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RESUMEN

Se seleccionaron los equipos necesarios para el aislamiento y purificacion de &cido 5-
cafeoilquinico proveniente de una extraccion con agua a 60°C de pulpa de café. La solucién
proveniente de la extraccion fue caracterizada mediante sus propiedades fisicoquimicas: su
densidad fue de 0.969 + 0.004 g/ml con una viscosidad de 1.32 £ 0.02 cp, un pH de 6.54 + 0.04 y
una concentracion de acido 5-cafeoilquinico de 578.925 + 23.428 g/ml. Para el aislamiento de acido
5-cafeoilquinico, se evaluaron dos métodos a escala laboratorio. ElI primero fue mediante
extraccion liquido — liquido con cloruro de metileno y acetato de etilo, con un rendimiento de 0.219
+ 0.008% (g acido 5-cafeoilquinico/g pulpa). En el segundo método, se evalud la adsorcidn
mediante carbén activado y posterior desorcion con etanol, en el cual se determiné un rendimiento
de 0.242 + 0.005% (g acido 5-cafeoilquinico/g pulpa). Se identific6 que no habia una diferencia
significativa (a = 0.05) con relacion al rendimiento obtenido, por lo que se propuso el proceso a
escala piloto de la adsorcién de &cido 5-cafeoilquinico con carbon activado que evita el uso de
disolventes toxicos. Se pudieron establecer las operaciones unitarias: adsorcion en tanque agitado,
filtracion y desorcion en filtro de Nutsche, evaporacién de ldmina ascendente y secado en spray,
considerando los pardmetros determinados experimentalmente y el balance de masa
correspondiente en los equipos. Asi mismo se identificaron las principales aplicaciones que podria

tener el producto obtenido, siendo su principal nicho de mercado la medicina nutracéutica.
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ABSTRACT

The required equipment was selected for the isolation and purification of 5-caffeoylquinic acid
from a 60°C water extraction of coffee pulp. The solution from the extraction was characterized by
its physicochemical properties: its density was 0.969 + 0.004 g/ml with a viscosity of 1.32 + 0.02
cp, a pH of 6.54 + 0.04, and a concentration of 5-caffeoylquinic acid of 578.925 + 23.428 g/ml. For
the isolation of 5-caffeoylquinic acid, two laboratory-scale methods were evaluated. The first
method involved liquid-liquid extraction with methylene chloride and ethyl acetate, achieving a
yield of 0.219 + 0.008% (g 5-caffeoylquinic acid/g pulp). In the second method, adsorption with
activated carbon followed by desorption with ethanol was evaluated, determining a yield of 0.242
+ 0.005% (g 5-caffeoylquinic acid/g pulp). It was identified that there was no significant difference
(o = 0.05) regarding the yield obtained, so the pilot-scale process of 5-caffeoylquinic acid
adsorption with activated carbon was proposed, avoiding the use of toxic solvents. The unit
operations were established considering the determined parameters and the corresponding mass
balance in the equipment: adsorption in a stirred tank, filtration and desorption in a Nutsche filter,
rising film evaporation, and spray drying. Additionally, the main applications of the obtained

product were identified, with its primary market niche being nutraceutical medicine.



.  INTRODUCCION

Desde el punto de vista econdmico, el café ha sido uno de los cultivos mas rentables en varios
paises de América Latina y alrededor del mundo. Sin embargo, la obtencién del grano comercial
representa la generacion de subproductos entre los cuales se encuentra la pulpa (29% del peso del
fruto entero). A pesar de que se ha dado un aumento en la productividad, la atencion que se presta

a la generacidn de subproductos aln es bastante limitada (Bresciani et al, 2014).

En los dltimos afios, se han presentado varios estudios para aprovechar los subproductos del
café, entre estos, la melaza a partir de hidrélisis, vitaminas como la niacina, gas bioldgico,
fertilizante organico y compuestos como la cafeina y los acidos clorogénicos (Bresciani et al, 2014),
siendo esta Gltima el principal enfoque de investigacion en este trabajo. Los acidos clorogénicos
estan formados a partir de la esterificacion de &cido quinico con acido cafeico, ferdlico o p-
cumarico (Alton, 1998). Estos compuestos fendlicos son producidos por varios organismos en la
naturaleza y poseen propiedades antioxidantes. Los granos de café tienen importantes cantidades
de compuestos fendlicos, que influyen sobre su sabor y aroma (Tfouni, 2013). El 4cido clorogénico
gue se encuentra de forma mas comun es el acido 5-cafeoilquinico, el cual presenta beneficios de
forma potencial debido a su capacidad hipoglicemiante, antiviral, hepatoprotectora y nutracéutica
(Somporn et al., 2011).

Los &cidos clorogénicos no se encuentran Unicamente en el grano de café, pueden encontrarse
en residuos generados a partir del procesamiento de este, como la pulpa fresca que contiene acido
5-cafeoilquinico, llegando a alcanzar el 42.2% del total de compuestos fendlicos que se han

identificado en este sustrato (Bresciani et al, 2014; Ramirez-Martinez, 1988).

De forma general, la mayor parte de los métodos de extraccion y purificacion de acidos
clorogénicos emplean solventes organicos contaminantes, por lo que, en el presente trabajo, se lleva
a cabo la comparacion a escala laboratorio de un método convencional con un método mas
amigable con el ambiente. También, se proponen los equipos y el proceso a nivel planta piloto para

el aislamiento y purificacion del acido 5-cafeoilquinico.



II. ANTECEDENTES

En el Departamento de Ingenieria Quimica de la Universidad del Valle de Guatemala, se
han realizado estudios previos referentes al aprovechamiento de la pulpa del café para la
obtencidn de acidos clorogénicos. Entre ellos, se puede mencionar el estudio realizado en 2021
titulado “Extraccion de 4cido clorogénico a escala laboratorio a partir de pulpa de café para
evaluar una alternativa de aprovechamiento” (Garzaro, 2021), que se enfoca en la extraccién
de este compuesto en solucion a escala laboratorio por medio de solventes. Se evallia como
fase previa al trabajo presentado que tiene la finalidad de aislar y purificar el acido 5-

cafeoilguinico de esta solucidn.



I11. JUSTIFICACION

Se tiene un interés creciente a nivel mundial en las investigaciones de los subproductos
generados durante el procesamiento del grano de café, considerados generalmente desechos, estos
poseen diferentes compuestos fenolicos que pueden tener diversas aplicaciones, uno de los méas
importantes son los conjugados de acido quinico conocidos como acidos clorogénicos (Alton,
1998).

En Guatemala el café se encuentra entre los 10 productos méas exportados y a nivel mundial el
pais ocupa el puesto #14 entre los principales exportadores de café. En los Gltimos cinco afios se
estima que se han vendido al exterior un total de US$ 3.4 mil millones de délares con un total de
21 millones de dolares exportados (MINECO, 2019). Cuando se procede al cultivo de esta planta
se aprovecha aproximadamente solo el 5% del peso del fruto fresco, siendo el 95% residuos sélidos
entre los cuéles se encuentra la pulpa, el mucilago, el cisco, las pasillas, la borra y los tallos de café
(Rodriguez, et al., 2013).

Por tal motivo se han llevado a cabo varias investigaciones sobre el aprovechamiento de estos
subproductos, siendo una de las mas relevantes la extraccion y purificacién de acidos clorogénicos
gue, a pesar de no solucionar directamente el problema de la generacién de residuos solidos,
permite obtener beneficios econdmicos a partir de estos. La purificacion del acido 5-cafeoilquinico
es crucial por varias razones, facilita su estudio en investigacion biomédica, permitiendo una
comprension mas profunda de sus mecanismos de accion y sus potenciales aplicaciones. Ademas,
es fundamental para su utilizacién en la industria farmacéutica, donde podria ser empleado en el
desarrollo de nuevos farmacos con propiedades antioxidantes y antiinflamatorias (Rodriguez, et al.,
2013). La mayoria de los métodos de purificacion de &cidos clorogénicos utilizan solventes
organicos contaminantes como el metanol, por lo que la adsorcion a escala laboratorio puede ser
una técnica mas respetuosa con el medio permitiendo la separacion evitando el uso de disolventes
toxicos, siendo el carbén activado uno de los medios adsorbentes mas comunes para separar

compuestos fenolicos, por lo que se evaluara su viabilidad para separar acido 5-cafeoilquinico.



En Guatemala no se cuenta con suficiente informacion técnica acerca del proceso de aislamiento
de &cidos clorogénicos, especificamente &cido 5-cafeoilquinico por lo que su tratamiento con
carbon activado puede ser una opcion viable. Se pretende evaluar el proceso de adsorcién de &cido
5-cafeoilquinico proveniente de subproductos del café, especificamente la pulpa, para analizar el

proceso y evaluar su potencial uso en la industria.

Es importante mencionar que la magnitud del mercado global de medicina complementaria y
alternativa se valor6 en $82.27 mil millones en el afio 2020 y se espera que se expanda a una tasa
de crecimiento anual compuesta del 22.03% de 2021 a 2028. Siendo los productos botanicos las
medicinas alternativas mas utilizadas tanto en los paises en desarrollo como en los desarrollados,
en forma de suplementos dietéticos y alimenticios, medicamentos homeopéticos y otros productos
naturales (Grand view research, 2021).



IV. OBJETIVOS

A. General

Proponer el proceso de aislamiento y purificacion de acido 5-cafeoilquinico a escala laboratorio

para aprovechamiento en la industria.

B.

1.

Especificos

Caracterizar el extracto obtenido a partir de la pulpa de café para determinar propiedades
fisicoguimicas de interés para el dimensionamiento del proceso.

Comparar dos métodos de aislamiento de acido 5-cafeoilquinico, a nivel laboratorio,
utilizando pulpa de café para determinar cual posee un mayor rendimiento.

Proponer los equipos del aislamiento y purificacion del acido 5-cafeoilquinico, realizando
los balances de masa correspondientes.

Evaluar las propuestas del uso del acido 5-cafeoilquinico para encontrar un nicho de

mercado.



V. MARCO TEORICO

A. Café en Guatemala

El café fue introducido a Guatemala en el afio 1760 por sacerdotes pertenecientes a la Orden
Jesuita, los primeros registros de plantaciones de este como cultivo datan del afio 1800, en las orillas
de la ciudad de Guatemala. Sin embargo, hasta el afio 1871 su cultivo fue considerado de
importancia para la economia del pais, teniendo fines lucrativos constituyendo uno de los
principales productos de exportacion (ANACAFE, 2006).

B. Taxonomia del café

Se estima que existen mas de 100 especies de café, las cuales pertenecen al género Coffea. Se
observa en la Figura 1 con mayor detalle la clasificacion taxonémica del cultivo de café. Solamente
tres de estas especies se cultivan con fines comerciales, siendo estas Coffea arabica L., Coffea
canephora y Coffea liberica (Lacayo, 2013).

Figura 1. Clasificacion taxonémica del cultivo de café

Taxonomia Haombre

| Reino Filantae
L ki Magnohaopihyia

| Sub divisidn Angiospermas
Class Magnalistes
Sub clase Aztendss

| Orclen | Rubiaias
Farmilia Fublscese

| Genero Coffes

(Lacayo, 2013)

C. Descripcion del fruto del café

El fruto de café es cosechado en Centroamérica desde finales del mes de agosto hasta marzo,
dependiendo de la altitud de la plantacion con relacién al nivel del mar. El fruto se caracteriza por
ser de superficie lisa, brillante y de pulpa delgada, esta compuesto de tres partes principales que
son el epicarpio, mesocarpio y el endospermo. Cuando estd madura puede ser color amarillo o rojo
(Velédsquez, 2017).



D. Subproductos del café

En el proceso del café se estima que aproximadamente menos del 5% de la materia vegetal
generada se aprovecha en la elaboracion de la bebida, el resto forma parte de los residuos
(Rodriguez, et al., 2013).

El material fibroso restante esta compuesto por hojas, ramas, y tallos que se generan en el
proceso de renovacion de los cafetales; frutos verdes que caen de la recoleccidn o que son retirados
de la masa de café recolectado; pulpa y mucilago generados en el proceso de beneficio del fruto;
cascarilla producida en la etapa de trilla, y borra o ripio que es generado en las fabricas de café

soluble y al preparar la bebida a partir del grano tostado y molido (Rodriguez, et al., 2013).

Todo este material al no ser manejado de forma apropiada se convierte en una fuente de

contaminacion de recursos naturales presentes en la zona cafetera (Rodriguez, et al., 2013).

Entre las principales propuestas actuales para el manejo inteligente del agua y de los
subproductos del café en el proceso de beneficio himedo, se encuentra la adopcion del despulpado
en seco Y el respectivo transporte de la pulpa sin agua. Esto genera un gran impacto ya que una
gran cantidad de compuestos organicos de baja biodegradabilidad se solubilizan en el agua al entrar
en contacto con la pulpa, que es responsable de tres cuartas partes de la contaminacién potencial

gue se puede generar en un beneficio (Rodriguez, et al., 2013).

Asi mismo se ha adoptado la transformacion de pulpa en abono organico mediante compostaje
o lombricompostaje techado. Se considera una préactica bastante sencilla para el aprovechamiento
eficiente de este subproducto, dado que se acelera el proceso de transformacion, se disminuye la

mano de obra y se mejoran los rendimientos del abono organico que se obtiene (Rodriguez,
etal., 2013).

E. Composicién quimica de la pulpa de cafe

Entre los compuestos organicos de interés que se encuentran en la pulpa de café se encuentran
los taninos, azlcares reductores, azlcares no reductores, cafeina, acido clorogénico y acido cafeico
total. Estas sustancias son de interés con respecto a su potencial uso como materia prima para fines

industriales, asi como para la formulacion de dietas para animales (Bressani, 1972).

Se estima que el contenido porcentual de estos compuestos en la pulpa de café en base seca
oscila entre 1.8 — 8.56% para taninos, 6.5% de sustancias pécticas totales, 12.4% de azlcares
reductores, 2.0 % azUcares no reductores, 1.3% de cafeina, 2.6% de acido clorogénico y 1.6% de

acido cafeico total (Bressani, 1972).



