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RESUMEN

Actualmente se genera una gran cantidad de desechos solidos producidos a raiz de la
preparacion de bebidas de café. Dentro de estos se encuentra el poso o popularmente “shinga” de
café, con un contenido de aceite estimado entre 11% y 20% m/m, el cual representa un problema

ambiental, debido al gran volumen que este residuo representa.

En Guatemala, las empresas que preparan las bebidas de café, como &Café, generan residuos
solidos como el denominado poso de café. Por lo mismo, se decidié utilizar el poso de café
proveniente de la bebida de café tipo espresso, provisto por aquella empresa, como materia prima
para la investigacion, ya que es una fuente econémica y abundante para la fabricacion de biodiesel.

El experimento consistio en realizar extracciones Soxhlet con una mezcla de solventes, seguido
de la destilacion del aceite de café, la caracterizacion fisica y quimica del mismo y, por ultimo, la
produccién de biodiésel por medio de una esterificacion en medio acido. Se obtuvo una cantidad
de 88.2360+0.0001 g de destilado, que equivale a un porcentaje promedio de 18.52% m/m de
destilado con aceite de café con caracteristicas adecuadas y dentro de los rangos establecidos por
la literatura citada. En las pruebas de produccion de biodiésel se determiné que la reaccion no se
completd debido a los compuestos quimicos caracteristicos del aceite de café que lo impidieron,

asi como la purificacion del mismo.

Se determind la viabilidad econémica de toda la experimentacion la cual arroj6 un alto costo
econémico debido al tiempo que se emplea para realizar las extracciones, destilaciones y
reacciones, las cuales involucran altos consumos de agua, electricidad, reactivos y equipo de

laboratorio.

XV



.  INTRODUCCION

Actualmente la conciencia sobre la problematica ambiental, ocasionada por los efectos de la
produccion de energia utilizando combustibles fosiles, ha aumentado a nivel mundial. Debido a
esto, se han desarrollado distintos métodos y alternativas para la sustitucion del uso de los

combustibles fosiles por fuentes de energia renovable y amigable al ambiente.

Los biocombustibles se presentan como una alternativa energética para su uso en transporte,
con respecto al uso de combustibles fosiles. Este es el caso del biodiésel y bioetanol. EI biodiésel
es un combustible producido a partir de grasas y aceites vegetales y animales, usando una reaccion
de trans-esterificacion o esterificacidn. De aqui se deriva la oportunidad de utilizar estas materias

primas virgenes y también las usadas y desechadas.

El presente trabajo tenia como objetivo extraer aceite a partir del poso de café y producir
biodiésel a escala laboratorio, por esterificacion en medio acido y evaluarlo como fuente viable de
energia renovable. Para la extraccion del aceite se llevd a cabo una extraccién a escala laboratorio
utilizando el método Soxhlet controlando las variables de temperatura, humedad del poso de café y
el tiempo de contacto entre el solvente (120.0£0.5 mL) y la muestra (10.0000+0.0001 g de poso de

café). Como solvente se utilizd una mezcla de hexano- isopropanol 50-50% v/v.

Para la destilacion se armaron dos sistemas. El primero fue un sistema de contacto directo entre
el balon con la muestra y el calor proporcionado, el segundo sistema consistio en el uso de un bafio
de arena para evitar el contacto directo del calor con el balén que contenia la muestra. Las variables
controladas en ambos sistemas fueron la temperatura y cantidad de solvente destilado. A partir de
la masa de aceite de café obtenido, la cual fue de 88.2810+0.0001%, se determiné el porcentaje
m/m del aceite extraido de 32 y 6 extracciones respectivamente para los dos sistemas descritos
anteriormente. Se determiné que los porcentajes promedio en masa fueron de 18.15 y 20.37+0.01%,
respectivamente, teniendo un promedio de 19.26+£0.01%. Se determind que el porcentaje de
extraccion es alto comparado con los valores de literatura citada y es una ruta viable para posteriores

experimentos.

El aceite se someti6 a pruebas de caracterizacion fisicas y quimicas para compararlas con

pruebas obtenidas de otros experimentos y de la literatura citada. Las pruebas realizadas fueron de



densidad, viscosidad a 40.0+0.5°C, indice de refraccion a 20.0+0.5°C, pH, humedad, indice de
acidez y sélidos suspendidos. Todas las pruebas fisicas dieron resultados dentro del rango de los
valores tedricos, con lo que se determind que el poso de café posee caracteristicas que lo hacen una
materia prima potencial para la produccion de biodiesel. La prueba quimica consistié en una
cromatografia de gases en la que se detectaron todos los compuestos presentes en el aceite de café

extraido, teniendo acidos grasos en pequefias cantidades.

En cuanto al biodiésel, se realizd la reaccion de esterificacion en medio acido utilizando tres
tipos de alcohol: metanol, 2-propanol y 1-propanol, y se obtuvieron los mismos resultados para los
tres alcoholes. En las cuatro corridas realizadas se dio la separacion de fases, pero se obtuvo un
solido de color oscuro y un liquido verdoso, el cual al someterlo a la prueba 3/27 para biodiésel,
dio resultados negativos, lo cual indic6 que la reaccién de esterificacion no se complet6. Debido a
esto, se concluyd que la reaccién no se logré por todos los compuestos que presenta el aceite de
café, por lo que es necesario profundizar en un tratamiento de purificacion del aceite para lograr la

produccion de biodiésel.

Se realiz6 una evaluacion econdémica para realizar toda la experimentacion. Se obtuvieron los
costos para 38 extracciones, 19 destilaciones y 4 reacciones, los cuales fueron de Q 1,490.13, Q
2,024.16 y Q 2,064.53, respectivamente. Con estos datos como base, se determiné el costo de un
gramo del destilado con aceite de café, que se estimd en Q 22.93. Es decir, el costo de extraer aceite
para producir biodiésel es alto en comparacion con la cantidad de aceite que se obtiene, a pesar de
gue el rendimiento del aceite extraido del poso de café es alto comparado con los valores de la

literatura citada.

Con base en la experimentacion realizada, se puede decir que la metodologia planteada es una
ruta viable para reutilizar los desechos provenientes de la bebida de café, especificamente la
“shinga”, de la cual se obtuvo un alto porcentaje de aceite, asi también es una ruta para extraer
aceite de café con caracteristicas dentro del rango de los estandares de aceite, aunque es necesario

purificar el mismo para su uso en la produccion de biodiésel.



Il.  OBJETIVOS

A. Objetivo general

Extraer aceite a partir del poso de café para la produccién de biodiesel, a escala laboratorio, por

esterificacion en medio &cido, y evaluarlo como fuente viable de energia renovable.

B. Objetivos especificos

) Extraer, con solventes, aceite del poso de café de Guatemala, usando como solvente una
mezcla de hexano-isopropanol 50-50% v/v para determinar rendimientos y viabilidad

econdémica.

. Caracterizar el aceite obtenido de la extraccion con pruebas estandar de la AOAC, usando

como parametros de referencia los resultados de investigaciones anteriores.

° Producir biodiésel a escala laboratorio con una esterificacion en medio acido para evaluar
rendimientos y verificar su produccion usando la prueba 3/27, y pruebas estandar de la
ASTM.

o Determinar los acidos grasos presentes en el aceite de café extraido por medio de un

analisis de cromatografia de gases para conocer las caracteristicas quimicas del mismo.



l1l. JUSTIFICACION

El estudio e investigacion de las alternativas para producir biocombustibles, usando fuentes
renovables y reduciendo el impacto ambiental originado por los residuos generados, son relevantes.
En la actualidad es necesario encontrar otras fuentes para la generacion de energia renovable debido
a dos aspectos: el principal, los combustibles fdsiles se agotan dia con dia y se requiere de
alternativas que los sustituyan para cumplir con la demanda mundial, siendo uno de estos el
biodiésel. Como segundo aspecto, se busca el menor impacto ambiental, implementando soluciones

gue reduzcan el mismo al dar tratamiento o redso a los residuos.

El biodiésel es un combustible alternativo procedente de la reaccidn quimica de aceites o grasas
vegetales y animales con alcoholes. Cominmente se han utilizado aceites de semillas comestibles,
sin embargo, hay organizaciones que protegen el ambiente y se han pronunciado contra el uso de
estos aceites debido a que los cultivos de estas semillas requieren de altas cantidades de agua para
regular su crecimiento, lo cual provoca un uso excesivo del agua como recurso y estas semillas por

ser comestibles, pueden ser utilizadas para consumo humano o animal.

Tomando en consideracion esta problematica, se han investigado otras fuentes naturales
procedentes de residuos agroindustriales, entre ellas estan el aceite vegetal de frituras utilizado en
laindustria de alimentos. Actualmente se generan grandes voliumenes de aceite vegetal proveniente
de la alta demanda de productos fritos, lo que provoca un problema ambiental de gran magnitud,
ya que, al no ser reutilizado para la produccion de alimentos, debido a que las altas temperaturas a

las que es sometido el aceite generalmente provoca la liberacion de agentes cancerigenos.

La mayoria de las industrias vierte o desecha el aceite directamente a los suelos, rios y mares,
entre otros, provocando la contaminacion de 1, 000,000 de litros de agua por cada litro de aceite
vegetal desechado. Por lo mismo, se ha tomado la iniciativa de reutilizar este aceite vegetal para la
produccion de biodiésel, evitando de esta manera la contaminacion al ecosistema y contribuyendo

a la produccidn de energia renovable.

Otra fuente alternativa, sobre la que versa esta investigacion, son los residuos de café,
especificamente el poso o “shinga®, proveniente de la produccion de la bebida. Estos posos de café

son un material comunmente desechado en hogares y cafeterias, mientras que en otros paises se



utilizan como abono para la tierra. Sin embargo, el café presenta un porcentaje significativo de
aceite luego de lixiviarse y convertirse en poso. Es por ello que el aceite de los posos de café se
puede usar como materia prima para la produccién de biodiésel, reduciendo la carga organica que
estos poseen, asi como posibles emisiones de metano cuando se fermentan en condiciones no

controladas de los vertederos de desechos, reduciendo el impacto ambiental.

En Guatemala, durante los afios 2013 y 2014, se reportd una produccion de 4.08 millones de
quintales oro de café, el equivalente a 408, 000,000 kg, el cual pierde un 20% en masa al tostarlo,
teniendo una cantidad de café tostado de 326, 400,000 kg para utilizarlo en la preparacién de bebida
de café. Segun datos de ANACAFE, se estima un consumo local, en cafeterias, hogares y
restaurantes, de 400,000 quintales oro de café, equivalente a 40, 000,000 kg teniendo una cantidad
de café tostado de 32, 000,000 kg que al utilizarlo en la preparacion de la bebida de café generaria
residuos solidos, como lo es el poso de café el cual tiene un contenido de aceite estimado de 11 a
20% m/m.

La cantidad de poso de café generado a partir de la produccion de café puede utilizarse para la
produccidn de biodiésel, el cual contribuiria a reducir la cantidad de diésel importado a Guatemala,
siendo este de 7, 528,302.5 barriles reportados en el afio 2015, segin el Ministerio de Energia y

Minas de Guatemala.

Uno de los métodos para separar el aceite de café de los residuos solidos es el de extraccion con
solventes, segun el articulo de “Valorization of coffe grounds for biodiesel production” (2012). Se
demostrd experimentalmente que una mezcla de isopropanol-hexano (50-50 %) v/v facilita una
extraccion de aceite con alto rendimiento, aunque la recuperacion de solvente es baja.
Considerando el costo de solventes y la energia consumida para recuperar el aceite y los solventes,
se recomendo realizar la extraccién con esta mezcla para futuros experimentos, tomando en cuenta

que se recupera gran parte del aceite para produccion de biodiésel.

Debido a esto se considera que las pruebas y posterior produccion de biodiésel a partir de los
desechos solidos, “shinga”, generados de la fabricacién de la bebida de café espresso de la tienda
&CAFE, serian de beneficio, ya que se tratarian los residuos solidos y se contribuiria a la

produccion de un biocombustible de manera amigable con el ambiente.



IV. MARCO TEORICO

A. Composicién quimica del café tostado

El café, quimicamente, se compone de agua y materia seca. La materia seca de los granos del
café almendra esta constituida por minerales y por sustancias organicas que son los carbohidratos,
lipidos, proteinas, alcaloides, como la cafeina y la trigonelina, asi como por &cidos carboxilicos y
fenolicos, y por compuestos volatiles que dan el aroma a la almendra. Por su parte, los granos de
café tostado contienen varios de los compuestos quimicos que se encuentran en la almendra, aunque
en diferentes concentraciones; y, ademas, se detectan cientos de otras sustancias que se forman en

las diversas reacciones mediante el calor durante la tostacion. (Cenicafé. 2011)

Dependiendo de la humedad y calidad del grano almendra y del grado de tostacidn, el grano de
café tostado puede contener entre 3.5% y 5.0% de agua. En el café tostado de las variedades de
Arébica de Colombia, la fibra constituye cerca del 21.3%, los lipidos el 11.9%, las proteinas 13.8%
y la cafeina 1.3%. (Cenicafé. 2011)

Carbohidratos. Entre el 15% y 20% de los polisacaridos contenidos en los granos de café
almendra se degradan en la tostacion. La sacarosa se descompone completamente, se carameliza y,
asi, se producen pigmentos que dan color caramelo y amargo a la bebida, y también acido férmico,

acético, glicolico, lactico y compuestos aromaticos como los furanos. (Cenicafé. 2011)

Lipidos. La mayor parte de los lipidos contenidos en el grano de café no se degradan durante
la tostacion, aunque algunos acidos grasos se incrementan, los lipidos insaponificables disminuyen

y algunos lipidos se oxidan y forman aldehidos y otros compuestos volatiles. (Cenicafé. 2011)

Proteinas. Estas se componen de aminoacidos unidos por enlaces peptidicos. La degradacion y
disminucién del contenido de proteinas en el grano de café tostado dependen del grado de tostacion.
Los aminoécidos reaccionan y generan compuestos del aroma del café tostado. El contenido de
proteinas es similar entre las especies de café y estdn conformadas por 50% de albiminas que son
solubles en agua y 50% de globulinas insolubles. El contenido total de amino&cidos libres es mayor

en granos maduros que en inmaduros y en Robusta que en Arabica. (Cenicafé. 2011)



Alcaloides. La cafeina es estable en la tostacion y es soluble en agua. EI 85% de la trigonelina
se trasforma en piridinas, pirroles, acido nicotinico y otros compuestos nitrogenados. (Cenicafé.

2011)

Acidos clorogénicos. En la tostacion, los acidos clorogénicos se isomerizan, se unen a las
melanoidinas, se hidrolizan, forman quinolactonas y se transforman en catecol, guayacol y

pirogalol que tienen olores a humo y quemado. (Cenicafé. 2011)

Acidos. Los principales acidos del café tostado son: clorogénicos, quinico, citrico, acético,
malico, férmico, fosforico, glicolico, lactico y otros 36 &cidos. Estos acidos provienen del café
almendra y otros se producen en la tostacion a partir de los carbohidratos, sacarosa, acido citrico,

malico y fosférico. (Cenicafé. 2011)

Aromas del café tostado. Los olores estan compuestos de varias sustancias volatiles. En el
aroma del café se encuentran cerca de 850 compuestos volatiles, principalmente furanos, pirazinas,
cetonas, pirroles, fenoles, hidrocarburos, acidos, aldehidos, ésteres, alcoholes y los tiofenos,
tiazoles y oxazoles que no se encuentran en el grano almendra, son cerca de 244 compuestos

nitrogenados y 75 azufrados. (Cenicafé. 2011)

Tabla 1. Promedio de la composicion quimica del grano de café verde, segln la especie y porcentaje en

base seca.
Componente quimico Arébica (%) Robusta (%)
Polisacaridos 50.8 56.40
Sacarosa 8.00 4.00
Azlcares reductores 0.10 0.40
Proteinas 9.80 9.50
Aminoéacidos 0.50 0.80
Cafeina 1.20 2.20
Trigonelina 1.00 0.70
Lipidos 16.20 10.00
Acidos clorogénicos 6.90 10.40
Minerales 4.20 4.40
Compuestos aromaticos Trazas Trazas

(Puerta. 2011)



Tabla 2. Contenido de &cidos en granos de café verde, segln la especie y % en base seca.

Acido Ardabica (%) Robusta (%)
Citrico 1.16a1.38 0.67a1.00
Malico 0.46 a 0.67 0.25a0.38
Fosforico 0.11a0.11 0.14a0.22
Oxalico Trazasa 0.2 Trazasa 0.2
Succinico Trazas a 0.15 0.05a0.35
Formico Trazas a0.14 Trazas a 0.39
Acético Trazas Trazasa 0.2

(Puerta. 2011)

Tabla 3. Sabores de algunos acidos del café

Acidos Sabor
Clorogénico Amargo, astringente

Quinico Amargo y acido

Citrico Acido intenso como limones
Acético Agrio

Mélico Manzana verde
Formico Acido fuerte, acre
Fosférico Acido refrescante
Glicolico Acido fuerte

Lactico Agridulce
Fumarico Muy &cido, pero no picante
Maléico Irritante, acre
Succinico Amargo y salado
Tartarico Acido fuerte a uvas negras

(Puerta. 2011)

El aroma caracteristico del café se debe a la alta cantidad de compuestos aromaticos que presenta
el café tostado, por efecto de transformaciones y degradaciones quimicas las cuales se alcanzan con
el proceso térmico. El aceite contenido en el grano de café tostado tiene una composicion quimica
similar a la de muchos aceites vegetales comestibles tales como el de la semilla de algodon, soya,
maiz, coco, oliva, entre otras. Este es liquido a temperatura ambiente y presenta una porcion grande
de insaponificables que varian del 7% al 12%. Al extraer el aceite, parte del contenido aromatico

es desprendido con él y varia segun el método de extraccion utilizado. (Xie, 2008)



Tabla 4. Compuestos quimicos de algunos defectos del café

Impresidn de olor o sabor Compuesto quimico Causa
del café
. i ] . Mohos Penicillium expansum y
Tierra, madera, himeda Geosmina (2-metil isoborneol) ] .
bacterias Streptomyces coelicolor
Degradacion de Procloraz, mohos,
Riado, fendlico 2,4,6 — tricloroanisol/fenol contaminacién con sustancias
guimicas.
) ) ) o Infeccion bacteriana de granos
Sabor a papas y arvejas 2-isopropil-3-metoxipirazina . )
dafiados por insectos
Pescado podrido 4-heptenal Granos inmaduros
Etil-2-metilbutirato, etil-3- .
Fermentado, frutal Fermentacion no controlada

metilbutirato
Metanotiol, metilpropanal,
Reposo, viejo, grasa hidroximetilfurfural, 2,3- Almacenamiento inadecuado
pentanodiona
2-isobutilmetoxipirazina, ésteres,

Stinker, nauseabundo ) o ] Degradacion en el beneficio.
dicetonas, dimetilsulfito

(Puerta. 2011)

B. Café de Guatemala

Guatemala es el mayor productor de café de Centroamérica. En este pais se cultiva basicamente
café arabica, la mayor parte de este, cerca del 90%, se vende al exterior como café de calidad.
Segun estimaciones de ANACAFE, en los afios 2009/2010 el pais produjo entre 3.7 millones y 3.8

millones de sacos de 60 kilos de café. (ForumCafé. 2001)

Los microclimas que existen en las regiones cafetaleras marcan la diferencia en las
caracteristicas de fragancia, aroma, acidez, cuerpo, sabor y post sabor, de los granos guatemaltecos.
En las zonas bajas, de 760 a 1070 metros sobre el nivel del mar, el crecimiento es més rapido. Esto
hace que el café no posea mucha acidez y cuerpo. Es considerado un café suave y agradable,

conocido a nivel internacional como Prime y Extra Prime. (ForumCafé. 2001)

En las zonas intermedias, entre 1070 a 1200 metros sobre el nivel del mar, las calidades

aumentan, el café de esta altura es conocido como Semiduro y Duro. En las zonas més altas, a partir
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de los 1300 metros sobre el nivel del mar, se cultiva el café Estrictamente Duro, muy cotizado a
nivel mundial por su peculiar acidez, cuerpo consistente, sabor definido y fuerte aroma.
(ForumCafé. 2001)

El café guatemalteco es recolectado a mano para seleccionar el fruto adecuado, que no debe ser
verde ni tampoco muy maduro. El procesamiento habitual es un primer beneficio himedo, seguido
del secado al sol y beneficio seco, en el que las maquinas concierten el grano pergamino en grano
oro, listo para enviar a los tostaderos. (ForumCafé. 2001)

Los habitantes de Guatemala no son bebedores habituales de café, tan solo se consumen unos
250 gramos de café per capita. Histéricamente, los mejores granos, los mas grandes, de mejor color
y peso, se exportan, reservando para el mercado interior los de menor calidad. Alrededor de 460
gramos de café de Guatemala pueden llegar a tener un valor entre 14 o 15 délares USA, esto hace
que no solo propietarios de grandes fincas lo vendan en el mercado internacional sino también los
pequefios caficultores reunidos en cooperativas. La FEDECOCAGUA exporta hacia Europa el 80%
del café de mejor calidad, el 15% a Estados Unidos de América y el 5% a Japdn. (ForumCafé.
2001).

Entre los departamentos de Guatemala, que representan por su volumen de produccion de café
en oro, un mayor nimero de quintales son: en primer lugar, Santa Rosa con 1,102,492 quintales
oro equivalentes a 50,113,272.72 Kg de café oro, en segundo lugar, Huehuetenango, con una
produccién de 689,507 quintales oro equivalentes a 71,317,322 Kg de café oro, en tercer lugar
Chiquimula con 544,375 quintales oro equivalentes a 25,041,250 Kg de café oro, en cuarto lugar,
Guatemala con 330,789 quintales oro equivalentes a 15,216,294 Kg de café oro, en quinto lugar
San Marcos con una produccion de 298,484 quintales de café oro equivalentes a 13,730,264 Kg de
café oro, en sexto lugar Suchitepéquez con 12,627,874 Kg de café oro, en séptimo lugar
Sacatepéquez con 199,798 quintales oro equivalentes a 9,190,294 Kg de café oro, en octavo lugar
Alta Verapaz con una produccion de 188,849 quintales de café oro equivalentes a 8,687,054 Kg de
café oro. (ANACAFE. 1991).
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Tabla 5. Produccion de café por departamento en la repdblica de Guatemala en quintales oro.

Produccion de Cafe en la Republica por departamento, en quintales oro
‘_J-Eu::afé Ejercicios Cafeteros 1998/1999 a 2004/2005
1998 - 1999 1593 - 2000 2000 - 2001 2001 - 2002 2002 - 2003 2003 - 2004 2004 - 2005

Departamento Guintales Oro Quintales Oro Quintales Oro (Quintales Cro Quintales Oro GQuintales Oro Guintales Cro
1| |Guatemala 527.6680 484,292 292,261 288.276 331,345 248,265 330,786
2| |El Progreso 31,498 4133 22988 45,850 26,036 24,984 36616
3|5 153,470 106,330 116,868 119,812 115,330 177,282 199,798
4| |Chimaltenange nn.an 16478 340,136 220212 251,999 23489 257 661
3| |Escuintla 187,004 203,740 206,088 110,852 124,928 93453 80,320
6| |Santa Rosa 1,234 448 1,433,045 1,044,870 728,881 1218337 1,156,838 1,102,492
7| |Solola 192,658 143718 138,472 101,421 152,626 121329 138,062

8| (Totonicapan B - - 2725 B B -
9| |Quezaltenango 491,102 §17.020 430,858 326127 283,734 158,199 108,529
10| |Suchitepequez 467,124 453,603 488,418 389311 440 818 252190 274519
11| |Retalhuleu 175,083 107922 114,883 84,513 54778 48,285 32.588
12| |5an Marcos 792,830 536,881 611,738 n0sm 435,759 204,435 290,484
13| |Huehuetenango 532.8M1 690,012 692,742 543,069 676.201 663,078 689,507
14/ |El Quiche 19,950 48832 78,784 47434 7438 £3.329 36,572
15| |Baja Verapaz 23,152 27,890 4470 2128 12,886 B,455 5.2
16| |Alta Verapaz 492 493 770,958 552819 456,040 437,807 400,739 188,849

17| |El Peten - - k1) 2469 - - -
18| |lzabal 14,021 6344 4,005 2,560 129 1,263 2526
18| |Zacapa 183,020 212238 219,976 141,833 165,408 107,134 37643
20| |Chiquimula 214832 622,593 324,341 339518 285,974 280,272 344375
21| |[Jalapa 149,495 241.010 199,345 177.608 255,630 130,931 261359
22| [Jutiapa 139,652 177.3% 187,527 109,185 196.736 261,930 117,383
Totales 6,404,323 7245984 £.351,858 4,642 562 5,500,859 4683778 4,783,751

(ANACAFE. 2005)

Mas del 90% de la produccion de café se exporta a diferentes destinos. En la actualidad se estima
un consumo local de 400,000 quintales oro. Cada embarque es autorizado por ANACAFE con
informaciones sobre el tipo de café y destino. Las estadisticas oficiales hacen referencia a
“produccion exportable” por la razén indicada. Para estimaciones locales se adiciona el dato de

consumo local. (ANACAFE. 2005).

