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1.1 Definicion del jabdn

El jabon proviene del latin tardio sapo, y este del germanico saipdn, es el resultado de
un proceso de reaccion que recibe el nombre de saponificacion; consiste en el
tratamiento que se realiza en un aceite vegetal o una grasa animal con una disolucién
de soda denominada hidréxido de sodio o hidréxido de potasio, produciendo glicerina
y sal sédica del &cido graso llamada jabdn.

La figura 1-1 se muestra la reacciéon quimica de saponificacion para la produccion de

jabon.
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Fuente: Ignacio R., “Revision bibliografica sobre jabones”, 2014
Figura 1- 1 Reaccion de saponificacion

Arévalo V. y Sisalima C. (2018) sostuvieron que actualmente el jabon liquido es un
producto cosmético usado en la higiene de manos y cuerpo de todos los grupos
poblacionales y son preparados con agentes tensoactivos, humectantes, viscosos 0
espesantes, etc. Componentes que no generan resequedad en la piel, la espuma es
menor y es mas facil evitar que existan residuos en la piel manteniendo un mejor
equilibrio de su pH. Las propiedades del jabon liquido son la facilidad de aplicacion
por ser viscoso para permanecer en las manos al aplicarse; humectante para mantener

la piel saludable y protegida de agresiones externas, enfermedades y envejecimiento.



1.2 Materia prima
En la fabricacion del jabon, los caracteres fisicos y quimicos del producto dependen
directamente de las materias primas empleadas. La materia prima utilizada en este caso

es el aceite extraido de la borra de café.

1.2.1 Cafetos (coffea)

El nombre espafiol de la planta: café procede del italiano caffé. Los cafetos son arbustos
de las regiones tropicales del género Coffea, de la familia de los rubiaceos.

El Café consiste en un grano, fruto de un arbusto llamado Cafeto, del cual proviene su
nombre. El café es uno de los productos naturales de mayor complejidad, por su
historia, su comercio y su riqueza quimica, conformado por acidos organicos,
aldehidos, cetonas, esteres, hidrocarburos de bajo peso molecular, aminoéacidos,
cafeina, carbohidratos, proteinas, trigonelina, lipidos, glucosidos y minerales; los
cuales al momento de que el cafe es procesado, y posteriormente mediante una
infusion, contribuyen con el sabor y aroma caracteristico, convirtiéndolo en una de las
bebidas méas consumidas en el mundo.

Los granos de café en realidad son las semillas que estan dentro de los frutos
comestibles del cafeto. Luego los granos verdes se tuestan en distintos grados para
lograr el sabor deseado, antes de molerlos y preparar el cafe.

Comunmente se cultivan en las regiones tropicales y ecuatoriales, donde siempre es
primavera o verano. La época de floracion es al comienzo de la temporada de lluvias;
sus flores son blancas y perfumadas. Después de ocho o nueve meses aparecen los
frutos, que son bayas rojas, brillantes y carnosas que asemejan a las cerezas.

Los frutos son carnosos, rojos o purpuras cuando estan maduros, rara vez amarillos.
Son bayas que se conocen como cerezas de café; en el interior tienen dos nucleos, cada
uno de ellos con un grano de café, la semilla de la planta. Las semillas estan envueltas
por una membrana semirrigida transparente, llamada pergamino, que es la pared del
nacleo, y un mesocarpio rico en mucilago, que es una capa de pulpa azucarada. Una
vez retirado, el grano de café verde se observa rodeado de una piel plateada adherida,

que se corresponde con el tegumento de la semilla.



Se cultivan extensamente por sus semillas que se emplean, molidas y tostadas, para la

elaboracion del café.

1.2.2 Variedad de granos de café

De las més de cien especies que pertenecen al género Coffea, se usan principalmente
solo dos para la preparacion de la bebida: Coffea arabica y Coffea canephora. La
primera especie abarca casi tres cuartas partes de la produccion mundial y se cultiva
principalmente en zonas tropicales.

1.2.2.1 Coffea arabica

Coffea arabica también llamado cafeto arabica o ardbico o simplemente café arabigo
es la mas cultivada desde la Antigtiedad. Representa el 75 % de la produccion mundial
de café. Los granos de café arabica tienen una forma aplastada y alargada, son ovalados
con una raya divisoria curva, de ligera forma de “S”. Esta variedad posee cualidades
que generan una bebida aromatica y afrutada, aportando un mejor sabor, mayor calidad
y contiene la mitad de cafeina que el café robusto. El cultivo del cafeto arabica es mas
delicado, menos productivo y esta reservado a tierras altas de montafia, entre 600 y
2000 msnm. Los diez paises con mayor produccion de café arabigo, segun las
estadisticas del 2018/2019, son: Brasil, Colombia, Etiopia, Honduras, Pert, Guatemala,
México, Nicaragua, China e India. Ademas, también son productores Bolivia,
Camerun, Costa Rica, Cuba, El Salvador, Ecuador, Haiti, la isla de Java, Jamaica,

Kenia, Panama, Puerto Rico, Replblica Dominicana, Tanzania y Venezuela.

Arabica Robusta

Fuente: Organizacion internacional del café, 2016.
Figura 1- 2 Variedad de grano de café
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1.2.2.2 Coffea canephora

Coffea canephora también llamado cafeto robusta ofrece una bebida rica en cafeina;

fuerte y més acido, usualmente usado para la fabricacion de café soluble o instantaneo

y mezclas. Se caracterizan por una forma mas redondeada y circular, y una raya

divisoria rectilinea. Es la variedad que aporta un sabor mas fuerte, amargo y le da

cuerpo a la bebida (més densa), generando una bebida de menor calidad, pero con

mayor cafeina.

El robusta se adapta a terrenos llanos, con rendimientos mas elevados. Es originario

del Congo Belga. Hoy en dia los diez paises con mayor produccion de café robusta son:

Vietnam, Brasil, Indonesia, Uganda, India, Malasia, Costa de Marfil, Tailandia,

Tanzania y Laos.

Tabla I-1: Tipos de Café y Paises que lo producen

Tipo
Robusta

América -
Arabica

Robusta
Arabica

Robusta

Asia

Africa
Arabica

Pais
Brasil, Ecuador.
Brasil, Paraguay, Ecuador, Colombia, Bolivia, Costa Rica, Cuba, El
Salvador, Puerto Rico, Guatemala, etc.
Filipinas, India, Laos, Malasia, Tailandia, Vietnam, Sri Lanka.
Indonesia, Papua New Guinea.
Angola, Benin, Camerun, Congo, Costa de Marfil, Ghana, Guinea,
Gabon, Liberia, Nigeria.
Etiopia, Kenia, Tanzania, Burundi, Camerun, Congo, Madagascar,
Malawi, Nigeria, Ruanda Zambia.

Fuente: FAOSTAT, 2016.

Las variedades de café tienen caracteristicas diferentes tanto fisicas, como en su

cultivo, el precio comercial, la produccion por arbusto, acidez y sabor en la bebida, y

se describen en la siguiente tabla I-2.
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Tabla 1-2: Comparacion entre el café robusta y el café arabico

Robusta Arébica
Zona de cultivo (sobre nivel del mar) 200 -700m 900 — 2000 m
Produccién por planta 1,5 - 2,5 kg/afo 0,5-1,0 kg/afio
Precio del grano Bajo Alto
Forma del grano Redondo Ovalado
Color del grano Palido Verde azulado
Densidad Aparente 0,68 g/cc 0,60 g/cc
Acidez Baja Alta
Sabor de la bebida Amargo Afrutado

Fuente: Organizacién internacional del café, 2016.
La composicion quimica del grano de café varia segun el tipo de grano. A continuacion,
se muestra la composicion quimica del grano de café segun su variedad.

Tabla I-3: Composicion quimica del grano del café

Componente Quimico Arabica (%) Robusta (%0)
Polisacaridos 50,8 56,4
Sacarosa 8 4
AzUcares reductores 0,1 0,4
Proteinas 9,8 9,5
Aminoéacidos 0,5 0,8
Cafeina 1,2 2,2
Trigonelina 1 0,7
Lipidos 16,2 10
Acidos alifaticos 1,1 1,2
Acidos clorogénicos 6,9 10,4
Minerales 4,2 4,4

Compuestos aromaticos Trazas Trazas

Fuente: ILLY, A.; VIANI, R. (2015). Espresso coffee: the science of quality.
Amsterdam: Elsevier, 2015. 398p.

1.2.3 Borra de café

La borra de café es el residuo de café molido que se queda en el filtro de cafeteras o en
la manga de tela que se utiliza para colar el café diariamente, que se obtiene después
de extraer la bebida altamente estimulante por su alto contenido de cafeina.

La borra de café es el café molido agotado su bebida estimulante, que consiste en el

café tostado y molido que ya se le fue extraido sus compuestos solubles en agua. La
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borra de café es la materia insoluble que no ha sido disuelto en el proceso de extraccion
de la bebida denominada café y que fue tratada con agua a temperaturas de 100°C.
Contiene una humedad entre 75 a 85%. La borra de café tiene un contenido de aceite
entre el 10% Yy el 15% en base seca. (Calle, H. 2014). En el proceso de extraccion de
los s6lidos solubles en agua, solo 1% del aceite de café es transferido al extracto, lo
restante queda contenido en la borra de café. Este aceite es facilmente extraible con
disolventes orgénicos.

Su apariencia fisica muestra una borra de color café oscuro cuando presenta una
humedad del 80% y café claro cuando el nivel de humedad es reducido entre 5% - 10%,
ademas contiene semillas sin moler, materiales extrafios como palos, granos por
triturar, etc.

La siguiente tabla presenta un analisis fisico-quimico de la borra de Café:

Tabla I-4: Analisis fisico-quimico de la borra de cafe

Densidad aparente 0,28 gr/cc
Humedad 5-10%
Cenizas 0,8-0,6%
Carbohidratos 34-39%
Aceites 10 -15%
Proteinas 14 - 15%
Lignina 8,74 —9,15%
Taninos 0,78 -5,6 %
Celulosas y Hemicelulosas 36 - 37%
Cafeina trigonelina fracciones

Fuente: Calle V., H. Subproductos del Café. Chinchina (Colombia).
Cenicafé. 2014.
La borra de café como desecho estd compuesto de los siguientes:

e Componentes Nitrogenados: Estos comprenden las proteinas, los aminoécidos,
la trigonelina y los alcaloides, pero durante el tostado se descomponen en acido
nicotinico, piridina y otros compuestos volatiles.

e Acidos Clorogénicos: Estos comprenden varios ésteres de &cidos quimicos y
representan del 7% al 10% que se reduce durante el tueste.

El acido clorogénico es un compuesto polifendlico, presente en el café verde en un
porcentaje entre 6.5 a 10, dependiendo del tipo de café, y es el encargado de aportar

el cuerpo, sabor amargo y astringencia a la bebida.
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e Acidos Carboxilicos: El tueste genera otros acidos que aumentan las proporciones
del &cido quimico al descomponerse los &cidos clorogénicos.

e Lipidos: Estos constituyen del 8% al 10% de la materia seca.

e Componentes Volatiles: Existen diferentes solventes para la extraccion, como
metanol, etanol, agua y hexano (WATERMAN y MOLE, 1994).

La borra de café esta constituida principalmente por los siguientes compuestos:

e Celulosa: Cadenas largas de grupos anhidro glucosa que puede ser usada para
fabricar papel.

e Hemicelulosa: Conformadas por hexosanos, pentosanos y poliuronidas, las cuales
se descomponen en hexosas, pentosas y acidos uronicos.

e Lignina: Compuesto con alto contenido en carbono.

e Taninos: Compuesto polifendlico. Los taninos presentes en el café son el catecol
(1,2-dihidroxibenceno) y el pirogalol (1,2,3-trihidroxibenceno). Estos compuestos
se forman en la torrefaccion del grano de café, aunque los taninos hidrolizables
derivados del pirogalol, son solubles en agua, por lo que posiblemente ya no estén

presentes en la borra de cafe.

1.3 Aceite de la borra de café

La palabra aceite proviene del arabe az-zait, el jugo de la aceituna, y éste del arameo
zayta, es un término genérico para designar numerosos liquidos grasos de origenes
diversos que no se disuelven en el agua y que tienen menor densidad que ésta.

Los aceites son un tipo de lipidos llamados acilgliceroles, o también triglicéridos o
triacilgliceroles porque estan compuestos de una molécula de glicerina o glicerol
(alcohol) que tiene acidos grasos en tres posiciones.

Estos acidos grasos pueden ser saturados cuando no tienen dobles enlaces en la
molécula, monoinsaturados si hay un solo enlace doble e insaturados o poliinsaturados
si poseen mas de uno. Pueden ser los tres iguales y uno diferente, o los tres diferentes.
Los &cidos grasos mas comunes son el palmitico con 16 carbonos en su molécula
representada por C16:0, el estearico C18:0, oleico C18:1, linoleico C18:2 y linolénico

C18:3. Los nameros en la nomenclatura indican la cantidad de carbonos y de dobles
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ligaduras o enlaces. En total hay mas de 50 tipos diferentes. En el aceite, aparte de los
triglicéridos suele haber &cidos grasos no combinados que le otorgan acidez al aceite y
se denominan acidos libres.

El aceite de la borra de café es un producto que se extrae a partir de la borra de café,
remanente del lixiviado de la bebida del café, obtenidas de los granos tostados y
molidos de los frutos de cafeto. EI método de extraccion del aceite puede efectuarse
por dos métodos: empleando un solvente organico o mediante el prensado en frio, sin
embargo, debido al bajo rendimiento de esta Ultima técnica se opta por procedimientos
quimicos de extraccién como ser la extraccion con solvente orgénico.