F. Usos el café en la industria

Del grano de café se obtiene una de las bebidas mas populares en todo el mundo, siendo la
bebida més consumida luego del agua (Daglia et al., 2000). Las exportaciones en los primeros 4
meses del afio cafetero 2019 — 2020, alcanzan los 39.53 millones de sacos. En los doce meses que
terminaron en enero de 2020, las exportaciones de Arabica totalizaron 82.88 millones de sacos en
comparacion con 78.26 millones de sacos el afio pasado; mientras que las exportaciones de Robusta
ascendieron a 46,65 millones de sacos en comparacion con 45,2 millones de sacos (International
Coffee Organization, 2020).

En el afio 2018 los alimentos y bebidas abarcaron el segmento mas grande con respecto a la
utilizacién de los granos de café, representando mas del 70.0% de participacién. Estos se utilizan
en pasteles, galletas, magdalenas, etc. Ademas, se espera un aumento del consumo de bebidas con
sabor a café y helados que alimentaria la demanda de estos granos (International Coffee
Organization, 2020).

El aumento de la conciencia relacionada con los beneficios del café para la salud es un factor
clave que ha impulsado el segmento de la industria farmacéutica. Por ejemplo, los granos de café
verde se consumen para reducir el peso y mejorar el metabolismo. Los granos arabica y robusta se
usan en diferentes medicamentos y alimentos funcionales debido a su alto contenido de

antioxidantes (International Coffee Organization, 2020).

Se espera que el segmento de cosméticos sea testigo de un crecimiento en los préximos afios
debido al uso cada vez mayor de granos de café en diferentes productos de cuidado personal, como
enjuagues faciales, exfoliantes y lapices labiales. El extracto de café proporciona un efecto

hidratante prolongado y ayuda a eliminar el bronceado (International Coffee Organization, 2020).

G. Acidos clorogénicos

Los acidos clorogénicos comprenden varios acidos hidroxicindAmicos (cafeico, ferdlico,
cumarico, sinapico) esterificados con el &cido quinico. Estos compuestos fenolicos constituyen
metabolitos secundarios de las plantas, y se encuentran en las paredes celulares, esterificados a los
polisacaridos; estos se biosintetizan a partir de la fenilamina, y son precursores de la lignina,
influyendo en la textura y plasticidad de las plantas. En la dieta humana, café, frutas, hierbas, té y

hortalizas son las principales fuentes de acidos clorogénicos (Clifford, 1999).

Los &cidos clorogenicos fueron aislados del café en el siglo XIX. EI nombre es proveniente del

pigmento verde que se forma por su reaccion entre el &cido cafeico con el cloruro férrico y asi



mismo por la coloracion de los precipitados de &cidos clorogénicos del café, formados en varias

reacciones de oxidacion.

En los Gltimos afios se han realizados varias investigaciones sobre estos acidos, para determinar
su funcion y contenido en distintos vegetales y en el café; se ha desarrollado la nomenclatura de
acuerdo con la International Union of Pure and Applied Chemistry para nombrarlos (Clifford,
1999).

Los acidos clorogénicos se encuentran en los granos de café mayoritariamente como mono y di-
ésteres, y representan mas de 40 acidos, en grupos de isémeros, con sustituciones en las posiciones
1, 3,4 05, del acido quinico. Ademas, han sido determinados en las hojas y en la pulpa del café
(Clifford, 1999).

H. Acido 5-cafeoilquinico

Este acido ha sido objeto de varias investigaciones, ya que es potencialmente de beneficio para
el ser humano, debido a su capacidad antioxidante, hipoglicemiante, antiviral, hepatoprotectora y
nutracéutico (Somporn, et al., 2011). Se estima que en la pulpa fresca de café llega a constituir
hasta el 42.2% del total de los compuestos fendlicos que se identifican en este sustrato (Ramirez-
Martinez, 1988).

Figura 2. Estructura del &cido 5-cafeoilquinico

I_.m"_' oH

(Stalikas, 2007)

. Adsorciéon

La adsorcion implica la acumulacion de moléculas de soluto en una interfase. En este caso se
consideran las interfases gas-solido y liquido-solido con un soluto distribuido selectivamente entre

el fluido y la fase solida (Perry, 1984).

La adsorcion fisica se basa en tres mecanismos de separacion:



a. Estérica: El solido posee poros con dimensiones que permiten la entrada de
moléculas pequefias mientras desplazan moléculas méas grandes. Esto ocurre en zeolitas.

b. Equilibrio

c. Cinética: por la rapidez de difusion en los poros. Ejemplo es el tamiz molecular de
carbono (Perry, 1984).

J. Adsorcién de gases

En las separaciones gaseosas, la adsorcion se utiliza para deshumidificar aire y otros gases,
eliminar olores e impurezas desagradables de gases industriales como CO,, para recuperar vapores
valiosos de disolvente a partir de mezclas diluidas con aire y otros gases para fraccionar mezclas
de gases de hidrocarburos que contienen sustancias como metano, etileno, etano, propileno y

propano (Treybal, 1988).

Es una de las aplicaciones méas importantes de los adsorbedores de lecho fijo. Los s6lidos
saturados con disolventes como alcohol, acetona, disulfuro de carbono y benceno pueden secarse
por evaporacion del disolvente en una corriente de aire. Este es recuperado pasando la mezcla de
vapor-gas resultante a través de carbdn activado (Treybal, 1988).

En muchas plantas de adsorcion es necesario operar con pequefia caida de presion a través del
lecho de adsorbente con el fin de mantener bajos los costos de potencia. Por lo que se utilizan
absorbentes granulares y no en polvo. Las profundidades de los lechos son relativamente pequefias

entre 0.3 a 1 metro y de seccidn transversal grande (Treybal, 1988).

K. Adsorcidn de liquidos

La separacion de liquidos incluye la eliminacion de humedad disuelta en gasolina, decoloracién
de productos petrdleo y soluciones acuosas de azUcar, eliminacion de sabor y olor desagradables
de agua y el fraccionamiento de mezclas de hidrocarburo arométicos y parafinicos. Las plantas

industriales pueden llegar a exceder los 135,000 kg de adsorbente (Treybal, 1988).

En muchas operaciones de tratamiento de liquidos se utilizan métodos por semilotes y mediante
lechos estacionarios. En estos casos, el adsorbente se llama filtro y puede instalarse en un tanque
cilindrico vertical que tenga fondo conico o de plato. Con un diametro de 4.5 metros y altura de 10
metros. En el caso de las arcillas decolorantes pueden contener hasta 50,000 kg de adsorbente. El

absorbente granular se coloca sobre una sabana sobre un plato perforado (Treybal, 1988).
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Al reactivar el sélido, se detiene el flujo del liquido y se drena en el filtro. Entonces se lava con
el disolvente adecuado en el mismo lugar. En el caso de los filtros de refinacion de azlcar se utiliza
agua y nafta para los productos de petréleo. También puede ser extraido del filtro y reactivado por
combustion o mediante otro procedimiento segun la naturaleza (Treybal, 1988).

L. Tipos de adsorcién

La acumulacion por unidad de superficie es pequefia, por lo que se prefieren sélidos porosos
con un &rea interna grande por unidad de volumen. Se puede promover dos tipos de adsorciones
(Perry, 1984):

1. Adsorcion fisica
Que involucra fuerzas de Van der Waals, el adsorbente se puede regenerar. Es el resultado de
las fuerzas intermoleculares de atraccion entre las moléculas del sélido y la sustancia adsorbida
(Treybal, 1988).

En el caso de un solido y un gas, al ocurrir la condensacion se desprende cierta cantidad de
calor, que generalmente es mayor al calor latente de evaporacion y parecida al calor de sublimacién
del gas. La sustancia adsorbida permanece sobre la superficie sin disolverse en ella. Solo si el s6lido

es muy poroso y contiene muchos capilares, la sustancia penetra estos intersticios (Treybal, 1988).

Las operaciones industriales de este tipo dependen de su reversibilidad para recuperar el
adsorbente, para la recuperacion de la sustancia adsorbida o para el fraccionamiento de mezclas
(Treybal, 1988).

2. Adsorcién activada o quemisorcion
Que involucra enlaces quimicas o disociacion como en la catalisis. Es el resultado de la
interaccion quimica entre el solido y la sustancia adsorbida. La fuerza de union puede variar

considerablemente. La fuerza de adhesion es mayor que la de la adsorcion fisica (Treybal, 1988).

El calor liberado durante la quemisorcion es grande, parecido al calor de una reaccion quimica.

y el proceso es normalmente irreversible (Treybal, 1988).

M. Naturaleza de los adsorbentes

Pueden ser naturales o sintéticos de estructuras amorfas o cristalinas. Los mas utilizados en las

grandes industrias son (Perry, 1984):

11



Carbon activado

a
b. Tamices moleculares

134

Silica gel

e

Allmina activada

Por lo general se utilizan en forma granular. Varian de tamafio desde 12 mm de diametro hasta
50 p. Segun la IUPAC (International Unit of Pure and Applied Chemistry) se puede clasificar a los
poros por su diametro (Perry, 1984):

Microporos d <2 nm
Mesoporos 2 < d< 50 nm
Macroporos d > 50 nm
Industrialmente se pueden clasificar en:

a. Carbones: su activacion se da al eliminar de sus poros la materia adsorbida durante
la carbonizacion.
b.  Tierras: bentonitas, montmorillonitas, tierras arcillosas, bauxitas, magnesia.

c. Geles inorganicos: silice, alimina y otros (Perry, 1984).

N. Seleccion de adsorbente

La seleccidon del adsorbente debe ser en funcion de sus propiedades en el equilibrio. Como su
capacidad y selectividad en funcién de la temperatura y concentracion del componente. Para no
utilizar una gran cantidad de sélido ni necesitar mucho tiempo de residencia. Su capacidad de

regeneracion y su costo (Perry, 1984).

Si se utilizan en lecho fijo a través del cual fluye un liquido o un gas, no deben tener una gran
caida de presion del flujo. Ni deben ser arrastrados con facilidad por la corriente que fluye. Deben
ser resistentes e indeformables para tener adecuada consistencia para no reducir su tamafio o que
no se rompan al soportar su mismo peso. Si se van a sacar y meter con frecuencia de los recipientes
que los contiene, deben fluir libremente. También se debe tomar en cuenta su densidad y punto de

fusion. Quimicamente resistir los adsorbatos y agentes regenerantes (Perry, 1984).

Aparte de su identidad quimica, influye el método de su fabricacion y sus antecedentes de

adsorcion y desorcion. Es esencial una gran superficie por unidad de peso para todos los
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adsorbentes o un volumen de microporo relativamente alto. Y tener una red de poros grande ya que

su gran nimero proporciona una gran superficie de adsorcion (Perry, 1984).
Entre los factores que afectan la adsorcion estan las propiedades de textura del adsorbente como:

a. Area especifica: area interna de los poros y area externa de las particulas del
adsorbente por unidad de masa.
b. Diametro promedio de los poros.

c. Volumen de los poros.

e

Carga de la superficie.
Tipo de sitios activos.

f.  Composicion quimica del adsorbente (Perry, 1984).

Las propiedades de textura: area, didmetro y volumen, se determinan por medio de un equipo
de fisisorcion de nitrégeno liquido y usando varios métodos para interpretar los datos de fisisorcion
entre ellos el método BET (Perry, 1984).

Su estructura porosa depende del precursor o materia prima, asi como el procedimiento de
preparacion y activacion. En la Figura 3 se muestran las propiedades de varios adsorbentes, que
varian de un uno a otro.

Figura 3. Propiedades fisicas de los adsorbentes

Size range. Sorptive
Bulk dry Surface capacity
Shape® of standard Internal density Average pore area, ke
Material and uses particles mesh} porosity, % g/ diameter, nm km*/kg (dry
Aluminas
Low-parosity (fluoride sorbent G.S 8-14, etc 40 0.70 -1 0.32 0.20
High-porosity (drying, G Various 57 0.85 1-14 0.25-0.36
separations 0.25-033
Desiceant, CaCly-coated G 3-8, etc 30 091 15 02 022
Activated bauxite G 5-20, ete 35 0.85 5 0.1-02
Chromatographic alumina G.PS 80-200, etc 30 093 -0.14
Silicates and aluminosilicates
Molecul §,C,P Various
Type -30 0.62-0.68 03 -07 021-023
Type 4A (¢ atic -32 0.61-0.67 04 -07 0.22-0.26
Type 5A (s -34 0.60-0.66 05 -0.7 0.23-0.28
Type 13X (purification) ~38 0.58-0.64 10 ~0.6 0.25-0.36
Silicalite (hydrocarbons) S,C.P Various 0.64-0.70 06 04 0.12-0.16
Dealumininated Y (hydrocarbons) S.C.P Various 0.48-0.53 08 0.5-0.8 0.28-0.42
Mordenite (acid drying) 0.88 0.3-08 0.12
Chabazite (acid drying) 0.72 04-05 0.20
separations) G, Various 3548 0.70-0.82 2-5 0.6-0.8 0.35-0.50
Magnesium silicate (decolorizing) G F Various 33 0.50 0.18-0.30
Calcium silicate (fatty-acid P 75-80 -0.20 -0.1
1)
( -8 085
G P <200 0.50
G Various 0.44-0.50 0,002
G Various 60 0.45-0.55 2 08-16 0.40
G Various S0 0.25-0.30 08-18 0.70
G,( Various 80 0.45-0.35 2 09-1.3 03-04
G.CP Various 55 0.30-0.50 14 08-16 05
G, P Various 70-85 0.40-0.70 ] 04-0.7 0.3
G, ¥ §-30, 12-40 60-50 0.40-0.60 24 09-12 04
ed ( S 20100 10-70 0.49-0.60 0.1-1.1
Carbon molecular sieve (air separation Various 15-50 0.5-0.7 0.3-06 0.5-0.20

(Perry, 1984)
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O. Carbén activado

Se refiere a una serie de carbones porosos preparados artificialmente a partir de carbonizacién
para elevar su grado de porosidad y tener una alta superficie interna (Luna et al., 2007). Es muy
versatil ya que el tamafio y distribucion de poros puede ser controlado para las necesidades
industriales. Se obtienen a partir materiales con alto contenido de carbono como materiales
organicos entre ellos madera, huesos, semillas, cascara de arroz, aserrin, cascara de coco y residuos
de fruta. Como también carbdn mineral, turba y coque. Tienen un alto costo que va desde $1,200
hasta $14,000 la tonelada (Luna et al., 2007).