Tabla 6. Produccién de café en millones de quintales oro en los afios 2008-2009 a 2011-2012

Produccion 2008-2009 2009-2010 2010-2011 2011-2012
Exportable 4.5 4.4 4.5 4.8
Consumo local 0.4 0.4 0.4 0.4
Total 4.9 4.8 4.9 5.2

(ANACAFE. 2005)

C. Cafe espresso

El espresso es una forma de preparar el café, pero también se refiere a una forma de servir el
café. Su preparacion podria definirse como el café que se obtiene al pasar el agua hirviendo a

presion por el grano molido en un tiempo entre 20 a 28 segundos. (Fuertes. 2005)
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Para preparar el espresso se suele utilizar una mezcla de variedades de cafés Arabica y Robusta,
para gque confieran al perfil de taza deseado. El grano debe ser tostado relativamente reciente y se
debe guardar en un envase hermético. El agua, idealmente se utiliza filtrada. A lo largo de este
proceso, que permite la extraccion de todos los coloides, aceites naturales, azlicares y proteinas, se

obtiene el café espresso. (Fuertes. 2005)

La cafetera de café espresso cuenta con un chasis el cual es la base de sujecion de los elementos
principales. Este debe ser resistente y funcional. La base suele ser de hierro tratado para evitar la
corrosion. Es importante que no tenga demasiadas soldaduras ya que en estos puntos el material es
mas susceptible a dafiarse. (Fuertes. 2005)

El sistema estd formado por una caldera generadora de agua caliente-vapor, uno o varios grupos
para la elaboracion del café y equipo de control y seguridad. La caldera es un recipiente a presion
gue debe garantizar con seguridad la produccion de vapor y el calentamiento constante para que,
tanto en bajas o elevadas extracciones de cafés y vapor, mantenga su estabilidad térmica que

permitira la homogeneidad de cada taza. (Fuertes. 2005)

Las condiciones que se deben de controlar son la presion, la cual debe estar entre 8 y 9 bar, la
presion interior de la caldera, la cual debe estar entre 0.8 y 1 bar, con una temperatura aproximada
del agua de 120°C. La temperatura de extraccion del café espresso suele estar entre los 90/95°C y

entre 20 y 30 segundos se debe obtener un café espresso de 25/35 mL. (Fuertes. 2005)

D. Poso de café

El café es el segundo producto mas comercializado en el mundo después del petréleo, por lo
tanto, la industria del café es responsable por la generacién de una gran cantidad de residuos. El
pergamino del café y el poso de café son los dos principales residuos dentro de las industrias. Los
residuos del poso de café poseen un tamafio de particula fino, alta humedad (de 80% a 85%), carga
organica y acidez. Casi el 50% de la produccion mundial del café proviene de la preparacion del
café soluble. (Ramalakshmi et al. 2009)
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Tabla 7. Composicién quimica del poso del café

Componentes (9/1009)
Celulosa (glucosa) 8.6
Hemicelulosa 36.7
Xilosa 0.0
Arabinosa 1.7
Galactosa 13.8
Manosa 21.2
Proteina 13.6

Grasa -

Ceniza 1.6

(Leifa et al. 2001)

El sector del café es una pieza clave dentro de la economia mundial, por el volumen de producto
vendido y por los beneficios econdmicos. Las empresas productoras de café generan al afio mas de
2,000 millones de toneladas de los subproductos, productos muy ricos en fibra y compuestos

fenolicos, todos ellos compuestos beneficiosos para la salud humana. (Rufian. 2015)

Cientificos de la Universidad de Granada y de la Estacién Experimental del Zaidin, han
descubierto que los posos de café tienen una capacidad antioxidante hasta 500 veces superior a la
vitamina C, y pueden ser reutilizados para elaborar alimentos funcionales con grandes cualidades
saludables para el ser humano. Estos subproductos también son ricos en compuestos pardos, que
dan lugar al color del café, conocido como melanoidinas, las cuales presentan diversas propiedades

bioldgicas interesantes para el ser humano. (Rufian. 2015)

Los estudios han demostrado que los desperdicios del poso de café contienen entre 11% y 20%
de aceite en peso. Segun el estudio realizado en la Universidad de Nevada en Reno, el biodiésel
proveniente de esta materia prima presento una gran estabilidad oxidativa, a pesar de esto, se ve

afectado por los altos niveles de azufre.

E. Aceite de café

Los aceites, por ser constituyentes esenciales de todas las plantas y animales, estan ampliamente

distribuidos en la naturaleza. Todas las especies de plantas y animales producen alguna clase de
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aceite durante su ciclo vital. Sin embargo, las plantas y animales que producen aceite en cantidad

suficiente son relativamente pocas en numero. (Clarke. 1985)

La mayor fuente de aceite esta constituida actualmente por las semillas de las plantas anuales,
tales como el lino, soya, algoddn, cacahuate, etc. Algunas de estas plantas, en especial el ricino y

las variedades oleaginosas del lino, se cultivan solamente por su aceite. (Clarke. 1985)

Generalmente el aceite de café puede obtenerse por dos métodos: extraccion por solventes y
extraccion mecanica. El aceite de café obtenido por prensado mecanico se compone de una fraccion
de lipidos y una fraccion volatil que retiene el olor tipico del café tostado y molido, pero mantiene
un olor a quemado a causa de la pirolisis que ocurre por las altas temperaturas. (Oliveira. 2007)

Los lipidos de los granos del café se encuentran presentes en el endoesperma, mientras que en
las capas exteriores se encuentra la cera del café. El aceite de café se encuentra conformado por
triglicéridos, ademas de una porcién considerable de otros componentes lipidos, los cuales le

otorgan caracteristicas especiales al aceite. (Clarke y Macre. 1985)

El contenido de aceite se determina mediante una extraccion utilizando el método Soxhlet con
un solvente apropiado, evaporando el solvente y pesando el residuo. El uso de solvente no polar,
éter de petroleo, es generalmente aceptado para la determinacion del aceite de café y su posterior

analisis. Las propiedades tipicas que conforman el aceite de café son: (Clarke y Macre. 1985)

Tabla 8. Composicién promedio de lipidos en el aceite de café

Triglicéridos 75.2
Esteres de acidos grasos y alcoholes 18.5
Alcoholes diterpenos 0.4
Esteres de esteroles y acidos grasos 3.2
Esteroles 2.2
Tocoferoles 0.04-0.06
Fosfatidos 0.1-0.5
Derivados de triptamina 0.6-1.0

(Clarke y Macre. 1985)
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Si se desea obtener un estudio detallado sobre la composicion quimica del aceite de café, es
necesaria una extraccion directa con solvente. El rendimiento que se llega a obtener por la
extraccion con solvente dependera del tamafio de particula en la que se encuentre el café. (Folstar
et al. 1975)

Tabla 9. Rendimiento del contenido de aceite de café en relacion a los diferentes tamices en base seca.

Abertura de Extraccion directa de aceite con éter de Extraccion de aceite por el método
tamiz (mm) petroleo (40-60°C) por 6 horas (%) oficial suizo 35%08 (1973) (%)
0.15-0.42 15.51 15.54
0.42-0.60 13.1 15.66
0.60-0.85 9.36 14.06

(Folstar et al. 1975)

Al momento de extraer los solventes se removerd una pequefia cantidad de cafeina, se ha
demostrado que el porcentaje de materia insaponificable se encuentra influenciada por el

rendimiento de aceite obtenido de la extraccion. (Clarke y Macrae. 1985)

En la siguiente tabla se encuentran descritas las caracteristicas mas importantes del aceite del
café, estas fueron determinadas por los procedimientos usuales. Se atribuyen los valores altos de
namero de &cidos a que el aceite no fue analizado inmediatamente después de ser extraido del

grano. Las extracciones fueron realizadas con éter de petréleo. (Schuette et al. 1934)

Tabla 10. Propiedades quimicas del aceite de café

Caracteristicas Datos uevos Datos de otros autores
Gravedad especifica 25/25° 0.9653 0.9288-0.9512
indice de refraccion, 25° 1.479 1.4678-1.4778
Namero de yodo (Wijis) 100.72 79-97.8
Numero de saponificacion 195.53 149-195
Numero de Reichert-Meissl 0.36 0-2
Numero de Polenske 0.4 0.20-0.25
Numero acido 7.05 2.1-7.9
Acidos saturados 33.6
Acidos insaturados 38.02
Grasos totales 94.11 79.7-90.5
NUmero de yodo de acidos insaturados 153.61
Materia insaponificable. % 12.63 6.87-13.5
Numero de yodo de materia saponificable 153.8

(Schuette et al. 1934)
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En Guatemala se realizé un estudio con el aceite de café tipo Genuino Antiguo, en el cual se
analizaron las caracteristicas fisicas del aceite, los resultados se presentan a continuacion. (Ramirez.
2008)

Tabla 11. Propiedades fisicas determinadas experimentalmente al aceite de café tipo Genuino Antigua.

Caracteristica Tueste oscuro Tueste claro
Densidad, g/cm?, 23.2°C 0.923 0.927
indice de refraccion, 22.5 °C 1.478 1.479
pH, 22°C 4.58 4.78
Solubilidad Agua: Negativa

Etanol: Negativa
Benceno: Positiva

Cloroformo: Positiva

Humedad, % 0.375 0.376
Punto de fusién, °C 15 15
Viscosidad, 26.2°C 1 1
Gravedad especifica 25/25° 0.9653 0.9512

(Ramirez. 2008)

Tabla 12. Propiedades quimicas determinadas experimentalmente al aceite de café tipo Genuino Antigua.

Prueba Resultado
Carotenos, ppm por g de muestra 38.032
Valor de fosforo, ppm por g de muestra 334.700
Valor de fosfatidos, en ppm por g de muestra 10,039.800
Valor de p-anisidina, ppm por g de muestra 42.26
Ceras, ppm por g de muestra 502.660
Jabén, ppm por g de muestra 353.95
Gomas, % m/m 72.84
Metales pesados No se encontraron
Pruebas de inflamabilidad Positiva

(Ramirez. 2008)

Se pudo demostrar que la capacidad de extraer aceite de un tueste oscuro es més factible, ya que
promueve, conserva y preserva los aceites, mientras que para un tueste liviano el rendimiento de la

extraccion fue menor en el estudio realizado. (Ramirez. 2008)
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Acidos grasos libres y totales. Los acidos grasos son los constituyentes primarios de la mayoria
de los lipidos cuya estructura es una cadena alifatica con un grupo funcional carboxilo. Los acidos
grasos se clasifican en funcion de la cadena carbonada, diferencidndose los acidos grasos saturados,
los monoinsaturados con un doble enlace y los poliinsaturados con dos 0 méas enlaces. (Clarke.
1985)

Figura 1. Clasificacion de acidos grasos segun el grado de saturacion.

Grupo Estructura bioquimica Ejemplo
Ccoo Acido
saturade 1 AAAMAAN ° paimitico
CHg C16:0
Mondginsaturad CI:I /\/W\=/\N\/\cgo Acido oleico
onoinsaturado 3 g cs:1

COO0 ;... . .
Poliinsaturado c':'s/\/\/=\/=\/\/\/\/ s Acido linoleico

C18:2

(Ramirez. 2008)

Las grasas y los aceites constituyen una clase bien definida de sustancias neutras, solubles en
éter y otros disolventes organicos, pero no en agua, producidas en cierta cantidad por todas las
plantas y todos los animales. Sin embargo, las grasas y los aceites comerciales se derivan de un
numero relativamente pequefio de especies del reino animal y vegetal, en los cuales aparecen en
cantidad y en forma facilmente asequible. Si se exceptlan pequefias proporciones de impurezas,

algunas grasas Yy aceites pueden separarse por un tratamiento de refinacion.

Tabla 13. Total de acidos grasos presentes determinados experimentalmente al aceite de café tipo Genuino

Antigua.
Acidos grasos Total (%)
Saturados 46
Monoinsaturados 7.63
Poliinsaturados 45.89
Sin identificar 0.48

(Ramirez. 2008)
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F. Extraccion Soxhlet

La extraccién es una operacién basica de laboratorio. Es la accion de separar con un liquido,
una fraccion especifica de una muestra, dejando el resto lo méas integro posible. Esta se puede
realizar desde los tres estados de la materia: sélido-liquido, liquido-liquido, gas-liquido. (Nufiez.
2008). La extraccion Soxhlet se basa en la extraccion sélido-liquido. Se fundamenta en las

siguientes etapas:

Colocacion del solvente en un balén
Ebullicion del solvente que se evapora hasta un condensador a reflujo

El condensado cae sobre un cartucho poroso el cual contiene la muestra de interés

A w0 np e

Ascenso del nivel del solvente cubriendo el cartucho hasta un punto en que se produce
el reflujo y cae la mezcla del solvente con el material extraido en el balon.

5. Se repite el proceso la cantidad de veces necesaria hasta que la muestra quede agotada.
Lo extraido se concentra en el balon del solvente. (Nufiez. 2008)

La operacion inicia con la preparacion de la muestra. Cada sistema de trabajo tiene su forma de
preparacion. Con frecuencia se divide en fragmentos de mayor 0 menor tamafio. La muestra se pesa
y se carga el cartucho. El cartucho consiste en un recipiente cilindrico con base semiesférica para
gue apoye perfectamente en la base del equipo extractor y sea mas resistente. Los materiales mas
utilizados son algodén y porcelana porosa. Los cartuchos se llenan hasta la mitad o un poco masy,

en lo posible, se evita comprimir la muestra para que no se vea impedida la difusion. (Nufiez. 2008)

La cantidad de solvente debe ser la necesaria para que al ascender al cartucho y antes de que se
haga la sifoneada, no quede seco el baldn inferior. Durante la operacion hay pérdidas de solvente
por lo cual se debe agregar por lo menos una cantidad semejante en exceso. Una caracteristica
importante en cuanto al tipo de solventes es que los de caracter no polar suelen tener alguna
dificultad en sifonear puesto que no mojan el vidrio. Ello es frecuente con los derivados clorados
como el diclorometano y el cloroformo y los hidrocarburos superiores al hexano. En los casos en
que se utiliza mezcla de solventes, como en la extraccion de la madera, es imprescindible trabajar
con mezclas azeotropicas porque, de otra forma, la extraccion seria heterogénea en cuanto a la

composicion del solvente. (Nufiez. 2008).

A continuacidn, se listan los solventes mas utilizados para la extraccion: (Nufiez. 2008)



Tabla 14. Solventes utilizados en extraccion soxhlet
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Solvente Punto de ebullicién °C
Eter 35
Diclorometano 40
Eter de petroleo 35-50
Cloroformo 62
Metanol 65
Etanol-Benceno 65
Hexano 69
Etanol tolueno 73
Acetato de etilo 77
Etanol 78
Benceno 80
Ciclohexano 81
Acido formico 101
Dioxano 102
Tolueno 111

(Nufiez. 2008)

Figura 2: Sistema de Extraccion Soxhlet

Salida de agua

Refrigerante

Entrada de agua

Solvente puro
sondensado

Tapon de

algodon
Ensanchamients™™ Cartucho
Sifon poroso
Ascenso de

Regreso del Vapores

PO L
solvente +extraido

Calentador

(Nufiez. 2008)

Extraccion de aceite de café. Distintos solventes han sido evaluados en la extraccion de aceite.
Se ha utilizado el equipo Soxhlet para llevar a cabo la extraccion. Es importante mencionar que
actualmente se han utilizado como solventes el hexano, isopropanol, heptano, octano y etanol. Asi

mismo, se han realizado mezclas de estos para mejorar la eficiencia de la extraccion, los resultados

obtenidos son: (Caetano et al. 2012)
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Figura 3. Extraccion de aceite de café utilizando distintos solventes y mezcla de ellos.
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(Caetano et al. 2012)

Figura 4. Recuperacion de solventes utilizando distintos solventes y mezclas de ellos.
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(Caetano et al. 2012)

El solvente que permite la mayor recuperacion de aceite es el octano, sin embargo, es el solvente
que mas tiempo toma para terminar la extraccion y uno de los que tiene una tasa de recuperacion
mas baja. Por otro lado, el etanol y hexano tienen una menor recuperacion de solvente con el menor
y el segundo mayor tiempo de extraccion, respectivamente. EI hexano es uno de los solventes con
mayor recuperacion. El isopropanol muestra una mejor opcién en cuanto a la extraccion y
recuperacién de solvente, seguido de la mezcla entre isopropanol y hexano 50:50 (v/v), la cual da

una mayor extraccion de aceite con un porcentaje de recuperacién bajo. (Caetano et al. 2012)

G. Biodiésel

El biodiésel es un combustible liquido que se describe quimicamente como una mezcla de
ésteres de alquilo, un metilo o etilo, con cadenas largas de acidos grasos. Este se produce a partir
de materias renovables, como lo son los aceites vegetales y las grasas animales, actualmente

sustituye parcialmente al diésel de petr6leo en los motores diésel. (Pisarello. 2012)
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Este biocombustible es facilmente biodegradable, no es toxico, mejora la vida util del motor
debido a su lubricidad y es mas seguro para manipularlo y transportarlo ya que presenta un mayor
punto de ignicion. Para que el biodiésel se convierta en una alternativa energética real, es necesario
gue presente caracteristicas equivalentes a las del petrodiésel, y que en el proceso de obtencion se

consigan balances energéticos positivos. (Pisarello. 2012)

El prefijo bio- hace referencia a la naturaleza renovable y biol6gica en contraste con el
combustible diésel tradicional derivado del petréleo; por su parte, diésel alude a su uso en motores
de este tipo. El biodiésel sustituye como combustible limpio y renovable a los derivados de
petroleo, concretamente al diésel y lo hace con ventaja ecolégica ya que reduce las emisiones de
gases que provocan el efecto invernadero. Asi, por ejemplo, el uso de una tonelada de biodiésel,
evita la produccion de 2.5 t de diéxido de carbono (CO2) y sobre todo elimina las emisiones de
azufre (SO,) del diésel. (Uribe. 2010). El biodiésel es un combustible oxigenado, por eso tiene una
combustién completa y produce menos gases contaminantes en comparacion al diésel. Tiene un
punto de inflamacion relativamente alto (150°C) que le hace menos volatil y mas seguro de

transportar que el diésel. (Uribe. 2010). El biodiésel se puede obtener por:

1. Transesterificacion de aceite virgen vegetal, que es la forma mas utilizada a nivel mundial.
2. Transesterificacion de triglicéridos y esterificacion de &cidos grasos simultaneamente a

partir de aceites usados y grasas animales. (Bengoagorostiza. 2012)

Tabla 15. Comparacién de las propiedades de biodiésel y diésel

Propiedades Biodiésel Diésel
Metil éster 95.5 > 98% -
Carbono (% masa) 77 86.5
Azufre (% masa) 0.0024 0.05 max
Agua (ppm) 0.05% max. 161
Oxigeno (% masa) 12 13
Hidrogeno (% masa) 12 13
Nudmero Cetano 48-55 48-55
PCI (kj/kg) 37700 41860
Viscosidad cinemética (40°C) 1.9-6.0 1.3-4.1
Punto de inflamacion (°C) 100-170 60-80
Punto de ebullicién (°C) 182-338 188-343
Densidad relativa (60°C) 0.88 0.85
Relacién aire/combustible 13.8 15

(Uribe. 2010)
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H. Transesterificacion de aceites

La via comUnmente utilizada para sintetizar biodiésel es mediante una reaccién de
transesterificacion, en la cual un triglicérido reacciona con un alcohol en presencia de un
catalizador. Es recomendable emplear un exceso de alcohol para favorecer el equilibrio hacia la
formacidn de biodiésel. (Medina. 2012)

El producto recuperado se separa en dos fases para eliminar el glicerol, el producto obtenido es
el biodiésel, el cual se destila para quitar el excedente de alcohol y reutilizarlo. Seguidamente, los
ésteres son sometidos a procesos de purificacion que consisten en el lavado con agua e incluso,

secado al vacio y filtracion. (Medina. 2012)

Entre las variables que afectan el rendimiento y pureza de la produccion de biodiésel estan:
pureza de reactivos, tiempo de mezclado, temperatura de reaccion, concentracion, tipo de
catalizador utilizado y relacién en masa de la cantidad de metanol y aceite empleado. (Medina.
2012)

Es necesario el uso de catalizadores para que ocurra la reaccion que produce el biodiésel. Los
catalizadores pueden ser acidos, basicos o enzimaticos, siendo los catalizadores basicos los que se
utilizan a nivel industrial en la transesterificacion, ya que actian mucho mas rapido y permiten
operar en condiciones moderadas, entre estos se encuentran el NaOH y KOH. Estos catalizadores
son econdmicos y presentan elevados porcentajes de conversion, sin embargo, su uso conlleva a
complejos procesos de purificacion del biodiésel, ademas de ser altamente corrosivos. (Medina.
2012)

La catalisis acida no ha sido muy explorada debido a sus prolongados tiempos de reaccién, sin
embargo, cuando la materia prima utilizada presenta alto porcentaje de acidos grasos libres, la
catalisis &cida es la mejor opcidn para producir biodiésel. El catalizador mayormente usado es el
acido sulfarico H2SOs. (Medina. 2012)

La catalisis enzimatica se ha explorado recientemente y se ha podido observar que se pueden
obtener resultados relevantes en sistemas acuosos y no acuosos. Las ventajas que presenta el uso
de estos catalizadores son las siguientes: pueden emplearse materias primas de baja calidad ya que
el catalizador es sensible a la presencia de agua y AGL, el glicerol se puede separar facilmente y

también los AGL contenidos en el aceite se pueden convertir en ésteres alquilicos. Entre sus



desventajas se tiene su elevado costo. (Medina. 2012)

Figura 5. Reaccidn de transesterificacién para produccion de biodiésel
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(Pahl. 2008)

Figura 6. Reaccidn de esterificacion en medio acido para produccion de biodiésel
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(Don Blandt et al. 2010)

I. Produccioén de biodiésel en la industria
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La quimica descrita anteriormente constituye la base de la produccién industrial del biodiésel,

ademas el procesamiento y la calidad del mismo estan relacionadas entre si. Los procesos utilizados

para refinar la materia prima y convertirla en biodiésel determinan si el combustible cumplira con

las especificaciones aplicables. (Knothe et al. 2005)

En Estados Unidos la mayor cantidad de biodiésl se produce con el uso de aceite de soja o

aceites de cocina usados con metanol basados en la prueba estandar de calidad del biodiésel ASTM

D 6751-02. (Knothe et al. 2005)
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Figura 7. Esquema de la produccién de biodiésel por catalisis basica a nivel industrial
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(Knothe et al. 2005)

El alcohol, el catalizador y el aceite se combinan en un reactor y se mezclan durante una hora a
60°C. Las plantas pequefias a menudo utilizan reactores discontinuos, pero la mayoria de plantas
grandes (> 4 millones de L / afio) utilizan procesos de flujo continuo con reactores de tanque agitado
(CSTR) o reactores de flujo pistén. En algunas ocasiones la reaccion es realizada en dos etapas. En
la primera, se mezcla un 80% de alcohol y de catalizador con el aceite en un reactor CSTR. Luego,
la corriente de este reactor remueve el glicerol previo a introducirse en un segundo CSTR. El 20%
restante del alcohol y del catalizador se agrega en este segundo reactor. Este sistema proporciona
una reaccion completa, con el potencial de utilizar menor cantidad de alcohol en comparacion con

los sistemas de una sola etapa. (Knothe et al. 2005)

Luego de la reaccidn, el glicerol se remueve del metil ester, la separacién ocurre generalmente
con bastante rapidez, el exceso de metanol tiende a actuar como un solubilizado y puede retardar
la separacion de las fases. Se debe agregar agua a la mezcla luego de haber realizado la
transesterificacion para mejorar la separacion del glicerol. Luego de la separacion del glicerol, el
metil ester se neutraliza y pasa a un separador de metanol, normalmente un evaporador
descendente, esto se realiza antes de ser lavado con agua. Se agrega acido al biodiesel producido
para neutralizar los residuos del catalizador y dividir cualquier jabén que se pudo haber formar
durante la reaccion. Los jabones reaccionan con el &cido formando sales solubles en agua y FFA

de acuerdo a la siguiente ecuacion: (Knothe et al. 2005)
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(Ecuacién 1)

R-COONa  + HAc - R-COOH + NaAc

Jabén Sodio Acido Acidos grasos sal
libres

(Knothe et al. 2005)

Las sales se remueven durante el lavado con agua y los FFA permanecen en el biodiesel. El
lavado con agua se realiza para remover residuos del catalizador, jabon, sales, metanol o glicerol
presentes en el biodiesel. La neutralizacion, luego del lavado, reduce la cantidad de agua y minimiza
las emulsiones que se forman al agregar agua al biodiesel. El agua se remueve del biodiesel con
secado. (Knothe et al. 2005)

Figura 8. Proceso de pretratamiento de materias primas altas en acidos grasos libres (FFA)
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(Knothe et al. 2005)

Este proceso es utilizado como un pretratamiento para convertir FFA a metil esteres con el
objetivo de reducir el valor de los FFA. Luego de reducir los FFA se separa el alcohol y el agua y

se somete el aceite a una catélisis basica para convertir los triglicéridos a metil esteres.
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1. Calidad del biodiésel

El criterio principal para la calidad del biodiésel se basa en los estandares apropiados.
Generalmente la calidad del biodiésel se ve influenciada por varios factores, incluyendo la calidad
de la materia prima, el acido graso, la composicion del aceite vegetal o la grasa animal, el proceso
de otros materiales utilizados y parametros de postproduccion.