El resultado es un producto de color café oscuro, con un caracteristico aceitoso amargo
intenso, aromatico a café tostado, rico en antioxidantes y acidos grasos indispensables.
De acuerdo a Calle, D., Mendoza, J. (2017), indican que durante el proceso de
extraccion solo el 1% del aceite de café es transferido al extracto comprobando que
extracciones de aceites en café tostado de distintos grados de tueste, se obtiene
rendimientos entre 28 a 38g por cada 250g de café tostado, equivalentes al 11,2 —
15,2%. Posteriormente el aceite extraido en la borra de café se obtiene rendimientos
entre 26 a 37g por cada 250g de café tostado, equivalentes a 10,4 — 14,8%,
comprobandose que muy poco aceite pasa a la bebida y éste puede recuperarse con

solventes organicos.

1.3.1 Componentes y propiedades del aceite de la borra de café

El aceite de café contiene substancias grasas, su presencia es capaz de influenciar la
conservacion de sus cualidades organolépticas. En general, la utilizacion de los aceites
depende de los constituyentes identificados en estos. La presencia o ausencia de unos
u otros depende de caracteristicas como: condiciones geobotanicas (suelo, luz,
humedad y la altitud), almacenamiento de material vegetal, método de obtencion del
aceite (maceracion, prensado, extraccion por solvente, tipo de solvente, etc.).

La siguiente tabla muestra las caracteristicas del aceite de la borra de café, donde se

observa:
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Tabla I-5: Caracteristicas del aceite de la borra de café

Indice de Yodo 97,6%
indice de saponificacion (mg KOH/ g) 180,6
Acidez libre en &cido oleico 0,27%
Insaponificables 5,84%
Indice de perdxidos 5,20%

Fuente: Aceite de cafe (Ecuador), 2012.

Las propiedades sensoriales u organolépticas que presenta el aceite de café extraido.

Olor: Posee un olor caracteristico a café tostado.

Sabor: Caracteristico aceitosos amargo intenso.

Color: Café oscuro.

Aspecto: El producto, a temperatura ambiente consiste en un liquido viscoso

oscuro brillante.

1.3.2 Analisis fisico-quimico del aceite de la borra de café

Entre los andlisis fisico-quimicos mas importantes que se deben realizar al aceite de

bagazo de café, se encuentran los siguientes:
1.3.2.1 Fisicos

Viscosidad dinamica: Es la resistencia interna entre las moléculas de un fluido en
movimiento y determina las fuerzas que lo mueven y deforman.

Viscosidad cinematica: Es una medida de la resistencia interna de un fluido a fluir
bajo fuerzas gravitacionales.

Densidad: Es la relacion entre el peso y el volumen que ocupa el aceite, ye en este
caso esta afectada por la temperatura.

Indice de refraccion, Medida del cambio de velocidad y direccion de una onda de

luz particular al moverse a través de una sustancia especifica.

En la siguiente tabla se muestran las propiedades fisicas del aceite de bagazo de cafe.
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Tabla 1-6: Propiedades fisicas del aceite de la borra de café

Aceite De Café Cantidad Temperatura °C
Densidad (gr/cm?®) 0,923 23,2
Viscosidad dindmica (Pa/s) 0,1 26
Viscosidad cinematica (mm?/s) 31,25

indice de refraccion 1,478 22,5
pH 4,58 22
Punto de fusién 15
Solubilidad

Etanol negativa
Benceno positiva
Cloroformo positiva

Fuente: Anélisis del aceite extraido del bagazo de cafe (Ecuador).

1.3.2.2 Quimico

indice de saponificacion: Se denomina al nimero de miligramos de KOH que se
necesita para neutralizar todos los acidos grasos (libres y ligados en forma de
glicéridos) contenidos en 1 g de aceite 0 grasa.

indice de Peroxidos: Es el nimero de mili equivalentes de oxigeno activo
contenidos por gramo de muestra.

indice de Acidez: Es el nimero de miligramos de KOH que se requieren para
neutralizar los acidos grasos libres contenidos en un gramo de grasa.

indice de fosforo: Describe el pre envejecimiento del aceite. Si su valor es
demasiado bajo, indica que el aceite estd degradado. El fésforo en los aceites
vegetales esta presente como fosfolipidos. A mayor contenido en fosfolipidos se
reduce la estabilidad a la oxidacion.

Valor fosfatidos: Indica el nivel de fosfatidos en mg/l (ppm) en aceite
multiplicando el contenido de fésforo en ppm por 30.

Valor de p-anisidina: Medida del aldehido contenido en una grasa 0 un aceite.
Debido a que los aldehidos son productos secundarios de la oxidacion generados
durante la oxidacion de lipidos, el valor p-anisidina mide el estado oxidativo de la

grasa o del aceite, en relacion con la calidad de su sabor.
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= Valor totox: Indica la calidad de una grasa o aceite, determinando asi su grado de
oxidacion, tal que no dificultaria su proceso de refinacion.
Tabla I-7: Propiedades quimicas del aceite de la borra de café

Aceite De Café Cantidad Unidades
Indice de DOBI 0,025

Carotenos 38,032 ppm/g (muestra)
Materia no saponificable 1,68 %

Valor de fosforo 334,7 ppm/g (muestra)
Valor de fosfatidos 10039,8 ppm/g (muestra)
Valor de p-Anisidina 42,26 ppm/g (muestra)
Valor de Totox 86,018

Fuente: Anélisis del aceite extraido del bagazo de café (Ecuador).

Cabe mencionar que las propiedades fisicas y quimicas del aceite de la borra de café
varian bastante dependiendo del pais de procedencia de los granos de tostados y
molidos obtenida de la planta de Cafeto y del método de extraccion utilizado. Influye
maés el origen de la materia prima que si se extrae por prensado en frio 0 mediante
extraccion por solvente.

1.3.3 Factores que influyen en la calidad del aceite de la borra de café

Los factores que afectan la calidad del aceite de la borra de café, son aquellos que
producen procesos como la oxidacion, la hidrolisis que se refleja en el aumento de la
acidez del mismo y el inadecuado acopio o almacenamiento de la borra. Asi, no es

aconsejable el contacto con el agua, el aire y altas temperaturas.

1.3.3.1 Oxidacion

Las reacciones de oxidacion de los aceites se producen fundamentalmente en los acidos
grasos insaturados de los triglicéridos. El oxigeno atmosférico reacciona con el aceite
en la superficie de contacto y ataca a los dobles enlaces y como consecuencia se pueden
producir olores desagradables en los aceites.

Es la Unica reaccion quimica de deterioro que normalmente se desarrolla durante el
periodo de almacenamiento. Algunos metales, tales como el cobre y el hierro, aceleran
la oxidacidn de las grasas y deben ser evitados. Este tipo de oxidacidn es de dos tipos:
- Fotooxidacién: Oxidacion producida por el oxigeno atmosférico activado por la

luz.
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- Autooxidacion: Oxidacién desencadenada por un iniciador que puede ser un
compuesto formado por la oxidacion o por trazas de metales.

1.3.1.2 Hidrdlisis

La humedad presente o afiadida en la borra de café, ataca a los triglicéridos

(componente principal del aceite) produce glicerina y &cidos grasos libres que

aumentan la acidez, esta reaccion se da a una temperatura concreta y con la presencia

de enzimas. Se produce un aumento de la acidez del aceite como consecuencia de los

procesos hidroliticos.

1.3.1.3 Inadecuado almacenamiento

El almacenamiento de la borra de café debe de tener un contenido minimo de humedad

para la extraccion del aceite, evitando cualquier exposicion a las condiciones

atmosféricas, como viento y polvos, lo cual influye en el desarrollo de

microorganismos que dafian y contaminan la borra de cafe.

La obtencién de un aceite conlleva la vigilancia de todos los procesos de su

elaboracion, desde el acopio de la materia prima, almacenamiento y extraccion.

1.4 Teoria de la extraccion sélido-liquido
Como se menciona en parrafos anteriores la extraccion solido-liquido usando solventes

organicos es la de mayor rendimiento, por lo que analizaremos este proceso.

1.4.1 Definicion

La extraccion es una operacion basica de transferencia de materia basada en la
disolucion preferente de uno 0 mas componentes de una mezcla sélida, empleando un
solvente adecuado en el que es insoluble el resto de los solidos, que se denominan
inertes o insolubles. La extraccion en este caso particular sélido-liquido se conoce
también como lixiviacion y se aplica solamente a las operaciones en que existen dos
fases, una fase solida y la otra liquida.

Ambas fases entran en contacto intimo y el soluto o los solutos pueden difundirse desde
el solido a la fase liquida, lo que produce una separacion de los componentes originales
del sélido.

La extraccion tiene lugar en dos etapas:
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1. Contacto del solvente con el solido a tratar, que cede el constituyente soluble
(soluto) al disolvente.
2. Lavado o separacion de la disolucion del resto del sélido.

A continuacién, se muestra un esquema del proceso de extraccion.

2 L) e

1 1 |
\ 5
2~
=) 4
3—
\. J
Antes de la extraccion Después de la extraccion

Esquema de la extraccion: 1 Solvente, 2 material de extraccion (sélido + soluto), 3
soluto, 4 s6lido lixiviado, 5 miscela (solvente + soluto).

El proceso completo de extraccion suele comprender la recuperacion por separado del
solvente y del soluto, pero ello se efectta por otro tipo de proceso, como la evaporacion
0 la destilacion.

1.4.2 Variables que influyen en la velocidad de extraccion

1.4.2.1 Tamafio de particula

Es importante tener un tamafio adecuado de las particulas solidas, de tal manera que se
tenga un material particulado que alcance una buena superficie de contacto, sin ser un
material muy fino que dificulte su manipulacion e incremente la energia para su
reduccién de tamafio. De ahi la importancia del tamafio de la particula para incrementar
el area de contacto entre el solido y el liquido extractor, favoreciendo la velocidad de
trasferencia de materia del solido al solvente. Asi mismo, se ve favorecida la difusion
del soluto hacia el solvente por la menor distancia que ha de recorrer el soluto por el
interior del sélido.

Generalmente, es aconsejable que la gama de tamafos de particulas sea pequefia y
homogénea, para que cada particula requiera aproximadamente el mismo tiempo de

extraccion, y particularmente debe evitarse la produccion de gran cantidad de finos, ya
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que este puede alojarse en los intersticios de las particulas de mayor tamafo,
impidiendo asi el flujo del disolvente.

De acuerdo a Vargas, P. (2008), para lograr una adecuada extraccion, se recomienda
reducir el tamafio de las particulas, hasta un didmetro de 0,6 mm que corresponde a un

tamiz vibratorio con malla nimero 28 en la serie Tyler.

1.4.2.2 Selectividad del liquido extractor o solvente

El liquido escogido debe ser un solvente selectivo, con una viscosidad lo
suficientemente baja para facilitar su flujo a través del sélido y de bajo punto de
ebullicién para que el extracto pueda concentrarse por la evaporacién del solvente
(Lawrence J. 1984).

Por lo general, se utiliza un solvente relativamente puro, pero a medida que transcurre
la extraccion, la concentracion del soluto aumentara y la velocidad de extraccion
disminuira progresivamente, en primer lugar, debido a la disminucion del gradiente de
contraccion y en segundo lugar por el aumento de la disolucién.

1.4.2.3 Temperatura de extraccion

Siempre es un factor favorecedor del proceso para la velocidad de extraccion. Un
incremento de temperatura del solvente acelera la velocidad de extraccion debido a la
disminucidn de la viscosidad del liquido que incrementa el coeficiente de difusion. La
temperatura maxima de difusion estd limitada por la temperatura de ebullicion del
solvente, la estabilidad del producto o solvente, o factores econémicos. Las
temperaturas altas producen solubilidades superiores del soluto en el solvente y por
consiguiente la concentracion del soluto es alta en el extracto. Sin embargo, en el
tratamiento a temperaturas altas en el caso de algunos materiales de origen natural,
como el café, té, remolachas, resulta una extraccion excesiva de materiales no
deseados. Las operaciones a temperaturas altas no pueden ser permisibles debido a las
pérdidas inaceptables de solventes y por consideraciones de seguridad. Existe la

necesidad de tener experiencia en la seleccién de una temperatura adecuada.
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1.4.2.4 Tiempo de extraccion

El tiempo de extraccion es un factor muy importante y debe ser suficiente para permitir
la separacion de los compuestos de interés, aunque se debe prestar cuidado para que no
sea excesivo, por lo que se determinar el tiempo 6ptimo de extraccion.

Sin embargo, el tiempo de extraccion esta relacionado con el tamafio de la particula y
la calidad del solvente, para alcanzar un determinado rendimiento y tiene su efecto en
el tamafio de los equipos de extraccion y en el costo de produccion.

1.5 Procedimientos de extraccion de aceite de la borra de café

El aceite esta contenido en pequefias celdas dentro del grano de la borra de café que
deben romperse para extraerlo ya sea por medios mecanicos, quimicos, etc.

Para extraer el aceite crudo de bagazo de café se suelen utilizar dos procesos diferentes

los cuales se citan a continuacion.

1.5.1 Extraccion en laboratorio del aceite de la borra de cafée
La extraccion en laboratorio la constituye la extraccion Soxhlet y es un ejemplo claro

de extraccion con solvente.

1.5.1.1 Extraccion soxhlet

La extraccion Soxhlet fue disefiada por el quimico aleman Franz VVon Soxhlet en 1879.
La extraccion por Soxhlet es una operacion de transferencia de masa, donde un solvente
organico, extrae selectivamente en nuestro caso al aceite que se halla dentro de la borra
de cafe.

El extractor Soxhlet es un equipo que suele utilizar en experimentos de laboratorio,
aungue en instalaciones de pequefia capacidad y otros de funcionamiento analogo
también se aplica.

La gran ventaja del Soxhlet es la eficacia en el proceso de remojo en la fase solida,
realizando un sin fin de extracciones de manera continua, llegando siempre de manera
pura al s6lido (Nufiez C. E., 2007).

1.5.1.2 Descripcién del equipo de extraccion: Soxhlet

El equipo Soxhlet tiene como funcion recircular los vapores condensados con ayuda de

unsifon a la fuente de disolvente que se encuentra en evaporacion continua, arrastrando
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consigo los principios activos de la materia prima contenido en los cartuchos
desechables. La capacidad aproximada en un equipo de laboratorio es de 500 ml de
volumen primario con una recirculacion de 100 ml cada cinco minutos
aproximadamente en estado estable. La velocidad de reflujo depende directamente de
la eficiencia y el tamario del condensador.

