utilizada paracombustible en las calderas (13% de la produc-
fabricar papel. La lignina es rica en carbono ycion), otra parte es incinerada sin uso definido
esta presente en un 20-25% en los vegetales; [6§37%) y el resto equivalente al 60%, se utiliza
resinas, las ceras y los taninos se hallan een rellenos sanitarios, no obstante, estar cons-
cantidades variables, dependiendo del tipo détuidos por compuestos que pueden tener inte-
material vegetal. El agua generalmente constirés comercial (2,5).
tuye el 20 a 35% de las maderas.

La borra de café tiene un contenido aprecia-

En el grano de café verde la mayor reservale de fibra (57-71%), que puede aprovecharse
de polisacaridos se encuentra en la pared celypara la produccién de pulpas celulésicas ya sea
lar constituida tipicamente por microfibrillas para producir papeles, o como materia prima en
de celulosa, envuelta por una fase continua di elaboracién de productos con base en celulo-
lignina, pectinas y hemicelulosas. Su fraccio-sa utilizando métodos quimicos ampliamente
namiento solo es posible mediante la ruptura deonocidos (10,12) (Tabla 1).
los enlaces fisicos, que ocurre debido a fuerzas
secundarias, a los efectos polares acumulados El objetivo de esta investigacion consistio
por largas cadenas de polisacéaridos y de algwen determinar las condiciones 6ptimas del pro-
nos enlaces quimicos covalentes de los comeeso de maceracion, decoloracién, extraccion,
puestos (4). digestion y blanqueo, utilizado para aislar, pu-

rificar y caracterizar las pulpas celulésicas a

En la industria se utilizan métodos mecani-partir de borra de café.
cos, semi-quimicos, quimicos y biolégicos para
separar la celulosa d(? los otros componente,s Qe MATERIALES Y METODOS
la pared celular, segun el uso y las caracteristi-
cas del material vegetal (1, 3, 6, 11).

Las pruebas se realizaron en la Planta Piloto

En Colombia se generan aproximadamentele Quimica Aplicada del Programa de Indus-
22.000 toneladas al afio, en base seca, de bottréalizacion de Cenicafé y los procedimientos
de café o café agotado, producto de la extradueron los siguientes:

TABLA 1. Normas de las pruebas fisicoguimicas para la caracterizacion de la borra de café. TAPPI (12).

Prueba Cadigo Descripcién

Solubles en agua fria Al Norma TAPPI t 207 0s-75
Solubles en agua caliente A2 Norma TAPPI t 207 0s-75
Extractables con éter A3 Norma TAPPI t 5 0s-59

Solubles en NaOH al 1 % A4 Norma TAPPI t 4 m-59

Lignina A5 Norma TAPPI t 13 wd-74; NTC 998
Solubles en alcohol/ benceno A6 Norma TAPPI t 5 0s-73

Alfa celulosa A7 Norma NTC 697
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Preparacion de la materia prima.Se obtuvo en una balanza Sartorius de 3000 gramos, con

la borra, café agotado industrialmente, de lgrecision de + 0,01g.

Fabrica de Café Liofilizado de la Federacion

Nacional de Cafeteros de Colombia en Chin- La humedad residual de la borra, antes y

china. Se secé en un horno de conveccion después de la extraccion, se determind en un

105°C durante 4 horas, hasta alcanzar unmedidor de humedad METTLER LJ16 con

humedad residual del 3%. La preparacion de laango de temperatura de 50°C a 160°C, con

muestra para los analisis se hizo de acuerdo ajuste de 0,01°C y una escala de 0 a 100% de

método de la AOAC (5) en un molino humedad, con precisién + 0,05%.

Toastmaster y en un tamiz No 30. Y para la

extraccion del colorante y la celulosa, se redujo  Las pruebas de caracterizacion de la mate-

la borra seca a un tamafio de particula retenidda prima, la borra procesada, el contenido de a-

enun juego de tamices No 42/60 (3,11). Se hizaelulosa, el rendimiento de blanqueo y la pure-

la decoloracion de la muestra con cloroformoza de la pulpa blanqueada se realizaron acorde

durante cinco horas (5). con las normas TAPPI y las normas NTC,
especificadas en las Tabla 2 (12).