Algunas propiedades en los estdndares, como el nimero de cetanos y densidad, reflejan las
propiedades de los compuestos quimicos del biodiésel. Generalmente los parametros dados de la
ASTM D6751 estan definidas por otros estandares de la ASTM vy estos en EN14214, estandares
europeos o Internacionales (ISO). Sin embargo, otros métodos, como los desarrollados por
organizaciones oleoquimicas profesionales como la American Oil Chemists Society (AOAC), son
adecuados 0 mas apropiados, ya que son desarrollados para grasas y aceites y no para materiales
derivados del petréleo. A continuacidn, se muestran algunos estandares de calidad para el biodiésel.
(Knothe et al. 2005)

Tabla 16. Estandares para Biodiésel ASTM D6751 (United States)

Propiedad Método Limites Unidades
Punto de inflamabilidad D93 130 min °C
Agua y sedimentos D 2709 0.050 max. % volumen
Viscosidad cinemaética, 40°C D 445 1.9-6.0 mm2/s
Cenizas de sulfato D 874 0.020 max. % masa
Sulfuro 0.0015 méx o

D 5453 0.05 maxa. % masa

Corrosion del cobre D 130 No. 3 méax.
NUmero de cetano D 613 47 min
Punto nube D 2500 Reporte °C
Residuos de carb6n (muestra 100%) D 4530 0.050 max. % masa
Numero &cido D 664 0.80 max. mg KOH/g
Glicerina libre D 6584 0.020 max. % masa
Glicerina total D 6584 0.240 max. % masa
Contenido de fosforo D 4951 0.001 max. % masa

Temperatura de destilacion, temperatura atmosférica
equivalente, 90% recuperacion D 1160 360 max. °C

aLos limites son de Grade S15 y Grada S500 biodiésel, respectivamente. S15 y S500 se refieren a las
especificaciones méaximas de sulfuro (ppm)
(Knothe et al. 2005)



Tabla 17. Estandares europeos para biodiésel EN 14213
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Limites

Propiedades Método - Unidades
Min. Max.
Contenido de esteres EN 14103 96.5 % (m/m)
. o EN ISO 3675
Densidad, 15°C EN SO 12185 860 900 kg/m3
EN ISO 3104 ISO
Viscosidad, 40°C 3105 35 5.0 mma2/s
Punto de inflamabilidad EN ISO 3679 120 °C
Contenido de sulfuro EN 1SO 20884 EN ISO 20846 10 mag/kg
Residuos de carbén (10% residuos) EN ISO 10370 0.3 % (m/m)
Cenizas de sulfato 1SO 3987 0.02 mg/kg
Contenido de agua EN ISO 12937 500 mg/kg
Contaminacion total EN 12662 24 mg/kg
Estabilidad oxidativa, 110°C EN 14112 4.0 h
NUmero acido EN 14104 0.5 mg KOH/g
g yodo/100
Valor de yodo EN 14111 130 g
Contenido de FAME con mas de 4 dobles
enlaces 1 % (m/m)
Contenido de monoglicerido EN 14105 0.8 % (m/m)
Contenido de diglicerido EN 14105 0.2 % (m/m)
Contenido de trigliceridos EN 14105 0.2 % (m/m)
Glicerina libre EN 14105, EN 14106 0.02 % (m/m)
Punto de obstruccion del filtro frio EN 116 °C
Punto de congelacion 1SO 3016 0 °C
Valor de calentamiento DIN 51900-1 35 MJ/kg
DIN 51900-2
DIN 51900-3

(Knothe et al. 2005)

Tabla 18. Estandares brasilefios para biodiésel ANP

Propiedades Limites Métodos
Punto de inflamabilidad °C 100 min ISO/CD 3679
Agua y sedimentos 0.02 méx D 2709
Viscosidad, 40°C (mm?/s) ANP 310" D 445; EN/ISO 3104
Cenizas de sulfato (% m/m)? 0.02 max D 874; 1SO3 987
Sulfuro (% m/m) 0.001 max D 5453; EN/ISO 14596
Corrosion de cobre, 3h, 50°C. @ No. 1 méax D 130; EN/ISO 2160
NuUmero de cetanos 45 min D 613; EN/ISO 5165
Punto nube, @ ANP 310" D 6371
Residuos de carbén 0.05 méx D 4530; EN/ISO 10370
NUmero &cido, a (mmKOH/q) 0.80 méx D 664; EN 14104
Glicerina libre (% m/m) 0.02 méx D 6854; EN 14105-6
Glicerina total (% m/m) 0.38 max D 6854; EN 14105
Recuperacion destilado 95% (°C) 360 max D 1160
Fosforo (mg/kg) 10 max D 4951; EN 14107
Gravedad especifica, 2 ANP 310° D 1298/4052
Alcohol (%, m/m) 0.50 méx EN 14110
NUmero de yodo Tomar nota EN 14111
Monogliceridos (% m/m) 1.00 méx D 6584; EN 14105
Digliceridos (% m/m) 0.25 méx D 6584; EN 14105
Trigliceridos (% m/m) 0.25 max D 6584; EN 14105
Na + K (mg/kg) 10 max EN 14108-9
Estabilidad de oxidacién 110°C. (h) 6 min. EN 14112

2@ Brasil ABNT NBR los métodos son disponibles para las propiedades
b ANP 310 = especificaciones para petrodiésel

(Knothe et al. 2005)



V. METODOLOGIA

El método empleado para la extraccion de aceite del poso de café fue el de extraccion por
solventes con una mezcla de isopropanol-hexano 50-50% v/v utilizando un equipo Soxhlet. El
método empleado para la produccion de biodiésel fue la esterificacion en medio &cido.

La metodologia incluyé la recoleccion del poso de café, realizar el secado del mismo, la
extraccion del aceite por medio de una mezcla de solventes, pruebas de calidad del mismo, seguido
de la destilacién para separar el aceite de los solventes, esterificacion en medio acido para la

produccién de biodiésel y evaluacién por medio de la prueba 3/27.

A. Recoleccion y almacenamiento del poso de café

Durante el mes de junio, cada dos semanas, se recolecté un promedio de 800.0+0.5 g de poso
de café de tueste oscuro proveniente de las maquinas de espresso de “&CAFE” de Guatemala. A
esta tienda se le proporcioné recipientes cerrados y etiquetados por fecha para que se llenaran por
dia. Se recolectaron los recipientes diariamente y se trasladaron hacia el Laboratorio de
Operaciones Unitarias de la Universidad del Valle de Guatemala, las muestras se almacenaron en
un refrigerador de (3 a 5°C). Se utiliz6 el poso de café antes de cumplir los cinco dias de haberlo

recolectado para evitar el uso de poso de café contaminado con microorganismos.

B. Secado del poso de café

Se realizaron dos corridas. El equipo utilizado se encuentra detallado en la seccion de apéndice
en Tabla 28

Al tener la cantidad de 800.0+0.5 g de poso de café se procedié a tomar la humedad inicial del
mismo en la balanza de humedad. Para iniciar el secado se utilizaron cuatro bandejas de acero
galvanizado (53.0 x 32.5 cm) recubiertas de papel de aluminio y sobre las mismas se coloc6 el poso
de café formando una capa de 2 cm de espesor. Al terminar de cubrir las bandejas, se colocaron
dentro del deshidratador de gabinete de conveccidon y se establecié una temperatura de
100.0£0.5°C, se dejaron secar durante cinco horas, al transcurrir las cinco horas se sacaron tres
muestras de aproximadamente de 1.0000+0.0001 g, se midio la humedad para verificar que se

encontrara entre 2 a 6%. Se suspendia el secado y se procedia a dejar enfriar las muestras a

28
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temperatura ambiente. Luego se almaceno el poso de café en bolsas plasticas dentro de recipientes
cerrados. Se almacenaron dentro del Laboratorio de Operaciones Unitarias de la Universidad del
Valle de Guatemala. En el caso que la humedad no se encontrara en el rango establecido, se
continuaba el secado, verificando la humedad cada media hora hasta alcanzar el rango mencionado.

Al terminar se procedia a apagar el equipo. (El secado se realiz6 dos veces en el mes).

C. Tamizado del poso de café

Se realizaron tres corridas. El equipo utilizado se encuentra detallado en la seccion de apéndice
en la Tabla 31

Luego del secado se prosiguio a realizar el tamizado, para ello se tomé nuevamente la humedad
para asegurar que esta estuviera dentro del rango establecido. Luego de eso se tomaron tres
muestras de 200.0000+0.0001 g para hacer el analisis granulométrico. Para el analisis, se tamizd
en un equipo ROTAP, con un banco de tamices No. 20, 30, 45, 60, 80, 100, durante quince minutos
para separar las partes finas de las gruesas. Se tamizaron las muestras una por unay se determinaron
las masas en cada uno de los tamices. Se determiné el porcentaje de solidos retenidos por medio de

la masa retenida en cada tamiz y la masa inicial.

D. Extraccidn de aceite de café por mezcla de solventes

Se realizaron treinta y ocho corridas. El equipo y cristaleria utilizada se encuentra detallado

en la seccion de apéndice en Tabla 35

Se procedio a elaborar cartuchos Soxhlet con papel filtro, luego se colocé dentro de ellos una
muestra de 10.0000+0.0001 g de poso de café y se coloco el cartucho dentro del cuerpo del Soxhlet.
Luego se agregaron 60.0+0.5 mL hexano y 60.0+0.5 mL de isopropanol dentro de un baldn esférico
de fondo plano junto con un agitador magnético. EIl balén esférico se coloco en una estufa para
llegar a la temperatura de ebullicion de la mezcla siendo esta de 75°C (determinada

experimentalmente)

Se armo el sistema como se indica en la Figura 17, colocando el cuerpo del Soxhlet sobre el
balén y por encima el condensador en el cual se utiliz6 agua como refrigerante. Una vez armado,
se calentd hasta 75+0.5 °C, observando como el aceite es extraido por el cambio de coloracion.

Cada extraccion duro tres horas, teniendo cinco recirculaciones en el Soxhlet. Al finalizar la corrida
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se dejaba enfriar la muestra para ser retirada y se almacenaba en recipientes de vidrio, se retiraba

el cartucho Soxhlet y se colocaba otra muestra para la siguiente corrida.

Para determinar los costos de esta operacion se tomd en cuenta: precio del poso de café, para
el cual se tomd como referencia que el precio de 1 Ib (453.59 g) de poso de café era equivalente al
5% del precio de 1lb (453.59 g) de café molido, el precio del hexano e isopropanol en el mercado,
precio de los cartuchos utilizados, tomando en cuenta que de un pliego se obtenian doce cartuchos,
costo del agua utilizada como refrigerante, para el cual se determind el caudal que se utilizo y el
costo por m® establecido por EMPAGUA, costo del consumo de electricidad y costo de los equipos,
tales como el kit Soxhlet y la estufa eléctrica, los cuales se obtuvieron por el método de depreciacion

de los mismos.

E. Destilacion de aceite de café

Se realizaron diecinueve corridas. El equipo y cristaleria utilizada se encuentra detallado en la
seccion de apéndice en la Tabla 36

Se procedi0 a realizar la destilacion para separar el aceite de la mezcla de solventes. Para ello
se colocaron 120.0+0.5 mL del extracto en un balén de tres bocas y se armo el sistema de destilacion
como se indica en la Figura 21. Se utiliz6 agua como refrigerante para el condensador, y el bal6n
con la muestra se dejo en contacto directo con la estufa. Esto se modificd en las Gltimas tres
corridas, para las cuales se utilizé un bafio de arena, como se indica en la Figura 22, para controlar
mejor la temperatura del baldn y evitar que el aceite se quemara. Se destilo a una temperatura entre
65+0.5 °C y 75£0.5 °C. Después de haber transcurrido 45 minutos se agregaron 120.0£0.5 mL del
extracto para continuar y completar la destilacion. Finalmente, se removid la mezcla de solventes

para su uso posterior.

Una vez terminada la destilacion, se coloc6 el aceite destilado en un beaker de 50 mL y se
calent6 por 20 minutos a 65°C, con agitacion constante para remover cualquier resto de solventes.
El aceite obtenido se filtré al vacio, para remover cualquier sélido o impureza, y luego se almaceno
en recipientes de vidrio. Cabe mencionar que antes de realizar la filtracion se realizé el analisis de

porcentaje de solidos presentes en el aceite obtenido de los dos sistemas de destilacién armados.

Para determinar los costos de esta operacion se tomo en cuenta: el costo del agua utilizada

como refrigerante, para lo cual se determiné el caudal que se utiliz6 y el costo por m?establecido
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por EMPAGUA, el costo del consumo de electricidad, el costo de las 48 extracciones y el costo de
los equipos, como el kit de destilacion y la estufa eléctrica, los cuales se determinaron a través del

método de depreciaron.

F. Caracterizacion

1. Prueba de numero &cido

La prueba se realiz6 una sola vez en triplicado.

El procedimiento seguido se basé en el método empleado por la AOAC 940.28. Para
el mismo se prepararon dos soluciones de 0.1M y 0.25M de KOH, posterior a esto se
agregd, en un Erlenmeyer de 250+125 mL, 75.0+0.5mL de etanol y 3 gotas de
fenolftaleina, luego se agitd para homogenizar la solucion. Se agreg6 la solucién 0.1M en
una bureta y se titul6, para neutralizar el alcohol, hasta obtener el color rosa palido. Se
anotd la cantidad de mL de KOH utilizados para neutralizar. Luego se agreg6 una gota de
aceite previamente pesada y se agitd de nuevo la solucion, se titulé con la solucién 0.25M
de KOH por medio de una bureta, hasta llegar a la coloracion del rosa palido. Se anoto6 la
cantidad de mL utilizados para la titulacion. Con el volumen del hidréxido de potasio se

logro obtener el nimero &cido.

KOH(mL) * M(KOH) * PMKOH (mg)
Masa aceite (g) * 1000

NUmero acido =

(Ecuacion 2)

2. Prueba de densidad del aceite

La prueba se realiz6 una sola vez en triplicado.

El procedimiento seguido se basé en el método empleado por la AOAC 985.19. Para
ello se utilizd un picndmetro de 25.0+12.5 mL el cual se detalla en la seccién de apéndice
en Tabla 34

Para llevar a cabo la muestra se lavo y seco el picndmetro, luego se determiné la masa
de este y se anoto, se agregé agua destilada y se determind la masa nuevamente, por

diferencia de masas se determin6 la masa de agua en gramos. Posterior a esto, se vacio el
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picndmetro, se lavd y seco nuevamente. Seguido de esto se prosiguid a agregar el aceite en
el picnémetro hasta que estuviera completamente lleno, se determind la masa del
picndémetro con el aceite y por diferencia de masas se determind la masa de aceite en

gramos.

Para determinar la densidad del aceite se calcul6 el volumen del picnémetro con la

siguiente formula. Donde “m” es la masa del agua y “p” es la densidad del agua.

m
V=—
p

(Ecuacién 3)
Y, posteriormente, se determind la densidad del aceite con la siguiente formula. Donde,

“Wp” es peso del liquido problema y “V” es el volumen del picnometro.

W,
L=-"2
PE=TY

(Ecuacién 4)

indice de refraccion

La prueba se realiz6 una sola vez en triplicado.

El procedimiento seguido se basé en el método empleado por la AOAC 985.19. Para

ello se utilizé un refractdmetro el cual se detalla en la seccion de apéndice en la Tabla 32.

Se procedio6 a encender el refractometro y se esperd a que la temperatura estuviera
estable. Se realizé la prueba a una temperatura promedio de 20.0+0.5°C. Para evitar la
contaminacion de la muestra se limpio el refractometro con agua destilada, luego se agregd
una gota de aceite en el lente y se tap0, se analizé la muestra y se reporto el valor, el cual

fue anotado. Para cada corrida se debe limpiar el lente con agua destilada.

Porcentaje de solidos suspendidos
La prueba se realizé una sola vez en triplicado.
El procedimiento seguido se determiné en la Universidad del Valle de Guatemala. Para

la prueba se tararon tres tubos de ensayo y se agregd una cantidad de 3.0000+0.0001 g de

aceite en cada uno de ellos. Los tres tubos de ensayo se introdujeron en una centrifuga y se
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cerrd. Se programo la centrifuga para que girara a una velocidad de 2.5 rpm durante 10

minutos.

Al finalizar el tiempo, se sacaron los tubos de ensayo y se decantd el aceite, dejando
Unicamente los sélidos depositados en el fondo de estos, luego se prosiguio a pesarlos, y

por diferencia de masas se determind el porcentaje de solidos presentes en el aceite.

5. Prueba de pH

La prueba se realiz6 una sola vez en triplicado.

Para ello se utiliz6 papel indicador de pH. Se sumergi6 papel pH en el aceite extraido
y se espero a observar la coloracion. Se observd el cambio de color y se comparé con el
color de pH respectivo el cual se observé en el mismo set de pH.

G. Produccidn de biodiésel a partir del aceite obtenido de la extraccion

Se realizaron cuatro corridas. El equipo y cristaleria utilizada se encuentran detallados en la

seccion de apéndice en la Tabla 37.

Se procedié a realizar la reaccién en medio 4cido para producir biodiesel. Se inicié armando el
sistema para la reaccién como se indica en la Figura 30, se utilizé agua como refrigerante. Luego
se coloco, en el baldn de tres bocas del sistema, un agitador magnético y 8.0+0.5 mL de 1-propanol
al 95% con 0.15+0.01 mL de &cido sulfurico al 99% y se agit6. Después de mezclarlo se agrego
20+0.5 mL de aceite extraido y se calentd a 65°C con reflujo y agitacion durante tres horas. Luego
de cumplir las 3 horas de reaccién, se dejé enfriar la solucion y se transfirié a un tubo de ensayo en
el cual se dej6 reposar por 24 horas. Por Gltimo, se observo la separacion de las fases por lo cual se
prosigui6 a remover la fase superior y dejar en el tubo de ensayo la fase inferior. Se lavo la capa
superior con tres porciones de 15.0+0.5 mL de una solucion 1M de NaCl. Luego de las lavadas se

separd la fase superior y almacend para realizar la prueba 3/27 de biodiésel.

Para determinar los costos de esta etapa se tomo en cuenta: el costo de la cantidad de metanol
y acido sulfarico utilizados, el costo y la cantidad de aceite extraido que se utiliz, el costo del agua
utilizada como refrigerante, sabiendo que se tuvo un caudal de 0.157 m%/h, el costo del consumo
de electricidad y el costo de los equipos, como el kit de destilacion y la estufa eléctrica, los cuales

se determinaron a través del método de depreciaron.
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1. Prueba 3/27 para biodiésel

La prueba se realiz6 una sola vez en triplicado.

Se inici6 lavando y secando tres tubos de ensayo. Luego se agregd 27.0+£0.5 mL de
metanol y 3+0.5 mL de la fase superior, que se almacen6 anteriormente, y se agito. Se
observé que el fluido de andlisis no se disolvié en metanol. Por lo cual la prueba fue

negativa.



VI. RESULTADOS

Figura 9. Diagrama de blogues con balance de masa del proceso realizado para obtener el destilado con
aceite de café.

Agua Solventes
340639 ¢ 417871 g

l Poso de café i Destilado
Café Cafz tostado himedo Poso seco Solucion Madre con aceite de café
L4 84113 381 48363 .. 4267 . 2

103142 ¢ Tostado —:.‘[ Espresso 1381 9.6 £ Secado J_E Extraccion 426100 Destilacion 20g
l l i l Solvente
Agua Bebida café Agua evaporada Poso sin aczite recuperado +———  ——»  Solvente evaporado

21028 ¢ 286386 ¢ 80821 ¢ 30536 ¢ 267437 ¢ 150434 ¢

Fuente: Elaboracion propia

Notas:

1. Los solventes utilizados fueron hexano-isopropanol 50-50% v/v

2. La solucién madre contiene el aceite extraido del poso de café mezclado con los dos solventes
utilizados.

3. Losdatos de la etapa de tostado y Espresso fueron proporcionados por la tienda &café de Guatemala,
los datos experimentales fueron de las etapas de: secado, extraccién y destilacion.

Tabla 19. Porcentaje promedio total de aceite de café extraido de 38 extracciones y 19 destilaciones.

Porcentaje promedio total de Porcentaje aceite (m/m) Rendimiento
aceite (m/m) £0.01% seglin Caetano et al. 2012 +0.01%
19.26 21.0 91.71

Fuente: Elaboracion propia

Notas:

1. Para obtener el porcentaje se tomé en cuenta los dos sistemas de destilacion utilizados.

35
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Tabla 20. Porcentaje promedio en masa del aceite de café obtenido de las extracciones y destilaciones

realizadas en el Laboratorio de Operaciones Unitarias de la Universidad del Valle de Guatemala.