Sus primeras aplicaciones fueron meédicas y datan del afio 1550 a.C. Sin embargo,
industrialmente se utiliz6 por primera vez en 1794 como decolorante del azcar. En 1854 un alcalde
de Inglaterra ordena colocar en la ventilacion de los drenajes. Von Raphael Ostrejko se considera
el inventor del carbon activado ya que desarrollé varios métodos y en 1901 patentd varios métodos
(Lunaetal., 2007).

Sus aplicaciones son purificar el agua, desodorizar, adsorber gases, decolorar e ionizar. Es Util
en industrias de mineria, alimentos, cigarreras, farmacéuticas, fabricacion de filtros, cosmética,
entre otras. Se presenta en la Figura 4 una serie de filtros en columna a escala piloto con carbén
activado (Luna et al., 2007).

La activacion del carbdn puede ser fisica (térmica) y quimica (deshidratacién quimica). En la
activaciéon térmica, se parte de un material organico y se inicia con la carbonizaciéon a una
temperatura baja que no favorezca la grafitacion. El carbdn resultante se somete a altas
temperaturas de 1,000°C, en atmosfera inerte saturada con vapor de agua. El rendimiento es de 0.25

a 0.50 kg de carbon activado por kilo de carbén (Luna et al., 2007).

La activacion quimica puede aplicarse a ciertos materiales organicos relativamente blancos y
formados por celulosa como madera de pino. Primero, se deshidrata la materia prima con un agente
reactivo como acido fosforico, cloruro de zinc o carbonato de potasio. Luego, se carboniza a baja

temperatura entre 450°y 600°C, y se lava (Luna et al., 2007).
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Figura 4. Filtros piloto en columnas con distintos tipos de carbén activado

(Luna et al., 2007)

P. Carbon adsorbente de gases

Se obtiene por carbonizacion de céscaras de coco, semillas de fruta, carbén, lignita y madera.
Debe ser activado por un proceso parcial de oxidacion con tratamiento de aire o vapor caliente a
altas temperaturas de 800°C. Se puede obtener microporoso con ultra microporos menores a 0.7
nm para aplicaciones en separacion de gases. Si se activa a temperaturas de 450°C con agentes
guimicos como acido fosfdrico o cloruro de zinc, se obtienen poros mas anchos con mesoporos

mayores a 2 nm para aplicaciones en fase liquida (Luna et al., 2007).

Se utiliza para la recuperacion de vapores de disolventes en mezclas gaseosas y mascaras de
gas. Recuperacion de hidrocarburos de la gasolina a partir de gas natural; y fraccionamiento de
gases de hidrocarburos. Se puede revivir por evaporacion del gas adsorbido (Luna et al., 2007).

Los de coco poseen ventajas sobre los carbones obtenidos de madera, ya que tiene mayor dureza
y resistencia. Y el porcentaje de cenizas es menor comparado con los obtenidos con materiales

inorganicos (Luna et al., 2007).

Q. Carbones decolorantes
Se obtiene por medio de (Treybal, 1988):

15



1. Mezclas de materia vegetal con sustancias inorganicas como cloruro de calcio, se

carboniza y elimina por lixiviacion la materia inorgénica.

2. Mezclas de materia organica, como aserrin, con sustancias porosas como piedra

poémez, se calientan y carbonizan para depositar la materia carbonica en todas las particulas

porosas.

3. Al carbonizar madera, aserrin y similares, y se activan con aire o vapor.

La lignita y carbdn bituminoso también pueden emplearse. Se utilizan en la decoloracion de

soluciones de azucar, sustancias quimicas industriales, drogas y liquidos de limpieza en seco,

purificacion de agua, refinamiento de aceites vegetales y animales y para la recuperacion de oro y

plata de soluciones de cianuro (Treybal, 1988).

R. Carbon de hueso

Se obtiene por destilacion destructiva de huesos pulverizados y secados a temperaturas entre

600 a 900°C. Se utilizan para el refinamiento de azUcar. Se pueden reutilizar luego de ser lavado y
guemado (Treybal, 1988).

En el cuadro 1 se presenta un resumen de las principales materias primas y tecnologias para la

fabricacion de carbones activados y sus propiedades.

Cuadro 1. Principales materias primas y tecnologias para la fabricacion de carbones

activados y sus

propiedades

Materia prima Método de activacion Resistencia a Radio Radio de poro
la abrasion o | medio del dominante
erosion poro
Madera de pino Deshidratacion quimica 30-50 200-2,000 | 50-10,000 nm
con acido fosforico o nm
cloruro de zinc
Carbdn mineral Térmica en atmdsfera de 70-85 1.4 nm 1-100 nm

bituminoso

vapor de agua o gases de

combustion
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Continuacion Cuadro 1. Principales materias primas y tecnologias para la fabricacion de
carbones activados y sus propiedades

Materia prima Método de activacion Resistencia a Radio Radio de poro

la abrasion o | medio del dominante
erosion poro
Cascara de coco Térmica en atmosfera de 90-99 0.8 nm Menor a 10 nm

vapor de agua o gases de

combustién

(Lunaetal., 2007)

S. Operacion de adsorcién por etapas

La operacion por etapas consiste en operaciones donde el soluto de las soluciones liquidas que
se quiere separar se adsorbe mas o menos fuertemente en comparacion con el resto de la solucion.
Estas operaciones se tratan de operaciones tanto por lotes, semicontinuas o continuas (Treybal,
2007).

Las aplicaciones tipicas del proceso incluyen:
1. Larecuperacion de solutos valiosos a partir de soluciones diluidas.
2. Laeliminacién de contaminantes indeseables de una solucion (Treybal, 2007).

Figura 5. Ejemplo equipo utilizado para proceso de adsorcion por etapas

Aire | Vapor de agua

ji
Filtro prensa i
é; Tanque de L L}

tratamiento
con agitacién

—
Vapor de e o 4
agua & o
Filtrado
— 2
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El equipo que se utiliza para aplicar la adsorcion como una operacion por etapas es variado, el
que se muestra en la Figura 5 es caracteristico de varias instalaciones operadas por lotes. El liquido
para procesar y el adsorbente estdn mezclados intimamente en el tanque de tratamiento a la
temperatura deseada y durante el periodo requerido; después se filtra la fina colada para separar el
adsorbente solido y el adsorbato que acompafia el liquido. También es utilizada la agitacion con
aire, sobre todo en el caso de intercambio idnico. El equipo se adapta de forma facil a la operacién

en varias etapas al colocar la cantidad de tanques v filtros que sea necesaria (Treybal, 2007).

T. Adsorcion en una sola etapa

En esta, el circulo representa todo el equipo y los procedimientos que constituyen una sola etapa.
La operacion es basicamente analoga a la absorcion de gases en una sola etapa. La solucion que se
va a tratar contiene cierta masa de sustancia no adsorbida o disolvente Lg y la concentracion de
soluto adsorbable se reduce de Y, a Y; (masa soluto/masa disolvente). El adsorbato S (masa solido
libre de adsorbato) se agrega y el contenido en soluto adsorbato aumenta de X,a X;(masa de
soluto/masa de adsorbente). Si se utiliza adsorbente fresco X, es 0 (Treybal, 2007).
Ls = (Yo = Y1) =S55(X1 —Xo)

Figura 6. Adsorcion en una sola etapa

Curva de squilibrio
v

Lintso do Operacion,

pendiente = — S5g/Ls Sg Ib adsorbente

[ X5 b soluto/ib adsorbente

Lg b disolvente
Ib soluto
It disolvente n

X Figura 1116 Adsorcibn en una sola etapa,

(Treybal, 2007)

Si la etapa es una sola tedrica o ideal, como se aprecia en la Figura 6, las corrientes efluentes
estan en equilibrio, de forma que el punto cae sobre la isoterma de adsorcién en el equilibrio. La
curva en el equilibrio debe de ser la que se obtiene en la temperatura final de la operacion. Sin

embargo, si no se da el tiempo suficiente de contacto, de tal forma que no se alcance el equilibrio,
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las concentraciones finales del liquido y el s6lido pertenecen a un punto en la curva tal como A que
se acerca bastante al equilibrio (Treybal, 2007).

La ecuacion de Freudlich, puede aplicarse a la adsorcién de este tipo y la razén principal es que
generalmente se consideran pequefias concentraciones del soluto adsorbable. Esto puede escribirse

de la siguiente forma:
Y* = mX"
Y
X, = (El)l/n

Ss _ Yo—Yq
L_S - (h)l/n

m

(Treybal, 2007)

En la Figura 7, se muestran tres isotérmicas tipicas de Freudlich. Si en cada uno de los casos se
va a reducir la concentracion de la solucion Y, a Y; , se aplican las tres lineas de operacion que
salen del punto A. La pendiente de la linea de operacion en cada uno de los casos, directamente
proporcional a la relacion de adsorbante/solucion. Cuando los valores de n se encuentran en el
rango entre 2 y 10 representan caracteristicas de adsorcion buenas, si estan de 1 a 2 se consideran
moderadamente dificiles y menor que 1 malas, en este caso es posible que la dosis necesaria de
adsorbentes sean tan grandes que no pueda lograrse una eliminacion fraccional apreciable de soluto
(Treybal, 2007).

Figura 7. Adsorcion en una sola etapa, curvas en el equilibrio de Freudlich

Curvas de
equilibrio
Lineas de
% operacion
nei

n >\

Al 5 A FOPIEER

(Treybal, 2007)
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U. Adsorcion a corriente cruzada

La eliminacion de una cantidad dada de soluto puede lograrse con gran economia de adsorbente,
al tratar la solucién con pequefios lotes separados y una filtracién entre cada etapa. La economia es
importante cuando se utiliza un adsorbente bastante caro como el carbédn activado. El ahorro es
mayor cuanto mayor sea el numero utilizado de lotes, sin embargo, causa gastos mayores de
filtracion y otros costos de manejo, es por ello que casi nunca se utilizan mas de dos etapas (Treybal,
2007).

Ls = (Yo - Y1) =S5 (X1 — Xo)

Ly = (Y1 — Y2) = Ss(X; — Xp)

Ss1_ YooYa -

Lg (h)l/n

m

Ss2 _ Y1 — Y,
T 1/n

(%

Y la cantidad total de adsorbente utilizada es

Ss1 + Ss2 _ pli/n Yo—YV1 Yi1—-Y;

Ls y/r oyt

(Treybal, 2007)

La Figura 8, muestra tanto las curva en el equilibrio y de operacion como el diagrama de flujo

para una operacion normal de dos etapas ideales a corriente cruzada (Treybal, 2007).
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Figura 8. Adsorcidn a corriente cruzada en dos etapas

Ssy Ib adsorbente Ss2 Ib adsorbente

Yo

4]

2

Curva de
equilibrio
Linea de
operacién,
pendiente de
laetapa 1 = Sgy/Ls
Linea de operacion,
pendiente de la etapa
2 -\
o X2 Xy

X

(Treybal, 2007)

Y a partir de la Figura 9 se puede obtener la n, a partir de la relacion de Y, /Y, vs. Y;/Y,.

Figura 9. Relacion para n en una operacion a corriente cruzada
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& 0T 002 003 004005 0.07 0.10 0203 0405 07 10

Fraccion no adsorbida después de dos etapas = ”z/ro

V. Adsorcion a contracorriente en varias etapas

(Treybal, 2007)

En este proceso se puede obtener una mayor economia de adsorbente. El esquema que describe

este proceso se muestra en la Figura 10 (Treybal, 2007).

21



Figura 10. Adsorcion a contracorriente en varias etapas

Solucion  que
se va a tratar
Ls

Y, Y2l V-t %, Solucién
Yo - ! ( Etapa final
| N,
2§ ) g
% )(2 ;(3 ) lep X

Ss adsorbente
Wp +1
Adsorbente usado

1) Aﬂ
Linea de
operacion,
pendiente = S¢/L¢
Y,
>
2
Curva de
nt equilibrio
Tt |- !
Ny |
Yy
Xnget Xy X3 x> X,

(Treybal, 2007)

La aplicacién de la ecuacion de Freundlich se describe a partir del balance de soluto en la
N, etapa:

Ls(Yo — YNp) =Ss(Xy — Xxnp+1).
Ss(X1 — 0) = Ls(Yo — Y2).
v, 1
Xl = (;1 n

Ss Y0 - Y2

Sl

Y,
Ls(Y1 —Y;) =SsX; =Ss (E)

1

Y, Y;\n Y
Yo_ 4= (_1)“(_1_ 1
Y, Y2/ Y
(Treybal, 2007)
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La relacion minima adsorbente/disolvente sera la mayor que tenga como resultado un nimero
infinito de etapas para el cambio deseado en la concentracion. La Figura 11 muestra la linea de
operacion y relacion de adsorbente minimo/disolvente para etapas infinitas (Treybal, 2007).

Figura 11. Linea de operacién y relacion de adsorbente minimo/disolvente para etapas infinitas

Curva de equilibrio .

yo 4 Yo - _
Pendiente de
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operacién = Ss/Ls)m \

(Ss/Ls)n Curva de
(4 \ Y equilibrio
" T

X X X
~po| X ”l"

(0) (6)

(Treybal, 2007)

En este caso, para encontrar n, se utiliz6 la Figura 12, en donde esté representada por la
relacion de Y, /Y, vs. Y,/Y;.

Figura 12. Relacion para n en una operacion a contracorriente en dos etapas
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To

(Treybal, 2007)
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W.Tanques con agitacion para contacto liquido-solido

En general son cilindros verticales, circulares; presentan profundidades de liquido de 0.75 a 15
diametros del tanque. Se utilizan cuatro mamparas de pared, generalmente de T/12 de ancho (T=
diametro del tangue), para eliminar los vortices en tanques abiertos y producir el movimiento
vertical del liquido que se necesita para levantar las particulas sélidas. Con frecuencia se arreglan
dejando un claro, que tiende a ser la mitad del espesor de las mamparas, entre la mampara y la
pared del tanque para prevenir la acumulacién de sélidos detras de las mamparas (Treybal, 2007)

Para estas operaciones se recomienda la utilizacion de turbinas de hoja plana, como las presentes
en la Figura 13 arregladas un eje localizado de forma axial. En algunas ocasiones se utilizan
turbinas maltiples sobre el mismo eje para la obtencion de una mejor uniformidad de la suspensién
s6lido liquido en todo el tanque. El claro del impulsor inferior desde el fondo del tanque puede ser
di/3 (di = didmetro del impulsor), pero de forma general es mejor que este sea mayor que la
profundidad sedimentada de los sélidos en un liquido tranquilo, por si se detiene el impulsor no se
tape. Si los solidos se sedimentan rapidamente debido a su densidad o tamafio de particula, los

diametros grandes de impulsor son los mas indicados (Treybal, 2007)

Figura 13. Turbinas utilizadas en tanques de agitacion, de hoja plana con o sin disco

D =

ININ

(Treybal, 2007)

Por otro lado, al tener impulsores grandes los cuales funcionan a velocidades relativamente bajas
se requiere menos potencia para un flujo especifico de bombeo que para los impulsores pequefios
los cuales funcionan a altas velocidades. EI diametro del impulsor es el indicado cuando los s6lidos
tienden a sedimentarse rapidamente debido a que son muy densos o bien, su tamafio de particula es
grande (Treybal, 2007).