La sustancia s6lida se introduce en un cartucho poroso (generalmente hecho con papel
de filtro, que permite al solvente entrar y salir reteniendo al s6lido) que se coloca dentro
del recipiente (B). Se adosa un bal6n (C) a dicho recipiente donde se coloca el volumen
de solvente que se utilizara en la extraccion. Por el extremo superior del recipiente (B),
se coloca un condensador (D).

El solvente se calienta; los vapores ascienden por el tubo (E), condensan en el
refrigerante (D) y caen dentro del recipiente (B) impregnando al sélido que se
encuentra en el cartucho (A). El recipiente (B) se va llenando lentamente de liquido
hasta que llega al tope del tubo (F) y se descarga dentro del balon (C) por efecto de
sifén, llevando consigo a la sustancia extraida. El proceso se repite continuamente hasta
que la extraccion sea completa. El solvente de extraccion se evapora, recuperando asi
a la sustancia deseada.

En la Fig. 1-3, se describe visualmente las partes del aparato Soxhlet para comprender

su funcionamiento.

Salida de agua

Refrigerante —>-

Entrada de agua

Solvente puro
condensado
Tapon de
algodon

Ensanchamiento

Cartucho
poroso

Sifon—-
Ascenso de
vapores

Regreso del
e Y0
solvente +extraido

Calentador

Fuente: Nuafez, 2008, citado en Valencia, 2019
Figura 1-3 Equipo de Soxhlet, Extraccion de aceites por solvente.
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1.5.1.3 Solvente

El solvente es también conocido como disolvente, ya que el soluto al entrar en contacto
con el solvente, este se esparce por todo el espacio del solvente y por ser este ultimo
de mayor cantidad, envuelve y nutre a las moléculas del soluto formando un compuesto
con propiedades combinadas del s6lido y liquido, este proceso es conocido en la

preparacion de soluciones como solvatacion.

El solvente es una sustancia que forma parte en mayor cantidad de una solucién. La
solucion es compuesta por la combinacién y tratamiento de un soluto (en menor
cantidad, por lo general solido o liquido, pero con mayor concentracion) y un solvente
(liquido con propiedades propicias para que ese soluto se disuelva correctamente). El
soluto universal es el agua, por su neutralidad en el proceso y su facil adaptacion a la

transformacion de nuevas moléculas de otros elementos.

1.5.1.4 Caracteristicas para la extraccion con el equipo soxhlet

Para la extraccion con el equipo Soxhlet se deben tener en cuenta: la seleccion del

solvente, la matriz solida y las condiciones de operacion.

a. Seleccion del solvente

Debe seleccionarse un solvente conveniente de tal forma que ofrezca el mejor balance

de varias caracteristicas deseables:

= Alto limite de saturacion y selectividad respecto al soluto por extraer.

= (Capacidad para producir el material extraido con una calidad no alterada por el
disolvente.

= Estabilidad quimica en las condiciones del proceso.

= Baja viscosidad, baja presién de vapor.

= Baja toxicidad e inflamabilidad.

= Baja densidad.

= Baja tensién superficial.

= Facilidad y economia de recuperacion de la corriente de extracto y bajo costo.

Cada solvente diferente produce extractos y composiciones especificos.

b. Caracteristicas de la matriz s6lida
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La extraccion con Soxhlet depende fuertemente de las caracteristicas de la matriz solida
y de las dimensiones de las particulas puesto que la difusion interna puede ser el paso
limitante durante la extraccién. Donde se requiere de un menor tiempo de extraccion
con una buena eficiencia si el tamafio de particula es menor, mientras que si las
dimensiones de las particulas son mayores la extraccion solido -liquido se realizara en

un mayor tiempo.

1.5.1.5 Ventajas y desventajas de la extraccién Soxhlet

Ventajas:

= Gran capacidad de recuperacion e instrumentacion simple.

= No se requiere filtracion posterior. El disolvente organico se evapora quedando sélo
analito.

= Eldisolvente y la muestra estan en contacto intimo y repetidas veces con porciones
frescas de disolvente.

= Laextraccion se realiza con el disolvente caliente, asi se favorece la solubilidad de
los analitos.

Desventajas:

= Esunproceso lento e imposible de acelerar. No es posible la agitacion del sistema,
la cual podria acelerar el proceso de extraccion.

= Se requiere gran cantidad de disolvente.

= La descomposicion térmica de los analitos termolabiles, ya que la temperatura del
disolvente organico esta proxima a su punto de ebullicion.

= Esnecesaria una etapa final de evaporacion del disolvente para la concentracion de

los analitos.

1.5.1.6 Seleccidn del solvente para la extraccion de aceite de la borra de café

De acuerdo a WATERMAN., MOLE, (1994), la seleccion del solvente para la
extraccion sélido -liquido fue estudiada en base a las reacciones que se pueden producir
con los compuestos presentes en la borra de café. Donde existen solventes para extraer
aceite, como metanol, etanol, agua y hexano.

Segun estudios los tres diferentes solventes descartados son por las siguientes razones:
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El Agua no, porque la borra es proveniente de la extraccion de los solidos solubles
del café, por lo tanto, los compuestos solubles en agua ya fueron extraidos y
desplazados en la bebida.

El Metanol no, porque es muy tdxico, y ocasiona la metandlisis de los dépsidos

géalicos (unidos entre si por un enlace de éster) enlazados.

El Hexano no, por su toxicologia, es uno de los alcanos tdxicos, debido a su efecto
fisiologico que proviene de los productos de su metabolizacion, como la 2,5-
hexadiona, ya que este compuesto reacciona con aminas esenciales para el

funcionamiento de las células nerviosas, por lo tanto, es neurotdxico.

El Etanol si, porque es de facil manejo, menos toxico, no presenta reacciones

indeseadas en la extraccion, y produce un mayor rendimiento en la extraccion.

1.5.1.7 Etanol

El etanol, también llamado alcohol etilico, es un compuesto quimico organico alifatico

con un grupo funcional hidroxilo, formando parte de la familia de los alcoholes, de

formula empirica C2HsO. Su formula quimica semidesarrollada es CH3-CH,-OH, y

peso molecular de 46,0684 g/mol. Es un alcohol que en condiciones normales de

presion y temperatura se presenta como un liquido incoloro, con un olor etéreo muy

penetrante (aunque no desagradable) y es muy inflamable. Tiene una temperatura de

ebullicion de 78,4 °C. Miscible en agua en cualquier proporcion, la concentracion de

96 % en peso forma una mezcla azeotropica.

Tabla I-8:Propiedades fisicas y quimicas del etanol
Propiedades fisicas y quimicas del etanol

Apariencia Liquido claro
Olor Alcohol concentrado
Punto de ebullicion, (1 atm) 78 °C
Densidad 0,789 g/Cm3
Solubilidad en agua Miscible

pH 7
Temperatura de auto ignicion 363 °C
Limite inferior de inflamabilidad 3,5 (%\Vol. en aire)
Punto de fusion -117°C

Fuente: Quimipac, 2020
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1.5.2 Extraccion por prensado

Este proceso consiste en un sistema de prensado o compresion del material, con lo que
se logra la separacion del aceite, del resto de los componentes del material. Esta técnica
podria dar un buen rendimiento, pero no es totalmente satisfactoria desde el punto de
vista de la calidad del aceite obtenido que, si bien puede presentar una buena resistencia
a la oxidacién en estado bruto, presenta una menor resistencia a la oxidacion una vez
desodorizado, operacion casi obligatoria a causa del olor a quemado generado por el
propio proceso de prensado como lo mencionan Reglero, G., Santa, M. (2003).
Ademas, infiere que el aceite de borra de café por este método, presenta un contenido

inferior de antioxidantes que el aceite logrado con fluidos supercriticos.

Ariete

Fuente de Potencia

Bastidor

Bancada

Fuente: Méndez, 2012, citado en Valencia 2019
Figura 1-4 Equipo de Prensado

1.5.2.1 Prensado discontinuo

Este tipo de prensado es el mas utilizado desde tiempos antiguos para la extraccion de
aceites vegetales de consumo humano, para ello se aplica presidén sobre una masa de
vegetales confinados en bolsa, telas, mallas u otros.; pero el mas utilizado fue el sistema
hidraulico (Bailey, 2001, p. 440; Valderrama, 1994, p.92).

Las prensas discontinuas se clasifican en dos grupos; tipo abierto y tipo cerrando.
a. Prensas discontinuas tipo abierto

En este tipo de prensas las semillas deben estar confinadas en filtros de tela. Las prensas

de este tipo se componen generalmente de cuatro columnas verticales, dentro de la jaula



27

abierta formada por dichas columnas, existe una serie de placas horizontales, que
poseen un espacio entre 0,075 a 0,125 m. Debajo del conjunto de placas y unida a un
vastago accionado también por debajo, existen una placa de fondo, mas pesada. Al
levantar el vastago, las dichas tortas sufren una compresion, que hace que el aceite
fluya de las mismas y caiga dentro de una bandeja, colocada sobre el bloque de fondo
(Bailey, 2001, p.442; Valderrama 1994, p .92).

Fuente: Bailey, 2001, p. 442.
Figura 1-5 Esquema de dispositivos de cajetines para el
empleo en prensas de abierto
b. Prensas discontinuas tipo cerrado

En este tipo de prensado las semillas no deben estar confinadas en filtros, sino que son
colocados en una especie de jaula. Con este tipo de prensas se alcanzaran mayores
presiones gque con las prensas de tipo abierto, y son ideales para semillas duras, que
poseen mucho aceite y poca fibra como son la copra y el palmiste (Bailey, 2001, p.444;
Plank, 2005, p.460).
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Fuente: Bailey, 2001, p. 444.
Figura 1-6 Prensa de jaula tipo cerrado

1.5.2.2 Prensado continuo

El prensado continuo es realizado de forma comdn en las prensas expeller o tornillo.

Estas prensas soportan altas presiones; generalmente se practica el prensado en dos o

tres prensadas, incrementando en cada una de ellas la

presion (Bailey, 2001).

Existen varios tipos o modelos de prensas expeller, siendo dos los principales disefios,

los cuales se diferencian principalmente por la geometria de tornillos, el tipo de

restriccién o boquilla, la salida del aceite y de la torta residual (Beerens.2007, p.14).

Semilla

Tolva de

/ alimentacion

Cubierta

Orificios de salida
de aceite

Calentamiento

/ Boquilla

rrrrs
Ol cobhe| -

Tornilla de la prensa

Fuente: Beerens, 2007, p. 22.

Figura 1-7 Prensa cilindro con agujeros utilizada para la extraccion de

aceites vegetales comestibles
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1.6 Saponificacion

La saponificacion proviene del latin saponis, que significa jabdn. La saponificacion se
descubridé 500 afios a.C. El jabon se fabrica por hidrdlisis béasica o alcalina de las grasas
por un mecanismo de sustitucion acil-nucleofilica. Cuando se hidroliza la grasa con
KOH en caliente, se obtiene glicerina y las correspondientes sales potasicas de los
acidos grasos. Estas sales es lo que conocemos como jabdn potasico (blando). Si la
hidrélisis se lleva a cabo con NaOH en caliente se obtienen jabon sédico (duro).

Los jabones en el agua forman una dispersién opaca de micelas, agregados moleculares
de entre 100 - 200 unidades moleculares de jab6n, con sus cabezas polares (parte
hidrofilica) orientadas hacia afuera de la micela y con sus “colas” de naturaleza
hidrofobica hacia el interior de la misma.

El mecanismo de accidn de los jabones en la limpieza ha sido tema de varias teorias.
Segun la teoria de McBain, los jabones, en solucion acuosa, existen en forma de
electrolitos coloidales (micelas). Estas micelas tienen un papel muy importante en la
eliminacion de la suciedad en el lavado y en mantener en suspension las particulas de
mugre debido a un mecanismo de interacciones hidrofobicas e hidrofilicas. Por las
fuerzas de dispersion de London (interacciones hidrofébicas) dispersa la grasa dentro

del agua y por enlaces puente de hidrdgeno se estabiliza dentro de la misma.
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Fuente: Quimica Orgéanica I11, U.N. Ingenieria, Lima.
Figura 1-8 Mecanismo de accion de los jabones en la limpieza

Este proceso quimico es utilizado como un pardmetro de medicion de la composicion

y calidad de los &cidos grasos presentes en los aceites y grasas de origen animal o

vegetal, denominandose este anélisis como indice de saponificacion; el cual es un

método de medida para calcular el peso molecular promedio de todos los acidos grasos

presentes.

1.6.1 Alcali

Una base o alcali es una sustancia quimica que representa propiedades alcalinas. En

primera aproximacion es cualquier sustancia que en disolucién acuosa aporta iones

OH~ al medio. Donde un ejemplo claro es el hidroxido de potasio, de formula KOH,;
KOH - K* + OH™

El alcali es imprescindible para que se produzca la reaccion de saponificacion, pero

hay que tener en cuenta que por si solo es un elemento caustico muy peligroso, cuyo
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manejo implica tomar una serie de precauciones muy importantes para manipularlo con
seguridad. Los alcalis mas utilizados en la fabricacion del jabdn son la sosa (hidréxido
sodico, NaOH) y la potasa (hidréxido potasico, KOH).

1.6.2 Hidrdxido de potasio

El hidréxido de potasio es (KOH), también conocido como potasa caustica es un
compuesto quimico inorgénico, sélido grumoso o escamoso, que es inodoro y blanco
o ligeramente amarillo. Tanto él como el hidroxido de sodio (NaOH) son bases fuertes
de uso comuan. EIl hidroxido de potasio es higroscopico absorbiendo agua de la
atmdsfera, por lo que termina en el aire libre. Por ello, el hidréxido de potasio contiene
cantidades variables de agua. Su disolucién en agua es altamente exotérmica, con lo
que la temperatura de la disolucion aumenta, llegando incluso, a veces, al punto de

ebullicion.