Sisterna Masa total de poso de Masa total de aceite % m/m de aceite
café (£0.0001g) extraido (+0.0001g) (£0.01%)
1 392.0325 69.6271 18.15
2 91.6146 18.6597 20.37

Fuente: Elaboracion propia

Notas:
1. Parael sistema 1 se utilizd destilacion simple y para el sistema 2 destilacién con bafio de arena.
2. Parael sistema 1 se realizd una cantidad de 32 extracciones y para el sistema 2, 6 extracciones.
3. Lamasatotal del poso de café se refiere a la cantidad de masa utilizada en cada sistema para obtener
la masa total de aceite de café descrita en la tabla.
4. Lagranulometria de las muestras estuvo entre 0.177 a 0.354 mm con humedad de 2.00%

Tabla 21. Rendimiento promedio (porcentaje de aceite m/m) obtenido al compararlo con el porcentaje de

aceite (m/m) de la literatura citada.

Porcentaje aceite
(m/m) segln
Caetano et al. 2012

Rendimiento Caracteristicas del
+0.01% aceite extraido

Porcentaje promedio de

Sistema aceite (m/m) £0.01%

Color café oscuro,
1 18.15 21.0 86.43 aroma intenso a
café y a quemado
Color café oscuro,
2 20.37 21.0 97.00 aroma intenso a
café.

Fuente: Elaboracion propia

Notas:
1. Parael sistema 1 se utilizd destilacion simple y para el sistema 2, destilacion con bafio de arena.

2. Parael sistema 1 se realizd 32 extracciones y para el sistema 2, 6 extracciones.
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Tabla 22. Comparacién entre el porcentaje de recuperacion de solventes obtenido experimentalmente y el

reportado en la literatura citada con su respectivo rendimiento.

Porcentaje promedio de recuperacion de  Porcentaje de recuperacion de Rendimiento +0.01%

solvente solventes segin Caetano et al.
(%) 2012
64.10 61.00 105.10

Fuente: Elaboracion propia

Notas:
1. Serealizd 19 destilaciones, con las cuales se determiné el porcentaje promedio de solvente

recuperado.

Tabla 23. Comparacién de las caracteristicas fisicas del destilado con aceite de café extraido con

caracteristicas fisicas reportados de otros autores.

Valores reportados de

Caracteristica Valores experimentales
otros autores
Densidad a 23.8°C, (g/cm?®) 0.9427+0.0005 0.923 @
indice de refraccion, 20.0 °C 1.47942+0.00003 1.478 @
pH, 22°C 6.0£0.5 458 @
Humedad (%) 0.1510+0.0002 0.375@
indice de acidez, (mg KOH/g
) 0.1429+0.0005 0.167 ®
aceite)
Solidos suspendidos (%) 19.23+0.01 -

Fuente: Elaboracion propia

Notas:

1. Los valores reportados de otros autores son de (a) Ramirez (2008) y (b) Gonzales (2015).
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Tabla 24. Costo por extraccion y costo total para realizar 38 extracciones por método Soxhlet

Material Cantidad Costo Descripcion
Hexano (L) 2.3 Q 477.25 Costo por litro Q. 207.50
Iso-propanol (L) 2.3 Q 202.40 Costo por litro Q. 88.00
Agua utilizada como Costo por m3 de agua, Q 30.56 Caudal
. 17.90 Q 546.96 .
refrigerante (m3) utilizado 0.157 m%h
Costo por pliego de papel filtro, Q6.00
Cartuchos Soxhlet 38 Q 19.00 Porpiied bap )
(12 cartuchos por pliego)
) Costo de equipo nuevo Q 2,552.00 vida
Kit Soxhlet 1 Q 33.67 ]
atil de 3 afios.
o Consumo eléctrico de estufa, 1.068
Electricidad (kWh) 121.75 Q 175.32
kwh.
Poso de café Costo de 1Ib de poso de café, 5% del
483.6471 Q 2.93 .
espresso (g) costo de 1 Ib de café
o Costo de equipo nuevo, Q 4,116.00
Estufa eléctricas 1 Q 32.58 ] )
vida atil de 5 afios.
Costo total Q 1,490.13
Costo Unitario por extraccion Q 39.21

Fuente: Elaboracion propia

Notas:
1. Cada extraccion se realizd en 3 horas.
2. El costo por extraccion se obtuvo sin tomar en cuenta el IVA.
3. El costo de la cantidad de reactivos utilizada se obtuvo de RGH
4. Elcosto por m® de agua es de Q 30.56 seglin EMPAGUA, al tomar el consumo de agua de la UVG

como mayor a 121 m®,

o

El costo de pliegos de papel filtro se obtuvo de Dilab.

6. El costo de energia eléctrica en tarifa no social es de Q 1.44 por kWh segin EEGSA. El costo se
obtuvo multiplicando el consumo eléctrico de la estufa por las horas en que se utilizé por el costo
del kwh.

7. Elcostode 1 Ibde café es de Q 55.00. Se asumio que el 5% del costo de 1 Ib de café era equivalente
al costo de 1 Ib de poso del mismo. 1 Ib equivale a 453.59 g.

8. El costo de los equipos se obtuvo por depreciacién, determinando el costo de los mismos por la

cantidad horas utilizados. Se tomé como conversién (En un dia se trabajan 8 horas)
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Tabla 25. Costo por destilacion y costo total para 19 destilaciones realizadas

Material Cantidad Costo Descripcion
) L Costo del equipo nuevo Q3, 500.00
Kit de destilacion 1 Q 30.79 o
vida util de 3 afios.
o Consumo eléctrico de estufa, 1.068
Electricidad (kWh) 81.17 Q 116.88
kWh.
Agua utilizada como Costo por m3 de agua, Q 30.56
. 11.93 Q 364.64 .
refrigerante (m3) Caudal utilizado 0.157 m?/h
o Costo de equipo nuevo Q4,116.00
Estufa eléctricas 1 Q 21.72 ) ]
vida atil de 5 afios
. Costo de 38 extracciones realizadas
Extracciones 38 Q 1,490.13 .
por método Soxhlet
Costo Total Q 2,024.16
Costo Unitario por destilacién Q 106.53

Fuente: Elaboracion propia

Notas:
1. Cada destilacién se realiz6 en 4 horas.
2. El costo por destilacion se obtuvo sin tomar en cuenta el IVA.
3. El costo por m® de agua se obtuvo de EMPAGUA, al tomar el consumo de agua de la UVG como
mayor a 121 m3,
4. El costo de la energia eléctrica en tarifa no social es de Q 1.44 por kWh segin EEGSA.
5. El costo de los equipos se obtuvo por depreciacién, determinando el costo de los mismos por la

cantidad horas utilizados. Se tomé como conversién (En 1 dia se trabajan 8 horas)

Tabla 26. Costo por gramo y por mililitro de aceite de café extraido.

Masa total de  VVolumen total de

aceite obtenido  aceite obtenido Costo de! aceite Costo por gramo de Costo po_r mL de
extraido aceite aceite
(9) (mL)
88.2860 93.653 Q 2,024.16 Q 22.93 Q 21.61

Fuente: Elaboracion propia

Notas:
1. Se utilizé la densidad del aceite para determinar el volumen total obtenido a partir de su masa.
2. Se determind el costo por gramo dividiendo el costo del aceite extraido y la masa total de aceite,

se realizd de la misma forma para el costo por mL.
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Tabla 27. Costo para producir biodiésel a escala laboratorio, se realizaron 4 pruebas.

Material Cantidad Costo Descripcion
Metanol (mL) 32 Q 2.56 Costo por litro, Q 80.00
Acido sulfarico (mL) 0.6 Q 10.14 Costo por 10mL, Q 169.00
. . Costo segun las extracciones y
Aceite de café (mL) 80 Q  1,729.08 o .
destilaciones realizadas.
o Costo de equipo nuevo Q 4,116.00,
Estufa eléctrica 1 Q 1.14 ) )
vida atil de 5 afos.
) y Costo del equipo nuevo Q 2,552.00
Kit para la reaccion 1 Q 1.18 .
vida atil de 3 afos.
Agua utilizada como Costo por m3 de agua, Q.30.56
] 0.63 Q 19.19 .
refrigerante (m?) Caudal utilizado 0.157m3/h
o Consumo eléctrico de estufa, 1.068
Electricidad (kWh) 4.272 Q 6.15
kWh.
Aceite sin utilizar (mL) 13.65 Q 295.08 Aceite que sobro
Costo total Q 2,064.53 Para realizar 4 reacciones
Costo Unitario Q 516.13 Para una reaccion

Fuente: Elaboracion propia

Notas:
1.

2
3.
4

Cada reaccion se realizo en 1horas.

El costo por reaccion se obtuvo sin tomar en cuenta el IVA.

El costo de la cantidad de reactivos utilizada se obtuvo de RGH

El costo del aceite utilizado se obtuvo por medio de los costos determinados de las extracciones y
destilaciones, con ello se obtuvo el costo por gramo y por mL de aceite.

El costo por m® de agua se obtuvo de EMPAGUA, al tomar el consumo de agua de la UVG como
mayor a 121 m3,

El costo de la energia eléctrica en tarifa no social es de Q 1.44 por kWh segin EEGSA.

El costo de los equipos se obtuvo por depreciacion, determinando el costo de los mismos por la
cantidad horas utilizados. Se tomé como conversion (En un dia se trabajan 8 horas)
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Tabla 28: Acidos grasos identificados en el destilado con aceite de café extraido, con tiempos de retencion

y su respectiva area. Se utiliz6 el cromatdgrafo de gases TURBOMASS de la Universidad de San Carlos de

Guatemala

RT Compuesto Area Area %
6.22 Acido Succinico 14,533,957.00 0.057
9.687 Acido Palmitico 197,121,328.00 0.779
11.362 Acido Palmitico 835,100,032.00 3.301
13.838 Acido linolenico 242,746,464.00 0.96
14.043 Acido Oleico 302,775,328.00 1.197
15.629 Acido linoleico 2,187,002,368.00 8.646
16.599 Acido Esteéarico 551,465,216.00 2.18
30.33 Acido pentadecilico 377,165,440.00 1.491
Total 4,707,910,133.00 18.611

Fuente: Elaboracion propia

Notas:
1. RT se refiere al tiempo de retencion de cada uno de los compuestos al realizar la cromatografia.
2. El &rea corresponde al area que abarca el compuesto bajo la curva mostrada en el cromatograma.
3. El porcentaje en area se refiere al que representa cada uno de los compuestos en el cromatograma
del destilado.



42

Tabla 29: Compuestos representativos en el destilado con aceite de café debido al area que abarcan en el

cromatograma. Se utilizé el cromatdgrafo de gases TURBOMASS de la Universidad de San Carlos de

Guatemala
RT Compuesto Area Area %
8.1 Cafeina 1,191,555,968.00 4,711
10-cloro-1-decanol
11.21 . ] 958,251,200.00 3.788
Acido hexadecanoico
2,4,6-trimetil-1-noneno
11.36 o o ) 835,100,032.00 3.301
Etil éster, acido hexadecanoico
Etil éster, acido linoleico
15.63 Etil éster, acido 9,12- octadecadienoico 2,187,002,368.00 8.646
etil 9,12-hexadecadienoato
etil éster, acido octadecanoico
16.6 ) ] ] . 551,465,216.00 2.18
17-metil, metil éster, 4cido octadecanoico
25.19 Triciclo[3.2.1.0(2,4)]octan-8-one, 3,3-dimetil- 1,788,602,624.00 7.071
30.33 5,10-Pentadecadien-1-ol, (Z,Z)- y (E,E) 377,165,440.00 1.491
Tetracosane
49.232 Hentriacontane 1,236,089,472.00 4,887
1-Decanol, 2-hexyl-
50.4 1,1,1-Tris(hidroximethil)propano 1,526,434,560.00 6.034
50.87 10-Chloro-1-decanol 1,683,383,808.00 6.655
Sitosterol
52.03 ) ) ) 1,189,678,208.00 4.703
2,4,7,9-Tetramethil-5-decine-4,7-diol
52.66 2-Decanol 441,955,040.00 1.747
Total 13,966,683,936.00 55.214

Fuente: Elaboracion propia

Notas:

1. RT se refiere al tiempo de retencion de cada uno de los compuestos al realizar la cromatografia

2. El area corresponde al area que abarca el compuesto bajo la curva mostrada en el cronograma

3. El porcentaje en area se refiere al que representa cada uno de los compuestos en el cromatograma
del destilado.

4. El resto de compuestos presentes en el destilado representan un area de 26.18% los cuales se

encuentran en la seccidn de anexos, Figuras 34 y 35.



VII. DISCUSION DE RESULTADOS

El objetivo principal del estudio fue extraer aceite de café a partir del poso recolectado para la
produccion de biodiésel, a escala laboratorio, por esterificacion en medio acido y evaluarlo como
fuente viable de biocombustible.

La recoleccion del poso de café se realizo en recipientes cerrados e identificados por fecha para
tener un orden, evitar en lo posible que las muestras se contaminaran y llevar un control para
procesarlas antes de cumplir los cinco dias, ya que al pasar este tiempo la muestra se contaminaba
con presencia microbioldgica. Se tomaron tres muestras del poso de café para determinar su
humedad, la cual fue, en promedio, de 67.00+0.01%, debido a que este valor fue muy alto se
prosiguio a refrigerar las muestras a una temperatura entre 3 y 5°C, hasta tener la cantidad necesaria
de poso de café para realizar el secado. La forma de almacenar el poso de café es importante ya
gue influye en la calidad del aceite y del biodiésel, por lo que al estar a temperaturas bajas evita
gue este se degrade y que pierda sus propiedades organolépticas, disminuyendo el crecimiento de
microorganismos, como el moho y hongos, y la accion enzimatica, retardando, de esta manera, su
deterioro. Entre las caracteristicas podemos destacar que el poso de café presentd un color café
oscuro con aroma fuerte a café, que era proveniente de la preparacion de café espresso, y presento

variedad de tamafios y un porcentaje de humedad de 67.00+0.01%.

Las muestras del poso de café debian presentar una humedad en el rango de 2 a 6% para facilitar
el proceso de extraccion y retardar la descomposicion de las mismas, por ello fue necesario realizar
un secado para disminuir la humedad de 67.00+0.01% hasta el valor del rango determinado
anteriormente y evitar el crecimiento de mohos y hongos, de lo contrario el residuo no hubiera sido
viable para la extraccion de aceite. Fue necesario homogenizar el poso de café para facilitar el
secado por lo cual se redujo el tamafio de algunas muestras que estaban en grumos,
comprimiéndolas con una espéatula para deshacerlas. Para el secado, se utiliz6 un secador de
gabinete (Figura 10) en el cual se introdujeron cuatro bandejas de acero galvanizado cubiertas de
papel aluminio (Figura 12) en las que se esparcié el poso de café en capas de 2 cm de espesor
(Figura 11). Luego de esto se abrid el horno cada media hora para mover y airear el material,
permitiendo de esa forma un secado uniforme. Se realiz6 el secado por cinco horas en un rango de
temperatura entre 90 y 110£0.01°C, al cabo de este tiempo se tomaron tres muestras de

aproximadamente 1.000+0.0001 g y se midi6 la humedad de estas en una balanza de humedad,

43



44

determinando un valor promedio de humedad de 5.00+0.01% la cual se encontré dentro del rango
de humedad para almacenarlo. El poso de café seco se almacené en bolsas plasticas dentro de

recipientes cerrados para evitar el incremento de la humedad en el mismo.

A menor tamafio de particula se tiene mayor rendimiento de extraccion, ya que el area de
contacto entre la particula y el solvente aumenta, mejorando, de esta manera, la extraccién. Debido
a esto se realiz6 un analisis granulométrico del poso de café para determinar y distribuir el tamafio

de las particulas.

Para ello se tomaron tres lotes de 200+0.0001g de poso de café previamente secado, el cual se
tamizo en un equipo ROTAP (Figura 15), con un banco de tamices No. 20, 30, 45, 60, 80 y 100.
Puede observarse en tabla 48, 49 y 50, el andlisis realizado en triplicado que determind que el
tamafio de particula predominante se encuentra entre 0.177 a 0.354 mm, teniendo este Gltimo un
porcentaje de retencién promedio de 41.63%. Segun Folstar et al. 1975, con una abertura de tamiz
de 0.15-0.42 mm se obtienen rendimientos de extraccion de 15.51 y 15.54%, Considerando el
andlisis realizado, se puede decir que el tamafio de particula determinado contribuiria al
rendimiento de extraccién por el contacto entre el s6lido y el solvente, debido a que a menor tamafio

de particula mayor area de contacto se tiene.

La extraccion se realizd con un sistema Soxhlet como el que se muestra en la (Figura 18). Se
realizaron en total 38 extracciones, para las cuales se utilizaron 38 cartuchos de papel filtro (Figura
16), en los que se introdujo de 10 a 15+0.0001 g de muestra, utilizando un total de 483.6471+0.0001
g de poso de café seco al 5.00+0.01%. Los cartuchos se tararon y se llenaron hasta la mitad y, en
lo posible, se tratd de no comprimir demasiado la muestra para evitar impedir la difusién. Se utilizé
una mezcla de solventes para realizar la extraccién la cual fue de 50-50% v/v de hexano-
isopropanol (Figura 17), ya que el estudio realizado (Caetano et al. 2012), sugeria esta metodologia
por el rendimiento de extraccion. Es necesario tomar en cuenta la cantidad de solvente a utilizar en
la extraccion para evitar que el balén quede seco al momento en que este ascienda al cartucho y
antes de que se haga el reflujo, ya que la muestra podria quemarse o se podria producir una

explosion por los vapores liberados.

Para determinar el rendimiento de extraccion fue necesario realizar la destilacion de los
solventes del aceite (Figura 21). Para ello se armaron dos sistemas, uno con destilacion simple

(Figuras 20, 22), en el que el balén con la muestra estuvo en contacto directo con el calor y el
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segundo con destilacién en bafio de arena (Figura 23). Se realizaron dos sistemas debido a que en
el proceso realizado inicialmente no se tenia un control de temperatura adecuado, lo cual hacia que
el aceite se quemara y presentara mayor porcentaje de solido, siendo este de 19.23+0.01% (m/m),
no obstante, en el segundo proceso, donde el bafio de arena no permitia el contacto directo del calor
hacia el bal6n, se evitd que el aceite se quemara y se produjera un menor porcentaje de solidos,
siendo este de 7.03£0.01% (m/m). Se obtuvo un porcentaje promedio de 18.15y 20.37+£0.01% m/m
de aceite para los dos sistemas, y un porcentaje promedio total (m/m) de 19.26+0.01% (Tablas 19
y 20). Estos resultados se compararon con el valor teérico obtenido de (Caetano et al. 2012), el cual
es de 21.0% (m/m), por lo que el cociente de esta relacion da como resultado rendimientos de 86.43
y 97.00+0.01% respectivamente, con un rendimiento promedio total de 91.71+0.01% (Tablas 21y
19). La variacion de los rendimientos se debi6 al mejor control de temperatura que se tuvo en el
segundo sistema, lo cual, impidié que el aceite se quemara y se generaran solidos. Se pudo observar
que ambos porcentajes fueron cercanos al teorico, lo cual refleja que el método y materia prima

utilizada son rutas viables para la extraccion de aceite con alto rendimiento. (Figura 25)

Asi también se evalu6 el rendimiento de recuperacion de solventes, para ello se utilizo un valor
tedrico de recuperacion, siendo este de 61%, segin Caetano et al. 2012. Comparando este
porcentaje de recuperacion con el porcentaje promedio de recuperacion de solvente obtenido
experimentalmente de 64.10+0.01%, (Tabla 22), se puede observar que la recuperacion fue mayor,
teniendo como resultado un rendimiento de 105.10+0.01%, el cual super6 lo esperado, siendo esta

una ruta viable para posteriores extracciones con dichos solventes.

Segun Caetano et al. 2012, la mayor cantidad de aceite a extraer se obtiene en las primeras
horas de extraccion, lo cual se comprobd experimentalmente al notar que el rendimiento de
extraccion, dejando el sistema por cinco horas, era igual al rendimiento obtenido en tres horas, por
lo que se decidi6 realizar cada extraccion en tres horas para reducir tiempo y costos de
experimentacion. Asi también, se pudo observar cdmo la coloracion del solvente cambiaba a un
tono amarillo, denotando de esta manera una extraccion del mismo. Se realizaron en total 38
extracciones y 19 destilaciones con las cuales se obtuvo una cantidad de aceite de 88.2868+0.0001
g, la cantidad necesaria para realizar las pruebas de caracterizacion de aceite y pruebas para la

produccién de biodiésel.

El aceite obtenido de la extraccion se caracteriz6 para conocer las propiedades de éste y

compararlas con caracteristicas ya establecidas. Para las pruebas de caracterizacion se siguid la
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metodologia planteada en los métodos de la AOAC y metodologia planteada en la Universidad del
Valle de Guatemala (Tabla 23). Las pruebas realizadas al aceite fueron: el nimero acido, densidad
a 23.8+0.5°C, indice de refraccién a 20.0£0.5°C, pH a 22.0+0.5°C, porcentaje de humedad y

s6lidos suspendidos.

El nimero &cido del aceite se obtuvo por el método de la AOAC 940.28, usando titulacion
(Figura 30), el andlisis se realizo en triplicado y se hizo una variacion en cuanto a la cantidad de
aceite utilizada, el método utiliza 7.05 g de aceite. En la experimentacion se utilizé una gota para
cada corrida ya que, si se agregaba méas cantidad, se oscurecia la solucion, evitando observar el
color rosa palido caracteristico de la neutralizacion. EI valor obtenido, en promedio, fue de
0.143+0.006 mg KOH/g aceite, siendo cercano al valor tedrico de 0.1670+0.0005 mg KOH/g aceite
obtenido de (Gonzales. 2015). Por lo tanto, se puede decir que se tuvo el valor esperado, indicando
que la presencia de &cidos grasos libres en el aceite es baja ya que no excede el limite de 0.5 mg
KOH/g aceite.

Las pruebas de densidad, indice de refraccion y porcentaje de humedad se realizaron en
triplicado siguiendo los métodos de la AOAC 985.19, AOAC 921.08 y AOAC 926.12
respectivamente. Para las pruebas de densidad se utiliz6 un picnémetro de 25.0+12.5 mL el cual se
muestra en la (Figura 28). Para el indice de refraccidon se utiliz6 un refractometro el cual se muestra
en la (Figura 29), y para pruebas de humedad, el aceite extraido (Figura 24). Para las tres pruebas
se obtuvo valores promedio de 0.9427+0.0005 g/cm?, 1.47942+0.00003 y 0.1510+0.0002%
respectivamente. (Tablas 51 y 53) Dichos valores se compararon con los valores tedricos obtenidos
de (Ramirez. 2008), los cuales son de 0.923 g/cm?®, 1.478 y 0.375% respectivamente. Tanto la
densidad como el indice de refraccion tuvieron una variaciéon de 0.0197+0.0005 g/cm?,
0.0014+0.0002 y 0.224+.0001% respectivamente, siendo estos valores bajos y denotando que los
valores fueron esperados ya que fueron cercanos a los valores tedricos. En cuanto a la humedad, el
aceite extraido presentd un porcentaje de 0.1510+0.0002% siendo este valor bajo, lo cual es
adecuado ya que mejora la calidad del aceite. La prueba de pH se realiz6 con metodologia planteada
en la Universidad del Valle de Guatemala. El valor obtenido fue de 6.0+0.5, (Tabla 58) siendo este
mas alto comparado con el valor de 4.58 obtenido de (Ramirez. 2008), por lo que pudo haber

influido el tipo de café y la temperatura de trabajo, asi también la humedad del aceite de café.

Se realiz6 una prueba de cromatografia de gases para determinar los compuestos quimicos

presentes en el aceite de café extraido. El aceite presentd acidos grasos los cuales fueron acido
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succinico, palmitico, linolenico, oleico, linoleico, estearico y pentadecilico los cuales se describen
en (Tabla 28) junto con sus respectivas area y tiempos de retencion, teniendo un area total de
18.61%. Asi también, se obtuvo méas de 100 compuestos presentes en el aceite, en (Tabla 29) se
pueden observar los compuestos predominantes en cuanto a su area y tiempos de retencion, entre
ellos estan, la cafeina, azucares y compuestos basicos representado en area un 81.39% con lo cual

se deduce que estos compuestos son mayoritarios en el aceite.