La Figura 14 muestra dos relaciones T/di, una que depende de las densidades y la otra del tamafio
de particula, y se escoge el promedio entre ambos para los didmetros recomendados de turbinas.

Esta figura unicamente funciona para la suspension de sélidos en fluidos de viscosidad similar a la
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del agua. Asimismo, si los so6lidos son de densidades y tamafios mixtos se utiliza el mas denso y
mayor. No es recomendable tener en cualquiera de los casos una relacion de T/di menor que 1.6,
ya que se obstaculiza el flujo libre de la mezcla en la pared del tanque. Cabe resaltar, que la
seleccion del diametro del impulsor puede variar debido a las consideraciones del torque ya que los
impulsores méas grandes requieren un torque mayor para poder girar y su costo se eleva ya que se
requiere de un engranaje para reducir la velocidad (Treybal, 2007).

Figura 14. Diametros recomendados de turbina para la suspension de sélidos en liquidos de

viscosidad similar a la del agua
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(Treybal, 2007)
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VI. METODOLOGIA

Se llevo a cabo la siguiente metodologia, con la finalidad de extraer, caracterizar y purificar
acido 5-cafeoilquinico.

1. Extraccion de acido clorogénico
a. Se trituraron 25 gramos de pulpa de café con licuadora y se afiadieron 125 ml de
agua destilada en un beaker.
b. Se calent6 a 60°C, durante 1 hora cubriendo el beaker con papel aluminio.
c. Se procedid a filtrar la solucion.

2. Determinacion de la densidad relativa

a. Se determind la temperatura de la muestra y se llevé a 60°C.

b. Se pesd un picnémetro limpio (vacio y seco) y se llen6 con la muestra de modo
gue no quedaran burbujas.

c. Se peso el picndmetro y se vacio.

d. Se lavo el picnémetro con alcohol etilico y agua.

e. Se repitio el ensayo con agua asegurando que se encontrara a 60°C.

3. Determinacion de pH

a. Con ayuda de un potencidmetro, se equilibraron los electrodos sumergiéndolos en
tres 0 cuatro porciones sucesivas de muestra y se procedié a tomar una muestra
fresca para medir el pH.

4. Determinacion de viscosidad de la solucion con ayuda de

viscosimetro de Ostwald

a. En este viscosimetro, se utilizan distintas cavidades como marcas para cronometrar
el tiempo que tarda en caer el fluido desde una marca hasta otra. Dependiendo de
este lapso, la viscosidad de este sera mayor o menor, siendo proporcional al tiempo
empleado.

b. Se llevd la muestra con la que se estaba trabajando a la temperatura con la que se

deseaba determinar el valor de viscosidad.
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C.
d.

Se midié con el crondmetro el desplazamiento de la muestra de una marca a la otra.
Se determind el valor de la viscosidad con la constante proporcionada por los datos de
fabricante y la densidad de la muestra.

5. Prueba cualitativa de presencia de fenoles

a.

Se afiadieron de 3 a 4 gotas de cloruro férrico a una muestra de 5 ml de extracto de
acido 5-cafeoillquinico, hasta identificar un cambio en la coloracion de la muestra.

6. Aislamiento y cuantificacion de acidos clorogénicos, extraccion

liquido— liquido

a.

Se agregaron a 125 ml del extracto obtenido, acido fosforico 4% para favorecer la
solubilidad en acetato de etilo.

Se realizaron tres lavados con 75 ml de cloruro de metilo para extraer la cafeina en la
fase organica.

Se extrajeron los &cidos clorogénicos, utilizando acetato de etilo realizando cuatro
lavados utilizando nuevamente 75 ml

Se determind la concentracion de acido 5-cafeoilquinico presente en la solucién
mediante HPLC (inciso 9)

Se filtr6 con papel Whatman N° 1 y se procedié a secar a 40°C y 120 rpm en un

evaporador rotativo.

7. Aislamiento y cuantificacion de acidos clorogénicos, adsorcion con

carbon activado

a.

e.
f.

Al extracto obtenido se afiadié 40 g/L de carb6n activado y se mezcld con agitador
magnético por 1 hora a 60°C, bajo la oscuridad.
Se filtr6 al vacio con papel Whatman N° 1

Se procedi6 a separar los &cidos clorogénicos utilizando 20 ml etanol al 96% (v/v).

. Se determind la concentracion de &acido 5-cafeoilquinico presente en la solucién

mediante HPLC (inciso 9)
Se filtro al vacio con papel Whatman N.° 1

Se coloco en evaporador rotativo a 60°C y 120 rpm.

8. Curva de calibracion para analisis HPLC (AOAC, 2005)

a.

Se pesaron 25 mg del estandar de &cido clorogénico, se transfieron a bal6n de 25 ml y

se diluy6 con agua destilada.
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Se prepard serie de soluciones estandar transfiriendo alicuotas a distintos balones de
25 ml.

Se determind el area a 324 nm de cada solucion contra agua.

Se obtuvo una gréfica de la concentracion de acido clorogénico en mg/ml contra el

area.

9. Analisis HPLC (Quiroz, et al., 2013)

a.
b.

10.

11.

Filtrado de muestras en columna (Millex-HV, Millipore Co.) (0,45 pm)

Inyectar (10 uL) en HPLC (Hypersil C18; 5 um; 250 x 4,6 mm; deteccién por
absorbancia UV a 324 nm y temperatura ambiente).

Realizar elucién utilizando metanol acuoso (70%, v/ v) a 0.5 ml / min, y 40°C.

Determinacion datos de equilibrio adsorcion carbon activado

Se agregd al extracto obtenido previamente distintas concentraciones 10g/L, 20g/L,
30g/L, 40 g/L, 50 g/L, 60 g/L y 70 g/L de carbon activado y se mezcld con agitador
magnético por 6 horas a 60°C, bajo la oscuridad.

Se desorbi6 el acido 5-cafeoilquinico utilizando etanol 80% v/v y determinar la
concentracién de acido 5-cafeoilquinico presente en la solucién mediante HPLC
(inciso 9).

Determinacion razon de desorcion de acido 5-cafeoilquinico con

distintas concentraciones de etanol a temperatura de operacion

a.

12.

Agregar al extracto obtenido previamente distintas concentraciones de carbén a una
concentracién de 40g/L de carbén activado y mezclar con agitador magnético por 1
hora a 60°C, bajo la oscuridad.

Desorber el 4cido 5-cafeoilquinic utilizando etanol a distintas concentraciones y
determinar la concentracion de acido 5-cafeoilquinico presente en la solucion mediante
HPLC (inciso 9).

Bases para la propuesta de linea de produccion a escala

Determinar la capacidad de la linea de produccion.
Realizar un balance de materia del proceso.

Proponer el equipo requerido para la linea de produccion.
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13. Evaluacion de propuestas para determinar un nicho de mercado

a. Realizar revision bibliografica de articulos cientificos relacionados a la extraccién de

acido 5-cafeoilquinico y sus propiedades para distintas aplicaciones.
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VIl. RESULTADOS

Figura 15. Diagrama de bloques y balance de masa del proceso de aislamiento y purificacién de

acido 5-cafeoilquinico propuesto
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Cuadro 2. Caracterizacion de la solucién obtenida a partir del proceso de extraccion de acido
clorogénico a 60°C

Descripcion Media Desviacion estandar
Densidad (g/ml) 0.969 0.004
pH 6.54 0.04
Viscosidad (cP) 1.32 0.02
Concentracion de &cido 5-
o 578.925 23.428
cafeoilquinico (mg/L)
Concentracion cafeina
194.567 15.236
(mg/L)

Cuadro 3. Rendimiento de acido 5—cafeoilquinico, obtenido a partir de adsorcién con carbéon
activado y extraccion liquido-liquido con solventes

Descripcion Método purificacion Media Desviacion estandar
Rendimiento 5- Extraccion liquido—
cafeoilquinico (% g liquido con acetato de 0.219 0.008
5CQA / g pulpa) etilo
Rendimiento acido 5- y )
o Adsorcion con carbon 0.005
cafeoilquinico (% g ) 0.242
activado
5CQA / g pulpa)

Cuadro 4. Costo de aislamiento a escala laboratorio de &cido 5—cafeoilquinico, obtenido a partir

de adsorcion con carbén activado y extraccion liquido-liquido con solventes

Método aislamiento

Costo (Q/mg)

Extraccion liquido—
liquido con acetato de

etilo

Q. 4.40

Adsorcion con carbén

activado

Q. 1.60
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Proceso
extraccion

Proceso
&

extraccion

L111

Flujo 1 2 3 4 | 5 6 | 7 ‘ 8 9 10
Nombre del fiujo m“f;:i’; ;3:“ > Carbon ativado \:;;c:‘o:;};: :ﬁ:;: io Solucion etanol 96% (vA) Caf m:y“f‘:'m :glx:?ﬂ 2gua jresiduo  Solucion etanoldcidoS- by porde  Etanol condensado Agua fiia
cafeoilquinico
Flujo msico (kgbatch) 1604 25 137.67 174192 2012 137.67 160338 22999 200 200 516701
Densidad (kg'm3) 9269 937.74 812 983.13 812 812 1000
Temp eratura (°C) 50 25 60 25 250 60 25 78 25 10
Energia (kT/h) 134276 336874 245409 -245409 245409
Fijo 1 1 13 14 15 16 17 18 19 20
Nombre del fizjo Agma caliente Vapor Condensado Solucién etanolacido 5~ Estracto acidos- Agua fia Agua caliente X‘t:ﬂi‘:jﬁ“ Nitrdgeno caliente  Etanol condensado
Flujo msico (kgbatch) 516701 108.59 108.59 20,99 030 75025 75025 50333 50333 2919
Densidad (kg'm3) 1000 812.0000 1000 1000 812
Temp eratura (°C) 23 25 25 10 2 e 7 78
Energia (k7) - 245409 35633 35633 18243 4 35633

Cddigo |Descripcién proceso

L111  |Bomba centrifuga

L112 Bomba despl. Positivo

L115  |Bombra centrifuga

L311 Bomba centrifuga

L312  |Bomba centrifuga

L412  |Bomba centrifuga

L413  |Bomba centrifuga

F110  |Tanque agitacion

F310  |Tanque almacenamiento

H210  |Filtro de nutsche

H511  [Ciclén

V410  |Evaporador de pelicula ascendente

D510  |Secador por aspersion

G513 |Ventilador centrifugo

E511  |Condensador equipo evaporacién

E513  |Condensador equipo secado por aspersion

E514  |Calentador de gases

Elaborado por: César Cataldn Escobar

Nombre de plano: Diagrama de flujo del proceso de
aislamiento y purifiacién de dcido 5-cafeoilquinico

Figura 16. Esquema de flujo del proceso de aislamiento y purificacion de acido 5-cafeoilquinico propuesto
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carbon activado

Figura 17. Ficha técnica del tanque de mezcla solucidn con extracto de &cido 5-cafeoilquinico y

-

CEDARSTONE

I M DO U s T R W

FICHA TECNICA LINEA DE PURIFICACION

Preparado por:
César Catalan

Aprobado por:

Fecha de elaboracion:
24/03/2021

Actualizacion:

Nombre del equipo

Tanque de mezcla

Descripcic')n general Produ?to para pr.oce‘sar: so!ucic’?n extracto acido 5 - cafeoilquinico y carbdn activado
Material del equipo: Acero inoxidable 304
Marca Cedarstone
Modelo CSMT - 2000
Flujo a procesar 1860 L/h
Capacidad del equipo 2000L- 528 gal
Cantidad de equipos 1
Dimensiones
Diametro (mm) 1300
Altura (mm) 1500
Parametros de disefio
Temperatura (°F) 32-320
Material interior 304 SS
Material enchaquetado 304 SS
Aislante Poliuretano
Mezclado
Potencia (kW) 2.2
RPM ( r/min) 36-53
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Figura 18. Ficha técnica del filtro Nutsche para solucién con extracto de &cido 5-cafeoilquinico

®

y carbon activado

BEW Engineering Pvt. Ltd.