El hidroxido de potasio es especialmente significativo por ser el precursor de la

mayoria de jabones suaves y liquidos.

La saponificacion de grasas con esta base se utiliza para preparar los correspondientes
"jabones de potasio”, que son mas suaves que los jabones derivados del hidroxido de
sodio. Debido a su suavidad y mayor solubilidad, los jabones de potasio necesitan
menos agua para licuificarse, y por tanto pueden contener mas cantidad de agente

limpiador de la que los jabones licuificados basados en sodio posee. (Wikipedia, 2010)

1.6.2.1 Propiedades fisicas y quimicas

a. Propiedades fisicas

Férmula: KOH Peso Molecular: 56,09 gr/mol Composicién: K: 69,69%, O:
28,52%, H: 1,78%
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Tabla 1-9: Propiedades fisicas del Hidréxido de Potasio

Detalle Valor Unidad
Punto de ebullicién 1320 °C
Punto de fusién 360 °C
Presion de vapor 30 mmHg 60 °C
Densidad 2,04 glem?
Solubilidad de agua 119/100 gr/ml H20
ph de Solucién a 0,01 moles 12 -

Fuente: Hoja de seguridad hidréxido de potasio, 2010
b. Propiedades quimicas

El KOH es una base fuerte, reacciona violentamente con acidos y es corrosiva en
ambientes himedos para metales tales como zinc, aluminio, estafio y plomo originando
hidrogeno (gas combustible y explosivo). Rapidamente absorbe dioxido de carbono y
agua a partir del aire. El contacto con la humedad o el agua puede generar
desprendimiento de calor.

- Condiciones que deben evitarse: Contacto con la humedad o agua.
- Materiales a evitar: Acidos, zinc, aluminio, estafio, plomo, humedad y agua.
- Productos de descomposicion: No aplicable.

- Polimerizacion: No aplicable.

La obtencion del KOH es por electrélisis de una solucion concentrada de cloruro

potasico.
KCL + H,0 - KOH + HCL

1.6.3 Reaccion quimica
La reaccion consiste en la hidrélisis en medio basico de las grasas o lipidos, que se
descomponen en sales de potasio o sodio (jabones) y glicerina, que son facilmente

extraibles en medio acuoso, como se muestra a continuacion:
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Fuente: Reaccion de saponificacion (grasas y aceites vegetales).
Figura 1-9 Reaccion Quimica de Saponificacion

No todos los lipidos presentes en una muestra bioldgica dan lugar a este tipo de
reaccion (King, 2003).

Todas las reacciones quimicas requieren que los reactivos estén en contacto, por lo
tanto, es un problema que la solucion caustica (alcali) y las grasas no se mezclen. Sin
embargo, las grasas y aceites aparte de contener triglicéridos siempre contienen una
pequefia cantidad de &cidos graso libres. Cuando se afiade la solucién alcalina a la grasa
se saponifican primero los acidos grasos libres formando porciones considerables de
jabdn que actia como un excelente agente emulsionante. La grasa no saponificada se
disgrega gracias a la formacion del jabon, aumentando la superficie de contacto entre
los reactivos, esto incrementa la velocidad de la reaccion.

La misma ocurre con desprendimiento de calor, elemento muy necesario para lograr un
producto de calidad, por ello mientras mayor sea el calor producido por la reaccion
mayor calidad tendran los jabones producidos (transparencia y limpieza), aungue esta
reaccion rara vez produce el calor necesario por lo que se hace muy conveniente
suministrarlo para que la neutralizacion de los &cidos grasos ocurra completamente

lograndose asi una mayor calidad en el producto.

1.6.4. Mecanismo de la reaccion de saponificacion

Se muestra a continuacion una reaccion de saponificacion detallada:
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Fuente: Mecanismo de reaccion de saponificacion, 2014
Figura 1-10 Reaccion de saponificacion detallada

El mecanismo de reaccion requiere de un triglicérido y de un hidroxido libre. El
hidroxido libre ataca a un carbono primario y se enlaza con él, robandole un par de
electrones al enlace carbono-oxigeno. Esto crea a una molécula altamente inestable,
que rapidamente expele a una molécula de glicerol y renueva el doble de enlace de
carbono-oxigeno. (Saponificacion detallada, 2012)

La saponificacion consta de dos etapas: la descomposicion de los ingredientes en sus
partes Utiles y la reaccion de estas para producir el jabon.

Las grasas y los aceites se componen de triglicéridos; y es necesario que se
descomponga en acidos grasos y glicerol. Los acidos grasos son un elemento
primordial en el proceso de elaboracion de jabon blando, en cambio el glicerol, aunque
es util no es fundamental.

1.6.5 Indice de saponificacion

El indice de saponificacidn es la cantidad en miligramos de un alcali, especificamente
de hidréxido de potasio, que se necesita para saponificar un gramo de determinado
aceite o grasa. Este varia para cada grasa o aceite en particular. Este dato se obtiene a
partir de complejos calculos, que se simplifican con el uso de la Tabla 1-10 indice de

saponificacion.
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En estas tablas se registran los indices de saponificacion de las sustancias, es decir la
cantidad en miligramos de hidréxido de sodio o potasio, que necesitan para saponificar
cada una de ellas, segun la sustancia utilizada en la obtencién del jabon.

A continuacion, se muestra los indices de saponificacién de algunos de los aceites y
grasas, empleados frecuentemente, en la fabricacion de jabones:

Tabla 1-10: Indices de saponificacion

Grasa Sap. NaOH = Sap. KOH Yodo INS
Acido Estearico 0,134 0,188 0 188
Acido Miristico 0,165 0,232 0 232
Acido oleico 0,135 0,190 86 104
Acido Palmitico 0,148 0,208 0 208
Aguacate 0,138 0,193 86 107
Aguacate, manteca de 0,138 0,193 61 132
Albaricoque 0,136 0,191 103 88
Algodon semillas 0,138 0,194 111 83
Almendras 0,136 0,191 92 99
Avellana 0,136 0,191 89 102
Bayas de laurel 0,152 0,213 75 138
Cacahuetes 0,135 0,190 92 98
Cacao, manteca de 0,138 0,194 39 155
Café tostado (aceite) 0,140 0,197 77 120
Calabaza semillas de 0,137 0,192 112 80
Caléndula 0,136 0,191 99 92
Camelia 0,137 0,192 79 113

Fuente: Cuadro de saponificacion, Mendrulandia, Espafia.

La tabla de saponificacion es necesaria para hacer los célculos para la elaboracion del
jabdn. Se ofrecen dos valores SAP (saponificacion) para dos tipos de alcali en funcion
de si se quiere obtener jabones sélidos o liquidos. El valor del yodo determina la
tendencia al enranciamiento y el valor INS nos aproxima a las caracteristicas finales de

un jabén realizado con esa grasa.

1.7 Procedimiento de elaboracién de jabon
El jabdn es obtenido a partir de una reaccion quimica del aceite de borra de café, en un
medio alcalino, es este caso hidroxido de potasio (KOH), para la realizacién de un

jabédn liguido.
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1.7.1 Modo operacion
El modo de operacion de cualquier planta o instalacion, se basa principalmente en el

funcionamiento del reactor quimico, que es el nicleo del proceso.

El reactor es el equipo principal de la mayoria de procesos quimicos en la industria, y
la eleccién correcta del tipo a utilizar, puede mejorar realmente la seguridad del
proceso. Algunos factores como el tamafio de la planta (produccién anual), el capital
del que se dispone y la complejidad relativa, entre otros, influye en la seleccién del
modo de operacidn de la planta.

1.7.1.1 Proceso continuo
Los tipicos reactores continuos son recipientes agitados, ya sea de modo simple o en
cascada, con tuberias de flujo de descarga. En estos sistemas todos los reactivos son

continuamente cargados al reactor y los productos son continuamente descargados.

Los reactores continuos se caracterizan por trabajar en condiciones estacionarias, en
las que tanto el calor generado como la composicion permanecen constantes durante la

operacion.

1.7.1.2 Proceso discontinuo (batch)
Un reactor por lotes es un recipiente agitado en el cual los reactivos son precargados y

que se vacia cuando la reaccion se ha completado.

La ventaja clave de este tipo de proceso es la flexibilidad. Por eso se utilizan
mayoritariamente en la industria quimica, alimentaria o farmacéutica, donde es muy
importante ofrecer una gran variedad de productos e introducir otros nuevos muy
rapidamente, ya que estos sectores industriales operan en mercados altamente

competitivos.

En los reactores discontinuos, todos los reactivos son cargados inicialmente en el
reactor y la reaccion continua hasta completarse. Se caracterizan por trabajar en
condiciones no estacionarias; es decir, que durante la operacion, la composicién y la

generacion de calor cambian.
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1.7.1.3 Eleccion del reactor

La eleccion del tipo de reactor debe de hacerse con el objetivo de evitar reacciones
peligrosas no deseadas, maximizando la selectividad (rendimiento) del producto
deseado y alcanzando una velocidad de produccion elevada. En general, para
producciones pequefias, lo mas adecuado es utilizar un reactor discontinuo, como es el

Caso.

1.7.1.4 Alternativa seleccionada

Una vez expuestas todas las posibles alternativas, dependiendo de factores tan
importantes, como la materia prima de partida, el tipo de producto a obtener, la eleccion
del modo de operacidn, se ha considerado que la alternativa mas apropiada es:

Proceso que opera en discontinuo (Batch) y pueden distinguirse claramente tres etapas

diferenciadas:

1. Purificacion o tratamiento del aceite: limpieza y acondicionamiento de los aceites

para su posterior conversion en jabdn blando.

2. Saponificacion: reaccion de los aceites con la disolucion alcalina para obtener el

jabén blando o liquido.

3. Terminacion y acondicionamiento del jabon: en ella se afiaden los ingredientes que
le dardan al jabdn sus caracteristicas finales. Embotellado, taponado, etiquetado,

empaquetado y distribucion.

1.7.2 Proceso industrial

La utilizacion de esta reaccion quimica en la industria esta basada en dos métodos: por
tareas (intermitente) o continuo. La eleccion del procedimiento y de las materias primas
depende de la calidad que se quiera obtener, de la instalacion para el manejo y
tratamiento de las materias primas y de los medios para producir el jabdn y recuperar
la glicerina.

La mayor parte de las fabricas de jabon operan por el método de Calderas de plena
coccién con materias grasas neutras. Con este procedimiento se producen jabones de

alta calidad y productos industriales de calidad inferior y se aprovecha la glicerina.
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Algunas formas para la elaboracion de jabones a partir de esta reaccién quimica:

a. Método de la coccidn total

El método de la caldera o de coccién total consta de varios tiempos u operaciones,

mediante los cuales se efectda la saponificacion de las materias grasas, la precipitacion

del jabon en la lejia de jabon concentrada, la separacion de la glicerina y las materias

coloreadas de la masa jabonosa por el lavado, y la coccion de acabado para dar el punto

a la masa de modo que por el reposo forme un jabon limpio.

b. Método continuo con materias grasas neutras

En los Gltimos afios, se han instalado en todo el mundo fabricas de jabdn basadas en el

proceso continuo. Las fases basicas de fabricacion son analogas a las operaciones que

se realizan en el método de caldera: Saponificacion, lavado del jabon para recuperar la

glicerina, acabado. Se opera en contracorriente, y el namero de lavados depende de la

cantidad de glicerina que ha de ser recuperada del jabon.

C.

Procedimientos modificados

Procedimiento de Semicoccion: la materia grasa se mezcla con una cantidad de sosa
caustica suficiente para saponificarla por completo. La reaccion se verifica
mediante agitacion y calentamiento con vapor cerrado. En la masa de jabdn se deja
la glicerina.

Procedimiento sin caldera: el calor generado por la reaccion exotérmica producida
entre las grasas Yy el alcali se utiliza para llegar al término de la saponificacion. La
materia grasa se calienta hasta la temperatura conveniente y se mezcla con el alcali
caustico. Si se deja la mezcla en un recipiente aislado en el que la reaccion de
saponificacion se produce lentamente. Este método no produce jabones de alta
calidad, porgue en las masas de jabdn queda algo de materia grasa no saponificada.
Procedimiento de Autoclave: el alcali reacciona con la materia grasa a temperatura
y presidn elevadas. Se agita la mezcla bombeéandola por serpentines calentados
exotérmicamente. En estas condiciones la saponificacion es muy rapida. La masa
caliente se somete a expansidn instantanea en una cdmara de vacio, en la que caen
las particulas de jabon, y gran parte de la glicerina y la humedad se eliminan en

fase de vapor. La glicerina se condensa de la mezcla de vapores y se recoge. Por
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razén de la gran temperatura aplicada, los jabones producidos por este método
suelen ser mas oscuros. Este método no es de uso general.
1.8 Velocidad de reaccion
La velocidad de reaccidn es una medida de la rapidez con que se consume un reactivo
o0 se forma un producto. En otras palabras, es una medida de la cantidad de sustancia
que se transforma en la unidad de tiempo.

En su forma més simple deseamos conocer como cambian con el tiempo las
concentraciones de los reactantes y cdmo influyen las condiciones termodindmicas en

la velocidad de reaccion.

La ecuacion cinética y sus propiedades son el fruto directo de la observacion

experimental.

La experimentacion demuestra que la velocidad de muchas reacciones quimicas, pero
no todas, se puede expresar como una ecuacion algebraica en la concentracion de

algunos o todos sus reactantes:
v = k[A]*
Donde:

K es la constante de la velocidad o constante cinética, dependiente de la temperatura y

la presion.

o representa el orden parcial de la reaccion, normalmente nimeros enteros o
fraccionarios, que se determinan experimentalmente y que no tiene por qué mantener

relacion alguna con los coeficientes estequiométrico.