Insumos quimicos.Se utilizé cloroformo gra-

do reactivo para la decoloracion(5), para laDigestion La digestion Kraft se realizé en un

digestion Kraft (6), hidroxido de sodio y sulfuro reactor piloto de 30 litros de capacidad,

de sodio de grado industrial; lo mismo que par&enchaquetado” y con calentamiento indirecto

el blangueo de la pulpa en donde se agregararon vapor. Un kilogramo de borra seca

clorogaseoso, hidréxido de sodio al 1%y peréxidcdhomogeneizada y clasificada se cargaba con la

de hidrégeno o hipoclorito de sodio (2). solucion que contenia hidréxido de sodio y
sulfuro de sodio en una relacion liquido:soélido

Cuantificacion de las variables.Las relacio- de 6:1. A esta solucién se le hizo determinacién

nes de borra seca a solucion de reactivos quimprevia de la sulfidez, mediante el procedimien-

cos para los tratamientos se efectuaron en urta indicado por Libby (6).

balanza analitica METTLER TOLEDO de

20000 gramos con precision * 0,01g. La esti- El reactor se puso en funcionamiento bajo

macion de la eficiencia de extraccion se realizdas condiciones programadas para cada expe-

TABLA 2. Caracterizacion de la borra de café proveniente de la Fabrica de Café Liofilizado de la Federacion Nacional de
Cafeteros de Colombia en Chinchind, Caldas

Propiedades fisicoquimicas Promedio (%)* Error estandar CVv
Solubles NaOH al 1% 37,40 0,57395 4,340
Extractables con éter 24,00 0,86164 11,35
Solubles en agua fria 4,48 0,68117 43,02
Solubles en agua caliente 8,56 1,48095 48,96
Extractables con alcohol

Benceno 30,59 0,48747 6,17
Lignina 27,42 0,83096 9,09
a-celulosa 38,83 0,38765 2,83

* Valor promedio del porcentaje de borra inicial en base seca.
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riencia. La digestion se realiz6 a la maximade cloro-ligninas con alcali diluido y blanqueo
temperatura durante el tiempo establecido paraon hipoclorito de sodio o con perdxido de
cada tratamiento (Tabla 3); el contenido dehidréogeno establecidas asi: cloracion durante 1
reactor se descarg6 a través de un filtro separahera atemperatura ambiente, extraccién alcalina
do la pulpa del liquido; a este se le determinarodurante 2 horas a 60°C y blanqueo por tres horas
los sélidos solubles sujetos a extraccion cora 40°C (2, 5, 6).
alcohol-benceno y el contenido de alcali
residual (Tabla 4), para asi calcular los ren- Eltamizado y el lavado se hicieron utilizan-
dimientos de esta etapa del proceso (Figurado un filtro prensa; los equipos anteriores fue-
3y4). ron facilitados por el Laboratorio de Procesos
Productivos de la Universidad Nacional de
Blanqueo. El blanqueo de la pulpa se realizé enColombia, sede Manizales.
un reactor “enchaquetado” en vidrio marca
Sovirel, provisto de un agitador mecanico deDisefio experimental En la digestion KRAFT
1,5 litros de capacidad, el cual permanecié @e empled un disefio de tratamientos Compues-
una temperatura de 38°C constante utilizandéo Central Rotable, de precisién uniforme
aceite térmico como fluido calefactor. 2+2k+cte, completamente aleatorio con K=3.
y tres repeticiones por tratamiento (Tabla 3).
La pulpa lavada y tamizada se blanquedPara evaluar la precision uniforme se utilizaron
utilizando la secuencia: cloracion, disolucidnseis puntos centrales y = 1,682 (9).

TABLA 3. Disefio de tratamientos Compuesto Central Rotable para la digestion Kraft aplicado a la obtencion de celulosa
a partir de borra de café. Cenicafé 1997.

Contribucién Sulfidez Presion Tiempo
Factorial (%) (atmésferas) (horas)
2 19,41 5,81 2,4
23,60 5,81 2,4
19,41 8,19 24
23,60 8,19 2,4
19,41 5,81 3,6
23,60 5,81 3,6
19,41 8,19 3,6
23,60 8,19 3,6
18,00 7,00 3,0
2*3 25,00 7,00 3,0
21,50 5,00 3,0
21,50 9,00 3,0
21,50 7,00 2,0
Puntos centrales 21,50 7,00 4,0
21,50 7,00 3,0
21,50 7,00 3,0
21,50 7,00 3,0
21,50 7,00 3,0
21,50 7,00 3,0
21,50 7,00 3,0
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Como variables se consideraron las propuestas Relacion liquido: borra de café (volumen en
por Libby:

Presion de operacién: Entre 5y 9 atmosfe-
ras.