(A group comany of Bifriends Engineering Works)

Preparado por:

FICHA TECNICA LINEA DE PURIFICACION

Aprobado por:

César Catalan

Fecha de elaboracion:

Actualizacion:
24/03/2021

Nombre del equipo

Filtro Nutsche

Descripcion general

Producto para procesar:solucién y carbdn activado

Material del equipo: Acero inoxidable 304
Marca BEW 4
Modelo BEW ANFD 5
Flujo a procesar 1860 L/h
Volumen de trabajo 10000 L Ll
Area de filtracién 10 m~A2
Capacidad torta 4050
Cantidad de equipos 1
c

PITEY
1

-

AGITATED PRESSURE NUTSCH PLTER (QII.?)E
A \

Dimensiones

A (mm) 3600
B (mm) 1200
C (mm) 5300
Agitador (RPM) 8
Potencia motor (hp) 30
Potencia motor pack (kw) 2
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Figura 19. Ficha técnica del evaporador para solucién etanol 96% (v/v)

FICHA TECNICA LiINEA DE PURIFICACION

Preparado por: César Cataldn

Aprobado por: Fecha de elaboracién: Actualizacidn:
24/03/2021

Nombre del equipo

Evaporador pelicula ascendente

Descripcién general

Producto para procesar: solucion etanol y acido 5-cafeoilquinico (desorcidn)
Material del equipo: Acero inoxidable 304

Marca LAB1ST
Modelo RFE200L
Cantidad de equipos 1
Capacidad de evaporacion 200 kg/h
Area de calentamiento 4m?2
Presion de vapor 0.25 Mpa
Consumo de vapor 220 kg/h
Area de condensacion 0.5m2
Temperatura agua entrada enfriamiento 32°C
Temperatura salida agua enfriamiento 40 °C
Capacidad agua enfriamiento 15m3/h
Colector liquido 210L
Cémara de evaporacién 350L
Separador gas liquido 30
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Figura 20. Ficha técnica de secadora spray

Hawach
/4' Scientific

FICHA TECNICA LINEA DE PURIFICACION

Preparado por:
César Cataldn

Aprobado por: Fecha de elaboracion:
24/03/2021

Actualizacion:

Nombre del equipo

Secador centrifugo en spray

Descripcion general

Producto para procesar: solucién etanol y acido S-cafeoilquinico
Material del equipo: Acero inoxidable 304

Marca Hawai Scientific
Modelo CSD50L [tz
Flujo a procesar 37L/h
Capacidad del equipo 50L
Cantidad de equipos 1
Dimensiones
Altura (mm) 4500
Longitud (mm) 2800
Ancho (mm) 5500

Parametros de disefio

Temperatura (°F)

60-350°C

Velocidad rotacion (RPM)

21500 RPM

Potencia (kW)

60
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Cuadro 5. Evaluacion de fuentes bibliogréficas de estudios experimentales sobre los beneficios

del acido 5-cafeoilquinico para determinacion del nicho de mercado

Evaluacién

experimental

Descripcion estudio

Conclusiones

Fuente

bibliogréafica

Hipertension

A los sujetos se les dio una
sopa instantanea con sabor a
salsa de soja con extracto de
café (equivalentea 0, 25,50y
100 mg de acido clorogénico)

durante 28 dias.

Se
significativas de la presion arterial
sistolica (SBP) y diastdlica (DBP)
(-4.7 y -3.2

respectivamente) con una dosis

observaron reducciones

mmHg,

minima de 93 mg de extracto de
café/dia.

Kozuma, et

al., 2005

Los sujetos recibieron agua
(control) y 400 mg de &cido
clorogénico disuelto en 200
ml de agua baja en nitrato.

La presion arterial sistolica (SBP)
y diastolica (DBP) se redujeron
significativamente (-2.41 y -1.53
mmHg, respectivamente) con el

tratamiento de &cido clorogénico.

Mubarak, et

al., 2012

Diabetes

Sujetos recibieron 12 g de
café descafeinado, 1 g de
acido clorogénico, 500 mg de
trigonelina, o 1 g de manitol

disueltos en 270 ml de agua.

El

significativamente

acido clorogénico redujo

las
concentraciones de glucosa e
-73
15

minutos después de una prueba de

insulina (-0.7 mmol/L y

pmol/L,  respectivamente)

tolerancia oral a la glucosa

Van Dijk, et
al., 2009

Sujetos saludables con los
niveles mas altos de glucosa
posprandial, 10 hombres y 8
18) A los

sujetos se les dio un bocadillo

mujeres (N =

rico en carbohidratos con 100
0 300 mg de extracto (13.9%
acido clorogénico en peso
seco) en 200 ml de agua, 0

solo 200 ml de agua.

La glucosa plasmatica 'y el AUC se
redujeron significativamente con

la bebida de extracto de 100 mg

lwai, et al.,
2009)
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Continuacion Cuadro 5. Evaluacion de fuentes bibliograficas de estudios experimentales

sobre los beneficios del acido 5-cafeoilquinico para determinacion del nicho de mercado

Evaluacion Descripcién estudio Conclusiones Fuente
experimental bibliogréafica
Sindrome Los sujetos recibieron 2 | EI  tratamiento con  este | Patti, et al.,
metabolico pildoras de suplemento con | suplemento redujo | 2015
acido clorogénico, al dia | significativamente el  peso
durante 4 meses como | corporal, el IMC, la
terapia adicional circunferencia de la cintura, la
glucosa en ayunas y el colesterol
total (~2, 1, 3, 1.5 6% de
disminucidn, respectivamente).
Obesidad Sujetos consumieron 185 | La bebida con CGAs aumentd | Soga, et al.,
ml de una bebida de prueba | significativamente el gasto | 2013

con o sin CGAs (329 mg)
diariamente  durante 4

semanas.

energético posprandial y la

utilizacién de grasa
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VII1.DISCUSION

El objetivo principal de este trabajo fue proponer un proceso de aislamiento y
purificacion de &cido 5-cafeoilquinico a partir de pulpa de café a escala laboratorio para su
aprovechamiento a nivel industrial. Para lograrlo, se realizaron distintos experimentos y
analisis de manera que se pudieran identificar las variables de mayor importancia dentro

del proceso.

El proceso propuesto (ver Figura 16) inicia con el mezclado en el que se lleva a cabo la
operacion de adsorcion con carbon activado del acido 5-cafeoilquinico, presente en una
solucién obtenida a partir de extraccion solido — liquido de la pulpa de café, utilizando agua
como solvente a 60°C. Luego, esta mezcla pasa un proceso de filtracion que permite la
separacion del carbon activado con una mayor concentracion de acido 5-cafeoilquinico de
la solucion acuosa. Posteriormente, se lleva a cabo la desorcion de acido 5-cafeoilquinico

utilizando una solucion de etanol al 96% v/v a 25°C.

El solvente con una mayor concentracién de acido 5-cafeoilquinico es enviado hacia un
proceso de evaporacion que tiene la finalidad de aumentar su concentracion. La solucién
con una mayor concentracion del producto obtenido pasa un proceso de secado en spray
que permite la recuperacion del acido 5-cafeoilquinico en estado sélido.

El proceso fue seleccionado tras comparar dos técnicas de aislamiento de acido 5-
cafeoilquinico a escala laboratorio. La primera fue a través de la extraccién liquido-liquido,
utilizando cloruro de metileno para remover el contenido de cafeina y acetato de etilo para
extraer el contenido de acido 5-cafeoilquinico en la muestra, obteniendo un rendimiento de
0.219 £ 0.008% (g acido 5-cafeoilquinico/g pulpa) como se observa en el Cuadro 3. La
segunda técnica se realizO mediante adsorcion con carbon activado del compuesto de
interés con un rendimiento de 0.242 + 0.005% (g acido 5-cafeoilquinico/g pulpa). De esta
manera, se identifico que no hay diferencia significativa («=0.05) entre el rendimiento de

acido 5-cafeoilquinico de los métodos evaluados.
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Con base en la informacion obtenida de los métodos de aislamiento y purificacion, se
selecciond la técnica de adsorcidn con carbon activado para ser evaluada como proceso a
escala, debido a que no involucra solventes toxicos, al igual que su realizacion fue mas
sencilla'y requirio de un menor tiempo e inversion a escala laboratorio. Para llevar a cabo
el escalamiento del proceso, fue necesario caracterizar ciertas propiedades fisicoquimicas
del extracto con agua. Al ser tratado por el método de aislamiento y purificacion
mencionado, como se observa en el Cuadro 2, se determiné densidad, pH, viscosidad y
concentracion de &cido 5-cafeoilquinico en la solucién, tomando como referencia una
temperatura de 60°C. De manera previa, se llevé a cabo una prueba de caracter cualitativo
para identificar la presencia de compuestos fendlicos utilizando cloruro férrico, la cual fue

positiva, como se observa en la Figura 46, al presentarse una coloracion verde pardo.

Basado en el analisis de HPLC, la concentracion inicial de acido 5-cafeoilquinico en la
solucion de extraccion con agua a 60°C fue de 578.925 + 23.428 mg/L, es importante
mencionar que este factor es de bastante importancia en relacion a los rendimientos
obtenidos con las técnicas aplicadas para el aislamiento, pues representa un rendimiento
aproximado de 0.29% (g acido 5-cafeoilquinico/g pulpa), mientras que de acuerdo con la
literatura este tipo de extraccion permite obtener un rendimiento de hasta 5.62% (g acido

5-cafeoilquinico/g pulpa) (Quiroz, et al., 2013).

Este método de extraccion fue propuesto en el trabajo de graduacion “Extraccion de
acido clorogénico a escala laboratorio a partir de pulpa de café como alternativa para su
aprovechamiento ” (Garzaro, 2021), identificando como uno de los principales factores el
tamafo de particula de la pulpa pues este tiene influencia sobre la extraccion de
antioxidantes, asimismo parametros como la relacion sélido-solvente, tiempo de
extraccion, condiciones de almacenamiento de la pulpa y temperatura de extraccion que
tienen una alta influencia en la cantidad y composicion de antioxidantes en los extractos

(Michiels, Kevers, Pincemail, Defraigne, & Jacques Dommes, 2012).

Para poder proponer un proceso efectivo para la adsorcion y desorcion del acido
clorogeénico fue necesario, determinar las propiedades de adsorcion del carbdn activado en
condiciones de equilibrio, y la relacion de desorcidn del solvente utilizado a distintas

concentraciones, bajo las condiciones de temperatura determinadas para cada proceso.
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La capacidad de adsorcion del carbén activado para el compuesto de interés, se evalud
afiadiendo distintas concentraciones de este adsorbente a la solucion de agua con &cido 5-
cafeoilquinico y agitando durante un periodo de tiempo prolongado a la temperatura que
se deseaba analizar que es de 60°C, es importante mencionar que generalmente se lleva a
cabo una evaluacion de 24 horas aproximadamente para determinar los datos en
condiciones de equilibrio, sin embargo debido a la disposicion de espacio para realizar la
experimentacion, solamente se pudo llevar a cabo la agitacion a temperatura constante

durante 6 horas, lo cual podria afectar los datos de equilibrio obtenidos.

Estos datos pueden observarse en el Cuadro 24, y fueron analizados bajo el modelo de
Freundlich para isotermas de adsorcion, utilizado principalmente por su simplicidad,
razonable exactitud, y porque se adapta generalmente a situaciones en las que se consideran
pequefias concentraciones del soluto adsorbable (Treybal, 1988). Como se puede observar
en la Figura 25, al expresar los datos en escala logaritmica se puede apreciar un
comportamiento lineal, y se identificé un coeficiente de determinacion de 0.9246 que
indica que los datos se ajustaron al modelo propuesto.

Al analizar los parametros obtenidos por el modelo se identifica que la constante n, que
es la pendiente de la linea de operacion, y es directamente proporcional a la relacién
adsorbente/solucion, tiene un valor de 2.47, indicando una buena adsorcidén pues se
establece de forma general que los valores de n en el rango de 2 a 10 representan

caracteristicas de adsorcion bastante eficientes (Treybal, 1988).

Para determinar la cantidad de carbdn activado que se requiere para trabajar con el flujo
masico de solucidn obtenida a partir del proceso de extraccion con agua a 60°C que es de
1604.25 kg/batch se llevo a cabo un balance de masa para adsorcion por lotes en una sola
etapa, El flujo mencionado se determino a partir de la produccién promedio de pulpa en el
beneficio del que se obtiene la muestra evaluada, que corresponde a un estimado de
100qgg/dia. Se decidi6 trabajar la adsorcion con un solo lote pues, la economia es
particularmente importante cuando se utiliza carbon activado, que es un adsorbente
relativamente caro. Y a pesar de que el ahorro es mayor cuando se aumenta el nimero de
lotes de adsorcidn, se generan mayores costos por la filtracion y otros costos de manejo

(Treybal, 1988). Es importante mencionar que se tomd como consideracién en el balance
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de masa que se utiliza adsorbente fresco en cada etapa de adsorcion. Finalmente, se
establecio una relacion para el requerimiento de carbon activado siendo esta de 0.0858 kg

de carbén activado/kg solucion libre de soluto.

Debido a que el compuesto de interés corresponde al adsorbato, se procede a establecer
un proceso de desorcion del sélido con un disolvente distinto al que se encontraba en la
solucién original, en este caso uno en el que presenta mayor solubilidad. La concentracion
etanolica adecuada fue seleccionada a partir de la evaluacion de la razon de desorcion de
acido 5-cafeoilquinico, para ello se prepararon soluciones con distintas concentraciones de
etanol, como se puede observar en el Cuadro 25. A medida que incrementaba la
concentracion de etanol en la solucion se iba incrementando la concentracion de acido 5-
cafeoilquinico presente en la misma, se identificé que a una concentracion de 96% v/v se
obtuvo una razon de desorcion de 94.23%, lo cual coincide con la concentracion de etanol
propuesta en distintas fuentes bibliograficas para la desorcion de acido 5-cafeoilquinico, y
se debe a que este compuesto es soluble en agua solamente a temperaturas elevadas,
mientras que es bastante soluble en etanol (Quiroz, et al., 2013). Mediante este porcentaje
0 razén de desorcion se pudo establecer la cantidad de etanol al 96% v/v que se requiere

en el proceso a escala.

. Como se mencion6 previamente una de las principales ventajas del método de
adsorcion por carbdn activado es que no requiere de la utilizacion de solventes con efectos
toxicos como el cloruro de metileno para la remocidn de cafeina pues la concentracion de
esta se encuentra fuertemente influenciada por la concentracion de los solventes organicos
en agua, especificamente el etanol, como se observa en el Cuadro 26 la concentracion de
cafeina en la mezcla disminuye entre la desorcién realizada por etanol 80 — 96% v/v, lo
cual concuerda con estudios bibliograficos en los que este comportamiento se ha
mencionado previamente, y que esta relacionado con la polaridad del etanol que es mucho
mas baja que la del agua, y al ajustar el radio etanol agua se puede obtener una polaridad

adecuada para la extraccion de la cafeina (Bi, Zhou, y Ho; 2010)

Otra de las ventajas de la utilizacion de carbon activado es que se puede regenerar de
forma térmica, y se estima solamente un porcentaje de pérdida por ciclo de 1 a 5 %

(Narbaiz, s.f.). Con esta finalidad se selecciond el filtro de Nutsche que replica la accion
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realizada por la filtracion al vacio llevada a cabo a escala laboratorio y asi mismo, porque

mediante un sistema de agitacion térmica permite que el adsorbente se regenere.