El motivo por el que la ecuacion cinética no se ajusta normalmente a la estequiometria
de la reaccion es que la mayoria de procesos quimicos ocurren realmente a través de
una sucesion compleja de etapas que no quedan realmente reflejadas en la ecuacion

quimica global.
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1.8.1 Determinacién de la cinética de saponificacion

Una ecuacion cinetica caracteriza a la velocidad de reaccion y su forma puede provenir
de consideraciones tedricas y/o ser el resultado de un procedimiento empirico de ajuste
de curvas. En ambos casos, el valor de los coeficientes cinéticos de la ecuacion
solamente puede determinarse por via experimental, ya que en la actualidad resultan

inadecuados los modelos de prediccion. (Levenspiel, O. 1976)

El reactor es un recipiente en el que reacciona el aceite con el hidréxido de potasio para
producir jabon blando. Lo que se pretende determinar es la extension de la reaccion
para diversos tiempos, que puede determinarse siguiendo la variacion de un
determinado componente. En este caso lo que seguiremos es el grado de conversion
del producto, a diferentes tiempos; experimentalmente se han empleado métodos
quimicos de analisis empleados, fueron la determinacion del indice de saponificacion
e indice de acidez, ya que el cociente entre el indice de acidez y saponificacion expresa
el grado de conversion. (Jurado E., 2010)

Para analizar los datos cinéticos se emplean dos métodos: el integral y el diferencial.
En el método integral seleccionamos una forma de ecuacion cinética. Una vez integrada
esta ecuacion, de su forma se deducen las coordenadas que han de tomarse para la
representacion del tiempo frente a una funcion de la concentracion sea una recta. Si los
datos experimentales se distribuyen sobre una recta decimos que es satisfactoria de

ecuacion cinética seleccionada.

En el método diferencial ensayamos directamente el ajuste de la expresion cinética a
los datos, sin integracion alguna. Sin embargo, como esta expresion es diferencial,
antes de intentar el procedimiento de ajuste hemos de calcular los valores de (1/V)
(dN/dt) a partir de los datos.

Cada uno de estos métodos presenta ventajas y desventajas especificas. EI método
integral es facil de aplicar y estd recomendado cuando se ensayan mecanismos
especificos o expresiones cinéticas relativamente sencillas, o cuando los datos estan

tan dispersos que no pueden calcularse con suficiente exactitud las derivadas necesarias
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para aplicar el método diferencial. EI método diferencial es atil en casos mas

complicados, pero requiere mas exactitud o mayor cantidad de datos.

Los datos directos obtenidos en experimentos en reactores de tipo Batch son
usualmente de forma integrada. EI modelo cinético o ecuacion de velocidad se obtiene
de los datos de Ca (concentracion del componente A) en funcion de t (tiempo de
saponificacion), ya sea por ajuste de ecuaciones cinéticas integradas a los datos o por
diferenciacion de los datos directos de Ca en funcién a t (tiempo) para obtener datos
de velocidad de reaccién en funcién a la concentracion. La diferencia se puede llevar a

cabo en forma grafica o analitica.

El método que sera utilizado para determinar la cinética de saponificacion es el método
diferencial, debido a que es muy practico y preciso para estos casos cuando la reaccion
y la integracion son complejas y ofrece resultados mas confiables ya que son datos

reales de reaccion.

1.9 Requerimientos de calidad del producto terminado

Con el fin de mantener un adecuado control en la produccion de jabon, se requieren
ciertos parametros, dentro de los cuales se asegurara una calidad constante. Esto se
podré lograr mediante ciertos analisis a los que se debera someter el producto para
verificar su calidad. (Varon E., 2008)

De acuerdo a que no se logré encontrar informacién de la Norma Boliviana IBNORCA,

con respecto a los requisitos para jabones liquidos, se presenta las normas ecuatorianas.

La norma técnica ecuatoriana INEN 850 -1982 -02. Establece los requisitos que debe
cumplir el jabon liquido de tocador. En cuyo alcance esta norma se refiere al jabon
liquido, para uso comun, quedando excluidos los productos para usos particulares, tales

como desinfectantes o medicinales.
Requisitos generales:

= El jabon liquido de tocador debe presentarse como una solucion acuosa y

homogénea.
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= Elolor debe ser agradable, en condiciones normales de uso y almacenamiento.

= No debe contener ingredientes en cantidades que sean tdxicas para los seres
humanaos.

= Eljabon liquido de tocador debe producir espuma durante su uso.

= EIl producto debe estar libre de materias extrafias a su composicién y formula
declarada.

= El jabdn liquido de tocador, mantenido a 5°C durante 24 h, no debe presentar
sedimentacion ni turbidez.

= El jabon liquido de tocador debe cumplir las especificaciones establecidas en la
Tabla I-11

Tabla I-11: Especificaciones del jabdn liquido de tocador

Requisito Simples Combinados Método de ensayo

o 0
Ir\n/lg)terla insoluble en agua, % 15 15 NTE INEN 816
Materia insoluble en alcohol 1,2 INEN 817

- . 0
lefhnldad libre (NaOH), % 05 05 NTE INEN 821
Blodggradable del tensoactivo, 90 90 ASTM D2667
% max.
P20s, % max. 10 10 NTE INEN 830
Tensoactivos no jabonosos, %~ -—---- <0,3 NTE INEN 833
Materia grasa total, % min. 10 10 NTE INEN 823
pH max. 11 11 NTE INEN-ISO 4316

Fuente: INEN 842-2015
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El presente Trabajo de Investigacion aplicado ha sido desarrollado en las instalaciones
del laboratorio de operaciones unitarias (LOU). Departamento de Procesos Industriales
Biotecnoldgicos y Ambientales, perteneciente a la facultad de Ciencias y Tecnologia,
de la Universidad Autonoma “Juan Misael Saracho”.

2.1 Caracterizacion de la materia prima

En el departamento de Tarija, se dispone de diferentes tipos de café entre ellos: café
tentacion, ideal, criollito, negrito, etc. La Borra de café obtenida en la ciudad de Tarija,

es la materia prima utilizada en el presente proyecto de investigacion.

La materia prima que utilizamos en nuestro proceso, es cafe de la variedad Arabica,
adquirida en diversas cafeteras que consumen café ideal, principalmente de las zonas

centricas, comerciales, etc. de la ciudad de Tarija.

Los granos de cafe ideal tienen una amplia experiencia y reconocimiento en el sector
de la caficultora nacional. La practica académica en el agro, el profundo conocimiento
del mercado y una pasion por el mundo del café, apoyado con la experiencia de
personal y tecnologia en las maquinas logra una gran empresa basada en los conceptos
de calidad.

La caracterizacion fisicoquimica de la materia prima se determin6é mediante los analisis
realizados en el laboratorio del Centro Analisis Investigaciones y Desarrollo CEANID

- Tarija.

Los parametros determinados de la borra de Cafe de variedad arabica proveniente de
las Cafeterias perteneciente al municipio de Tarija ubicada en la provincia Cercado,

fueron los siguientes:

- Determinacién porcentual de Cenizas

- Determinacién porcentual de Fibra

- Determinacién porcentual de Grasa

- Determinacién porcentual de Humedad

- Determinacién porcentual de Densidad relativa

- Determinacién porcentual de Proteinas totales



44

- Determinacion porcentual de Hidratos de Carbono

- Determinacion porcentual de Valor energético

Tabla 11-1, muestra los resultados de la caracterizacion fisicoquimica de la materia
prima que fueron realizados en el centro de Analisis, Investigacion y Desarrollo, (ver
Anexo A)

Tabla 11-1: Informe de ensayo de la borra de café
Técnica y/o método de

Parametros Unidad Resultado
ensayo
Ceniza NB 39034:10 % 0,58
Densidad NB 230:99 g/ml 1,05
Fibra Gravimétrico % 5,43
Grasa NB 313019:06 % 5,58
Hidratos de Carbono Calculo % 31,28
Humedad NB 313010:05 % 57,13
Proteina Total NB/ISO 8968-1:08 % n. d.
Valor energético Calculo Kcal/100 g 175,34
NB: Norma Boliviana Kcal: Kilocalorias = n.d. No detectable
ISO: Organizacién Internacional de Normalizacion g/mlr:n%ri?irgg: por %: porcentaje

Fuente: Centro de Andlisis, investigacion y Desarrollo “CEANID”, 2021

2.2 Descripcion del método de investigacion

2.2.1 Seleccion del método (proceso tecnoldgico) de obtencion de aceite de la
borra de café

Para la seleccion del método de obtencion de aceite a partir de la borra de cafe, se
considera los dos métodos mencionados en el capitulo anterior. Asimismo, se asigna
una calificacion de acuerdo a la escala de Likert. En la tabla 11-2, se observan las

calificaciones ponderadas que permiten seleccionar el método mas adecuado.
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Tabla 11-2: Escala de calificacion de Likert en el proceso de extraccion de aceite
Escala de puntuacion  Puntuacién

Excelente 5
Muy buena 4
Buena 3
Regular 2
Mala 1

Fuente: Elaboracion propia

En la Tabla 11-3, se muestra la ponderacion definida segun el peso que se consider6
adecuado para cada factor evaluado. El factor se determina de acuerdo con las
condiciones en las que el proyecto estd siendo desarrollado. Una vez definida, la

ponderacion es independiente de las tecnologias a evaluar para un caso particular.
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Tabla 11-3: Valores de ponderacion para la seleccion del método (proceso tecnoldgico) de obtencién de aceite de la borra de café

Calificacion
Factor evaluado Comentarios del evaluador Prensado al
Soxhlet .
frio
Por las caracteristicas del proyecto se desea que el proceso seleccionado pueda generar el mayor
Aplicabilidad del rendimiento en la extraccion de aceite. La extraccion por prensado es utilizada en pequefias empresas 4 1
proceso especializadas. La extraccion Soxhlet presenta buena eficacia, utilizada en pequefias escalas,
obteniéndose una mayor calidad de aceite.
Generacion de La obtencion del aceite de ambos procesos podria ser utilizado como elaboracién de jabén liquido o
solido. Se considera que el aceite del proceso por Soxhlet es de mejor calidad que el del proceso por
subproductos con 5 2

prensado, debido a que las particulas de la borra de café son de un tamafio minimizado, sin embargo,
en el prensado estas se apelan dificultando la extraccién.

Se requiere de tecnologia que sea eficaz y eficiente en la obtencion de aceite y jabon. Se considera que
los materiales y equipos a utilizar en el proyecto, se encuentran fuera del alcance de laboratorio con lo
que respecta al método de prensado, demostrandose que el costo de operacién y mantenimiento por el 4 2
mismo es mayor al costo del método por Soxhlet, ya que el mismo se cuenta en el LOU y con lo que

valor econémico

Costos respecta a los reactivos no es dificil su adquisicion porque se encuentra en venta libre.
Los reactivos a utilizar como solvente en la extraccion de aceite, requieren de costos elevados, pero en
algunos necesarios para una mejor extraccion. 2 3
El método por Soxhlet puede extraer componentes solubles de sélidos con ayuda de un disolvente,
utilizdndose a escala laboratorio y no industrial resultando costoso el valor comercial de solventes,
L dejando residuo inherente en el aceite, teniendo que recurrir a un proceso de eliminacion de trazas de
Operacion L ) . : 3 2
solvente. En el prensado pueda dar un buen rendimiento, pero no satisfactoria en cuanto a calidad,
presenta resistencia a la oxidacién en estado bruto y menor resistencia a la oxidacién una vez
desodorizado, operacion obligatoria a causa del olor a quemado
Complejibilidad del = Se desea que la operacion sea simple, flexible y confiable. Aunque el método de Soxhlet requiere de 4 3
proceso mucho tiempo de operar.
Entorno e impacto ~ EN ambos procesos la Influencia de la temperatura no es un problema con este rubro pues las
ambiental variaciones de temperatura permanecen en un intervalo adecuado para el funcionamiento de estos. 3 3

Fuente: Elaboracion Propia, 2021
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La tabla 11-4, hace referencia a la calificacion obtenida de dos tipos de extraccion,

representados en una matriz de decision.

Tabla 11-4: Matriz de decision para el método (proceso tecnoldgico) de

extraccion de aceite de la borra de café
Seleccion del método experimental de extraccion de aceite de la borra de Café.

Factor evaluado

Aplicabilidad del proceso

Generacion de
subproductos con valor
econdmico

Costo de inversion inicial

Costo de operacion y
mantenimiento

Operacion de proceso

Complejidad de
operacion del proceso

Entorno e impacto
ambiental

Total

Valoracion
porcentual

15%

20%

30%

20%

10%

5%

100%

Fuente: Elaboracion Propia, 2021

Extraccion
Soxhlet
Calif. Pond.
4 0,6
5 1
4
1,8
2
3 0,6
4 0,4
3 0,15
4,55

Extraccion
por prensa
Calif. Pond.
1 0,15
2 0,4

2
15
3
2 0,4
3 0,3
3 0,15
2,9

Segun los resultados de la matriz de decision, el método mas recomendable a nivel

laboratorio para la obtencion de aceite de la borra de café utilizando solvente, es la

extraccion Soxhlet discontinua, por ser mas eficaz a escala laboratorio, ademas de

implicar bajos costos.

2.2.2 Seleccidn del solvente utilizado en el proceso tecnoldgico de obtencion de

aceite de la borra de Café

En la Tabla I1-5, se muestra la ponderacion definida seguin el peso que se considerd

para la seleccion del solvente mas adecuado, utilizando el mismo método de

calificacion segun la escala de Likert.
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Tabla 11-5: Seleccion del solvente para el proceso tecnoldgico de obtencidn de aceite de la borra de café

Calificacion
Factor i
Comentario del evaluador <
Evaluado Hexano Eter ’de Etanol
Petroleo
. El hexano es el solvente organico que presenta mayor selectividad que otros, al igual que
Selectividad y . 5 A . . .
L en rendimiento. Entre el etanol y el éter de petrdleo la diferencia de rendimientos es 5 3 3
rendimiento .
minima.
El punto de ebullicion del etanol es mayor que del hexano, teniendo el éter de petroleo el
Facilidad de separacion mas bajo. Lo que influye directamente en la temperatura de destilacion y, por lo tanto, en 4 5 3
la facilidad de recuperacién de los mismos.
El hexano y el éter de petréleo son sustancias controladas, por tanto, de dificil acceso,
Costos y . . ) .
disponibilidad siendo el precio del primero es el doble del segundo. En cambio, el etanol se puede 1 2 5

comprar facilmente y a bajo costo.