Uno de los objetivos fue realizar una evaluacién econdémica para la obtencion de aceite de café
a partir de la metodologia descrita anteriormente. Para ello se tomd en cuenta las 38 extraccion y
19 destilacion realizadas, con las cuales se obtuvo una cantidad de aceite de 88.2868+0.0001 g.

Para determinar el costo de las extracciones se tomd en cuenta: la cantidad de reactivos utilizada
para realizar la mezcla de solventes de hexano-isopropanol, siendo esta de 2.3 L para ambos
reactivos, el agua utilizada como refrigerante, la cual se determin6 con el caudal de trabajo siendo
este de 0.157 m%h y tomando como base el precio de Q 30.56 por m® segiin EMPAGUA, el
consumo de electricidad de la estufa eléctrica utilizada, para ello se determiné la potencia de la
estufa y se obtuvo el consumo eléctrico por hora, se tom6 como base el precio de tarifa social de Q
1.44 por KWh segin EEGSA, la depreciacion de los equipos, siendo estos el kit Soxhlet y la estufa
eléctrica, la depreciacion se determind estimando la vida Gtil de los equipos y el precio de los mismo
en el mercado, estableciendo de esta manera el costo por hora. Por Gltimo, se tomé en cuenta el
poso de café total utilizado en las 38 extracciones el cual fue de 483.6471+0.0001 g, para ello se
asumié que 1 Ib (453.59 g) de posos de café era equivalente al 5% del precio de 1 Ib (453.59 g) de
café molido, siendo el precio de 1 Ib (453.59 g) de café molido de Q 55.00 segun la tienda de
&Café, proveedores de la materia prima. Detalle de costos (Tabla 24)

En base a este analisis de determino un costo de Q 1, 490.13 para 38 extracciones, del cual se
determind un costo por extraccion de Q 39.21, afirmando de esta manera que los materiales mas
influyentes en el costo de las extracciones fueron los reactivos, el agua utilizada como refrigerante

y el consumo eléctrico ya que cada extraccién durd 3 horas.

Asi también se determind el costo de 19 destilaciones realizadas, para ello se tomé en cuenta:
el agua utilizada como refrigerante, la cual se determiné con el caudal de trabajo siendo este de
0.157 m¥h y tomando como base el precio de Q 30.56 por m® segiin EMPAGUA, el consumo de

electricidad de la estufa eléctrica utilizada, para la cual determind la potencia de la estufa y se
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obtuvo el consumo eléctrico por hora, se tomd como base el precio de Q 1.44 por kWh segun
EEGSA, la depreciacién de los equipos, siendo estos el kit de destilacion y la estufa eléctrica, la
depreciacion se determin6 conociendo la vida util de los equipos y el precio de los mismo en el
mercado y las por ultimo, el costo de las 48 extracciones realizadas previo a la destilacion, el detalle
se observa en (Tabla 25). Con base en este analisis, se obtuvo un costo de Q 2, 024.16 para 19
destilaciones y un costo de Q 106.53 para una destilacién, siendo el costo de las extracciones el
mas influyente en el costo total de las destilaciones.

El costo total para extraer 88.2868+0.0001 g de aceite fue de Q 2, 024.16. Con ello se obtuvo
el costo por gramo de aceite de café, el cual fue de Q 22.93 (Tabla 26). En base a esto se puede
concluir que el costo del aceite de café obtenido por estos métodos es alto debido al tiempo y
consumo de materiales que se tiene para la cantidad de aceite obtenido. El alto costo se debe,
principalmente al costo de los reactivos empleados, el agua y electricidad utilizada ya que la
cantidad de agua y electricidad que se consume dependen del tiempo en que se realicen las

extracciones y destilaciones siendo estos tiempos de tres y cuatro horas respectivamente.

El aceite extraido se sometid a una reaccién de esterificacion acida para la produccion de
biodiésel. (Figura 31) Con la cantidad de aceite obtenido se pudo realizar cuatro pruebas, ya que
cada reaccion requeria de 20 g de aceite de café. Se realiz6 cuatro reacciones de las cuales, en dos
de ellas se usé metanol, una con 2-propanol y la ultima con 1-propanol. Se utiliz6 tres tipos de
alcoholes para observar las diferencias en la reaccién ya que la velocidad de reaccidn esta limitada
por la transferencia de masa entre fases, por lo cual una mezcla vigorosa y el uso de alcoholes de
cadena larga pueden mejorar la solubilidad y el transporte de la adicién de un co-disolvente siendo

este el caso del 1-propanol, por su larga cadena.

Fue necesario mezclar el alcohol con &cido sulfurico previo a agregar el aceite ya que la mezcla
debe ser homogénea para evitar que la solucion se oscurezca debido al contacto entre el &cido y el
aceite, a pesar de esto se pudo observar que la solucion se torné de una coloracién verde oscura al
agregar el aceite, teniendo el mismo resultado con los tres tipos de alcohol utilizados. Se dejo
reaccionar durante dos horas a una temperatura de 64°C para que se completara la reaccion. Al
finalizar las tres horas de reaccion se dejo reposar por 24 horas y se pudo observar la separacion de
dos fases a contra luz debido a la coloracién de la solucién. Al remover la fase superior se pudo
observar que no se obtuvo glicerina si no que se generaron solidos de gran tamario, (Figura 33) lo

que pudo haber sido causado por los sélidos suspendidos que tenia el aceite extraido por lo cual fue
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necesario filtrarlo para evitar que estos solidos estuvieran presentes en una segunda prueba (Figuras
26 y 27), sin embargo, se tuvo el mismo resultado al realizar las cuatro pruebas con distintos

alcoholes.

La fase superior decantada presentd una caracteristica viscosa, de color verde oscuro y con
aroma fuerte e irritante, haciendo necesario trabajar en campana, (Figura 32). Se puede decir que
la reaccion de esterificacion se dio debido a la formacién de las fases, sin embargo, al separar las
capas y someter la capa superior a una prueba 3/27 para determinar si lo obtenido era biodiésel, se
observd que estos no se mezclaron, teniendo como resultado cuatro pruebas negativas. Se obtuvo
los mismos resultados al realizar la misma reaccion con 2-propanol y 1-propanol. Segin el articulo
en el que se basa la metodologia para la reaccion era necesario realizar esta con 1-propanol, ya que,
por su punto de ebullicién de 97°C la reaccion ocurre a una tasa de rapidez mas rapida comparada
con el metanol con punto de ebullicion de 69°C, esto es debido a que al realizar la reaccion a una
temperatura mayor, como la del punto de ebullicién del 1-propanol, la cadena larga de
hidrocarbonos provee una mejor mezcla entre las fases, sin embargo los resultados fueron

negativos.

A pesar de haber obtenido una separacién de fases posterior a la reaccidn, el resultado final no
dio positivo en la prueba 3/27, por lo cual es necesario realizar un tratamiento al aceite previo a ser
utilizado para la reaccion y asi poder remover cualquier impureza, contaminante o pequefias
cantidades de reactivos utilizados en la extraccion que no pudieron destilarse ya que en cuanto a
las caracteristicas fisicas analizadas del aceite se determind que estas estaban dentro de los rangos
reportados por la literatura citada, sin embargo en las caracteristicas quimicas, analizadas con
cromatografia de gases, se determind que la cantidad de acidos grasos presentes en el aceite es
inferior comparada con la cantidad de otros compuestos presentes. El area que abarcaron los acidos
grasos fue de 18.61% y el resto pertenece a los compuestos descritos en la (Figura 36). A pesar de
tener acidos grasos presentes en el aceite estos no pudieron reaccionar ya que los compuestos
predominantes impidieron que la reaccion de esterificacion se diera, teniendo como resultado una

reaccion secundaria.

Los factores principales que influyeron en la esterificacion en medio acido fueron, los acidos
grasos, ya que se tenian presentes en el aceite, pero en una cantidad inferior comparada con los
demés compuestos presentes en este, y la humedad, aunque esta fue baja. Debido a esto se puede

deducir que el aceite de café extraido contenia mas de 100 compuestos interferentes los cuales
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pudieron hacer que el catalizador no tuviera efecto o contribuyera en la reaccién. Las variables
controladas durante la reaccion fueron la velocidad de agitacion previa a adicionar el aceite y
posteriormente, el tiempo de reaccidn, cantidad de catalizador y temperatura de calentamiento las

cuales pudieron influir en esta.

De la misma manera que las extracciones y destilaciones, se determind el costo total para
realizar cuatro reacciones por esterificacion en medio acida, detallada en (Tabla 27). Para realizar
los costos de esta parte de la experimentacion se tomo en cuenta: la cantidad de reactivos utilizada
siendo de 32 mL de alcohol y 0.6 mL de &cido sulfurico, el agua utilizada como refrigerante
teniendo un caudal de 0.157 m*h y tomando como referencia el costo de agua de Q 30.56 por m?
fijado por EMPAGUA, el consumo eléctrico de la estufa, estimando su potencia para determinar la
cantidad de kwh consumidos, la depreciacién de los equipos siendo estos el kit de la reaccion y la
estufa eléctrica y por ultimo la cantidad de aceite de café utilizado, la cual fue de 80 mL con un
costo de Q 1, 729.08, siendo este el material que mas influye en el costo total de las reacciones. El
costo total obtenido para cuatro reacciones fue Q 2, 064.53 con el cual se determiné un costo de Q
516.13 por reaccion. Dentro de estos costos se tomd solo el precio del metanol como el alcohol

utilizado para las reacciones.

A pesar de no poder obtener rendimientos para el biodiésel se obtuvo un rendimiento de
extraccion de aceite de café favorable parecido al de la literatura citada junto con su caracterizacién
marcando valores dentro del rango indicado en cada uno de los andlisis, aportando indicios de la
capacidad de producir biodiésel. Sin embargo, los costos para extraer aceite y producir biodiésel

son altos debido al equipo a utilizar y la cantidad de solventes requerida.



VIIl. CONCLUSIONES

Se logré extraer en promedio 19.26+0.01% (m/m) de aceite proveniente del poso de café con
un rendimiento de 91.71+0.01% respecto al valor tedrico reportado en la literatura de 21.0%
de aceite, utilizando una mezcla de solventes de 50-50% v/v de hexano e isopropanol.

El porcentaje de extraccidn de aceite de café es mayor si se realiza una destilacién en bafio de
arena, siendo este 20.37+£0.01% (m/m), mientras que la destilacién simple presentd un
porcentaje de 18.15+0.01% (m/m) debido al control de la temperatura que se logra tener

utilizando un bafio de arena, siendo esta de 67°C.

El rendimiento en promedio de la extraccion de aceite de café con destilacién simple y en bafio
de arena fueron de 86.43 y 97.00+0.01% respectivamente, respecto al valor teérico reportado
en la literatura de 21.0% de aceite, indicando que la metodologia planteada es una ruta viable

de extraccion de aceite.

El rendimiento promedio de la recuperacion de solventes fue un 5.10+0.01% mayor que el
valor tedrico, tomando en cuenta que el porcentaje de recuperacion de solvente experimental

fue de 64.10+0.01% siendo este mayor al de la literatura citada que lo sitla en un 61%.

La caracterizacion de destilado con aceite de café extraido presentd valores de 0.143+0.006 mg
KOH/g aceite, 0.9427+0.0005 g/cm?®, 1.47942+0.00003, 0.1510+0.0002%, 6.0+0.5, para el
indice de acidez, densidad, indice de refraccion, % humedad y pH respectivamente, siendo
estos valores cercanos y dentro de los rangos establecidos en caracterizaciones realizadas en

investigaciones anteriores.

El aceite presentd acidos grasos como &cido succinico, palmitico, linolenico, oleico, linoleico,
estedrico y pentadecilico, sin embargo, la presencia de estos en el destilado con aceite
representa una proporcion de 18.61% de area, siendo ésta muy baja comparada con los deméas
compuestos (azlcares, alcoholes, compuestos basicos) los cuales representaron un area de
81.39%.
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7. El costo total para obtener 88.2868+0.0001% g de aceite de café realizando 38 extracciones y
19 destilaciones fue de Q 2, 024.16 teniendo un costo por gramo de aceite de Q22.93 siendo
este costo alto comparado con la cantidad de aceite que se obtiene, hecho que se evidencia en
el tiempo y consumo, principalmente de reactivos, agua y electricidad.

8. En las condiciones descritas, no se logré producir biodiésel a escala laboratorio a partir del
aceite extraido del poso de café debido a que la reaccion de esterificacion en medio &cida no se
completo por la predominancia de compuestos como azucares, alcoholes y compuestos basicos

presentes en el aceite los cuales evitaron que la reaccion se completara.

9. El costo total para realizar cuatro reacciones fue Q 2, 064.53, correspondiendo un costo por
reacciéon de Q 516.13. Siendo este valor alto principalmente por el costo del aceite utilizado

para la produccion.



IX. RECOMENDACIONES

Realizar el secado del poso de café al momento en que este es recolectado para evitar que este
pase mucho tiempo sin ser procesado y la consecuente descomposicion del mismo, asi como la

presencia de microorganismos biol6gicos debido a la alta humedad que presenta.

Realizar un secado hasta obtener un porcentaje bajo de humedad entre 2 y 10% para
almacenarlo y evitar la contaminacién de este. Asi también mantenerlo almacenado en
recipientes cerrados para evitar que este se degrade y cumpla con las caracteristicas de humedad

necesarias para someterlo a extracciones

Realizar las extracciones por 3 horas para obtener una extraccion eficiente de aceite y agregar
mas cantidad de solvente de la necesaria para evitar que el Soxhlet se quede sin solventes y no
se presenten los reflujos.

Experimentar con distintos tipos de café, arabica y robusta, y con el poso de café proveniente
de distintas preparaciones de bebidas como lo son, el espresso, capuchino, percoladora entre

otros, para evaluar las diferencias en rendimientos que presentan cada una de ellas.

Realizar una caracterizacion fisica y quimica de la materia prima proveniente de distintas
preparaciones de bebidas de café, como lo son pruebas organolépticas, granulometria,
humedad, determinacién de compuestos caracteristicos y determinar si son viables para la

extraccion de aceite y produccion de biodiesel.

Realizar la extraccion de aceite de café por medios mecanicos y evaluarlo como fuente viable
para la produccion de biodiesel por medio de caracterizacion fisica, quimica, por rendimientos,

y comparacion con la evaluacion de extraccion por solventes.

Purificar el destilado con aceite extraido por medio de solventes, removiendo los compuestos
presentes por medio de destilacién, controlando temperaturas para obtener los acidos grasos

requeridos y obtener mejores resultados en la reaccion de esterificacion
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Utilizar un bafio de arena para realizar las destilaciones ya que se obtiene un mayor

rendimiento, menor porcentaje de solidos presentes y se evita quemar el aceite.

Utilizar sistemas en serie para la extraccion y destilacion para disminuir el tiempo de

experimentacion y recircular el agua que se utiliza como refrigerante para no desperdiciarla.

Utilizar un sistema de bajo costo y facil de manipular para recircular el agua utilizada como
refrigerante en las extracciones, destilaciones y reacciones, ya que es el recurso mas

representativo en los costos por la gran cantidad que se utiliza.
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XI. APENDICE

A. Procedimiento

1. Recoleccion y almacenamiento del poso de café

a.
b.

Recolectar el poso de café de la tienda de &Café

Proporcionarle a la tienda recipientes cerrados y etiquetados para llenarlos
diariamente.

Almacenar las muestras en un refrigerador (3 a 5°C).

Utilizar el poso de café antes de cumplir los cinco dias de haberlo recolectado

2. Secado del poso de café

a.

Determinar la humedad de tres muestras de 1.0000+0.0001 g poso de café con la
balanza de humedad

Recubrir de papel aluminio cuatro bandejas de acero galvanizado rectangulares
Colocar el poso de café sobre las bandejas formando una capa de 2cm de espesor.
Colocar las bandejas en un secador eléctrico de gabinete de conveccién situado en
la Universidad del Valle de Guatemala y secar a 100°C por 5 horas como minimo.
Revisar la humedad continuamente, hasta que esta este en un valor en el rango de
2% a 6% m/m. De lo contrario secar por mas tiempo.

Enfriar las muestras

Las muestras frias y secas almacenarlas en bolsas de plastico y estas en recipientes
etiquetados.

Almacenar los recipientes en un lugar fresco a una temperatura de 22°C
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3. Tamizado del poso de café

a.

Determinar la humedad del poso de café previo a realizar el tamizado, esta debe
tener un valor en el rango de 2% a 10%. Si no, se debe secar.

Tomar tres muestras de 200.0000+0.0001 g de poso de café, de cada lote molido y
seco.

Realizar andlisis granulométrico en tamizador ROTAP, con un banco de tamices
No. 20, 30,45, 60, 80, 100 y plato para finos, durante 15 minutos.

Determinar las masas en cada uno de los tamices.

Determinar el % de solidos retenidos, por medio de la masa retenida en cada tamiz
y la masa inicial.

Determinar el tamafio de particula predominante.

4. Extraccion de aceite de café por mezcla de solventes

Elaborar un cartucho soxhlet con papel filtro.

Tomar una muestra de 10.0000+0.0001 g del poso de café seco e introducirlo en
el cartucho Soxhlet.

Introducir el cartucho Soxhlet en el cuerpo del Soxhlet.

Agregar a un balén esférico de fondo plano 60mL de hexano y 60mL de
isopropanol.

Agregar agitador magnético para homogenizar la solucién y controlar ebullicién.
Armar el sistema de extraccion Soxhlet recubriendo las uniones con vaselina.
Colocar el condensador sobre el Soxhlet, utilizar agua como refrigerante y abrir
llave de la misma.

Colocar el bal6n esférico una manta de calentamiento o estufa y calentar a 75°C
Dejar reflujar durante 3 horas

Dejar enfriar la solucion

Almacenar la solucion para destilarla posteriormente.
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5. Destilacién de aceite de café

[

- ® o ©

Agregar 120 mL, del extracto obtenido en la extraccion, en un balén de tres bocas.
Colocar un agitador magnético en el balon.

Armar el sistema de destilacion recubriendo las uniones con vaselina

Colocar las mangueras para utilizar agua como refrigerante, abrir llaves.

Colocar el bal6n esférico una manta de calentamiento o estufa y calentar a 65°C
Controlar que el balén no se quede sin solucion

Luego de 45 minutos, agregar 100 mL mas de solucidn para seguir destilando hasta
agotar la solucién.

Remover el aceite de café del balén y colocarlo en un beaker previamente tarado
Calentar el aceite a 80°C para evaporar los restos de solvente.

Almacenar el aceite en recipiente cerrado y etiquetado.

Reutilizar el solvente destilado para las siguientes extracciones.

6. Caracterizacion de aceite

a.

Prueba de nimero &cido

1) Agregar 75mL de etanol y agregar 3 gotas de fenolftaleina al Erlenmeyer con
la muestra de aceite.

2) Titular con una solucién de KOH 0.1M hasta la coloracion de rosa palido

3) Pesar una gota de aceite y agregarla en el Erlenmeyer

4) Titular con una solucion de KOH 0.25M hasta la coloracion de rosa palido

5) Determinar el nimero acido con la formula de la ecuacion 2

Prueba de densidad

1) Se peso el picnémetro limpio y seco

2) Se llen6 con agua destilada y se volvio a pesar (obtener la masa de agua
contenida en el picnémetro)

3) Se debe vaciar y llenar con el liquido problema (lavar una vez o dos con el
liquido problema, antes de colocar la muestra)

4) Pesar nuevamente (obtener masa del liquido problema)
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6)
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Se calcul6 el volumen del picnémetro con ecuacion 3

Se determind la densidad del ligquido con ecuacion 4

indice de refraccion

1)
2)
3)
4)
5)

Encender el refractémetro y esperar a que estabilice la temperatura

Limpiar el refractdmetro con agua destilada

Agregar una gota de aceite en el lente y tapar con cuidado

Anotar el valor determinado por el equipo a la temperatura correspondiente.

Realizar los pasos anteriores 3 veces.

Porcentaje de sélidos suspendidos

1)
2)

3)

4)

Pesar una muestra de aceite y agregarla a un tubo de ensayo limpio y con tapén
Introducir el tubo de ensayo dentro de una centrifuga y dejarlo centrifugar por
10 minutos a 2.5rpm

Decantar la parte superior del tubo de ensayo y pesar los s6lidos restantes en
el tubo

Determinar el porcentaje de solidos por diferencia de masas.

Determinacion de pH

1)
2)

Utilizar papel indicador de pH
Introducir el papel pH dentro de la muestra de aceite y determinar el pH por

medio de la coloracion del mismo, utilizando la escala debida.
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7. Produccion de biodiésel a partir del aceite obtenido de la extraccion

a.

En un balén de 125mL mezclar 8mL de 1-propanol al 95% con 0.15mL de acido
sulfarico al 99% concentrado agitar con un agitador magnético.

Después de mezclarlo agregar 20mL de aceite extraido, calentar a 65°C con reflujo
y agitacion por tres horas. Dejar que la mezcla se enfrie. Luego, transferir a una
ampolla, dejar reposar por un dia y separar las capas.

Remover la capa de glicerina de color marrén que se forma en la parte inferior.
Determinar pH, si éste es mayor a 7 se debera lavar la capa superior con tres
porciones de 15mL de una solucion 1M de NaCl o mezclandolo con agua a 90°C,
cuidando gue no se produzcan emulsiones.

Si se mezcla con agua se debera agitar y se dejara reposar por dos dias.
Comprobar el lavado final con papel de pH para asegurar que el pH es neutral.
Separar la capa del éster en un matraz y secar con cloruro de calcio anhidro o

MgSQ,, filtrar por gravedad para obtener el producto.