La seleccion de un filtro de Nutsche presenta una serie de aspectos positivos que lo
convierten en una opcidn atractiva para diversas aplicaciones de filtracion en la industria.
Este tipo de filtro ofrece una alta capacidad de retencion de sélidos y permite una facil
descarga del producto filtrado, lo que facilita la operacion y minimiza los tiempos de
inactividad. Ademas, su disefio permite realizar una filtracion eficiente de grandes
volumenes de liquido y solidos, lo que resulta en una alta productividad y rendimiento del
proceso. Sin embargo, es importante tener en cuenta algunas desventajas asociadas con los
filtros de Nutsche. Entre ellas se encuentran su costo inicial relativamente alto y la
necesidad de un mantenimiento periddico para garantizar su correcto funcionamiento.
Ademads, su tamafio y peso pueden limitar su aplicabilidad en ciertos entornos de
produccién, y su operacion puede requerir personal capacitado para evitar posibles
problemas de seguridad o manejo incorrecto. En este caso debido a la limitacion de datos
experimentales de la etapa del proceso de filtracidn, se propuso la utilizacién de este
equipo, sin embargo, por las caracteristicas del proceso se requiere de un area de filtracion
relativamente grande, y por consiguiente las dimensiones del equipo también siendo una

de sus principales desventajas.

Posterior al proceso de desorcion se propuso introducir la operacion unitaria de
evaporacion para aumentar la concentracion del soluto presente en la solucion de etanol al
96% v/v, tomando en consideracion una razon de evaporacion de 200 kg/batch del solvente
de acuerdo con los datos técnicos del equipo utilizado, finalmente se lleva a cabo la
operacion de secado en aerosol, asumiendo recuperacion del 92% del producto sélido de

acuerdo con los rendimientos tedricos alcanzados por distintos equipos a escala laboratorio.

El proceso de separacion de acido 5-cafeoilquinico de sus isébmeros se caracteriza por
ser bastante complicado debido a que estos compuestos se distinguen por ser quimicamente
inestables, y su facilidad para degradarse/formar otros compuestos quimicos, llegando a
formar incluso mas de 20 derivados de los cuéles algunos aun no han sido reportados su
formacion. Debido a esto su procesamiento a nivel industrial podria llevar a obtener

extractos con un contenido bioldgico de compuestos fendlicos activos bastante bajo, por lo
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que se considera que para obtener el &cido 5-cafeoilquinico con una mayor pureza es mas
favorable que este proceso se realice solamente a escala laboratorio, sobre todo porque
actualmente hay una creciente demanda en relacion a productos de origen natural, y al ser
uno de los &cidos clorogénicos que se obtiene con mayor porcentaje, se considera que se
puede comercializar exitosamente con las composiciones obtenidas tras el proceso de
aislamiento y purificacion con carbdn activado y etanol, sin necesidad de someterlo a
mayor procesamiento a nivel industrial, asi mismo el nimero disponible de estdndares para
identificar la composicion de los isbmeros que se forman en menores porcentajes es
bastante limitado y susus costos son bastante elevados (Shearer et al. 2003; Jaiswal et
al. 2012; Wianowska, 2015; Dawidowicz and Typek 2010, 2017).

En cuanto a los posibles usos que se le puede dar a nivel comercial a este producto se
han encontrado distintas formulaciones en polvo con concentraciones de entre 10 a 50%
de &cido 5-cafeoilquinico, con bajo contenido de cafeina, enfocadas en regular los niveles
de glucosa en la sangre y mejorar el metabolismo lipidico, asi como combatir la obesidad
(Hirata et al., 2011). Hay diversos estudios clinicos, como se observa en el Cuadro 5 que
respaldan la utilizacion de este compuesto enfocandolo en los beneficios que tiene para
enfermedades como la diabetes, obesidad, indice metabdlico e hipertension, por lo que es

recomendable continuar con la investigacion referente.

Asi mismo, actualmente se utiliza cominmente en alimentos como antioxidante y
conservante en el procesamiento y almacenamiento (Santana-Géalvez et al., 2017). También
en cremas con una pureza entre 20- 40%, pues puede proteger el colageno de dafio por
oxigeno reactivo, y puede reducir eficazmente el dafio de rayos UV a piel humana (Castro
etal., 2018), también es promovido para ser utilizado en distintas formulaciones cosméticas

enfocadas blanqueamiento, hidratacion, y cuidado del cabello.
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IX. CONCLUSIONES

Se establecieron las operaciones unitarias, balance de masa y respectivos
equipos involucrados en el proceso de aislamiento y purificacion de acido 5-
cafeoilquinico, considerando pardmetros determinados, como adsorcion en
tanque agitado, filtracion, desorcion, evaporacion y secado.

Se determin6 un rendimiento de 0.219 + 0.008% (g acido 5-cafeoilquinico/g
pulpa) para la técnica de aislamiento de acido 5-cafeoilquinico, realizada con
cloruro de metileno y acetato de etilo. Para la técnica de adsorcion con carbén
activado del compuesto de interés, se determind un rendimiento de 0.242 +
0.005% (g acido 5-cafeoilquinico/g pulpa), identificando asi que no hay
diferencia significativa (a=0.05) entre el rendimiento de los métodos evaluados.
Se determind la relacion de carbdn activado que se requiere para la cantidad de
solucion a procesar, siendo esta de 0.0858 kg de carbdn activado por kg de
solucion libre de soluto, a la temperatura de operacion (60°C) en condiciones
de equilibrio.

Se determind el radio de desorcion que se obtiene a distintas concentraciones
de etanol con la finalidad de determinar la concentracion gque se requiere para
obtener una mayor concentracion del compuesto de interés, siendo esta a
96%v/v, obteniendo un radio de 94.23% de desorcion.

Se identificaron, tras la evaluaciéon de distintas fuentes bibliograficas, los
beneficios que el acido 5-cafeoilquinico ha tenido en estudios experimentales
con enfermedades relacionadas a la diabetes, obesidad e hipertension, siendo su

principal nicho de mercado en el area de medicina nutracéutica.
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X. RECOMENDACIONES

Analizar la capacidad de adsorcion de acido 5-cafeoilquinico con carbon activado,
evaluando el comportamiento de la isoterma de adsorcion mediante la modificacion
de distintos parametros como pH, temperatura y concentracion inicial de adsorbato,
para determinar si se presenta una influencia significativa frente a las condiciones
evaluadas.

Evaluar la implementacién de un proceso de tratamiento en la pulpa de café antes
de la extraccion y aislamiento del acido 5-cafeoilquinico, con la finalidad de
analizar su influencia en la concentracién del compuesto de intereés.

Evaluar diferentes opciones para la disposicion o tratamiento de los residuos solidos
obtenidos tras el proceso de extraccion de acido 5-cafeoilquinico a partir de la pulpa
de café con la finalidad de proponer una solucion viable frente a la magnitud de
desechos sélidos generados por el proceso de produccion de café para consumo
humano.

Realizar un analisis energético y de costos del proceso de secado para determinar
el método mas eficiente para realizar la recuperacion del compuesto de interés.
Evaluar de forma experimental la filtracion de la solucion de agua con &cido 5-
cafeoilquinico en el carb6n activado para determinar la velocidad adecuada para la
separacion, el didmetro del poro de medio filtrante, el tiempo de operacion y la

resistencia especifica de la torta y del medio.
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XIl. ANEXOS

A continuacion, se presentan los datos originales del estudio recopilados en el proceso de
experimentacion; los calculos realizados para el analisis del trabajo de investigacion; y el resumen

de los datos obtenidos a partir de los calculos para su interpretacion.

A. Datos originales

Cuadro 6. Volumen y peso de solucion obtenida a partir del proceso de extraccion de acido

clorogénico a 60°C para determinacion de su densidad

Muestra Volumen (x 0.5 ml) Peso (£ 0.05 g)
1 25.0 24.30
2 25.0 24.30
3 25.0 24.10

Cuadro 7. Volumen y peso de carbon activado utilizado para el proceso de aislamiento y

purificacién de acido 5-cafeoilquinico para determinacién de su densidad aparente

Muestra Volumen (x 0.5 ml) Peso (+£ 0.05 g)
1 25.0 941
2 25.0 9.36
3 25.0 9.35

Cuadro 8. pH de la solucion obtenida a partir del proceso de extraccion de &cido clorogénico a

60°C
Muestra pH (£0.01)
1 6.62
2 6.53
3 6.57
Media 6.54
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Cuadro 9. Tiempo de flujo de la solucion obtenida a partir del proceso de extraccion de &cido
clorogénico a 60°C en viscosimetro de Ostwald

Muestra Tiempo (£0.01s)
1 135.15
2 138.45
3 139.51

Cuadro 10. Tiempo de flujo de la solucion de carbo6n activado y extracto de &cido 5-
cafeoiquinico a 60°C en viscosimetro de Ostwald

Muestra Tiempo (£0.01s)
1 191.88
2 198.14
3 195.01

Cuadro 11. Peso de producto obtenido a partir de la extraccion liquido — liquido con acetato

Muestra Peso (£0.0001g)
1 0.0669
2 0.0676
3 0.0701
Promedio 0.0682
Desviacion estandar 0.0014

Cuadro 12. Peso de producto obtenido a partir de la adsorcion en carbon activado

Muestra Peso (£0.0001g)
1 0.0746
2 0.0743
3 0.0723
Promedio 0.0737
Desviacion estandar 0.0012
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Cuadro 13. Concentracion inicial de acido 5—cafeoilquinico en la solucion obtenida a partir

del proceso de extraccion con agua a 60°C

Muestra Concentracion de acido 5-cafeoilquinico
(mg/L)
1 576.900
2 603.300
3 556.575
Media 578.925
Desviacion estandar 23.428

Cuadro 14. Concentracidn de acido 5-cafeoilquinico en solvente tras extraccién liquido —

liquido con acetato de etilo

Muestra Concentracion de acido 5-cafeoilquinico
(mg/L)
1 856.875
2 823.300
3 842.200
Media 840.7912
Desviacion estandar 16.832

Cuadro 15. Concentracién de acido 5—cafeoilquinico presente en solucién de etanol utilizada
para la desorcién del compuesto de interés en el método de aislamiento y purificacion a partir de

carboén activado

Muestra Concentracion de &cido 5-cafeoilquinico
(mg/L)
1 3273.000
2 3173.400
3 3155.912
Media 3200.771
Desviacion estandar 63.131
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Cuadro 16. Datos experimentales de equilibrio a 60°C de la concentracion de acido 5-

cafeoilquinico en solucion de etanol al 96% v/v utilizando distintas concentraciones de carbén

activado

Concentracion carbon

activado en solucion

Concentracién de acido
5-cafeoilquinico en

(g/L) solucion (g/L)
10 0.4284
20 0.3273
30 0.2553
40 0.1977
50 0.1530
60 0.09337
70 0.06810

Cuadro 17. Concentracién de cafeina presente en la solucion de etanol utilizada para la

desorcion de &cido 5—cafeoilquinico del carbon activado a 25°C

Concentracion etanol

Concentracion de

(%viv) cafeina en solucién (g/L)
5 0.4423
10 0.8414
30 0.6954
50 0.8002
70 0.0611
90 0.0046
96 0.0002
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Cuadro 18. Datos experimentales a 25°C de la solucion de etanol utilizada para la desorcion de
&cido 5-cafeoilquinico del carbon activado

Concentracion etanol Concentracion de
(Yoviv) acido 5-cafeoilquinico en
solucion (g/L)
5 0.3424
10 0.4217
30 0.5282
50 0.6308
70 1.9453
90 2.2306
96 3.4095

56



Cuadro 19. Datos de la tuberia seleccionada y caracteristicas del flujo en las diferentes lineas

de transporte de fluidos

(m)

Linea de flujo F1 F2 F3 F4 F5 F6 F7
Flujo mésico | 1604.25 | 1741.93 1603.17 229.12 230.20 200.00 30.20
(ka/h)
Densidad 969.00 937.74 983.13 812.00 812.00 812.00 812.05
(kg/m3)
Flujo 1.655 1.983 1.708 0.2821 0.283 0.239 0.043
volumétrico
(m3/h)
Flujo 7.289 8.731 7.518 1.242 1.247 1.056 0.191
volumétrico
(gpm)
Diametro 2.067 2.067 2.067 2.067 2.067 2.067 1.049
interno (in)
Diémetro 0.0525 0.0525 0.0525 0.0525 0.0525 0.0525 0.0266
interno (m)
Area (m2) 0.002 0.002 0.002 0.002 0.002 0.002 0.0005
Grosor (in) 0.154 0.154 0.154 0.154 0.154 0.154 0.133
Velocidad 0.212 0.254 0.219 0.030 0.038 0.030 0.010
(m/s)
Viscosidad | 0.00132 | 0.00187 | 0.00047 0.00125 0.0125 0.00125 | 0.00125
(kg/ms)
Material Acero Acero Acero Acero Acero Acero Acero
Cédula No. 40 ST 40 ST 40 ST 40 ST 40 ST 40 ST 40 ST
Largo tuberia 5 5 10 3 3 3 3

En este caso, F1 representa el flujo de alimentacion de solucién de acido 5-cafeoilquinico

extraida a 60°C; F2, el flujo de solucién de acido 5-cafeoilquinico y carbén activado; F3, la solucién

de agua que fue separada con el filtro; F4, la solucion de etanol 96 %v/v que ingresa en el sistema;

F5, la solucion de etanol 96% v/v y acido 5-cafeoilquinico que sale del filtro; F6, la solucion de

etanol que sale del evaporador; y F7, la solucién concentrada de &cido 5-cafeoilquinico que ingresa
al secador en spray.
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B. Datos calculados

Cuadro 20. Densidad de la solucidn obtenida a partir del proceso de extraccién de acido

clorogénico a 60°C

Muestra Densidad (g/ml)
1 0.972 £ 0.0195
2 0.972 £ 0.0195
3 0.964 £ 0.0194
Media 0.969
Desviacion estandar 0.004

Cuadro 21. Densidad aparente del carbédn activado utilizado para el proceso de aislamiento y

purificacion
Muestra Densidad (g/ml)
1 0.476 = 0.008
2 0.474 + 0.008
3 0.474 + 0.008
Media 0.475
Desviacion estandar 0.001

Cuadro 22. Viscosidad de la solucion obtenida a partir del proceso de extraccion de acido

clorogénico a 60°C

Muestra Viscosidad (+ 0.01 cP)
1 1.30
2 1.33
3 1.34
Media 1.32
Desviacion estandar 0.02
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Cuadro 23. Viscosidad de la solucion de carbon activado y extracto de &cido 5-cafeoiquinico
a 60°C en viscosimetro de Ostwald