El NFPA 704 respecto a la salud del hexano y del etanol, es “1”. Es decir, son materiales

que causan irritacion, pero solo dafios residuales menores aln en ausencia de tratamiento

médico. En cambio, el éter de petrdleo tiene “2”, es decir, que es un material bajo cuya 4 3 4
exposicion intensa o continua puede sufrirse incapacidad temporal o posibles dafios

permanentes a menos que se dé tratamiento médico rapido.

Riesgos para
la salud

Los tres solventes presentan similares riesgos de exposicion, por eso, su calificacion se 4 2 3

Cuidado del ambiente . - 2 - L
asigna en base al porcentaje de recuperacion de los mismos durante la destilacién.

Haciendo referencia al grado de inflamabilidad que se indica en el diamante de materiales
peligrosos de cada solvente, el hexano y el etanol son de grado “3”, y el éter de petrdleo,
Inflamabilidad de grado “4”. Es decir, es un material que se vaporiza rapido o completamente a la 2 1 2
temperatura a presién atmosférica ambiental, o que se dispersa y se quema facilmente en
el aire.

Fuente: Elaboracion propia, 2021
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La tabla 11-6, hace referencia a la calificacion obtenida de los tipos de solventes,

representados en una matriz de decision.

Tabla 11-6: Matriz de decision para el solvente utilizado en el proceso tecnoldgico de
obtencién de aceite de la borra de café

Seleccidn del solvente para el proceso tecnoldgico de obtencion de Aceite de
la borra de Café

Hexano Eter de Etanol
Eactor Valoracion Petroleo
evaluado porcentual ) )
% calif. Pond. Calif. Pond. Calif. Pond.
Selectividady 4 5 30 3 18 3 18
rendimiento
Facilidad de 25 4 20 5 25 3 15
separacion
Costos y
disponibilidad =~ 2 1 S 2 W05 B
Riesgos salud 10 4 8 3 6 4 8
CUIda'dO del 5 4 4 5 5 3 3
ambiente
Inflamabilidad 5 2 2 1 1 2 2
TOTAL 100 69 62 71

Fuente: Elaboracion propia, 2021

Una vez analizados los distintos factores considerados mas importantes para la
seleccion del solvente organico, utilizado en la extraccion de aceite a partir de la borra
de Café con equipo Soxhlet, se tienen los resultados de la matriz de decision, los cuales
sefialan al Etanol como el mas adecuado. Por ser selectivo, presentar bajos costos con
un rendimiento relativamente bueno, tomando en cuenta ademas que, en este caso
particular, se necesitara una cantidad elevada de solvente; entre otros aspectos

importantes como los riesgos a la salud y el ambiente.
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2.3 Disefio factorial del proceso tecnoldgico experimental

El disefio factorial es una estructura de investigaciéon en la que se manipulan
simultaneamente dos o mas variables independientes o de tratamiento. Es decir,
permite analizar los efectos principales y los de interaccion de dichas variables o
factores directamente en la variable respuesta.

2.3.1. Disefio factorial en la extraccion de aceite de la borra de café

La etapa principal del proceso de obtencion de aceite es la extraccion con solvente, en
este caso con equipo Soxhlet, la cual permite controlar variables tales como:
temperatura de extraccion, tiempo de extraccion, relacion soluto/solvente entre otras,
que influyen en la velocidad de extraccion y, por lo tanto, en el rendimiento de materia
grasa (aceite de Borra de Café) en el producto final. Asi, con el objetivo de obtener el

mayor rendimiento de aceite.

Para determinar las variables significativas del presente trabajo de investigacion, se
plantea un disefio factorial con dos niveles y dos factores con dos repeticiones, por

tanto, el nUmero de tratamientos son 8, los factores a controlar son:

- Relacidn soluto/solvente: g de Borra de Café/ml de Etanol

- Tiempo de extraccion

En la Tabla 11-7, se presenta la codificacion de las variables y/o factores del proceso de
obtencidn de aceite de la borra de café mediante extraccion por solvente.
Tabla 11-7: Niveles de variacion de los f_actores en el proceso de extraccion de
aceite
Niveles
Bajo Alto
Relacion soluto/solvente (g/ml) A:(340/2000) C:(380/2000)

Variables

Tiempo de extraccion (horas) 4 6

Fuente: Elaboracién propia, 2021

Tomando estos datos como punto de partida se realiza un disefio factorial 22.
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N° variables = 2
Niveles = 2
N° experimentos = 22 = 4
Se realizaré dos repeticiones.
N° experimentos = 4*2 = 8 experimentos
Variable respuesta sera la cantidad de aceite extraido

En la siguiente Tabla 11-8, se muestra las variables en los niveles alto y bajo, un disefio
experimental para ejecutar el proceso de extraccion de aceite de la borra de café, en las
instalaciones del laboratorio de operaciones unitarias de la UAJMS.

Tabla 11-8: Matriz de disefio experimental en el proceso de extraccion de aceite
Factores Respuesta | Respuesta 11
Tiempode Rendimiento  Rendimiento

o

Exp. solligllzgll(\)/gn te extraccion = (% Aceite B.  (%Aceite B.
(h) Café) Cafe)
1 A (340/2000) 4 R1 R1
2 B (380/2000) 4 R2 R2
3 A (340/2000) 6 R3 R3
4 B (380/2000) 6 R4 R4

Fuente: Elaboracion propia, 2021
R: Variable respuesta a medir

2.3.2 Disefio Factorial en el proceso de Saponificacion

La etapa principal en el proceso de saponificacion, con equipo de Reactor Batch,
involucra una metodologia del disefio de experimentos investigando simultdneamente
los efectos de todas las variables de interés a través de la realizacién de un nimero
minimo de experimentos, recurriendo en una mayor eficacia y en el ahorro de tiempos

y COstos.
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Para el presente trabajo se realiza un disefio factorial completo de 2% para determinar

el nimero de experimentos elementales.

En la tabla 11-9, muestran los niveles de variacién de las variables del proceso de
obtencion de jabon liquido, también llamados factores.

Las variables o factores a controlar son 2, cada uno con 2 niveles. Para el cual se

introdujeron los datos provenientes de los analisis correspondientes de laboratorio.

Tabla 11-9: Niveles de variacion de los factores en el proceso de saponificacion

FACTORES NIVEL
- -7 - I N
Agitacion rpm (nivel) I N
% Exceso de KOH 10 :
15 +

Fuente: Elaboracion propia.
Factor A: % Exceso de KOH
Factor B: Agitacion rpm
El nimero de experimentos a realizar son:
2k
Donde:
Numero de variables = 2
Niveles = 2
N° experimentos = 22 = 4
Se realizara dos repeticiones
N° experimentos = 4*2 =8 experimentos
Variable respuesta sera la cantidad de pasta jabonosa.

La agitacion se realiza por medio de una batidora electronica Oster, que cuenta con 5

velocidades. Por lo que se trabajara con los dos primeros niveles bajos de velocidad.
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La agitacion de la batidora electronica para el proceso de saponificacion se denominara

como un nivel I 'y el nivel II.

Se requiere de 4 experimentos elementales cada una con su réplica en total serian 8

experimentos elementales, expresados en la Tabla 11-10 y Tabla I1-11.

Tabla 11-10: Disefio Factorial del proceso de saponificacion

N° de KOH  Agitacion
Experimentos  %oexc. rpm
1 - -
2 - +
3 + -
4 + +

Fuente: Elaboracion propia, 2021

El disefio factorial tiene la finalidad de estudiar todas las posibles combinaciones que

se pueden dar entre las variables que se someten a prueba.

La metodologia de investigacion cientifica a desarrollar estard basada segun el texto
elaborado por Tacillo (2016), este proyecto se regird basado en un disefio de
investigacion experimental del orden cuasi experimento con un tipo de investigacion
de clasificacion en investigacion aplicada con un nivel de investigacion de grado

explicativo experimental.

De modo que nuestra metodologia de investigacion cientifica tomard dos variables
independientes: concentracion y agitacion, con dos niveles de medicion, para observar
la variacion de la variable dependiente la cual es la cantidad de pasta jabonosa, que
dependera de la manipulacion, observacién y comportamiento de las variables

independientes durante todo el proceso de saponificacion.

Donde otro factor importante para la elaboracién de jabones liquidos es la temperatura
donde debido a las circunstancias se trabajard a una temperatura constante en el

transcurso del proceso de saponificacion.
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Tabla 11-11: Matriz de disefio experimental en el proceso de saponificacion

N° de Temperatura KOH %  Agitacién
Experimentos (°C) exc. rpm
1 80 10 I
2 80 10 I
3 80 15 I
4 80 15 I
5 80 10 I
6 80 10 I
7 80 15 I
8 80 15 I

Fuente: Elaboracion propia, 2021

2.3.2.1 Variables a Medir

Se consider6 medir y controlar la temperatura, el exceso de KOH vy la agitacion, por
ello se procedera a desarrollar la incidencia, de estas tres variables en la reaccion de
saponificacion la cual da lugar al origen de los jabones.

a) Temperatura

Es un requisito fundamental para cumplir con el método utilizado para la elaboracion
de jabones liquidos, el denominado proceso en caliente. Como menciona Guerrero
(2014) esta variable, minimamente, debe estar en 70°C, para cumplir con el proceso en
caliente.

b) Exceso de KOH

Las recomendaciones que describe (Failor, 2001), en su libro guia para realizar jabones
liquidos, sobre la importancia de usar un exceso de hidroxido de potasio es para
saponificar aceites, con el fin de tener la certeza de que todos los acidos grasos y acidos
grasos libres han sido neutralizados.

c) Agitacién

La afirmacion que hace Garcia (2011), en el apartado de “condiciones de reaccion”,
sobre la importancia de la agitacion en la etapa de saponificacion resaltando el uso de
batidoras o agitadores para acelerar el proceso, al considerar que sin una buena
agitacion los reactivos no formaran los productos esperados; respalda la decision que

se tomd al considerar a la agitacion como una variable de estudio, por lo que en la
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experimentacion también se revelard la incidencia o no de esta variable en la formacion

de espuma que tengan los jabones.

2.3.3 Calculo del andlisis de varianza en el proceso tecnolégico experimental

El andlisis de la varianza (0 ANOVA: Analysis of variance). Se refiere a un conjunto
de situaciones experimentales y procedimientos estadisticos para el anélisis de
respuestas cuantitativas de unidades experimentales, donde el analisis de varianza se
utiliza para comparar dos 0 mas tratamientos, permitiendo contrastar la hipotesis nula
de que las medias de k tratamientos (k>2) son iguales, frente a la hipotesis alternativa
de que por lo menos una de los tratamientos difiere de las deméas en cuanto a su valor
esperado. Este contraste es fundamental en el anlisis de resultados experimentales, en
los que interesa comparar los resultados de K ‘tratamientos’ o 'factores' con respecto a

la variable dependiente o de interés.

La prueba de Anova tiene tres suposiciones: Existe distribucion de normal en cada uno
de los grupos (paramétrica), homogeneidad de varianzas en los grupos y los grupos son

totalmente independientes unos de los otros.
Para el Anova se utilizan las hipétesis que son dos:

a) La hipdtesis nula “Ho”: en la cual indica que la media de todos los grupos es igual,

ninguna de las variables tiene relacion con la variable respuesta.

b) La hipdtesis alterna “Hart”: indicando que al menos una de la media es distinta y al
menos un grupo de variables independientes tiene relacion con la muestra variable

dependiente.

La prueba del Anova se realiza con una suma de cuadrados, un promedio, calcular un
parametro conocido como “F” y comparar con un valor tabulado con el que se puede

decidir si acepto o rechazo la hipotesis nula.
e Para obtener la suma de cuadrados debe de obtenerse la suma de:

La regresion SCr =Y" .9 — y)?
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Error SCgp = X1, (v — 9)?
Total Syy = SCr = X7y (y; — )2

Donde y; corresponde a cada uno de los valores obtenidos a partir de la ecuacion de la

regresion lineal.

y;, es cada valor de la variable dependiente. y Es el promedio de los valores de la

variable dependiente.

e Para obtener el promedio, se debe dividir las sumas de cuadrados entre los grados

de libertad que les correspondan.

La regresion k CMg = %
Error n-k-1 CMy = £

n-k-1
Total n-1

Donde n es el nimero de muestras, k es el nimero de variables independientes.

e Paracalcular la F, se debe obtener el promedio de los cuadrados de regresion entre

el promedio de cuadrado medio del error

CMpg
P}al::ZiZ;

e Concluyendo, se compara el F cal, donde si es mayor al F critico (valor que ya esa

en tablas), entonces se rechaza la hipétesis nula, en caso contrario esta es aceptada.



Tabla 11-12: Analisis de Varianza (ANOVA)

Suma de . Promedio de los
Grados de libertad
cuadrados cuadrados
Regresion = _ SCg
k SCo= ) 3~ 7)? M=%
i=1
Error = _ SCg
n-k-1 SCg ZZ(}’i—JA’i)Z CMg = n—-k-—1
i=1
Total Z ~
Ml S,y =SCr= ) G-
i=1

Fuente: Lopez E., 2019.
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2.4 Procedimientos y técnicas empleados para la obtencion de los resultados

El presente proyecto de investigacion se realizo en las instalaciones del Laboratorio de

Operaciones Unitarias, del Departamento de Proceso Industriales y Biotecnologicos de

la Facultad de Ciencias y Tecnologia de la Universidad Autonoma Juan Misael

Saracho.