8. Prueba 3/27 para biodiésel

En un vial, colocar 27ml de metanol 95%

A esos 27ml de metanol agregar 3ml del combustible a analizar y agitar

Reaccion completa: se puede observar que el combustible se ha disuelto
completamente en el metanol

Reaccion incompleta: se puede observar que el combustible no se ha disuelto en el
metanol; se puede ver un poco opaco (brumoso)

Después de 5 minutos se puede volver a observar la muestra para comprobar que

siga sin disolverse o que siga totalmente claro (disuelto)



B. Datos de placa

Tabla 30. Datos del secador de gabinete

Marca Corbett Industries Inc.
Serie 12805
Voltaje (v) 220
Modelo EC-404-6
Amperaje (A) 120.2
Motor (hp) 1.0
Fuente: Elaboracién propia

Tabla 31. Datos de balanza analitica digital BOECO

Marca BOECO Germany
Serie XX43-0013
Rango 0a220g
Incertidumbre +0.0001g
Fuente: Elaboracién propia

Tabla 32. Datos de balanza analitica digital OHAUS

Marca OHAUS
Serie 3000
Modelo V31XH2
Rango 0-2000g
Incertidumbre +0.0001g
Fuente: Elaboracion propia

Tabla 33. Datos de tamizador

Marca W.S Tyler
No. Serie 19183
Modelo RX-29
Catalogo No. 3851-0
Tipo ROTAP

Fuente: Elaboracion propia
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Tabla 34. Datos del refractometro

Marca ATAGO
Modelo RX-5000
Incertidumbre +0.00005

Fuente: Elaboracion propia

Tabla 35. Datos de balanza de humedad

Marca OHAUS
Modelo MB120
Rango 0-120g
Incertidumbre +0.001g

Fuente: Elaboracion propia

Tabla 36. Datos del picnémetro utilizado en pruebas de densidad

Marca Brand Germany
Volumen 25mL
Incertidumbre +12.5mL

Fuente: Elaboracién propia

Tabla 37. Cristaleria y equipo utilizado para la extraccion de aceite

Nombre Especificacion Marca
Extractor Soxhlet Superior 45/50, inferior Pyrex
24/20
Cartucho Soxhlet Papel filtro -
Balon esférico fondo plano 1 boca, 250mL Pyrex
Condensador 45/50 Pyrex
Estufa con agitador 120V, 8.90 A, 60Hz. Barnstead
Dos mangueras - -
Soporte Metal -
Pinzas Metal -

Fuente: Elaboracién propia
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Tabla 38. Cristaleria y equipo utilizado para la destilacion de solventes

Nombre Especificacion Marca
Balon Tres bocas, 250 mL Pyrex
Adaptador para - Pyrex
termémetro
Termdémetro Rango -20 a 150°C, Taylor
mercurio
Condensador Vidrio boro silicato Pyrex
Beaker 50+5mL Pyrex
Tapodn de vidrio Vidrio boro silicato -
Controlador de
temperatura
Mangueras - -
Estufa con agitador 120V, 8.90 A, 60Hz. Barnstead

Fuente: Elaboracién propia

Tabla 39. Cristaleria y equipo utilizado para la reaccion de esterificacion en medio acido

Nombre Especificacion Marca
Balén Tres bocas, 250mL Pyrex
Condensador 45/50 Pyrex
Tapodn de vidrio Boro silicato Pyrex
Termdmetro Rango -20 a 150°C, mercurio Taylor
Tapon de hule - -
Estufa con 120V, 8.90 A, 60Hz. Barnstead
agitador
Mangueras - -

Fuente: Elaboracién propia



Tabla 40. Cristaleria y equipo utilizado para la determinacidn del nimero acido

Nombre Especificacion Marca
Erlenmeyer 250+125mL Pyrex
Bureta 2520.25mL Pyrex
Agitado - -
magnético
Soporte Metal -
Pinzas - -

Fuente: Elaboracion propia

Tabla 41. Especificaciones del hexano utilizado para extraccion

Hexano (CeH14)

Marca Merck
Pureza (%) 99
Grado Analitico
Masa Molecular (g/mol) 86.18
Punto ebullicién (°C) 69

Fuente: Elaboracién propia

Tabla 42. Especificaciones del 2-propanol utilizado para extraccién

2-propanol (CsHsO)

Marca Merck
Pureza (%) 99
Grado Analitico
Masa Molecular (g/mol) 60.09
Punto ebullicién (°C) 83

Fuente: Elaboracion propia
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Tabla 43. Especificaciones del hidroxido de potasio utilizado para la determinacion del nimero
acido

Hidroxido de potasio (KOH)

Marca Merck
Pureza (%) 98
Grado Analitico
Masa Molecular (g/mol) 56.11
Punto ebullicion (°C) 1320

Fuente: Elaboracion propia

Tabla 44. Especificaciones del acido sulfurico utilizado en la reaccidon de esterificacion.

Acido sulfarico (H2SOq)

Marca Merck
Pureza (%) 99
Grado Analitico
Masa Molecular (g/mol) 98.08
Punto ebullicién (°C) 337

Fuente: Elaboracion propia

Tabla 45. Especificaciones de metanol utilizado en la reaccion de esterificacion.

Metanol (CH.0)

Marca Merck
Pureza (%)
Grado Analitico
Masa Molecular (g/mol) 32.04
Punto ebullicién (°C) 65

Fuente: Elaboracién propia



C. Datos intermedios

Tabla 46. Promedios de masa de poso, aceite y porcentaje (m/m) de café obtenidos de 32

extracciones y 16 destilaciones simples.

Masa de poso de  Masa de aceite de café  Porcentaje (m/m) de

Corridas café £0.0001 g extraido £0.0001 g  aceite obtenido +0.01 %
1 10.0764 2.1130 20.97
2 10.0533 2.2920 22.80
3 10.0167 2.3416 23.38
4 10.0367 2.5368 25.28
5 10.0011 2.8630 29.00
6 10.1283 2.8550 28.00
7 10.0536 2.1027 20.91
8 10.3237 2.1026 20.40
9 10.0020 1.7543 18.00
10 10.1452 1.5542 15.00
11 10.1900 1.8382 18.00
12 10.0829 1.6383 16.00
13 10.2645 1.7833 17.00
14 10.0936 1.6032 16.00
15 10.1419 1.7817 18.00
16 10.0350 1.6031 16.00
17 10.0485 1.6837 17.00
18 10.0012 1.6321 16.00
19 15.0176 2.6327 17.53
20 15.0808 2.5932 17.20
21 15.2615 2.8312 18.55
22 15.0092 2.6360 17.56
23 14.9476 2.2012 14.73
24 15.0607 2.5014 16.61
25 15.0398 2.1771 14.48
26 15.1573 2.1773 14.36
27 15.0452 2.0000 13.29
28 14.6962 2.0285 13.80
29 15.1213 2.4242 16.03
30 14.8597 2.4000 16.15
31 15.0046 2.5340 16.89
32 15.0364 2.4110 16.03

Promedios 12.2510 2.1758 18.15

Fuente: Elaboracién propia
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Tabla 47. Promedios de masa de poso, aceite y porcentaje (m/m) de café obtenidos de 6

extracciones y 3 destilaciones con bafio de arena

Masa de poso de Masa de aceite de café  Porcentaje (m/m) de

Corridas
café £0.0001g  extraido £0.0001 g  aceite obtenido £0.01 %
1 15.2961 3.5158 22.98
2 15.3856 3.515 22.85
3 15.1138 2.7066 17.91
4 15.0198 3.5153 234
5 15.3345 2.7265 17.78
6 15.4648 2.6802 17.33
Promedios 15.2691 3.10995 20.375

Fuente: Elaboracién propia

Tabla 48. Primer andlisis granulométrico realizado al poso de café

Bandeja 1: muestra de pozo de café (200 g)

) Muestra .
Mesh Masa tamiz ~ Masa muestra ) Retencion  Acumulado
Tamiz ) tamizada
(mm) 10.1g +tamiz £0.1g +0.01% $0.01%
0.2 g
20 0.841 382.8 383.8 1.0 0.50% 0.00%
30 0.595 369.2 383 13.8 6.90% 7.40%
45 0.354 331.2 414.3 83.1 41.55% 48.95%
60 0.250 329.8 375.2 454 22.70% 71.65%
80 0.177 338.1 374.1 36.0 18.00% 89.65%
100 0.149 323.7 337.2 135 6.75% 96.40%
Ultimo 463.6 470.8 7.2 3.60% 100.00%

plato
Fuente: Elaboracion propia
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Tabla 49. Segundo analisis granulométrico realizado al poso de café

Bandeja 2: muestra de pozo de café (200 g)

Muestra

. Mesh Masa tamiz ~ Masa muestra ) Retencién  Acumulado
Tamiz . tamizada
(mm) #0.1g +tamiz 0.1 g 102g +0.01% +0.01%
20 0.841 382.8 383.6 0.8 0.40% 0.00%
30 0.595 369.2 382.7 135 6.75% 7.15%
45 0.354 331.2 414.6 83.4 41.70% 48.85%
60 0.250 329.8 374.4 44.6 22.30% 71.15%
80 0.177 338.1 375 36.9 18.45% 89.60%
100 0.149 323.7 337.3 13.6 6.80% 96.40%
Ultimo 463.6 470.8 7.2 3.60% 100.00%

plato

Fuente: Elaboracion propia

Tabla 50. Tercer anélisis granulométrico realizado al poso de café

Bandeja 3: muestra de pozo de café (200 g)

. Mesh Masa tamiz  Masa muestra Mu_e stra Retencién Acumulado
Tamiz . tamizada
(mm) +0.1g +tamiz 0.1 g +02¢ +0.01% +0.01%
20 0.841 382.8 383 0.2 0.10% 0.00%
30 0.595 369.2 383.6 14.4 7.20% 7.30%
45 0.354 331.2 414.5 83.3 41.65% 48.95%
60 0.250 329.8 374.3 445 22.25% 71.20%
80 0.177 338.1 374.6 36.5 18.25% 89.45%
100 0.149 323.7 338.1 14.4 7.20% 96.65%
Ultimo 463.6 470.3 6.7 3.35% 100.00%

plato
Fuente: Elaboracion propia




Tabla 51. Prueba en triplicado del indice de refraccion del aceite

indice refraccion

Muestra T +0.5(°C) Promedio indice  Desviacién
+0.00001
1 19.9 1.47940
2 20.0 1.47944 1.47942 2.31E-05
3 20.0 1.47944

Fuente: Elaboracion propia

Tabla 52. Datos calculados para determinar densidad del aceite en triplicado

Datos/Corrida 1 2 3

T (°C) 23.8 23.8 23.8

p agua(kg/m3) 997.428 997.428 997.428
M picnémetro (g) £0.00001 20.5796 20.5794 20.5796
M picnémetro agua (g) £0.00001 45.6716 45.6716 45.6714
M agua (g) £0.00001 25.092 25.0922 25.0918
M picnémetro+aceite (g) £0.00001  44.2944 44.2943 44.2944
M aceite (g) £0.00001 23.7148 23.7149 23.7148
V picnémetro (cm?) £0.0002 25.1567 25.1569 25.1565

Fuente: Elaboracion propia

Tabla 53. Prueba en triplicado de la densidad del aceite

T+0.5 P aceite ] o
Muestra Promedio Desviacion
(°C) (g/cm3)
1 23.8 0.9427
2 23.8 0.9427 0.9426 5.64E-06
3 23.8 0.9427

Fuente: Elaboracion propia

Tabla 54. Determinacion del niUmero acido

Volumen NUmero
Muestra Masa aceite +0.0001g KOH=0.25mL acido Promedio
1 0.0275 0.28 0.1428
2 0.0382 0.39 0.1432 0.1429
3 0.0314 0.32 0.1429

Fuente: Elaboracion propia
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Tabla 55. Determinacion de masa de solidos, retenidos por filtracidn, en el aceite extraido

No. Filtro Masa filtro MF + solidos Masa sélidos
+0.0001g +0.0001g +0.0001g
1 0.6534 2.7478 2.0944
2 0.6527 3.4174 2.7647
3 0.6369 3.5502 2.9133
4 0.6415 49217 4.2802
Totales 2.5845 14.6371 12.0526

Fuente: Elaboracion propia

Tabla 56. Porcentaje de sélidos presentes en el aceite obtenido por destilacion simple

M s6lidos +0.0001g 12.0526
M aceite £0.0001g 62.6563
% s6lidos+0.0001% 19.2361

Fuente: Elaboracién propia
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Tabla 57. Porcentaje de solidos presentes en el aceite obtenido por destilacion con bafio de arena

M aceite £0.0001g 3.0131
M s6lidos +0.0001g 0.2118
% s6lidos+0.012% 7.03

Fuente: Elaboracion propia

Tabla 58. Prueba en triplicado del valor de pH del aceite

Corrida 1

pH 6 6

Fuente: Elaboracién propia



73

D. Figuras de equipo experimental

Figura 10: Secador de gabinete utilizado para secar el poso de café. Departamento de Ingenieria

Quimica, Laboratorio de Operaciones Unitarias, Universidad del Valle de Guatemala.

CESHORMTASER OF GHANETE: |, ..

m e

Fuente: Elaboracion propia

Figura 11: Poso de café distribuido de las bandejas de metal para su posterior secado.
Departamento de Ingenieria Quimica, Laboratorio de Operaciones Unitarias, Universidad del

Valle de Guatemala.

Fuente: Elaboracion propia
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Figura 12: Posicion de las bandejas de metal dentro del secador de gabinete. Departamento de

Ingenieria Quimica, Laboratorio de Operaciones Unitarias, Universidad del Valle de Guatemala.

Fuente: Elaboracién propia

Figura 13: verificacién de la humedad del poso de café en balanza de humedad. Departamento de

Ingenieria Quimica, Laboratorio de Operaciones Unitarias, Universidad del Valle de Guatemala.

Fuente: Elaboracién propia
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Figura 14: Muestras del poso de café utilizadas para verificacién de humedad. Departamento de

Ingenieria Quimica, Laboratorio de Operaciones Unitarias, Universidad del Valle de Guatemala.

Fuente: Elaboracién propia

Figura 15: Tamizaje de poso de café secado, realizado en un banco de tamices. Departamento de
Ingenieria Quimica, Laboratorio de Operaciones Unitarias, Universidad del Valle de Guatemala.

Fuente: Elaboracién propia
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Figura 16: filtro o cartucho Soxhlet utilizado para realizar la extraccion del aceite de cafe.

Departamento de Ingenieria Quimica, Laboratorio de Operaciones Unitarias, Universidad del

Valle de Guatemala.

Fuente: Elaboracion propia

Figura 17: Filtro o cartucho Soxhlet dentro del Soxhlet para realziar extraccion. Departamento de
Ingenieria Quimica, Laboratorio de Operaciones Unitarias, Universidad del Valle de Guatemala.

Fuente: Elaboracién propia
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Figura 18: Sistema de extraccion utilizado para la extraccién de aceite de café. Departamento de

Ingenieria Quimica, Laboratorio de Operaciones Unitarias, Universidad del Valle de Guatemala.

Fuente: Elaboracion propia

Figura 19: Dos sistemas de extraccion puestos en serie. Departamento de Ingenieria Quimica,
Laboratorio de Operaciones Unitarias, Universidad del Valle de Guatemala.

Fuente: Elaboracién propia
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Figura 20: Sistema de extraccion y destilacion realizados al mismo tiempo. Departamento de
Ingenieria Quimica, Laboratorio de Operaciones Unitarias, Universidad del Valle de Guatemala.

Fuente: Elaboracion propia

Figura 21: Aceite de café mezclado con solventes luego de la extraccion. Departamento de
Ingenieria Quimica, Laboratorio de Operaciones Unitarias, Universidad del Valle de Guatemala.

Fuente: Elaboracién propia
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Figura 22: Sistemas de extraccion de aceite de café y destilacién de solventes, puestos en serie.

Departamento de Ingenieria Quimica, Laboratorio de Operaciones Unitarias, Universidad del

Valle de Guatemala.

Fuente: Elaboracion propia

Figura 23: Sistema de destilacion de solventes puesto en bafio de arena. Departamento de
Ingenieria Quimica, Laboratorio de Operaciones Unitarias, Universidad del Valle de Guatemala.

Fuente: Elaboracién propia
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Figura 24: Evaporacion de restos de solventes y agua en el aceite de café extraido. Departamento

de Ingenieria Quimica, Laboratorio de Operaciones Unitarias, Universidad del Valle de

Guatemala.

Fuente: Elaboracién propia

Figura 25: Aceite de café extraido para realizar caracterizacion. Departamento de Ingenieria
Quimica, Laboratorio de Operaciones Unitarias, Universidad del Valle de Guatemala.

Fuente: Elaboracién propia
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Figura 26: Filtracion al vacio del aceite extraido. Departamento de Ingenieria Quimica,

Laboratorio de Operaciones Unitarias, Universidad del Valle de Guatemala.

Fuente: Elaboracion propia

Figura 27: Residuos sélidos generados en la filtracion del aceite de café. Departamento de
Ingenieria Quimica, Laboratorio de Operaciones Unitarias, Universidad del Valle de Guatemala.

Fuente: Elaboracion propia



Figura 28: Prueba de densidad del aceite de café. Departamento de Ingenieria Quimica,

Laboratorio de Operaciones Unitarias, Universidad del Valle de Guatemala.

Fuente: Elaboracién propia

Figura 29: Refractometro utilizado para pruebas del indice de refraccion del aceite de café.
Departamento de Ingenieria Quimica, Laboratorio de Operaciones Unitarias, Universidad del
Valle de Guatemala.

Fuente: Elaboracién propia
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Figura 30: Pruebas del nimero éacido del aceite de café por titulacién con KOH. Departamento de

Ingenieria Quimica, Laboratorio de Operaciones Unitarias, Universidad del Valle de Guatemala.

Fuente: Elaboracion propia

Figura 31: Reaccion de esterificacion en medio &cido realizada al aceite de café para la
produccion de biodiésel. Departamento de Ingenieria Quimica, Laboratorio de Operaciones

Unitarias, Universidad del Valle de Guatemala.

Fuente: Elaboracién propia
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Figura 32: Muestra de la solucion obtenida por la reaccién de esterificacion en medio acido y
separacion de fases posterior al lavado. Departamento de Ingenieria Quimica, Laboratorio de

Operaciones Unitarias, Universidad del Valle de Guatemala.

Fuente: Elaboracion propia

Figura 33: solidos obtenidos en la reaccion de esterificacion por medio acido. Departamento de
Ingenieria Quimica, Laboratorio de Operaciones Unitarias, Universidad del Valle de Guatemala.

Fuente: Elaboracién propia
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Figura 34: Cromatograma de aceite de café extraido, realizado por el cromatdgrafo de gases
TURBOMASS de la Universidad de San Carlos de Guatemala

890.10.17AEsencial cafe3 , 13-0ct-2017 + 11:21:12
8901017AEsenciald Scan El+
100- TIC
20510
%_
B0 13 O 2519
17
133
1.39
225
4

0 b e e e e e Time
492 092 1492 1902 2492 2002 3492 3002 4492 4902 5492 5002 6492

Fuente: Elaboracién propia
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Figura 35: Compuestos quimicos determinados en el aceite de café por medio de cromatografia

File:

Acquired:

GCMS Method:

Sample ID:

Pk & RT

1 1118
2 1.158
3 1.183
2 1.773
5 1.328
i 1.350
7 1.388
| 1410
2 1.520
10 1.700

13-0ct-17 11:21:12 AM

§90.10.17AEsencial cafed

GC: Acefle ezenda uvgmth  MS: Aceile esencial uwg EXP
§90.10.17AEsencial cafed
Hit Compound Name Maich  R.Match
1 2-Furanmethanol 645 abs
2 3-Furanmethanol 626 a2
3 1H-midazole-2-methanol 478 588
1 442-Amincethyl)benzenesulfonyi flucride 427 81
2 442-Aminoethyljberzenesulfonyi fluoride 433 72
3 442-Aminoethyl jberzenesulfonyi fluoride 425 &7
1 &'Hydroxy-3'-methoxyacetophenons 208 M
2 2-Furancarboxaldehyde, 5-methyl- M2 E8a
3 &Hydroey-3-methongyaceiophenons 238 532
1 Tricycdo[2.2.1.0{1 4]]heptan-2-one, B-nitro- 478 240
2 Benzy alcohol T40 o
3 Benzyl alcohol 747 o2
1 4{1H}-Pyridone B3 |E3
2 3-Pyridinol w2 a7
3 4-Pyridinol oo 72
1 Acstamide, oxme T 250
2 2-Methylheptanoic acid ird 215
3 Octanoic acid, metiyl ester 680 i i
1 Maltod T 219
2 tent-Amyl alcohol 226 o4
3 Malol 44 o4
1 1HPymole, 2-methyl- M2 o7
2 2{1H}-Pyridinene, S-methyl- M7 ]
3 3-Hydmuy-1-methyipyndinium hydroxide M2 81
1 Catechol ] e
2 Catechol T2 |82
3 Catechol e a78
1 1.2Benziscthiazole 523 o2
2 1.23Benzothiadiazole 233 ]
3 Thieno{3.2-clpynidine 480 E79

Library Search Report
CATURBOMASS\SEMIVOCS PRODat=\R901017AFsencial 3 raw

inst)  ACQUISITION PARAMETERS
Over: Initial iemp 160°C: for 1 min, ramp 3*Cimin o 235°C, hald 20 min, ramp 20°C/min i 200°C, hold 20 min, I=250°C,

Volume=0 pL, Spiil=5:1, Carrier Gas=He, Solvent Delay=1.10 min, Transfer Temp=230"C. Source Temp=23"C, Scan: 10 1o
400D, Colurmn B0.0m x 250pm

Fuente: Elaboracion propia

de gases. Universidad de San Carlos de Guatemala

Printed: 13-0ct-17 12:34 PM

Page 1 of 11

\ial Number: 38

Prob. CAS Library

1] B8-00-0 replib
1] £412-81-3 replib
1] I724-28-3 mainlib
00 nist_msms
00 nist_msms
00 nist_msms
00 40802-2 nist_msms
00 320020 replib
1] 4p802-2 mist_mesms
00 56666-50-3 mainlib
1] 100-51-8 replib
00 100-51- mainlib
00 108-88-3 mainlib
00 108-00-2 replib
00 #26-64-2 mainlib
00 22050-22-3 mainlib
00 1188-02-8 mainlib
00 111-11-5 replib
00 118-71-8 replib
0o TH-854 nist_msms
00 118-71-8 replib
0o 336-41-0 replib
0o 1003-68-5 replib
00 mainlib
00 120-80-8 replib
00 120-80-8 replib
00 120-80-8 mainlib
00 272-18-2 mainlib
00 273778 replib
00 272-140 mainlib



Continuacion figura 35

Library Search Report
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File: CATURBOMASSISEMIVOCS PRO\Data\G91 017AEsencial 3 raw
Acquired: 13-0ct17 1121712 AM Prnted: 13-Oct-17 12:34 PM
Descripion 890.1017AE=encial cafe3
GCMS Method:  GC: Aceile esendauvgmth  M5: Aceite esencial uvg EXP Page 2 of 11
Sample ID: §90.10.17AEsencial cafed Vial Number: 35
Pk# RT Hit Compound Mame Match  R.Match  Prob. CAS Library
1 183 1 Fuman, 2.2-[oxybis|methylens]bis- 281 857 oo 4437-22-3 replib
2 2 A Dihdroxybenzoic acid 414 a2 oo BE-BE-1 nist_msms
3 Genftisic acid 410 @y a0 400-720 nist_msms
iz 1828 1 4-Acetouy-3-methoxystyTens 482 am 00  48316-15-3 mainlib
2 emp-Morbomeol 238 85 (il1)] 407-37-0 nist_msms
3 Tricycko{2.2.1.0(14]]heptan-2-one. S-nitro- 7 o 00 58666-50-3 mainlib
13 2254 1 Tetradecans 41 254 (111} G28-58-4 replib
2 Pentadecane T 252 (i1} 428828 replib
3 Undecane 354 242 (111} 1120214 replib
14 2554 1 1H-Benzocycoheptens, 243,567, 8.8, 93 T4 233 oo 3853-83-8 replib
octahydro-3,5, 5-tmimethyt-8-methylens-, ($a5-cs
2 Naphthalene, 1,2.3.5,8.7 8, 8a-octahydro- 1,83 (i) a3 a0 4630-07-3 replib
dimethyl-T-{ 1-methylethenyl}- [1R-(13.73,8aa]]-
3 2-Methyl-2-bomens 425 21 00  72540-83-3 mainlib
15 27880 1 Cyclobutanone, 2-methy-2-cedramyl- 235 7 00 75314-19-1 mainlib
2 8-Chloro-1-octanol 132 g3 00 2344527 nist_msms
3 2-Methyl-1 4-butanediol 125 forai oo 2836-83-9 nist_msms
16 2834 1 Pentadecane Fitx) a1 oo 620-820 replib
2 Nonadecane T80 am a0 620-82-5 replib
3 Tetradecans 781 ara 0o G28-522 replib
17 3054 1 Phend, 2 54is(1, 1-dimethyletd)- TR a1 (il1)] 5875458 replib
2 G-Fluor-2-rifluoromethylbenzoic acd, 2-fomyl-4, kT mn (i1] mainlib
B-dichlorophenyd ester
3 2-Fluoro-G-rifiuoromethylbenzoic acd, 2.3.4.6- 361 210 (ili] mainlib
tetrachlorophenyi ester
18 3830 1 10-Chioro-f-decanal 417 a2 00 51308-10-5 nist_msms
2 Phytd 435 261 (il1)] T54148-3 nist_msms
3 10-Chioro-1-decanol T4 253 00 51308-10-5 nist_msms
12 3824 1 Hewsdecans BT @82 (111} 544.76-3 replib
2 Hexzdecans B18 @ oo 544.76-3 replib
3 Tetradecans ] g oo 628-58-4 replib
20 4385 1 Pentane, 1-propogy- I8 250 00 18641-82-2 mainlib
2 DL-Arabincse 202 a7 oo 147-81-8 nist_msms
3 D{-Hlyxose 124 219 oo 1114-34-7 nist_msms