Muestra Viscosidad (+ 0.01 cP)
1 1.84
2 1.90
3 1.87
Media 1.87
Desviacion estandar 0.03

Cuadro 24. Capacidad de adsorcién del carbén activado determinada a partir de los datos
en el equilibrio a 60°C

Concentracion carbon Capacidad adsorcion del
activado en solucién carboén activado (g Acido 5—
(0/9) cafeoilquinico/g carbon)
0.010 0.0150
0.021 0.0126
0.031 0.0108
0.041 0.00953
0.052 0.00852
0.062 0.00809

Cuadro 25. Razdn de desorcion de acido 5-cafeoilquinico con solucion de etanol a distintas

concentraciones a 25°C

Concentracion etanol Razén de desorcion
(Yoviv) (%)
5 9.4617
10 11.6533
30 14.5967
50 17.4323
70 53.7617
80 61.6467
96 94.2284
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Cuadro 26. Razon de desorcion de cafeina con solucion de etanol a distintas concentraciones a

25°C
Concentracion etanol Razén de desorcion
(%viv) (%)
5 36.3846
10 69.2154
30 57.2051
50 65.8262
70 5.0262
80 0.3784
96 0.0165

Cuadro 27. Rendimiento de acido 5-cafeoilquinico, obtenido a partir de extraccion liquido —

liquido con acetato de etilo

Muestra Rendimiento (% g 5CQA / g pulpa)
1 0.2196
2 0.2272
3 0.2104
Media 0.2191
Desviacion estandar 0.0084

Cuadro 28. Rendimiento de acido 5—cafeoilquinico, obtenido a partir de aislamiento con carb6n

activado
Muestra Rendimiento (% g 5CQA / g pulpa)
1 0.2420
2 0.2468
3 0.2439
Media 0.2419
Desviacion estandar 0.0050
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Cuadro 29. Parametros de dimensionamiento de bombas de los distintos flujos volumétricos

involucrados en el proceso

Linea de F1 F2 F3 F4 F5 F6 F7
flujo

Nlmero de | 8187.13 6698.79 | 23867.55 | 1234.76 | 856.13 | 724.89 | 131.30
Reynolds

Rugosidad | 0.00087 0.00087 0.00087 0.00087 | 0.00087 | 0.00087 | 0.00087

relativa

Factor de 0.0081 0.0082 0.0065 0.0129 0.0187 0.0112 0.122
friccion

Fanning

Caida de 829.448 | 964.266 938.381 29.803 36.261 30.70 5.561
presion
(N/m2)

Cabeza 0.0873 0.1048 0.0987 0.0037 1.713 1.970 0.258

dindmica

(m)
Cabeza -12.659 -13.014 19.041 6.368 1.096 0.796 1.995
estatica (m)
Cabeza 12.572 12.909 19.135 6.367 2.810 2.766 2.254
total (m)
Potencia 0.40 0.41 0.70 0.30 0.24 0.25 0.20
(kW)
Eficiencia 74% 74% 74% 74% 74% 74% 74%
Potencia 0.54 0.54 0.946 0.41 0.32 0.34 0.2
real (kW)
Potencia de 0.81 0.81 1.42 0.61 0.49 0.51 0.41
disefio (hp)

En este caso, F1 representa el flujo de alimentacion de solucién de acido 5-cafeoilquinico

extraida a 60°C; F2 el flujo de solucion de acido 5-cafeoilquinico y carbon activado; F3 la solucion
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de agua que fue separada con el filtro; F4 la solucién de etanol 96 %v/v que ingresa en el sistema;
F5 la solucion de etanol 96% v/v y acido 5-cafeoilquinico que sale del filtro; F6 la solucion de
etanol que sale del evaporador; y F7, la solucién concentrada de &cido 5-cafeoilquinico que ingresa
al secador en spray.

Cuadro 30. Flujo de calor en el proceso propuesto

Descripcion Flujo Calor Calor latente | Diferencial Flujo de
masico | especifico de de calor
(kg/h) (kJ/kg*K) vaporizacion | temperatura (kJ/h)
kJ/kg (K)
Regeneracion 137.675 1.0875 - 225 33687.4
térmica carbon
activado
Evaporacion 200 3.4031 1046 53.2 245409
solucion etanol.
Condensacion 200 3.4031 -1046 -53.2 -245409
solucion etanol
recuperado tras
evaporacion
Nitrégeno para 501.102 1.0404 - 35 18243.4
secado por
aspersion
Condensacion 29.04 3.4031 -1046 53.2 -35633
solvente recuperado
tras secado por
aspersion
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Cuadro 31. Prueba de hip6tesis de comparacion del rendimiento de &cido 5-cafeoilquinico de los

dos métodos de aislamiento evaluados. Con un 95% de confianza

Prueba t para dos muestras

Descripcion Variable1 | Variable 2

Media 0.24186667 | 0.219066667
Varianza 2.5013E-05 | 7.07733E-05
Observaciones 3 3
Diferencia hipotética de las 0

medias

Grados de libertad 2

Estadistico t 4.03499447

P(T<=t) una cola 0.1170483

P(T<=t) dos colas 0.2340966

Para la prueba de hipotesis, se rechaza la hipdtesis nula si el valor P es menor a a = 0.05, se

rechaza la hip6tesis nula a favor de la hipétesis alternativa. Por lo tanto, para la prueba el valor P

€s mayor a o y se concluye que “no existe evidencia estadistica para rechazar la hipotesis nula” y

se puede tomar la media de ambas como igual.

C. Calculos

Célculo 1. Determinacién de la densidad de la solucion obtenida a partir del proceso de

extraccion de acido clorogénico a 60°C.

m = masa soluto
p = densidad solucion

v = volumen solucién

p

p=—

24.30 +0.05g

~ 250 +05mL

v

Figura 21. Ecuacion bésica de densidad

g

=0.972 +0.020—
mL
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Se utiliz6 el mismo célculo para todas las soluciones en las que se necesitaba determinar la
densidad.

Calculo 2. Determinacion de la viscosidad de la solucién obtenida a partir del proceso de
extraccion de &cido clorogénico a 60°C.

Figura 22. Ecuacion bésica de viscosidad
pu=Ctx*tx*p
Ct = constante viscosimetro de Ostwald
t = tiempo desplazamiento de fluido en viscosimetro de Ostwald
p = densidad solucion

u = viscosidad

(Perry, 1984)

mm?

(0.009896 + 0.000015) % (135.15 + 0.01)s * (0.969 + 0.020)% =130 +0.01cP

52
Se utilizé el mismo célculo para todas las soluciones en las que se necesitaba determinar la
viscosidad.
Célculo 3. Determinacion del rendimiento de &cido 5-cafeoilquinico obtenido a partir de la

extraccion liquido-liquido con acetato de etilo

0.0857+0.0001 g 5CQA
50.00 £0.05 g pulpa de café

% base seca = = 0.171% (g g5CQA

pulpa de café

).
Célculo 4. Determinacion de la capacidad de adsorcion del carbén activado.

Figura 23. Ecuacion de capacidad de adsorcion

Co—Ce
Qe =——"
q

Qe = capacidad de adsorcién
Co = concentracion inicial de acido 5-cafeoilquinico
q = concentracion del adsorbente (carbon activado) en la solucion.
(Treybal, 2007)

0.00059795!% — 0.000044092¢QA

g
Qe = — 0.0150
0.0104¢4 g cA
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Calculo 5. Determinacion flujo mésico libre de soluto.
Figura 24. Ecuacion de flujo masico libre de soluto

L(1—-Y1) =Ls
L = flujo mésico solucion
Y1 = concentracion soluto en solucion
Ls = flujo mésico libre de soluto
(Treybal, 2007)

kg 5CQA

Ls = 1604.2 1—-0.000597 —9 2%
s = 160 Skg/h( 0000597 - e

) — 1603.29 kg/h

Célculo 6. Determinacion de la cantidad de carbon activado a utilizar empleando los parametros
de la ecuacién de Freundlich obtenidos a partir de la linealizacion de los datos experimentales de
equilibro de la adsorcion de acido 5-cafeoilquinico a 60°C.

Figura 25. Datos en el equilibrio de adsorcion de acido 5-cafeoilquinico en escala logaritmica

0
8 22 215 21 2.05 2 1.95 19 1.85 18
£ 05
=
=
© 3
2
S
g LS
23
= = 2
=t
25 25
m o
o
S 3
(=)
c %
S e 35
[=1s]
[=]
2 4

y=2.4783x+1.2361
R?=0.9246

Y=

X = Log (Capacidad adsorcién del carbén activado (g Acido 5 —
cafeoilquinico/g carbdén))
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Figura 26. Curva de equilibrio (azul) y operacién (verde) para la adsorcion de acido 5-
cafeoilquinico

o
2
=

0.0005

0.0004

o
2
2

e
5]
5]

g dcido cafeoilquinico/g solucidn

Y=

0.0001

0 Q002 0004 0006  0.008 0.01 0.012 0014 0016 0018
X* =g acido 5-cafeocilquinico/g carbon activado

Figura 27. Ecuacion de Freundlich
Y* =mXx"
Y*= concentracién en el equilibrio de adsorbato en solucion
m = constante de Freundlich, capacidad de adsorcién
X = concentracion adsorbato sobre el adsorbente
n = constante de afinidad adsorbente/soluto adimensional
(Treybal, 2007)

Y* = 17.22)(2.4783
Figura 28. Diagrama de proceso de adsorcion contracorriente para una etapa

Ss
Xo

Ls
Yo

Ls
Y2

X1
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(Treybal, 2007)

Figura 29. Balance de masa de la etapa de adsorcion

Ls(Yo—Y1) = Ss(Xo — X1)

. 1/n .
Debidoaque Xo =0y X1 = (%) el balance anterior puede expresarse como
Ss Yo—Y1
Ls a (E)l/n
m

Ls = masa sustancia no adsorbida / disolvente
Yo = concentracion inicial soluto adsorbable
Y1 = concentracidn final soluto adsorbable
Ss = masa sélido libre de adsorbato
Xo = contenido inicial de adsorbato en adsorbente
X1 = contenido final de adsorbato en adsorbente
(Treybal, 2007)

5CQA 5CQA

ss 0.0006g gslen ~ 0.00006g gslen gcA

Ls 5CQAN\ /24 0.0858 g disolvente.

0.00006<
gslen
17.2227
kg CA , . .
Ss =0.0858 ————— %+ 1,603.29 kg disolvente = 137.675 kg carboén activado

kg disolvente
Célculo 6. Determinacion de la razon de desorcién de acido 5-cafeoilquinico de carbon
activado con etanol a distintas concentraciones a 25°C.

Figura 30. Ecuacion de la razén de desorcion

D = razon de desorcién

Cd = concentracion de soluto en la solucién de desorcion
Vd = volumen de solucién de desorcion

Vo = volumen de solucién inicial

Co = concentracion inicial de soluto en solucién
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(Treybal, 2007)

0.34Lzsg (0.02L)

D= * 100 = 9.416 %

(%)(0.125@
Calculo 7. Determinacion de la razon de desorcion de cafeina de carbén activado con etanol a

distintas concentraciones a 25°C.

—O'OOLOZg (0.02L)

D= * 100 = 0.016 %

Q19459 0.1251)

Calculo 8. Determinacion de la cantidad de etanol 96% (v/v) requerida para la desorcién de

acido clorogeénico a partir de la razén de desorcion determinada de forma experimental.

0.5789% . 1655.73L

7 L
5 = 282.164—
3.2008% h

v
Vd = 94.23% x etanol 96% (;)

Célculo 9. Determinacién flujo masico de solucion de etanol y acido 5-cafeoilquinico

concentrada.

0.812 kg
Etanol no evaporado = 282.164 L etanol * NEA

200kg>

etanol — ( A

k
= 29.1177‘9 etanol no evaporado

kg kg
29.1177 etanol no evaporado + 0.866375 —CQA

= 29.99 kg solucién concentrada 5 — CQA
La capacidad de evaporacion se determind a partir de la informacion técnica proporcionada por
la ficha técnica del equipo, y el flujo masico de acido 5-cafeoilquinico se determind a partir de la
razon de desorcién con etanol al 96% (v/v)
Célculo 10. Determinacion de la cantidad de acido 5-cafeoilquinico recuperado tras proceso de

secado por aspersion.

kg5 — COA kg5 — COA
0.8663 %* 920 = 0.80%

El rendimiento del secado por aspersion se establecid en base a los rendimientos experimentales

identificados en distintos equipos a escala laboratorio que oscilan entre 90 — 95%.
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Calculo 11. Flujo de calor requerido calentamiento de solucion de agua con &cido 5-

cafeoilquinico.

Figura 31. Ecuacion del flujo de calor

Q =m=*cp=*At

Q = flujo de calor
m= flujo mésico
cp = calor especifico

At = cambio o diferencial de temperatura

(Perry, 1984)

160425kg 4.185k]
= . — %
¢ h kg*K

% (60 — 40)K = 134,276 k]

Célculo 12. Determinacién de calor especifico solucion de etanol 96% (v/v)

Figura 32. Ecuacidn bésica calor especifico del etanol

Cpsor = 5.16765 — 0.0026108T — 3.80691x; — 0.00469903xfT +35.1179 x 10~ °x, T?
Cpso; = calor especifico solucion
x,= fraccion molar etanol

T = temperatura

0.93kg etanol
Cpsor = 5.16765 — 0.0026108 — 3.80691 (—)

kg slen
0.93kg etanol\®
—0.00469903(354.35K) (—) + 35.1179
kg slen
0.93kg etanol k
«107° (g—) — (354.35K)? = 3.4031 J
kg slen kg* K
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Célculo 13. Flujo mésico de vapor requerido para vaporizacion
Figura 33. Ecuacion del flujo masico de vapor
Q=m=1L
(Perry, 1984)

Q 245408.7kj/h _ 108.59kg
M= LT 22606 /kg . h

Calculo 14. Flujo mésico de nitrogeno necesario para el secado por aspersion.