2.4.1 Materiales de laboratorio, equipos, utensilios e insumos utilizados para

obtener jabdn liquido de aceite de borra de café

2.4.1.1 Materiales de laboratorio

En la Tabla 11-13 se detallan los materiales de laboratorio utilizados en la parte

experimental para obtener jabdn liquido a partir de la extraccion de aceite de la borra

de café.
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Tabla 11-13 Materiales en el proceso de Extraccion de aceite

Materiales Especificacion Calidad Cantidad
Extractor Soxhlet 7 500 ml . Agero 1
inoxidable
Refrigerante grande Vidrio 1
Manguera - PVC 2
Recipiente metalico 3000 ml _ Acero 1
inoxidable
Bandeja 5 kg PVC 1
. Acero
Soporte universal - inoxidable 1
Pinza doble nuez - ) Aqero 1
inoxidable
Vaso de 1000 ml, 600ml, .
- Vidrio 3
precipitacion 400 ml
Papel filtro Pliegue Papel 15
.. Rollo (7,5 m x ..
Papel aluminio 30 cm) Aluminio 2
. N Acero
Espatula pequeria inoxidable 1
Frasco de Vidrio 200 ml Vidrio 8
Malla de amianto pequefia 1
PVC,
Probeta 100 ml, 1000 ml o 2
Vidrio
Pipeta 10 mi Vidrio 1
Termometro de 5 100)oc Vidrio 1
mercurio
Vidrio de reloj Pequefio Vidrio 1
Papel tornasol - Papel 1

Fuente: Elaboracion propia, 2021

2.4.1.2 Equipos utilizados en el proceso de obtencion de jabon liquido a partir de
la extraccion de aceite de la borra de café
La Tabla 11-14, se detallan los equipos utilizados en la parte experimental para obtener

jabdn liquido, para un mayor detalle mirar Anexo C.
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Tabla 11-14: Equipos utilizados en el proceso de obtencién de jabon liquido a
partir de la extraccion de aceite de la borra de café

Equipo

Estufa de
secado
Analizador
de
Humedad
Electrénica

Molino de
bolas

Extractor
Soxhlet

Calentador
Eléctrico

Balanza
Electrénica

Balanza
Analitica
Agitador
mecanico
(Batidora)

Bafio
Maria

Reactor
Bath

Marca
Conterm
Sartorius,

MA
100/MA 50

ML 001
(LOU)

Heizen

Practimolds
SF-400

Gibertini

Oster

Fuente de

energia

Eléctrica

Eléctrica

Eléctrica

Eléctrica

Eléctrica

Digital

Eléctrica

Eléctrica

Eléctrica

Eléctrica

Fuente: Elaboracién propia, 2021

Descripcion

Equipo utilizado para secar las muestras de
borra de café

Equipo que tiene la finalidad de determinar
la humedad de la masa pesada himeda
trans un proceso de secado

Equipo utilizado para reducir las
particulas de la borra de café, para un
mejor contacto del solvente con el soluto.

Es un equipo compuesto por: refrigerante,
balén, calentador, extractor, termdmetro y
mangueras. Utilizado para la extraccion
del aceite presente en la borra de cafe.

Equipo utilizado para calentar los
recipientes con liquidos presente en el
balon

Utilizado para el pesaje de aceite, insumos
en la obtencion de jabon liquido

Equipo utilizado para el pesaje exacto en el
proceso de extraccion de aceite.

Utilizado para agitar la muestra en el
proceso saponificacion

El equipo se utilizo para incubar las
muestras de aceite y la solucion de KOH,
permitiendo que la temperatura del agua
sea constante durante el periodo de tiempo.

Equipo adecuado, encargandose de la
etapa de saponificacion

2.4.1.3 Utensilios e insumos utilizados en proceso de obtencién de jabdn liquido

En la tabla I1-15, se detallan los utensilios utilizados en la parte experimental para

obtener de jabdn liquido a partir de la extraccion de aceite de la borra de café.
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Tabla 11-15: Utensilios utilizados en el proceso de obtencién de jabon liquido a
partir de la extraccion de aceite de la borra de café

Utensilios Capacidad Calidad Cantidad
Fuentes 5 kg Plastico 2
Jarra graduada 1000 ml Plastico 1
Repasadores mediano Algodon 2
Espéatula mediana acero inoxidable 1
Brocha 11/2" Madera 1
Bolsas de 500 gr PVC 30
polietileno
Engrampadora grandes Acero inoxidable 1

Fuente: Elaboracion propia, 2021

En la tabla 11-16, se detallan los insumos utilizados en la parte experimental para

obtener jabon liquido a partir de la extraccion de aceite de la borra de café.

Tabla 11-16: Insumos utilizados en el proceso de obtencion de jabon liquido a
partir de la extraccion de aceite de la borra de café

Insumos Estado Procedencia Marca
Etanol 96% Liquido Bolivia -
Agua destilada Liquido Bolivia SOLQUIFAR
Acido Bérico Solido Bolivia SOLQUIFAR
Hidroxido de solido Argentina AEB ANDINA S.A.
potasio

Fuente: Elaboracién propia, 2021

2.4.2 Proceso para la obtencion de jabon liquido a partir de la extraccion de

aceite de la borra de café
En la figura 2-1, se muestra el diagrama de flujo para obtener jabon liquido a partir de

la extraccion de aceite de la borra de café.
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Fuente: Elaboracion propia, 2021
Figura 2-1 Diagrama de bloques del proceso de obtencion de jabon liquido a partir

de la extraccién de aceite de la borra de café
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2.4.3 Descripcion del proceso para obtener jabon liquido a partir de la extraccion
de aceite de la borra de café

Las operaciones involucradas para obtener jabdn liquido a partir de la extraccion aceite
de borra de café, se describen a continuacion:

2.4.3.1 Recoleccién de la Materia Prima

La materia prima utilizada en la parte experimental, esta constituida por la Borra de
Café IDEAL, adquirida de las cafeterias de la ciudad de Tarija. Donde el Café proviene
de la industria Molinera de Café “ideal” ubicada en la ciudad de Santa Cruz de la Sierra
el cual se dedica a la produccién de café tostado y/o molido 100% boliviano, de
variedad Arébica, cultivado en la region de Los Yungas.

La borra de café se recolecté durante 1 semana, dos dias después de su utilizacion, con
un promedio total de 10 kg de borra de café himeda, la misma para evitar formacién
de mohos para un posterior secado (ver figura 2-2)

Fuente: Elaboracion propia, 2021
Figura 2-2 Recoleccion de la borra de café

2.4.3.2 Secado de la Materia Prima

La borra de café inicialmente contiene una humedad entre 65 — 70%, la cual se
disminuye mediante un proceso de secado. Este proceso es muy importante para el
almacenamiento de la borra de café. Previamente se realizé un secado al sol, en patios
de concreto, las mismas fueron cubiertas con el fin de evitar contaminacién con otras

particulas y formacion de mohos, hasta disminuir la humedad de la borra a 56%. Este



63

proceso evita la descomposicion de la borra de café debido al crecimiento de hongos
en la superficie. Posterior se termind secando en la Estufa Conterm que se encuentra

en los ambientes del Laboratorio de Operaciones Unitarias de la UAIJMS.

El secado en la Estufa Conterm, se introdujeron 800gr en una bandeja por un tiempo
de 3 horas a una temperatura de 105°C -130° C. donde la pérdida de humedad fue del

49%. Procediendo a secar el resto de la borra semihiimeda almacenada.

Fuente: Elaboracion propia, 2021
Figura 2-3 Secado de la Borra de Café en la Estufa Conterm

Se determino el contenido de humedad de la borra de café mediante un analizador de
humedad electronica. La prueba consiste en colocar 10 g de borra de café en un platillo,
seleccionar el modelo de resultado. El cual realiza un trabajo hasta los 105°C, con una
legibilidad de 1 mg/0,1mg, 0,01%/0.001% Humedad (ver figura 2-4).

La finalidad de secado hasta una humedad menor al 5% es facilitar la penetracion del

solvente posteriormente en el proceso de extraccion.
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Fuente: Elaboracion propia, 2021
Figura 2-4 Analizador de humedad electronica de la borra de café

2.4.3.3 Molido de la materia prima

La borra de café una vez secada pasa por un proceso de molienda el cual se utilizdé un
molino de bolas durante un tiempo de 50 minutos, con total de 42 bolas. Reduciendo
asi el tamafio de las particulas de la borra de café, con el fin de aumentar el rendimiento
de extraccion del aceite de la borra de café (ver figura 2-5).

|

Fuente: Elaboracion propia, 2021
Figura 2-5 Molido de la borra de café en seco en molino de bolas

|

2.4.3.4 Extraccion Soxhlet

Se realizd la extraccidn en un equipo basado al funcionamiento de un Extractor Soxhlet.
Aplicandose como solvente el Alcohol Etilico al 96%. La muestra de borra molida es
pesada segun la cantidad tomada en cuenta en la relacion soluto/solvente del disefio

factorial planteado, la misma es introducida a un sobre hechizo de papel filtro el cual
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es sellado para un cierre que no permita la salida de pequefias particulas. El cual es
incrustado al extractor. Se agrega el solvente en el balén (recipiente metélico), se monta
todo el equipo extractor de Soxhlet, para una vez iniciar con el calentamiento del
solvente y recircular agua por el refrigerante. La temperatura fue levemente inferior al
punto de ebullicion del solvente (80°C) trabajandose asi en 72.3°C durante un periodo
que se considera en el disefio factorial (4 horas y 6 horas). Terminado el tiempo del
proceso de extraccion el aceite contenido en la borra de café se solubiliza en el Etanol,
obteniéndose una mezcla de aceite de la borra de café y el solvente.

Fuente: Elaboracion propia, 2021
Figura 2-6 Extraccion de aceite de la borra de café

2.4.3.5 Destilacion Simple
La realizacion de una destilacion simple se realiza en el mismo extractor, donde al
inicio se retira el sobre de papel filtro contenido de borra de café humedecido por

alcohol etilico. El extractor debe de encontrarse vacio, por lo que la mezcla de aceite
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de la borra de café y el solvente debe de estar en el balon. Posterior del montaje del
equipo se coloca una malla de amianto sobre el calentador con el fin de repartir la
temperatura de manera uniforme sobre el balén y se dé inicio con la destilacion. El
tiempo de destilacion es de 2 horas, obteniéndose el aceite en el balon y se recupera la

mayor parte de solvente en el extractor.

Fuente: Elaboracion propia, 2021
Figura 2-7 Destilacion simple, recuperacion del solvente y obtencion de aceite

2.4.3.6. Descarte del solvente en el aceite de borra de café

Concluyendo el periodo de destilacion, se realiza una descarte del solvente en el
producto obtenido, con el objetivo de eliminar las trazas de etanol presentes en el aceite
de la borra de café, la misma es llevada a la estufa durante 1 hora previo a un
calentamiento por un tiempo de 30 minutos para alcanzar el punto de ebullicion del

solvente, asegurando asi la volatilizacion completa del etanol (ver figura 2-8).
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Fuente: Elaboracion propia, 2021
Figura 2-8 Eliminacion del solvente presente en el aceite de la borra de café

2.4.3.7. Almacenamiento del Aceite de Borra de Café

El aceite de la borra de café es almacenado en pequefios frascos de vidrio, cerrados
herméticamente y cubiertos con papel de aluminio, evitando la exposicion a la luz solar
(ver figura 2-9).

Fuente: Elaboracion propia, 2021
Figura 2-9 Aceite de borra de café libre de solvente

2.4.3.8 Descarte del solvente de la borra de café himeda

La borra de café luego de ser sometida a extraccion aun contiene alcohol etilico, que
puede ser facilmente extraido en una estufa descartando asi el solvente. Donde el
cartucho de papel filtro contenido de borra de café humeda es trasladada a una estufa

durante 7 horas (previo calentamiento de 30 minutos para alcanzar el punto de
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ebullicion del solvente). Con el objetivo de eliminar por completo el etanol presente en

la borra de cafée (ver figura 2-10).

Fuente: Elaboracion propia, 2021
Figura 2-10 Borra de Café seca libre de presencia de Etanol

La borra luego de haber sido procesada contiene azlcares, polisacaridos y minerales,
que le confieren un alto valor biotecnologico, que puede ser aprovechado en procesos
fermentativos, y también puede utilizarse como combustible sélido aplicando
calcinacion o como fertilizante para las plantas, con el fin de eliminar residuos solidos

sin ser aprovechados al maximo.

2.4.3.9 Saponificacion
REACTOR: Se monta un bafio maria con un medidor de temperatura en el cual se
introduce un vaso de precipitacion suspendido, para que tenga total contacto con el

agua del bafio maria (ver figura 2-11).
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Fuente: Elaboracién propia, 2021
Figura 2-11 Reactor montado para el proceso de saponificacion

a) Calentamiento del aceite

En el reactor montado, se introduce el aceite de borra de café previamente filtrado a
calentar hasta que llegue a los 60-80 °C. cuando el aceite haya alcanzado la temperatura
indicada, se prepara la lejia (ver figura 2-12).

Fuente: Elaboracion propia, 2021
Figura 2-12 Proceso de filtrado y calentamiento del aceite de la borra de café
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b) Preparacién de la solucion de KOH

Se debe disponer de un vaso de precipitado exclusivo para la disolucion del hidroxido
de potasio en agua; (se calculan las cantidades con relacion a la cantidad de aceite a
saponificar). Se pesaron las cantidades de hidroxido de potasio segun el experimento,
donde el primero en ser vertido al vaso de precipitado es el agua y posterior el hidroxido
de potasio, mezclandose hasta conseguir una solucion homogénea; puesto de que se

trata de una reaccion exotérmica y fuertemente alcalina (ver figura 2-13).