Insi)  ACQUISITION PARAMETERS
Over: Initial emp 180°C for 1 min, ramp 3*Cfmin ko 235°C, hald 20 min, ramp 201°Cimin o 200°C, hold 20 min, If=250°C,

Volume=0 pl, Spiit=5-1, Carrier Gas—He, Salvent Delay=1.10 min, Transfer Temp=23"C, Source Temp=23C, Scan: 100
4D0Da, Cohsmn 60.0m x 250ym

Fuente: Elaboracion propia
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Continuacion figura 35

Library Search Report

File: CATURBOMASSISEMIVOC S PRODat\E901017AEsencial 3 raw

Acquired: 13-Oct17 11-21:12 AM Printed: 13-Oct-17 12:34 PM
Descripiion: 890.10.17AEsencial cafed

GCMS Method: GC: Acelle esenda uvgmth  MS: Aceite esencial uvg EXP Page 3 of 11

Sampile 1D: 8901017 AEsencial cafed Vial Number- 38
Pk # RT Hit Compound Name Match  RMatch  Prob. CAS Library
F4 4505 1 Undecane 623 853 00 1120-21-4 replib
2  Pentadecane Tar 254 00 G28-52-8 replib
3 Tetracosane BOD 851 00 346-31-1 replib
e 4740 1 aCitronellal ki) joral 00 106-22-8 nist_msms
2 Cyclohexane, octadecyl- 452 fori] 00 444508-1 replib
3 10-Chloro-1-decanol e fori] 00  51308-10-5 nist_msms
3 5280 1 Heptadecans B2 283 00 G28-T8-7 replib
2 Heptadecane B4 ez 00 G20-TE-T replib
3 Monadecane Bog &7 00 @20:82-5 replib
4 5735 1 Phend, 24{1-phenylethyl}- 457 & 00  4237-44-3 mainlib
2 Sulforide, methyl phenethy 17 868 00 7714321 mainlib
3 Phend, 4{1-phenylethy}- 428 87 0o 1088-89-2 mainlib
5 6220 1 Butanedioic acid, phemy- 626 258 00 #35-51-8 replib
2  Styrene 652 845 00 10042-5 replib
3 Benzene, 1,14{1.2-cyclobutanedyijbis-, frans- 782 240 00 20071084 mainlib
2% 6335 1 D4-}-Ribose 208 210 00 504621 nist_msms
2 D-Arabinose 285 210 00  23607-53-2 nist_msms
3 DL-Arabinose 283 204 00 147-81-8 nist_msms
b 7.021 1 Pentadecane BT &73 00 G28-52-8 replib
2 Octadecane B2 & 00 583453 replib
3 Heptadecans BOG el 00 G28-T8-7 replib
28 B101 1 Caffeine B4 e 00 58408-2 replib
2 Caffeine sl bl 00 58408-2 mainlib
3 Caffeine Beg & 00 58408-2 replib
n B132 1 Teiracosane BO1 LK 00 #46-21-1 replib
2 Monadecane 7o & 00 @20:82-5 replib
3 Heptadecane Taz 855 00 G20-TE-T replib
] BA8T 1  Hexadecancic acid, methyl ester Ba7 bl 00 12-320 replib
2 Hexadecanoic acid, methyl ester Be8 =) (ili] 112-320 mainlib
3 Hexadecanoic acid, methyl ester 674 £ed 00 12-320 replib
a1 1212 1 10-Chioro-1-decanol 7 & 00  51308-10-5 nist_msms

inst)  ACGQUISITION PARAMETERS
Over: Initial emp 160°C for 1 min, ramp 3°Cémin to 235°C, hald 20 min, ramp 20°Cmin io 200°C, hold 20 min, If=250°C,
Volume=D L. Sgiit=5-1. Carrier Gas—He. Solvent Delay=1.10 min. Transfer Temp=2311"C. Source Temp=230"C. Scan: 1010
400Da, Colurmn B0.0m x 250ym

Fuente: Elaboracién propia



Continuacion figura 35

Library Search Report

File: CATURBOMASS\SEMIVOCS PROWData\BS01 017AEsencial. raw
Acquired: 13-0ct-17 11221212 AM Printed: 13-0ct-17 12234 PM
Descripbon: 890.10.17AE=encial cafe3
GCMS Method: GC: Acelle esenda uvgmth - MS: Aceite esencial uvg EXP Page 4 of 11
Sample ID: 890.10.17AE=encial cafe3 \Aal Number- 35
Pk # RT Hit Compound Name Match  RMatch  Prob. CAS Library
2 n-Hexadecansic acid i @85 1] 57-10-3 replib
3 n-Hexadecanoic acid B73 &7 00 57-10-3 replib
2 11362 1 2.46-Trmethy-1-nonens 188 e 00 55771-40-8 mainlib
2 Hexadecanoic acid, ety ester ix] 863 0o 828-87-7 mainlib
3 Hexadecanoic acid, ethyl ester B3 258 00 G28-27-7 replib
3 11813 1 9-Oxononancic acid 300 804 00  2853-17-5 mainlib
2 12-Bromododecanaic acid 440 m 00 733G7-80-3 replib
3 DH+}h¥ylose 31 T 0o 56-B6-8 nist_msms
4 11828 1 Cyclohexane, 1,11, 2-bis(1.1-dimethylethy}-1.2- 284 B4 00 85148-85-1 mainlib
efmanediylfors-, (R* A"k
2 1-Methyl-cyclohexyl propionate 0 v 00 91326-37-8 mainlib
3 10-Chlore-1-decanol 215 &3 00 51308-10-5 nist_msms
a5 12113 1 D-Gluconic acid 207 215 0o 526-854 nist_msms
2 D-Enythronic acid glactone 120 &8 00  15667-21-7 nist_msms
3 D-Gluconic acid 155 837 oo 526-85-4 nist_msms
] 12682 1 Silane, {1,2-dimethyipropoxy)mimethyi- a0 a7 00 18246-78-9 replib
2 Silane, trimethyl| 1-methylbutooy)- 312 &2 0o 1625-87-8 replib
3 Hexadecanoic acid, trmethyisild ester 404 B5 00 55520-88-3 replib
w 13838 1 8,15Octadecadiencic acid, methyl ester, (Z.7)- 637 280 00 17308058 replib
1 9,12-Octadecadiencic acid, methy ester, (E.E- B45 &7 00 2566974 replib
3 9.12-Octadecadiencic acid (Z.Z)-, methyl ester P18 &74 0o 112-62-0 replib
k] 14042 1 11-Octadecenoic acid, methy ester Bs1 252 00 52380-23-3 replib
2 ci5-13-Octadecenoic acid, methyl ester B0 251 0o mainlib
3 9-Octadecensic acd (2}, methyl ester B4g 851 0o 112-62-8 replib
] 14782 1 Undecanoic acid, 2-methyl- 748 2843 00 24323-25-0 mainlib
2 Decanoic acid, 2-methyl- BE1 242 00 24323237 mainlib
3 Methyl stearate a1 s 00 112-61-8 replib
40 15628 1 Linoleic acid ethyf ester B3 &7 0o 544-354 replib
1 9,12-Octadecadiencic acid, ety ester B4 &7 00  7818408-1 mainlib
3 Ethyl 9.12-hexadecadiencate B26 foid 0o mainlib
41 186508 1 Octadecanoic acid, ethy ester BT 2] 00 111-61-5 replib

insl)  ACQUISITION PARAMETERS
Overc Initial femp 180°C for 1 min, ramp 3*C/min kb 235°C. hald 20 min, ramp 20°Cimin o 200°C, hold 20 min, I=250°C,

Volume=0 pl, Spit=5:1, Carrier Gas=He, Solvent Delay=1.10 min, Transfer Temp=23{1"C, Source Temg=231"C, Scan: 100
4D0Da, Column 60.0m x 250um

Fuente: Elaboracién propia
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Continuacion figura 35

Library Search Report
File: CATURBOMASS\SEMIVOCS PROData\3901017AEsencial raw
Acquired: 13-0ct-17 12112 AM Printed: 13-Oct-17 12:34 PM

Descriplion: 890.10.17AEsencial cafe3
GCMS Method: GC: Aceile esenda uvgmth M5 Aceile esencial g EXP Page S of 11

Sampie ID: §90.10.17AEsencial cafed Vial Number- 35
Pk # RT Hit Compound Mame Match  R.Match  Prob. CAS Library
2 Octadecancic acid, 17-methyl-, methy ester 675 e 00 55124675 replib
3 Octadecanoic acid, ethy ester 015 @0 0o 111-61-5 replib
42 17780 1 Dl-Arabinose 309 00 0o 147-81-9 nist_msms
2 DL-Arabinose 308 el 0o 147-81-8 nist_msms
3 8-Chloro-1-octanal ] M 00 2344527 nist_msms
43 17015 1 Dimethyl 2-carbethoey-cyclopropane-1.1- 85 782 00 114805-18-2 mainlib
dicabaxylate
2 Hydromomphone 79 758 0o 466020 nist_msms
3 15-cis,Bris-Undecatriene-3,7-dial 23 43 00 ©O848-50-1 mainlib
bis(trimethyisilyljether
44 18210 1 9.15-Octadecadiencic acid, methyl ester, (2.2} ] 13 00 17308056 replib
2 trans,cis-1,5-Dimethyispirof4. Sjdecane 417 218 00 mainlib
3 Bicycdof4.1.0Jheptane, 7-pentyl- 413 212 00 41877451 mainlib
45 18200 1 Melibiose 140 amn 0o 585000 nist_msms
2 Melibiose 137 oM 0o 385020 mist_msms
3 LFucitol 183 T 00 13074068-1 nist_msms
45 18486 1 Tetracosane ik 253 00 646-31-1 replib
2 Dodecane, 2,5 10-rimety- 741 33 00  3801-88-3 replib
3 Monadecane 75 et 00 G28-82-5 replib
47 21406 1 Fusfurd heanoate 628 854 00 36252-02-3 mainlib
2 Fusfurd heptanoate 651 846 00 3481282 replib
3 myo-Inosiol 33 242 1] B7-B2-8 nist_msms
48 207 1 Dl-Arabinose 168 o 0o 147-81-8 nist_msms
2 DL-Arabinose 182 a8 0o 147-81-8 nist_msms
3 DL-Arabinose 181 i 00 147-81-9 nist_msms
42 2T 1 Tetacosane 788 ] 00 646-31-1 replib
2 Heptadecane T2 @52 0o 820787 replib
3 Monadecane 757 243 0o 620-82-5 replib
50 23452 1 1H-Benzimidazole, 5 6-dimethyl- 475 ot 0o 582-60-5 replib
2 Benzene, (1,2-dicyclopropyd-2-phenylethyl}- RTE] B4 00 110330-80-0 mainlib
3 1Hdndene, 2.3-ditydro-4, 7-dimethy- 550 an2 00 8682719 replib
51 ¥122 1 1H-Benzimidazole, 5.6-dmethyl- 457 e 00 58260-5 replib

insl)  ACQUISITION PARAMETERS
Over: Initial iemp 160°C for 1 min, mmp 3"C/min o 235°C, hald 20 min, ramp 20°Cmin in 290°C, hold 20 min, Inf=250"C,
Volume=0 pL, Split=5:1, Carrier Gas=He, Solvent Delay=1_10 min, Transfer Temp=230"C, Source Temp=23I"C, Scan: 1010
400Da, Colurmn B0.0m x 250m

Fuente: Elaboracién propia
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Continuacion figura 35

Library Search Report

File: CATURBOMASS\SEMIVOCS PROWDmaa\8901017AEsencial 3 raw
Acquired: 13-Oct17 11221212 AM Printed: 13-Oct-17 12:34 PM
Descriplion: 890 10.17AFEsencial cafed
GCMS Method: GC: Aceile esenda uvgmith  MS: Aceile esencial uvg EXP Page & of 11
Sampie ID: 890.10.17AE=encial cafed Vial Number: 38
Ph# RT Hit Compound Mame Match ~ RMatch  Prob. CAS Library
2 1HPymolof2 3-b)pyridine, 2-ethyl- 451 e 00  23612-49-9 mainlib
3 5.10-Pentadecadiyne, 1-chlor- 145 81 00  34275-44-1 mainlib
52 24578 1 DL-a-Lipoamide 183 885 0o 3206-73-3 nist_msms
2 Cyclohexene, 1,55-mimethyi-8-{2-propenylidens - 188 852 00  58248-17-0 mainlib
3 5 E-Methano-1 T-dim@cyciopent(cdjamulene-2 8- 185 flivd 00 70218704 mainlib
dione, octahydno-2a, 3-ditydroxy-Sb-metingd-2-(1-
methylethyl}, [2aR-(233 4a3,53,83,8a3, Bb3, 0R")]-
53 24878 1 Tefracosans TE3 a74 0o 846-21-1 replib
2  Eicosans BOT 253 0o 112-85-8 mainlib
3 Hexacosane 785 252 0o 83001-3 replib
54 25183 1 Tricycko{3.2.1.0{2 4)Joctan-B-one, 3 3-dimethy-, 218 g 00 88830-01-8 mainlib
(13,23.43.53)
2 Nitrous acid, 3-phenylpropyl ester 33 e 00  23537-55-5 mainlib
3 2 g-Dimethyi-1.3 8-heptatriens a7 883 ] 928-87-8 mainlib
55 25783 1 Indolizine. S-methyl- 14 T43 0o 1761-19-8 mainlib
2 Indolizine, 2-methyl- 102 T 0o T68-18-3 mainlib
3 1-Acety-Z-(1,2-dihydroquinoealin-2-yi-17.2- 125 T4 00  95234-53-5 mainlib
dilydroquinaline
56 25883 1 L-Histidinol 213 213 0o 4836-52-8 nist_msms
2 L-Histidinol 218 g ] 4836-52-8 nist_msms
3 L-Histidinol 185 e 0o 4836-52-8 nist_msms
57 1754 1 Hexscosane BRE /m [ili] 83001-3 replib
2 Tetracosane 873 /m 0o 846-21-1 replib
3 Heneicosans Bz1 fe ] G28-84-7 replib
58 B8 1 4.5Dichlors-hH(1,2.2 4-tetrshydmisogquinolin-2- a3 v 00 98818-04-9 mainlib
yimethyfjphthalimide
2 Emanepersoic acid, 1-cyano-2-methy-1- 119 L] 00 53422-72-3 mainlib
phenylpropyl ester
3 Serfa 128 684 00 nist_msms
il 20585 1 (3-Carboxypropyl jirmethylammonism cation a9 o2 0o nist_msms
2 {3Carboxypropyl jirimethylammonium cation aa o 00 nist_msms
3 (3Carboxypropyl jiimethylammaonium cation 83 i 00 nist_msms
i) 28825 1 DlL-Arabinose 144 281 ] 147-81-2 nist_msms
2 DL-Arabinose 143 985 ] 147-81-2 nist_msms
3 DL-Arabinose 147 50 ] 147-81-2 nist_msms

Insi)  ACQUISITION PARAMETERS
Over: Initial emp 180°C for 1 min, ramp 3°Cimin in 235°C, hald 20 min, ramp 20°Cémin in 280°C, hold 20 min, If=250°C,

Volume=0 piL, Spiit=5:1, Carmrier Gas=He, Solvent Deley=1.10 min, Transfer Temp=23{1"C, Source Temp=230"C, Scan: 1040
400Da, Colurnn 60_0m x 250pm

Fuente: Elaboracion propia
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Continuacion figura 35

Library Search Report
CATURBOMASS\SEMIVOCS PROWDat\B901017AEsendiall mw

Fie:

Acquired:

GCMS Method:

Sample ID-

Pk# RT

&1 30.330
62 30.640
i<} 31415
Ly 32040
&5 35157
L] 40730
LT 41.044
&8 47076
L] 47 54T
0 40232
T 50308

13-0ct-17 11221212 AM Printed: 13-Oct-17 12:34 PM
890.10.17AEzencial cafe3

GC: Acefle esencia uvgmih  M5: Aceite esencial uvg EXP Page 7 of 11
890.10.17AFsencial cafe3 Vial Number- 38
Hit Compound Mame Match  R.Match  Prob. CAS Library

1 5.10-Pentadecadien-1-ol, (ZZ} 121 250 00  84275-51-0 mainlib

2 5,10-Pentadecadiencic acid, (ZZ) 178 250 00  B427588-0 mainlib

3 5.10-Pentadecadiencic acid, (E,E)- 175 047 00 84275830 mainlib

1 Heneicosans gig 263 (il1)] G28-84-7 mainlib

2 Heneicosans a21 258 00 828-247 replib

3 Docosane Bi0 @57 a0 620-27-0 replib

1 Cyclohexanemethanol, 4-methyi-, cis- 10 713 00 3937432 mainlib

2 247 8-Tetramethy-5-decyne-4 T-dicl 21 682 00 126-85-3 nist_msms
3 Ascorbic acid 114 881 00 50-81-7 mist_msms
1 cis-1-Cyano-2-phenylcydopropancl 107 200 00 5362453 mainlib

2 trans-1-Cyano-2-phemylcyciopropancl 107 e 00  5508-23-8 mainlib

3 s-Trazolol4 3-alpyridine, 3.3-dimethy- 135 853 00 13036-43-8 mainlib

1 Teiracosane BOZ a3 00 846-21-1 replib

2 Monadecane 721 248 00 828-22-5 replib

3 Hexacosane B5E 43 a0 630-01-3 replib

1 Tefracosane 78T i a0 B46-21-1 replib

2 Hexzcosane B12 257 00 830013 replib

3 Heptadecans 704 057 00 820727 replib

1 Thiomy chloride 115 243 (il1)] TT18-08-7 replib

2 Miethane, ouybis[dichiono- 102 815 00  20524-28-1 mainlib

3 Thionyl chloride 122 T8 a0 TT18-09-7 mainlib

1 Ethanone, 1-cyclohexyl- 147 861 00 823767 replib

2 Binapacry 157 240 00 485-314 replib

3 Oxirane, 2-chioromethyl-2-(1,1-dimethyssthy)- 148 B4s 00 121505382 mainlib

1 DH+h¥ylose 112 ama 0.0 58-85-8 nist_msms
2 10-Chioro-1-decanal 121 T 00 51308-10-5 nist_msms
3 DL-Arabinose 115 it a0 147-81-0 nist_msms
1 Teiracosane 548 257 00 846-21-1 replib

2 Hentriscontane 618 248 00 B30-04-8 replib

3 1-Decanol, 2-hexyl- 556 43 a0 2425778 replib

1 1.1,1-Tris{hydroxymethy jpropane 19 o 00 TT-22-8 mist_msms

nsl)  ACQUISITION PARAMETERS
Over: Initial i=emp 160°C; for 1 min, ramp 3°Cimin ko 235°C, hald 20 min, ramp 20°Clmin in 200°C, hold 20 min, In=250°C,

Volume=0 pL, Spit=5-1, Camier Gas=He, Solvent Delay=1_10 min_ Transfer Temp=230"C., Source Temp=2HI"C, Scan: 1010
400Da, Cokumn 60.0m x 250m

Fuente: Elaboracién propia



Continuacion figura 35

File:
Acquired:

T
GCMS Method:
Sample ID:

Pk & RT
72 50 873
73 52028
74 52,650
75 53514
T8 .76
T 57.145
7R [ By §|
T8 50545
E0 60427

Library Search Report

CATURBOMASS\SEMIVOCS PROData\G901017AEsencial 3 raw

13-Oct17 11:21:12 AM
890.10.17AE=encial cafed
GC: Acelle esenda uvgmih  MS: Aceite esencial uvg EXP
890.10.17AEsencial cafed
Hit Compound Mame Match  R.Match
2 1.1,1-Tns{hydrosymetind jpropane 113 254
3 1.1,1-Tns{hydrosymetnd jpropane 127 242
1 10-Chioro-1-decanal 200 74
2 2sopropy-Semethyloyciohesnd 3-(1-4- 248 254
chiorophenyl-2-owobutyl Feoumarin-4-yl carbonate
3 10-Chloro-1-decanal 197 57
1 a-Sitosterol g1z 220
2  g-Siosterol g15 o)
3 247 8-Tetramethy-5-decyne-4, T-diol 162 215
1 2-Decanol 402 281
2 2-Decanol ] i
3  2-Decancl 22 o5
1 D-Erythronic acid g-lactons 208 ot
2 4-0ctene, 2.3.6,7-tetramethy- 210 219
3 1.2-Pentanedio, 5-{8-bromodecatiydro-2-hydnoxy- 62 21
2.5 5a,Ba-tetramethyl- 1-naphthalenyl}-3-methylene-
1 1.2-Pentanediod, 5-{f-bromodecahydro-2-hydmy- 41 42
2.5 5a Ba-teramethyl- 1-naphthalenyl-3-methylens-
2 2-Methwl-2-4 3-methyl-but-2-enyl-2-(4-methyl-pent - 280 aar
3-enyl}-cuetane
3 S-Acetoxymethyl-2,8.10-timethyi-2. B-undecadien- 286 a0
G-ol
1 2-Decanol 128 862
2 2-Decanol 120 851
3 2-Decanol 187 8343
1 Dodecanoic acid 140 833
2 33,73,123-Trihydroxy-5d-cholanic acid 265 70
3 Sorbitan monopalmitate 180 T3
1 8-Chloro-1-octanol 142 m
2 8-Chloro-1-octanol 132 804
3 8-Chloro-1-octanol 142 B2
1 1HBenzimidazole, 5. 6-dmetid- 210 8231
2 1HPymolof2 3bpyridine, 2-ethyl- 208 83
3 Xanthine in TaT

insi)  ACGUISITION PARAMETERS
Over: Inifial temp 180°C for 1 min, ramp 3°Cimin o 235°C, hakd 20 min, remp 20°C/min o 200°C, hokd 20 min, If=250°C,

Volume={0 pL. Split=5-1. Carrier Gas—He. Solvent Delay=1.10 min. Transfer Temp=230"C. Source Temp=230°C. Scan: 1010
400D, Colurnn B0_0m x 250pm

Fuente: Elaboracion propia

Printed: 13-0ct-17 1234 PM

Page 8 of 11

Vial Number: 38

Prob. CAS Library

(ili] TT28-8 nist_msms
(ili] TT28-8 nist_msms
00 51308-10-53 nist_msms
(ili] mainlib
00 51308-10-5 nist_msms
0.0 B3-45-5 replib
0.0 B3-47-8 mainlib
00 126-86-3 nist_msms
0.0 120065 mist_msms
00 1120-06-5 nist_msms
00 1120-06-5 nist_msms
00 15667-21-T7 nist_msms
00 33830-88-0 mainlib
00 115346-28-7 mainlib
00 115346-28-7 mainlib
00 mainlib
00 mainlib
00 1120-06-5 nist_msms
00 1120-08-5 nist_msrms
00 1120-08-5 nist_msrms
00 14307-7 nist_msms
00 B1-254 nist_msms
00  20266-57-8 nist_msms
00 23144-52-7 nist_msms
00 23144-52-7 nist_msms
00 23144-52-7 nist_msms
00 582605 replib
00  23612-48-3 mainlib
(ili] §0-88-8 nist_msms

93



Continuacion figura 35

Fle:

Acquired:

D i
GCMMS Method:
Sample ID:

Pk # RT
81 BO.TE2
7] 61.552
B3 61.847
B4 61.832
85 62082
=5 62187
.7 B2282
%] 62387
5] 62 627
i} G3.8B8

Library Search Report
CATURBOMASSASEMIVOCS PRODaEAEI01017AEsencal 3 rmw

13- 0et-17 11:21:12 AM

890 10.17AE=encial cafe3
G- Acelie ezenda uvgmith  MS: Aceile esencial wvweg EXP
890 10.17AE=encial cafe3

Hit
1

[TV R ]

- W kK = W KM

[ ]