Relacion masa de reactivos/masa de mate-

litros: peso en kg) = 6:1
Tiempo de acondicionamiento de tempera-
tura de trabajo (horas) = 1

Se utilizaron como variables de respuesta

ria prima en el proceso de digestion tipolas siguientes:

kraft .

Sulfidez (% S) y alcali activo (% AA), -
expresando la masa de los reactivos en
términos de una base equivalente dgONa
(6). Los valores considerados para la reali-
zacion del disefio se consignan en la Tablas
4y5,

Tiempo de digestion a maxima temperatu-
ra: Entre dosy cuatro horas de reaccién en
el calderin, luego de alcanzar la maxima
temperatura de digestion.

Los parametros de la digestion Kraft se

seleccionaron con base en la revision bibliogra-
fica y permanecieron constantes durante la
experimentacion.

Porcentaje de-celulosa, que indica la pu-
reza de la materia prima sometida a trata-
miento. Se expresa como porcentaje de
a-celulosa en base seca. NORMA NTC
697.

Rendimiento de extraccién de la pulpa
celulésica cruda obtenida luego de la diges-
tion Kraft, y equivale al porcentaje en peso
de pulpa cruda obtenida. Se calcula como la
relaciéon entre la masa de pulpa celulésica
obtenida y la masa inicial de borra cargada
en la extraccion.

REND = m/m, * 100 <<1>>

TABLA 4. Valores de sulfidez (S) y alcali activo (A.A.) expresados como gramos de NaOH ySiedlzesarios para

deslignificar 1kg de borra de café seca.

VALOR %S % AA NaOH (g) Na,S(g)
-1,682 (-):

minimo 18,00 15,00 158,67 33,96
-1 19,41 16,21 168,51 39,60
0 (n, = 6) 21,50 18,00 182,30 48,65
1 23,60 19,80 195,71 58,79
1,682 (+):

maximo 25,00 21,00 203,20 66,10

n, . nimero de puntos centrales para precision uniforme

TABLA 5. Variables de respuesta del blanqueo de la pulpa celulésica obtenida de borra de café. Cenicafé1997.

Secuencia de blanqueo Variable Valor medio (%) Error estandar

CEH Rendimiento 86,48 0,54265675
Alfa celulosa 95,09 0,54287206

CEP Rendimiento 89,71 0,83576077
Alfa celulosa 89,53 0,78055497

CEH= Cloro-extraccion alcalina-hipoclorito. CEP= Cloro-extraccién alcalina-peroéxido.
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Para el blanqueo de las pulpas se realizaron

dos secuencias de blanqueo con 10 repeticiongs

cada una y se seleccionaron las secuenci
propuestas por Libby y Caceres (1, 6) par
pulpas celulésicas tipo Kraft. El rendimiento de
blanqueo y la pureza de las pulpas obtenidas &
las dos secuencias de blanqseccompararon
con una prueba de t pareada.

% EN PESO
S

<2

=

I I T T T T
10 15 20 25 30 35

Porcentaje

D

En las dos secuencias, la deslignificacion s
hizo con cloro gaseoso o en solucion al 5% vy |
remocion de cloro-ligninas con solucién acid

D Humedad

. Lignina

D Extraccion con eter

. o celulosa

40

al 2%. En la tercera etapa se realiz6 el blan

queo. Utilizando hipoclorito de sodio (2%) y Figu’ra 1 Composici(?n ‘d_e la borra Qel gafé proveniente de
peréxido (15 %), respectivamente para Cadéa Fabrica de Café Liofilizado. Cenicafé 1997.
secuencia. La presencia de estos compuestos

tiene como finalidad conseguir que actien sopueden extraerse con alcohol:benceno y los que
bre la materia colorada sin afectar apreciablepueden extraerse con éter. Los altos valores del
coeficiente de variacion para los solubles en
agua caliente de 48,96 y en agua fria, de 43,02

mente la celulosa o la lignina.

Rendimiento de blanqueo: Es el porcentajéndican que la cantidad de compuestos solubles
de pulpa blanqueada obtenida con relacioen agua presentes en la borra no es homogénea.
a la pulpa cruda producto de la digestién, en

base seca.