Figura 34. Ecuacion del flujo masico de nitrégeno

Mso1

Myas =

Rmin
mg,;= flujo mésico solucién

mgqs =flujo masico gas utilizado

Rin = relacion minima flujo mésico solucion — gas

(Perry, 1984)

30.20kg
S Msot _ — h  _ 503.33kg
995 Ronin 0.06 h

Calculo 15. Determinacion de numero de Reynolds para el flujo de la solucion de &cido 5-

cafeoilquinico y agua hacia tanque de mezcla.
Figura 35. Ecuacién del Namero de Reynolds

D.p xVp, %
Numero de Reynolds = ZiR*VR*P

D;= didmetro real tuberia
V.= velocidad real
p = densidad

U= viscosidad
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(Perry, 1984)

(0.05250m)(0.26m/s)(969 kg/m3)
0.00132kg/m * s

Numero de Reynolds = = 8.19x103

Para este calculo, se hizo uso del diametro interior real de la tuberia, el cual se obtuvo de la
Figura 47 localizada en la pagina 84.

Calculo 16. Rugosidad relativa en tuberia de acero estandar.

Figura 36. Ecuacién de la rugosidad relativa

k
Rugosidad Relativa = —

Dig
D;r= diametro tuberia
k= constante de rugosidad
(Perry, 1984)
Rugosidad Relativa = W = (0.0009
0.05250m

Debido a que el material de la tuberia a manejar sera de acero, la constante de rugosidad (k) es

de 0.00005m, misma que se encontrd en la Figura 48.
Calculo 17. Determinacion de largo asociado de accesorios.

Figura 37. Ecuacidn del largo asociado de los accesorios

Largo Asociado de Accesorios = Dig * Deg 1
D.q.r= diametro equivalente total
(Perry, 1984)
Largo Asociado de Accesorios = 0.05250m * 395 = 20.738m

El diametro equivalente total de accesorios en la tuberia se obtuvo a partir de los datos que se

encuentran en la Figura 49.
Calculo 18. Largo total de tuberia.

Figura 38. Ecuacion del largo asociado de los accesorios

Largo Total de Tuberia = Lgiy, accs. + Las.aces.
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(Perry, 1984)
Largo Total de Tuberia = 10.0000m + 20.7382m = 30.7382m
Célculo 19. Caida de presion en tuberia de acero estandar.

Figura 39. Ecuacion de caida de presidn en tuberias de acero estandar

L )erZ
D) 2

AP, =8 f(
AP = caida de presion en tuberia
f= factor de friccion de Fanning
L= largo total de tuberia
D;= diametro de tuberia
V.= velocidad real

p = densidad real

(Perry, 1984)

= 829.44N /m?

30.73m ) (969kg/m?)(0.212m/s)?

AP, = 8(0.0081
f 8(0008)(0.0520m 2

Es importante mencionar que el factor de friccion de Fanning se obtuvo de la lectura en el eje
izquierdo (tras la interseccion de las lineas del nimero de Reynolds y la rugosidad relativa de la

tuberia de acero estandar) de la Figura 48.

Célculo 20. Determinacion de cabeza dindmica para bomba de entrada de la columna del

sistema natural.

829.44N 1m3

S
= 0.0873
m2  969kg  9.81m m

Para este calculo, se considerd la caida de presion en la tuberia calculada, y se multiplicé por la

densidad del fluido y la gravedad para realizar la conversion de N/m? a m.
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Célculo 21. Determinacion de cabeza estatica para la bomba de desplazamiento del flujo de la

solucion de acido 5-cafeoilquinico y agua hacia tanque de mezcla.

Figura 40. Ecuacién cambio de altura en tanque

dH = H, — H,
H; = altura origen
H, = altura destino
(Perry, 1984)
dH = (1.50—-5)m =-35m
Figura 41. Ecuacién cambio de presion en tanque
dP =P, — P,
P, = presidn origen
P, = presion destino
(Perry, 1984)
dP = (14258.53 — 101325)Pa abs
dP = —87066.17 Pa abs
Cabeza estatica = (—3.50 — 9.15)m = —12.66

Calculo 22. Determinacion de cabeza total de bomba de entrada de la columna del sistema
natural.

Figura 42. Ecuacion determinacion cabeza total de bomba

Cabeza total = Cabeza dinamica + cabeza estatica

(Perry, 1984)

Cabeza total = |(0.087 + (—12.572))|m = 12.57 m
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Célculo 23. Determinacién de area requerida de filtracion para el flujo de mezcla carbdn

activado con la solucién de acido 5-cafeoilquinico.

Figura 43. Ecuacion para el escalamiento de la tasa de filtracion

Tasa de filtracién = 1.3138 gpm/m? = 0.8 (factor de escalamiento)

(Perry, 1984)
Tasa de filtraciéon = 1.05104 gpm/m?

] 1m?
Area de filtracion = 8.73gpm * W = 8.3061 m?

D. Analisis de error

Célculo 23. Media del pH final de la solucién extraida de acido 5-cafeoilquinico a 60°C.

Figura 44. Ecuacién de la media aritmética

XX

n

X =
. X;= sumatoria de los datos
n = el nimero de datos

(Mendenhall et al., 2010)

(6.62 + 6.53 + 6.57) _

6.54
3

X =

Calculo 24. Desviacién estandar del pH de la solucién extraida de acido 5-cafeoilquinico a
60°C.

Figura 45. Ecuacion de la desviacion estandar

Sy - 02
5= n—1

\/(6.54 — 6.62)% + (6.54 — 6.53) + (6.574 — 6.57)2
s =
3-1

= 0.04
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XI11.INFORMACION ADICIONAL

A continuacidn, se proporcionan datos complementarios y referencias que enriquecen el analisis
principal del estudio. Esta seccion incluye tablas detalladas, graficos, y documentos relevantes que
no se presentaron en el cuerpo principal, pero que son esenciales para una comprension mas

profunda de los temas discutidos.

Figura 46. Resultado de la prueba cualitativa de cloruro férrico
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Figura 47. Relaciones entre el tamafio de la tuberia, la velocidad volumétrica del flujo y la velocidad
del fluido
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Figura 48. Factor de friccion para tuberias circulares

0.025 T T
} f
0.020 \ ; '
0.015 ———+
0.0125
=
£ 0.0100 IR R A L
=
L
= 0.0080 - R e == = J .
N ) | 1 Ul
:§ 0.0070 ‘\ 1=+ » i W : % | i ~— 1 t i = = l
5] | | | Regién de T
= 0.0060 e o — H =
Do . L MRECE WR S ‘ =
S 0.0050 |- L e — ‘F’"‘" | B — . .
S | (W 01 5. M| 0 B — ! ]
L i | | | i \\
< 25 s 1o ) I LN W I O 1 Y 1 , e e
Material k, ft O ‘72’6 \;\
5 i | SN ¥ [T
Tubo rolado Lisa 1 s \
0.0030 Hierro forjado, acero 0.00015 ”T | 0 R - il
Hierro galvanizado 0.0005 | S R ]
0.0025 Hierro fundido 0.00085 f — o e
Céncreto | O.i()1—O.QO1 | " k/D — 0.000001
0.0020 — ‘ — : ’
1 2 3 456 81 2 3456 81 2 83 456 81 2 34

(Adaptado de L. W. Moody, “Friction Factors for Pipe Flow”, Trans. ASME 66:672 [1944])

77



Figura 49. Pérdida de presion en accesorios de tuberias y valvulas en flujos turbulentos

K, Number of  Number of Equivalent

Fitting or Valve Velocity Heads Pipe Diameters
45" standard clbow 0.35 15
45" long radius clbow 0.2 10
90" standard radius elbow 0.6-0.8 3040
90" standard long clbow 0.45 23
90" square clbow 1.5 75
Tec-entry from leg 1.2 60
Tec-entry into leg 1.8 90
Union and coupling 0.04 2
Sharp reduction (tank outlet) 0.5 25
Sudden expansion (tank inlet) 1.0 50
Gate valve

fully open 0.15 7.5

1/4 open 16 1LY

1/2 open 4 204}

3/4 open 1 40
Globe valve, bevel seat-

fully open 6 300

1/2 open 5.5 450
Globe valve, plug disk-

fully open 9 450

1/2 open 36 18000

1/4 open 112 5600
Plug valve - open 0.4 18

(McCabe, 2007)
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Figura 50. Curvas caracteristicas utilizadas para determinar la potencia de los sistemas de

bombeo
H (m) NPSH: (m) P (kW)
7 z 16
6 i 14
5 —r—] 12 N5
— | —
4 —_ — 10 —
T 08 ] 120
3 I~ N r -
-..,\\\\ \\ 06 P ; 110
2 T~ ~ R
e N NN 120 132 04 //; o
1 90 =100 fe | 4 1 —l%0
+ t 0.2 =
0 1 1 0 oo
0 3 6 9 12 Q(mh) "o 5 10 15 20 25 Q(mh)
Alfa Laval LKH-5, 50 Hz j
Motor: 3000 rppm. synchr. Motor: 1500 rpm. synchr.
Tolerance: +5% Tolerance: +5%
Impeller, Max. dia.: 132 mm Impeller, Max. dia.: 132 mm
Impeller, Min. dia.: 90 mm Impeller, Min. dia.: 90 mm
Pump inlet, Dia.: 51 mm, DN 50 Purmp inlet, Dia.: Dia.: 51 mm, DN 50
Purmp outlet, Dia.: 38 mm, DN 40 Pump outlet, Dia.: Dia.: 38 mm, DN 40
Performance data refer to water at 20 °C. Performance data refer to water at 20 *C.

MNOTE! The curves refer to motor: 1.5 KW, 2870 rpm. asynchr., 50 Hz. For NOTE! The curves refer to motor: 1.1 kW, 1410 rpm. asynchr, 50 Hz. For
smaller motors, reduce head [H) with: 3%. smaller motors, reduce head (H) with: 3%.

DO NOT FORGET THE SAFETY FACTOR. DO NOT FORGET THE SAFETY FACTOR.

79

(Alfa Laval, s.f.)



Figura 51. Curvas caracteristicas utilizadas para determinar la potencia de los sistemas de

bombeo
Hjm] NPSH- m) H {m) MPSH. (m)
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B l:ll:l-_ W 20 2 4 s & 7 w0
o 10 20 an 40 4
Q (k) Q (mihj
S
Alfa Laval SolidC-2, 60 Hz 4
Motor: 1800 rpm. synchr. Motor: 3800 rpm. synohr.
3800 rpm. synchr.
Tolerance: 8% for Q Tolerance 28% for Q
26% for H 26% for H
Impeiier, Max. dia.: 190 mm Impealer, Max. da.: 190 mm
7.48"
Impealier, Min. dia. 140 mm Impeter, Min. dia.: 140 mm
5.51°
Pump inlet, Dia: 63.5 mm, DN 65 Pump inlet, Dia.: 63.5 mm, DN 65
2%", DN 65
Pump outiet, Dia_: 38 mm, DN 40 Pump outiet, Dia.. 38 mm, DN 40
1%", DN 40
Performance data refer to water at 20 *C. Performance data refer to water at 20 *C.
Performance data refer 10 water at 68 *F.
NOTE! The curves refer 10 motoe: 2.7 KW, 1710 rpm. asynchr., 60 Hz. NOTE!
For emaller motors, reduce head [H) with: 3% The curves redar 10 motor: 1B KW, 3535 rpm. asynchr., 80 Hz. For smallar
motors, reduce head (H) with: 3%
NOTE! The curves refer 10 motor: 22.8 Hp, 3535 rpm. asynchr., 60 HZ
For smaller motors, reduce head (H) with: 3%.
DO NOT FORGET THE SAFETY FACTOR DO NOT FORGET THE SAFETY FACTOR
(Alfa Laval, s.f.)
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Figura 52. Curva de calibracidn de cafeina determinada con equipo HPLC

Calibration Curves

Avea Cafeina at exp. RT: 2.4l12

3 5 VWDl A, Wavelength=273 nm
2500 ! Correlation: 0.99592
2000 3 Residual Std. Dev.: 32.84253
1500 = 2 Formula: y = mx
1000 - 1 m: 128.81234
500 3 ®x: Amount [ppm]

0= y: Area

0 10 20

Amounifppm] |

Figura 53. Curva de calibracion del acido 5-cafeoilquinico determinada con equipo HPLC

Calibration Curves

Area | T Ac clorogenico at exp. RT: 1.334&
B VWDl &, Wavelength=325 nm
8000 - Correlation: 0.99497
ED'JU-: Residual Std. Dev.: 794.19948
E * Formula: y = mx
4000 - 1 m: 106.33941
2000 x: Amount [ug/ml]
0: . —— . . y¥: Area
1] 50 100
Amourtjugml] |

Figura 54. Informacién técnica del equipo de filtracion y secado por agitacion Nutsche

TECHNICAL DATA FOR AGITATED NUTSCHE FILTER DRYER (ANFD)

BEW | BEW | BEW BEW BEW BEW BEW BEW BEW BEW BEW BEW BEW
MODEL NO. ANFD-1| ANFD-2 | ANFD-5| ANFD-10|ANFD-20 | ANFD-30| ANFD-40 | ANFD-50 | ANFD-60 | ANFD-80 | ANFD-100| ANFD-150( ANFD-180
WORKING CAPACITY (LITS) | 100 | 200 | 500 | 1000 | 2000 | 3000 | 4000 | 5000 | 6000 | 8000 | 10000 | 15000 | 19000
FILTERATION AREA (M2) 0.2 0.28 0.78 11 2 31 41 5 6.1 8 10.1 125 15.9
AGITATOR (R.PM.) 12 | 122 | 10 | 10 |8T010|8T010| 8709 | 8709 | 6708 | 6T08 | 6708 | 6708 | 6708
MAIN MOTOR (H.P.) 2 3 5 5 75 10 125 20 25 30 30 40 40
POWER PACK MOTOR (HP)| 1 1 1 1 1 2 2 2 2 2 2 2 2
VERTICAL STROKE (MM) 200 200 300 300 300 300 350 350 400 400 400 500 500
CAKE CAPACITY (LITS) 55 | 230 | 3230 | 600 | o40 | 1450 | 1700 | 2450 | 3200 | 4050 | e2s0 | 7980
A (MM) 500 600 1000 1200 1600 2000 2300 2500 2800 3200 3600 4000 4500
B (MM) 600 | 700 | 800 | 1000 | 1000 | 1000 | 1000 | 1000 | 1000 | 1100 | 1200 | 1200 | 1200
C (MMm)* 2600 | 3000 | 3300 3800 4200 4400 4600 4700 4800 5000 5300 5800 6000
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