Compound Name
2-{4-Methoxyphenyl - 1H-imidazo{ 2, 1-c][1.
Aeenzomazine &

1H-Benzimidarode, 5. 6-dimethyl-
1H-Pymolo[2. 3-blpyridine, 2-etyil-

Ethil trans-T-oma-7 - 2-methyd-5,10-
dithiaspiro{4._S)jdecan-1-yl lheptanoate:
1H-Benzimidarole, 2-pentyi-

8. 18-Cyclocholest-24-en-3-ol, 14-methyl-. acstate.
(3a,5ar

Bicyclo{4. 1. 0lheptans, 7-methylene
7-Thiaprotcadamantane 7.7-dicxide
Benzensathanol, 3-{2-methlproeyd -

4-Heptenal, (E}

M-Methowy-M-rfluoroscetyd- 1. 1-dmethyd-2-
cartomethoxyetylamine

F-Hexene, 1-{1-ahagyethoy)-. ()
3-Buten-2-one. 3-methyl-

Furan, 2,3-dihydro-2-methyi-

2-Butene, Z,3-dimethy-

Fimelic acd

HN-{Dimethyithiophos phinyd jallyiamine
3-Methyl-4-{methoxycarbonyl hexa-2 4-dienoic acd
Ly=-Gin-Lys

Gin-Asn

Gin-CGEu-Lys

3-Buten-2-ol, 4-(2, 2 G-trimeathyl-7-
oxabicyciof4.1.0Jvept-1-yi}-
I-Methwyhanthine

1-Dreaymaojirimycin
Ly=Leu

1.2-Ethanediamine, M.N.M-trichloro-M',1,1.2,2-
pentafuorc-

Disilans, 1.141,2-ethanediyijbis[1.1,.2.2,2-
pentarmsthyl-

Cycohexene, 1.56.5-mmethyi-0-(2-propenylidens}-

5.10-Pentadecadiyn-1-ol

ACCHINSTTION PARAME TERS

Match
118

R.Match
B35
82
217
Ti3

T3

T

Bi4
B11
TE2
750
Tia
Tar
TE=
T49

TEe0

T45

TG

Page 9 of 11
Vial Number: 38

Prob. CAS
oo
oo 5B2-80-5
00 23512-49-9
00 92640-74-2
oo 5B51-48-7
00  B8654-81-2
00  54211-142
(a)i] 835TD-55-2
oo TITO-TE-4
0o a20-22.8
00  73100-22-3
00  23060-74-1
0.0 314-78-3
oo 1708-27-8
oo 563-T2-1
oo 111160
(a)i] G9T22-B4-5
0.0
oo
oo
oo
00 51138080
oo 1076-22-8
oo 19130-26-2
oo
00 105882-02-G
00  54833-67-9
(a)i] SE248-17-0
00 G4275-50-9

94

Printed: 13-Oct-17 1234 PM

Library
mainlib
replib
mainlib
mainlib
mainlib
mainlib
replib
mainlib
mainlib
mainlib
mainlib
mainlib
replib
mainlib
replib
nist_msms
mainlib
mainlib
mist_rmisms
mist_msms
mist_rmisms
mainlib
nist_msms
mist_msms
nist_msms
mainlib
mainlib
mainlib

mainlib

Insi)

Onwverc Initial temp 160°C for 1 min, remp 3%Cmin o 235G, hald 20 min, mmp 21°Cmin o 200°C, hold 20 min, In=250C,
Wolume={ pl_, Split=5h:1, Camer Ges—He, Solvent Delay=1_10 min,. Transfer Temp=23HI"C, Source Temp=2HI"C, Scan- 10 o
4D0Da, Colsmn B0_0m x 250psm

Fuente: Elaboracién propia



Continuacion figura 35

Description:
GG/MS Method:

Sample ID:

Pk #

81

g2

o3

85

=]

a7

=]

=]

Inst()

Library Search Report

CATURBOMASS\SEMIVOCS PROWDat=\890101 TAEsenciall.raw
13-0ct-17 1122112 AM

890.10.17AEsendal cafe3
GC: Aceite esencia uvg mth  MS: Aceite esencial uvg EXP
890.10.17AEsendal cafe3

RT Hit Compound Name

3 Elenmfuranl 2, 3-dihydro-5-methyl-2-
[imethylsulfonyljmethyl]-
B3.883 1 1H-Imidazole-4-carboxaldehydea
2 Morbormnane, 2-isobutyl-
3 4-Pyridinol, acetate (ester]
54.213 1 Ethanedioic acid, bis{timethylsilyl} ester
2  BH-Purine, 9-{trimathylsity|}-8-[(timethylsilyl joxy]-
3 Ethanediocic acid, bis{timethylsilyl) ester
54.333 1 Carbanic acid, dithio-, S-methyl O-[2-
methylcyclohexyl) ester, trans-
2 Izoxazole, timethyl-
3  Carbonic acid, dithio-, 3-methyl O-(2-
methyleyclohexyl) ester, cis-
B4.408 1 Seleno-L-methionine
2 Maphthoresorcinol
3 1.7.7-Trimethyl-2-{3-cyclohexyl-benzylimino -
bicyclo(Z,2,1}heptane
64,648 1 D-Arabino-Hexonic acid, 3-deoxy-2.5,8-tris-0-
(trimethylsilyl}-. ¢-lactone
2 Bicyclo[5.1.0]octane, 8-methylens-
3 2(1H}-Pteridinone, G-methyl-
85.018 1 1-Phenyl-hexa-1,2-diens
2 1.2.3.68-Tetrahydrobenzylalcohal
3  2-Butenoic acid, 2-methosxy-3-methyl-. methyl ester
B5.108 1 4-Imidazolacetic acid, butyl ester
2 Isoxazcle, timethyl-
3 Bicyclo[4.1.0]heptane, 7-butyl-
65.208 1 Gin-His-Lys
2 Glu-VakLys
3 Glu-VakLys
B5.428 1 1.1-Dithiophenyl-2-ethyl-cyclobutane
2  THYMIDINE, 2'-{O-TERT.-BUTYLDIMETHYLSILYL)-
S-ACETYL-
3 Trimethyl[4-{2-methyl-4-oxo-Z-pentyljphencxy]silane
85.470 1 2,7-Octadiene-1,8-diol, 2,6-dimethyl-, (Z)-
ACQUASITION PARAMETERS

Match
235

o3

105

a5

137

163

153

131

128

139

118

11

113

132

=]

110

150

152

136

245

173

178

127

176

132

104

2185

R.Match
B85

821

TT4

TE1

830

T50

T48

855

TOE

T44

TT

TaD

782

T4

T43

T8

TEE

753

T23

Te5

T35

TIB

T35

T3z

TIiT

711

a75

a72

B12

Printed: 13-Oct-17 12:34 PM

Page 10 of 11

Vial Number- 38

Prob. CAS
0.0 31077-78-1
0.0 3034-50-2
0.0 18127-14-5
0.0 14210-20-0
0.0 18294-04-7
0.0 17962-38-9
0.0 18204-04-7
0.0 15288-13-8
0.0 10657-82-1
0o 15283127
0.0 3211-78-5
0.0 132-86-5
00 115148-81-3
0.0 33848-88-7
0.0 54211-15-3
0.0 16041-23-0
0.0
0.0 1678-51-2
0.0 58008-32-6
0.0 99133-80-8
0.0 10557-82-1
0.0 18645-10-8
0.0
0.0
0.0
D0 122732-87-0
0.0
0.0
0.0 103810-08-2

Library
mainlib
mainlib
replib
mainlib
replib
replib
replib

mainlib

mainlib

mainlib

nist_msms
nist_msms

mainlib

mainlib

mainlib
replib
mainlib
nist_msms
replib
mainlib
mainlib
mainlib
nist_msms
nist_msms
nist_msms
mainlib

mainlib

mainlib

mainlib

Ovenc Initial temp 160°C for 1 min, mmp 3"Cémin to 235°C, hold 2D min, ramp 20°Cfmin te 290°C, hold 20 min, Inj=250"C,
Volume=D pl, Spit=5-1, Camier Gas=He, Solvent Delay=1_10 mn, Transfer Temp=230"C, Source Temp=230"C, Scan: 10 to
A00Da, Column 60_Dm x 250pm

Fuente: Elaboracién propia
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Continuacion figura 35

Library Search Report

File: CATURBOMASS\SEMIVOCS PRO\Data\390101 7 AEsencial 3 raw

Acquired: 13-0ct17 112112 AM Printed: 13-Oct-17 12:34 PM

Description: 890.10.17AEsencial cafe3

GCMS Method: GC:- Aceiie esencia uvgmth MS: Aceite esencial uvg EXP Page 11 of 11

Sampie ID: 890_10.17AEsencial cafe3 Vial Number. 38

Ph# RT Hit Compound Name Match  RMatch  Prob. CAS Library

2 Bicyclo[4.1.0lheptane, T-pentyl- 173 807 00 41977451 mainiib
3 Cyclohexanol, 4-sthemyl-4-methyl-3-{1- 168 700 D0 56208454 mainib

methylethenyl}k, (13,3343

In=t]) ACQUISITION PARAMETERS

Oven: Iniial temp 160°C for 1 min, mmp 3°Cfmin to 235°C, hold 20 min, mmp 20°C/min o 290°C, hold 20 min, Inj=250"C,
Volume=0 pL, Spit=5:1, Camier Gas—He, Saivent Delay—1_10 min, Transfer Temp=230°C, Source Temp=230°C, Scan- 10 to
400Da, Columnn 60.0m x 250pm

Fuente: Elaboracién propia



Figura 36: Compuestos presentes en el aceite de café con sus respectivas areas y tiempos de
retencion. Universidad de San Carlos de Guatemala.

Qualitative Report

Filez CATURBOMASS\SEMIVOCS PRO\Data\3901017AEsencial 3.raw
Acquired: 13-0ct-17 11221212 AM Printed: 13-Oct-17 12:53 PM
Description: 890.10.17AEsencial cafe3
GCMS Method: GC: Aceite esencia uvg.mth MS: Aceite esencial uvg EXP Page 1 of 4
Sample ID: 890.10.17AEsencial cafe3 Vial Number: 38
[F901017AEsenciald Scan El+
100 Tig
2.05e10
%
— o
= % &5 3
873" e z 8 B
15_}_ =) cn":"{g EE’,_ & g q,,_g.?iﬁ :g‘pﬂmg o3
fyms - (5EEL TES Zas sragzassiif ® Fgoadc as
ol T s T T : | — T - T o |. - _M_g;.“_‘ﬁ',@,lg T T T Time
10.00 20,00 30,00 40,00 50,00 60.00
# RT Scan Height Area Area % Morm %
1 1.118 4| 20,313,081,256 101,565,304.0 D402 484
2 1.158 12| 1.831,058.400 41,117,538.0 0.183 188
k] 1.193 19 552,243,200 11,430,487.0 0.045 052
4 1.273 35|  1,042,185,024 23,583,460.0 0.083 1.08
5 1.328 46| 2,547,042 850 66,085,028.0 0.285 3.06
8 1.350 52|  1,501.445504 20,088,540.0 0.119 1.37
7 1.328 58| 1,288,785.408 25,107,186.0 0.089 1.15
g 1410 84 807,323,004 12,812,032.0 0.055 0.84
] 1.529 86| 1,233,750.016 40,035,008.0 0.158 1.83
10 1.709 122 705,665,408 22,612,326.0 0.089 1.02
11 1.834 147 B76,042,368 202436720 0.116 1.34
12 1.020 186 346,000,864 12,805,302.0 0.054 0.62
13 2254 231 644,518,288 34,067,882.0 0.135 1.56
14 2554 201 210,515,380 10,160,408.0 0.040 0.46
15 2760 334 220,750,104 13,501,964.0 0.053 0.82
18 2034 387 526,482,580 20,183,244.0 0.080 n.e2
17 3054 301 188,213,184 8793,812.0 0.035 0.40
18 3.830 548 181,178,800 10,752,146.0 0.043 0.49
19 3.024 585 815,170,648 34,454,502.0 0.136 1.52
20 4388 B5T 124,742,402 17,828,560.0 0.070 0.8z
Inst() ACQUISITION PARAMETERS

Oven: Initial temp 160°C for 1 min, ramp 3*C/min to 235°C, hold 20 min, ramp 20°Cfmin to 290°C, hold 20 min, Inj=250°C,
Volume=0 pL, Split=>5:1, Camier Gas=He, Solvent Delay=1.10 min, Transfer Temp=230"C, Source Temp=230"C, Scan: 10 fo
400Da, Column 60.0m x 250pm

Fuente: Elaboracién propia
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Continuacion figura 36

Qualitative Report

File: CATURBOMASS\SEMIVOCS PRO\Data\890101TAEsencial3.raw
Acquired: 13-0ct-17 1122112 AM Printed: 13-Oct-17 12:53 PM
Description: 890.10.17AEsencial cafe3

GCMS Method: GC: Aceite esencia uvg.mth MS: Aceite esencial uvg.EXP Page 2 0of 4

Sample 1D: 890.10.17AEsencial cafe3 Vial Number: 38
# RT Scan Height Area Area % Norm %

3 4505 681 272,282,304 38,807,756.0 0.146 1.68
22 4.740 T8 128,828,840 10,828,985.0 0.043 050
23 5280 836 480,751,188 45,827,752.0 0.180 208
24 5.735 927 12,716,184 10,819,920.0 0.043 050
25 6.220 1024 210,345,520 14,533,857.0 0.057 D68
26 6.335 1047 98 522 016 9,850,483.0 0.039 045
7 F.o21 1184 268 587,280 18,524,183.0 0.085 078
28 8101 1400 6,150,756,3652 1,181 5565,968.0 4711 5448
28 8,132 1606 162,185,312 22,331,8938.0 0.08s 1.02
an 0687 17 2010413824 167.121.328.0 0.7 a0
i 11.212 2022 4,260,568,000 258,251,200.0 3788 43.82
3z 11.362 2052 5,384 200,008 835,100,032.0 3301 3818
33 11.813 2142 271,033,920 23, 836,7768.0 0.085 1.08
34 11.928 2185 204,779,968 10,884.484.0 0.042 ]
a5 12,113 2202 184,880,812 21,866,378.0 0.0as 1.00
36 12683 ey -} 174,523,488 208,857.510.0 o118 1.37
i 13.838 2547 1,963 004 72 242 7464840 0.860 11.10
38 14.043 2588 2,040 801,224 302,775,328.0 1.187 13.84
20 14.780 rar 381.877.440 44.408,284.0 0.176 202
40 15.829 2005 5,722,832,384 2,187,002,388.0 B.6846 100.00
41 16.589 a0eg 1.530,317.824 551,465,218.0 2.180 2522
42 17.780 3337 481,520,320 134,133,488.0 0.530 6.13
43 1Te1s 3382 389,590,592 824744800 0.386 423
44 18:210 el | 458 877,824 114,872,512.0 0.455 528
45 18,200 e 114,832,840 185714200 0.073 0.es
45 10,408 24878 302,534,280 42 082,0428.0 0.186 1.2
47 21.488 4078 158,457 582 18,585,0428.0 0.073 0.es
48 22027 4184 270,011,382 30,735488.0 012z 141
49 22187 4218 410,279,200 58,746,072.0 0236 273
50 23.452 4488 274,888,720 68,232,016.0 0.274 37
51 24122 4503 3,883,110,144 1.363.110,272.0 5389 6233
52 24578 4504 530,186,928 §9,352,648.0 0274 317
53 24878 4754 535,881,152 40,240,680.0 0.159 1.84
54 25183 4817 4,088,068,432 1,7688,602,624.0 7071 81.78
55 265783 4035 430,487,260 35,604,856.0 0.141 1.63

Ingt) ACQUISITION PARAMETERS

Oven: Initial temp 160°C for 1 min, ramp 3*Cimin to 235°C, hold 20 min, ramp 20°C/min to 290°C, hold 20 min, Inj=250°C,
Volume=0 pL, Split=5:1, Camier Gas=He, Solvent Delay=1.10 min, Transfer Temp=230"C, Source Temp=230"C, Scan: 10 fo
400Da, Column 60.0m x 250pm

Fuente: Elaboracion propia



Continuacion figura 36

Qualitative Report

File: CATURBOMASS\SEMIVOCS PRO\Data\B901017AEsenciall.raw

Acquired: 13-Oct-17 11221212 AM Printed: 13-Oct-17 12:53 PM

Description: 890.10.17AEsencial cafe3

GC/MS Method: GC: Aceite esencia uvg.mth MS: Aceite esencial uvg. EXP Page Jof 4

Sample 1D: 890.10.17AEsencial cafe3 Vial Number: 38

# RT Scan Height Area Area % Morm %

56 25823 4055 451,618,808 111,080,256.0 0.439 5.08
57 27534 5285 703,182,080 121,830.312.0 0.482 5.58
58 28119 5402 107,975,904 12,947 B47.0 0.051 0.59
50 20555 5680 110,020,544 12,732,310.0 0.050 0.58
&0 20825 5743 233,628,272 50,131,684.0 0.188 279
&1 30330 5844 737,278,208 I77,165,440.0 1.481 1725
a2 30840 5046 740,112,080 213,368.720.0 0.844 076
63 31415 &0a1 120,700,206 248735760 0.088 1.14
64 32040 6136 180,005,424 77,136,480 0.305 3153
85 35157 BB00 480 552,788 162,508.840.0 0.642 743
66 40730 7025 283,644,078 82,078,024.0 0.348 4.03
&7 41044 7036 102,420,432 14,936,152.0 0.059 0.8s
68 47076 o192 105,270,712 9,470,820.0 0.037 0.43
&0 47 54T fred: ] 886,450,712 307.879.712.0 1573 18.20
70 40232 9623 |  1,804,052,608 1,236,080,472.0 4887 56.52
71 50.308 OBSG | 1,060,084,864 1,526.434,560.0 6.034 £0.80
72 50873 o051|  3,100,848,658 1,683,383,808.0 8.655 76.07
73 52028 10182 |  2,785,683.458 1,180,678,208.0 4703 54.40
T4 52 850 10308 1.171.111,808 441,955,040.0 1.747 20.21
75 53514 10479  1,138,680,060 1,453,764,736.0 5747 66.47
78 54780 10730 |  1,204,264,128 1,857,705,728.0 8.553 75.80
77 57145 11205 540,040,536 511,584,782.0 2022 2339
78 58711 11518 442 608,288 408,700,288.0 1.671 22 .80
70 50548 11885 350,601,024 102,188.800.0 0.404 487
20 60427 11881 380,007,520 234,443.816.0 0.827 1072
21 60762 11028 433,640,084 304,408,384.0 1.204 13.02
a2 61552 12086 340,204,704 114,161,782.0 0.451 532
23 61.847 12145 242,661,744 19,417,112.0 0.077 0.89
24 61.632 12182 244 562,272 26,347 4920 0.104 1.20
25 62022 12192 213,426,832 21.411,082.0 0.085 008
26 62187 12213 102,182,432 0,138,810.0 0.035 042
a7 62 282 12232 175,424,240 23,444,8840 0.083 1.07
28 62307 12255 187,875,680 11,060,332.0 0.047 0.55
20 62 827 12301 106,254,128 06184600 0.038 044
o0 63.808 12565 202,500,076 41,112,048.0 0.1683 1.82

Inst) ACQUISITION PARAMETERS

Oven: Initial temp 160°C for 1 min, ramp 3°C/min to 235°C, hold 20 min, ramp 20°C/min to 280°C, hold 20 min, Inj=250°C,
Volume=0 pL, Split=5-1, Carrier Gas=He, Solvent Delay=1.10 min, Transfer Temp=230°C, Source Temp=230°"C, Scan: 10 io
4D0Da, Column 60.0m x 250um

Fuente: Elaboracién propia



Continuacion figura 36

File:

Acquired:
Description:
GCMS Method:
Sample ID:

Qualitative Report

CATURBOMASS\SEMIVOCS _PRO\Datav3901017AEsencial3 raw
13-0ct-17 11221112 AM

890_10.17AEsencial cafe3
GC: Aceite esencia uvg.mth MS: Aceite esencial uvg EXP
890.10.17AEsencial cafe3

Printed: 13-Oct17 12:53 PM

Page 4 of 4

Vial Number: 38

# RT Scan Height Area Area % MNorm %
a1 83883 12672 209,288,040 9407 4720 0,037 043
j=led 84213 12818 245,543,040 33,203.814.0 0132 1.652
=k} 84333 12842 282551472 30,308 504.0 0120 1.38
=23 64408 12857 270,980,368 15.480,102.0 0.061 07
a5 846848 12705 360,668,864 163,124,812.0 0605 7.00
=ls} 85.018 12779 212,513,504 10,050,057.0 0.040 D48
a7 B5.108 12797 224 515,888 13,324 4180 0.053 o.a1
28 85208 12817 177,961,200 112224120 0044 051
ag 65428 12881 188,378,800 13,8B5,556.0 0.055 083
100 85478 12871 208,234 502 31,480,7858.0 0.124 144

Inst() ACQUISITION PARAMETERS

Oven: Initial temp 160°C for 1 min, ramp 3°Cimin to 235°C, hold 20 min, ramp 20°C/min to 290°C, hold 20 min, Inj=250"C,
Volume=0 pL, Split=5:1, Camier Gas=He, Solvent Delay=1._10 min, Transfer Temp=230°"C, Source Temp=230°"C, Scan: 10 o

400Da, Column 60.0m x 250um

Fuente: Elaboracién propia
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XIl. GLOSARIO

Cafe espreso: café que se obtiene al pasar agua hirviendo a presién por el grano molido en un

tiempo entre 20 a 28 s.

Poso de café: café residual resultante de la fabricacion de la bebida del café con agua o vapor

también llamado shinga de café.

Café verde: grano de café sin tostar también llamado café almendra.

Aceite vegetal: aceites que se obtienen de semillas o frutos los contiene una mezcla de 95% de

triglicéridos y 5% de &cidos grasos libres.

Acidos grasos: son &cidos carboxilicos los cuales se encuentran presentes en las grasas, raramente
libres, y casi siempre esterificando al glicerol y a otros alcoholes. Son generalmente de cadena

lineal y tienen un nimero par de atomos de carbono

Biodiésel: biocombustible liquido que se obtiene a partir de lipidos naturales como aceites

vegetales o grasas animales.

Biocombustibles: son combustibles de origen obtenidos de forma renovable a partir de restos
organicos como el azlcar, trigo, maiz o semillas oleaginosas. Todos ellos reducen el volumen total

de CO2 que se emite en la atmdsfera.

Lixiviacién: proceso fisico de transferencia de materia que ocurre cuando un solvente liquido

atraviesa un sélido produciendo la elusién de algin componente soluble en dicho sélido.
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Transesterificacion: reaccion en la cual un triglicérido reacciona con un alcohol en presencia de
un catalizador ya sea &cido o béasico para formar biodiésel y glicerina. Es recomendable emplear un

exceso de alcohol para favorecer el equilibrio hacia la formacion de biodiésel

Numero acido: medida en base al Nimero de Acidez total, se define como los miligramos de
hidroxido de potasio necesarios para neutralizar la acidez de un gramo de aceite, si este valor excede

de 0.5 mg KOH/g aceite se considera con alta acidez.

Triglicéridos: son tri-esteres formados por la reaccion de acidos grasos sobre las tres funciones

como alcohol del glicerol

Alcohol: compuesto de carbono, hidrégeno y oxigeno que deriva de los hidrocarburos y lleva en

su molécula uno o varios hidroxilos (OH)

Extraccion Soxhlet: extraccion sélido-liquido la cual se basa en el contacto de un liquido
(solvente) con un sélido para extraer un compuesto de interés. Se utiliza un equipo Soxhlet y

cartuchos Soxhlet.

Saponificacion: reacciéon quimica entre un lipido saponificable, cido graso y un alcali.

Destilacion: separacion de una mezcla liquida que contiene dos compuestos con distintos puntos

de ebullicion.

Porcentaje v/v: medida de la concentracion del volumen del soluto por cada 100 unidades del

volumen de la solucidn.

Porcentaje m/m: medida de la concentracién de la masa del soluto por cada 100 unidades de masa

de la solucién.