<<L2>>

En la digestién Kraft la sulfidez es la varia-
ble que mas afecta el contenido de compuestos
gue pueden extraerse con alcohol:benceno pre-

REND = m/ m * 100

dasy se mide como porcentaje de a-celulos
(NORMA NTC 697).

sentes en la pulpa cruda después del blanqueo;
- Pureza de la pulpa blanqueada: Indica ekl tiempo es la variable de menor influencia
contenido dei-celulosa en la pulpa obteni- (Figuras 2 y 3). La cantidad minima de com-
da por las secuencias de blanqueo empleguestos que se extraen con alcohol:benceno fue

a

RESULTADOS Y DISCUSION

En la Tabla 1 se resumen los resultados
la caracterizacién quimica de seis muestras
borra provenientes de diferentes extracciol
de la Fabrica de Café Liofilizado. En la Figu
1 se pueden observar la composicion de la b
del café. La borra tiene una composicion ¢

Esirgyabion nor & ko - v -

L.ER T
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nAar =

r.Ei'l' . N
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T
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"H prmniin leis]

material homogénea, en relacién con el corue

en NaOH al 1% en peso, de compuestos qu
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! T Figura 2. Compuestos de la borra de café que pueden
nido de lignina, dex-celulosa, de los solubles extraerse con alcohol:benceno, en funcién de sulfidez para

en tiempo de reaccion de 2 horas.
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Figura 3. Contenido de lignina de la borra de café, medida Figura 4.Lignina obtenida de la borra de café en funcion de
en funcién de sulfidez y presién para un tiempo de reacciorsulfidez y la presion para tiempo de reaccion de 4 horas.
de 2 horas.
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2 horas, y un valor méximo de 19,59% con 3 o Y S M VY v
atmosferas, 18% de sulfidez y 2 horas. P o e N T
[~ ] [ .-._ R __\__-H 3 ; . 1
I e g |
Celulosa= 91,04+ 0,91S- 6,75p-6,77t- 0,07 s> - 0,09 pxs P 4 _' I S ___'“ . .
. e e e W Tl
+0,58 p° 2 el R R T
,58 p“+ 1,01txs- 1,12txp- 3,98t° << 3>> . — M o
. o=t | e G Prasitn
- ’ i S |
El minimo de compuestos que se extrae N fReraa ) (s
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presi()n es de 8.5 atmdsferas. han transcurridggura 5.Contenido de celulosa obtenida de la borra de café
3 06 horas de pl’(,)CGSO y Iasulfi;:iez esde 22 25‘%“ funcién del tiempo y presion para una sulfidez del 25%.

El contenido de lignina presente en la pulp
blanqueada es afectado por la sulfidez, ya que
se remueve el 74%. El tiempo de proceso n et e
tiene mayor influencia (Figura 4). El incremen- e * S
to de la presién afecta negativamente la rema- T L2

. . . . Fogh ot el il e e et e =
cion de la lignina presente en la pulpa cruda; [@ g f o e :-K‘:I:Cf‘“-"
. . , . ¥ ., . i '\-.\__ p
lignina esta en un 12,72% cuando la sulfidez e o ot o P
del 21,5%, y la presion en el reactor es de 9 = Ry Ty
atmosferas para dos horas de pro¢€gpiras 5 i [T Tl A, L
H i bk L] | o v ] -
y 6). Para tiempos de 3y 4 horas se observa yn " wsm -l || LA L0 T
) .. . ) . T.ET T L B Fiempm [haral
comportamiento similar en el contenido de lignin L it

(5). El minimo de lignina se obtiene cuando |
sulfidez es de 21,95%, la presion de 9,8 atmésfe- 6. Contenido de celul btenida de I borra d

. ura o. ontenido ae celulosa obtenida de la borra de
ras, han Frar_lscumdo 4,63 horas y Se espera fé en funcién del tiempo y presion para una sulfidez del
valor de lignina en la pulpa cruda de 8,07%. 130,
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El tiempo es la variable que mas afecta larend= 20718- 1320S- 6,82p- 4,68t+ 0,26 s>+ 0,17 pxs
pureza de la pulpa celuldsica cruda, lavada y

tamizada; la sulfidez y la presion influyen de

+001p?+0,10txs+ 0,47txp-0,39%t2 << 4>>

manera menos significativa, resultando ser la

sulfidez la variable de menor influencia. En las
Figuras 6 y 7, se tiene un valor maximo de

r2=0,5060
CV =13,7627

pureza de 85,5% a 9 atmésferas, durante 2,39

horas y un 18% de sulfidez. Si se aumenta el Para obtener valores decelulosa superio-
tiempo de digestion la pureza desciende rapiddes al 83% deberia operarse con un 21,7 % de
mente hasta un valor de 77%, a 4 horas y Sulfidez, entre 8,5y 9 atmdsferas y durante 3
atmosferas. Para 21% y 25 % de sulfidez, s8oras (Figuras 5y 6).

observa un comportamiento similar.

En la Tabla 5 se muestran los valores pro-

Los modelos cuadraticos para las variablegnedios de rendimiento y pureza (% de
de respuesta en funcion de la sulfidez, el tiempéelulosa) de las pulpas crudas blanqueadas
y la presion de operacion con un nivel deutilizando los dos métodos de blanqueo.
significancia de 0,05 permiten establecer las
condiciones de proceso de cada una de las Los analisis de las pruebas de tindican que
variables. Para cada una de ellas se indica €n el rendimiento de blanqueo las varianzas de
modelo, el coeficiente de relacion y el coefi-las secuencias son iguales. El rendimiento de

ciente de variacion (5).

EAB= 267,29- 16S- 13,86p-19,57t+ 0,32 5*+ 0,14 pxs
+0,64 p’+ 0,26txs- 004txp+ 2,31t>  <<1>>

r2=0,7409
C.v=40,91

EAB=Extractables con alcohol-benceno

Lignina= 34204- 2206S-16,89p- 379t+ 0,425°+ 0,38 pxs

+0,51p’+ 0,03txs 0,32txpr 068t << 2>>

r2=0,8696
CVv=11,4214

Celulosa= 91,04+ 0,91S- 6,75p- 6,77t-0,07 s*-0,09 pxs

+0,58 p>+ 101txs 1,12txp-3,98¢ <<3>>

r2=0,6570
Cv =3,4121
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blanqueo por la secuencia cloracién - extrac-
cion alcalina - peroxido de hidrégeno, es mayor

que por la secuencia cloracidon - extraccion

alcalina - hipoclorito de sodio. La prueba de t

para la pureza de la pulpa blanca indica que la
pulpa obtenida por la secuencia cloracién -

extraccion alcalina - hipoclorito de sodio es la

mas pura.
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Figura 7. Contenido de celulosa obtenida de la borra de
café en funcion del tiempo y presion para una sulfidez del
25%.




Sobre la caracterizacién de la borra de café AGRADECIMIENTOS

se puede resumir que contiene 37,52% de solu-

bles en NaOH al 1%, 29,83% de compuestos

que pueden extraerse con alcohol:benceno, Los autores expresan su agradecimiento
27,55% de lignina 'y 38,83% decelulosa, con al Investigador Bernardo Chaves Cérdoba,
relacién al peso inicial de borra en base secadscrito a la disciplina de Biometria en Ce-

valores similares a los resefiados por Blairaicafé.

citado por Clarke (1). Por cada kilogramo de
borra en base seca procesada en el laboratorio
se obtienen 129 gramos decelulosa al 95%.

El 64% de la borra inicial cargada es disuelta en
la digestion Kraft.

Atm.:

Las pulpas crudas obtenidas luego de I&£EH:
digestién Kaft tienen un contenido de 8,72% deCEP:
lignina, 85,75% dea-celulosa y 0,44% de EAB:

compuestos de extraccién por alcohol:benceno.
Las condiciones 6ptimas de operacion son de 9
atmosferas, 22% de sulfidez y 3 horas de durgy, -
cion del proceso. Esta pulpa se puede purificaltnb.
hasta un 95% de-celulosa si se emplea la "
secuencia de blanqueo cloracion - extraccion
alcalina - hipoclorito de sodio con una eficien-"o
cia de 86% con base en la cantidad de pulpa

cruda por blanquear. La pulpa se puede utilizaREND

como soporte alimenticio o como materia pri-
ma para la fabricacion de derivadossS:
celulésicos tales como éteres, acetatos V.
nitratos de celulosa, productos de ampliap:
utilizacién industrial.

En la Figura 8 se muestra como es la celu-
losa blanqueada y obtenida a partir del café
agotado o borra.

GLOSARIO

Atmosferas de presion
Cloro-Extraccion alcalina-Hipoclorito.
Cloro-Extraccién alcalina-Peroxido.
Porcentaje en peso de Extractables con
Alcohol / Benceno en la pulpa cruda
luego de la digestion Kratft.

masa de pulpa blanqueada en gramos
Masa en gramos del residuo de la ex-
traccién del colorante.

Masa en gramos de borra inicial carga-
da al extractor Soxhlet.

Rendimiento de extraccion de material
colorante en % peso en base seca.
Porcentaje de sulfidez

Tiempo de proceso (h)

Presién atmosférica
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