Fuente: Elaboracion propia, 2021
Figura 2-13 Preparacion de la solucién de hidréxido de potasio

c) Saponificacion

Se verifica que el aceite y la solucion de KOH (lejia) se encuentren a la misma
temperatura, al momento de iniciar esta reaccion el vaso de precipitado que actiia como
reactor debe estar fuera del bafio maria. Procediéndose a verter con cuidado y
lentamente la lejia a los aceites para posterior ser mezclada con ayuda de un agitador,
hasta conseguir una traza cremosa. Posterior se introduce el reactor al bafio maria (ver
figura 2-14).
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Fuente: Elaboracion propia, 2021
Figura 2-14 Reaccion del aceite y la solucion de KOH, traza cremosa

d) Coccibn

Para disipar las pérdidas de calor, se cubrio totalmente el vaso de precipitado con papel
film, se dispuso al interior un termémetro para controlar la temperatura de la pasta
jabonosa, la cual debe virar de un color marrén claro a un tono &mbar translucido, lo
cual es una sefial de neutralizacion de los &cidos grasos, se procedio a revolver la pasta
jabonosa cada 15 minutos. Pasado el tiempo se examina si el jabon estd homogéneo o
se ha cortado. Si esta cortado, se agrega 1-2 ml de alcohol, se remueve por unos
minutos, activando la saponificacién y asi llegar a la traza. Se verifica que rapidamente
pasa de un natilla a una pasta espesa (ver figura 2-15).

Fuente: Elaboracion propia, 2021
Figura 2-15 Proceso de coccion de la pasta jabonosa
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Se tapa el jabon y se cocina por 20 minutos. No debe ser destapado a cada rato porque

evaporara demasiado su agua.

Se cocina el jabon por dos o tres espacios de 20 minutos, removiendo bien cada 20
minutos para que todo se cocine de forma pareja y hasta que perciba que se torna

gelificado, presentando una transparencia en la pasta y estara lista (ver figura 2-16).

Fuente: Elaboracion propia, 2021
Figura 2-16 Pasta jabonosa de aceite de borra de café

Prueba de acidos grasos: alrededor de las 4 horas y media de coccién, se procede a
recoger unos gramos de pasta jabonosa y diluir en agua destilada, se debe llegar a
evidenciar la transparencia de esta dilucién, si la mezcla presenta turbidez la pasta
jabonosa debe seguir cociendo en el bafio maria; por el contrario, si se evidencia que
la dilucion es clara y translicida a la luz, significa que los acidos grasos fueron
neutralizados, por ende la pasta jabonosa esta lista para la siguiente etapa (ver figura
2-17).

Fuente: Elaboracion propia, 2021
Figura 2-17 Prueba de saponificacion y prueba de espuma
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e) Etapa de mezclado

En esta etapa se adicion6 a la pasta jabonosa el agua destilada (caliente pero no
hirviendo) al reactor, mezclandose con la ayuda de la espétula. Dejandose en coccién

un poco mas de tiempo, removiendo hasta disolver (ver figura 2-18).

Fuente: Elaboracion propia, 2021
Figura 2-18 Mezcla de la pasta jabonosa con agua destilada

Por ltimo, se realiza una solucion de acido bérico de uso medicinal que tiene un 100%
de pureza, este se introduce para neutralizar el excedente de alcali, el cual fue a una
molaridad de 8,37 M. Para que se integre bien la solucién neutralizante hay que

agregarla bien caliente y evitar que no forme una nube de jabon duro.

Una vez incorporado el acido borico a la pasta jabonosa, se verifica el pH el cual no

debe exceder el limite de 11.
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Una vez alcanzada la fluidez deseada, el vaso de precipitado que contiene el jabdn
guardara reposo 24 horas para observar si existe turbidez en el jabon, posteriormente

se procede a envasar dichos jabones (ver figura 2-19).

Fuente: Elaboracion propia, 2021
Figura 2-19 Envasado de jabén liquido

El jabon liquido fue envasado a una temperatura menor a los 40 °C, evitando
deformacidn por dilatacion en los envases de plastico, donde en el transcurso de tiempo
de enfriamiento el jabén es removido cada 30 minutos evitando el levantamiento de

espuma, presentando un jabon liquido con una consistencia viscosa. (ver figura 2-20).

Fuente: Elaboracion propia, 2021
Figura 2-20 Jabon liquido a partir del aceite de borra de café

2.4.4 Balance de materia del proceso tecnoldgico experimental de obtencion de
jabon liquido a partir de la extraccién de aceite de la borra de café

Con el objetivo de brindar mayor informacion de cada etapa del proceso y su relacion
con las demas (ver Figura 2-21), se detalla un diagrama de bloques del proceso
tecnoldgico experimental de la obtencion de jabén liquido a partir de la extraccion de

aceite de la borra de café.
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Solvente
Pérdida de evaporado
Solvente Solvente C13:
Borrade Cs: C11: Aceite con
Borrade Café Aceite + ' trazas de
Café Seco Molida Solvente
Solvente
. . . C12:
z o ) co DESTILACION AL
co: —> SECADO > MOLIENDA » EXTRACCION > SIMPLE > SOLVENTE EN EL
Borrade PRODUCTO
Café I I
Himeda l l cé: ¢ l
C10:
Cl: C3: Est(;;riga Solvente Cua:
Vapor de % Pérdida Recuperado ACEITE DE BORRA
Agua 4 DE CAFE
DESCARTE DEL
C7. «—— SOLVENTEEN LA
Solvente BORRA HUMEDA C15: C16:
Evaporado REACTOR ——» Glicerina
l Sol. KOH
Cs: , c17: Pasta
Borra De café v Jabonosa
libre de aceite
C19:
C18: —p MEZCLADOR —
H3BOs3 Sol. H20 dest.

Fuente: Elaboracion propia.

CZO:i

JABON LIQUIDO

Figura 2-21 Diagrama de bloques de la obtencion de jabon liquido a partir de la extraccion de aceite de la borra de café
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Tabla 11-17: Representacion de corrientes del proceso tecnoldgico para la extraccion del aceite de la borra de café

Corriente

Co

Ci

C:
Cs
Cs
Cs

Cs

Cr

Cs

Co

Contenido
Materia prima

Vapor de Agua

Materia prima
Seca

% Perdida

Borra de Café
Molida

Solvente

Borra de Café
Extraida

Solvente
evaporado

Borra de Café
libre de Aceite

Aceite + Solvente

Descripcion

Corriente de Borra de Café hUmeda.

Corriente de vapor de agua desprendida de la Borra de
Café, a través del proceso de Secado.

Corriente de entrada de Borra de Café Seco.
Corriente de pérdida de Borra en molienda.
Corriente de la Borra de Café molida.

Corriente de solvente (Etanol 96%).

Corriente de Borra de Café Humeda con contenido de
solvente + trazas de aceite.

Corriente de Etanol evaporado durante la etapa de descarte
de solvente en la Borra himeda.

Corriente de Borra de Café seco libre de solvente, Sub
producto para fertilizantes de plantas.

Corriente de una mezcla de Aceite y Etanol, depositada en
el balon.

Proceso asociado Proceso asociado

como: salida como: entrada
Secado
Secado
Secado Molienda
Molienda
Molienda Extraccion
Extraccion
Descarte del
Extraccion solvente en la

borra hUmeda

Descarte del
solvente en la borra
himeda

Descarte del
solvente en la borra
himeda

Extraccién Destilacion Simple



Ciwo

Cu

Cuw

Cis

Solvente
Recuperado

Perdida de
Solvente

Aceite con trazas
de Solvente

Solvente
Evaporado

Aceite de Borra de
Café

Solucién de
Hidréxido de
potasio

Glicerina

Pasta Jabonosa

Solucién de 4cido
Borico
Agua destilada

Jaboén liquido

Corriente de Recuperacion del solvente (75% aprox.), en
el proceso de Destilacion Simple. Proceso basado a la
diferencia de punto de ebullicion.

Corriente de Perdida de Solvente, producido en el proceso
de Destilacion Simple.

Corriente de Aceite con cantidades minimas de Solvente

Corriente de las Trazas de solvente evaporado presente en
el aceite.

Corriente del producto, Aceite de la Borra de Café Ideal.

Corriente en solucién de hidroxido de potasio en agua
destilada

Corriente de glicerina formada en la reaccién de
saponificacion

Corriente de pasta Jabonosa de aceite mas solucién de
KOH producido en un proceso de coccion

Corriente de solucion de acido bérico para neutralizar el

exceso de alcali presente en la pasta jabonosa
Corriente de agua destilada, para diluir la pasta jabonosa

Corriente de jabon liquido

Fuente: Elaboracién Propia, 2021

Destilacion Simple

Destilacion Simple

Destilacion Simple

Descarte del
solvente en el
Producto

Descarte del
solvente en el
Producto

Reactor

Reactor

Mezclador

Descarte del
solvente en el
Producto

Reactor

Mezclador

Mezclador

Mezclador
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El balance materia cominmente suele realizarse de inicio a final, pero acuerdo a lo
planteado en el diseiio de experimentos en este proyecto, el balance de materia se
realiz6 de final a inicio debido a que la relacién soluto/solvente ya estaba disefiada
desde la entrada al proceso de extraccion Soxhlet y no asi desde el secado y molino.
Siendo la relacién soluto/solvente y tiempo de extraccion, las variables mas
significativas en la extraccion de aceite Donde la incognita es cuénto de borra himeda
se necesita para alcanzar dicha cantidad de aceite obtenida, tomandose en cuenta los
datos experimentales de pérdida de humedad y pérdidas en el molino.

2.4.4.1 Balance de materia en la etapa de descarte del solvente en el producto

La figura 2-22, muestra el balance de materia en la etapa de eliminacion de las trazas
de solvente que aun persisten en 35,098 g de mezcla (aceite + solvente). En esta etapa
el aceite obtenido fue de 33,677 gr, datos que fueron tomados en la parte experimental

del trabajo.

Solvente
evaporado

) C13:
Aceite con

trazas de
Solvente
Ci12:
DESCARTE DEL

—> SOLVENTE EN EL
PRODUCTO

!

Cl4:

ACEITE DE BORRA
DE CAFE

Fuente: Elaboracion propia, 2021
Figura 2-22 Etapa de descarte del solvente en el aceite

Balance de materia global en la etapa de descarte del solvente en el aceite:
Ci2 = Ci3 + Cyy

Ci3 =C12 —Cyy
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Ci3 = 37,098 gr — 35,677gr
C13 = 1,421 gr solvente evaporado
2.4.4.2 Balance de materia del proceso de destilacion simple

La figura 2-23, muestra el balance de materia en la etapa de destilacion simple,
obteniéndose una recuperacion de solvente de 1500 ml, aceite con trazas de solvente
de 37,098 gr. Requiriéndose encontrar la cantidad de la mezcla de aceite con solvente
y asi también la perdida de solvente que se ha evaporado o escapado durante el tiempo

de destilacion.

Pérdida de
Solvente
Ci1:
Aceite +
Solvente |
co: ) C12:37.098 g
DESTILACION

> SIMPLE ‘ —
Aceite con trazas
l de Solvente

C10:1500 ml

Solvente Recuperado

Fuente: Elaboracion propia, 2021
Figura 2-23 Etapa de la destilacion simple

Tomandose en cuenta la densidad del etanol es: 0.812 kg/I

m

Por tanto: p = "

m= px*xV

kg
m= 0'81ZT x*1.51

m=1,218kg = 1218 gr
C1o = 1218 gr de etanol recuperado

Balance de materia general en la etapa de destilacion simple:
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Cog = Cio+ Ci1 + Coy
Cy=1218gr+ Cy; +37,098 gr........... (Ec.1)

2.4.4.3 Balance de materia del proceso de descarte del solvente en la borra de café
extraida

La figura 2-24, muestra el balance de materia en la etapa de descarte del solvente en la
borra de café himeda extraida en el cartucho hechizo de papel filtro, cuya finalidad es
dar a evaporar el resto de solvente penetrado en el mismo con un peso de 723,64 gr y

reutilizar la borra de café como fines a la agronomia.

Ce:
Borra
Extraida
DESCARTE DEL
C7: «— SOLVENTEEN LA
Solvente BORRA HUMEDA
Evaporado

'

Cs:

Borra De café
libre de aceite

Fuente: Elaboracion propia, 2021
Figura 2-24 Etapa de descarte del solvente en la borra de café himedo

Balance de materia general en la etapa de descarte del solvente de café himeda.
Cs = C, + Cg

C, = Cs — Cg

C, = 723,64 gr — 379,847 gr

C, = 343,793 gr de solvente evaporado = 47,51%

2.4.4.4 Balance de materia de la etapa de extraccién de aceite de la borra de café
La figura 2-25, muestra el balance de materia en la etapa de extraccion de aceite,

introduciéndose al extractor la borra de café seco 380 gr y 2000 ml de solvente.



Solvente
Borra de C5: 2000 ml
Café Aceite +
Molida l Solvente
C4 Co:

——» EXTRACCION —m»

C6:723,64 g
Borra

Extraida

Fuente: Elaboracion propia, 2021
Figura 2-25 Etapa de extraccion de aceite

Tomandose en cuenta la densidad del etanol es: 0,812 kg/I

Por tanto:

k
nlzagu—?*ZI

m = 1,624 kg = 1624 gr

Cs = 1624 gr de solvente

Balance de materia general en la etapa de extraccion de aceite de la borra de cafe.
C, + Cs = Cs + Cy

Co=Cy+ Cs— Cg

Cy = 380 gr + 1624 gr — 723.640 gr

Co = 1280,360 gr de aceite con solvente

Reemplazando la Co en la ecuacion 1:

Cy = 1218 gr 4+ C;, + 37,098 gr

1280,360 gr = 1218 gr + Cy; + 37,098 gr

C,, = 1280,360 gr — 1218 gr — 37,098 gr

81
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C11 = 25,262 gr de perdida de solvente en la destilacién simple
2.4.4.5 Balance de materia en la etapa de molienda de la borra de café

La figura 2-26, muestra el balance de materia en la etapa de molienda de la borra de
café seco. En la etapa se recolecta 380 gr para ser utilizados en la extraccion,
calculandose una pérdida de 2,0011% (dato determinado en una balanza digital y
analitica), Requiriéndose calcular la cantidad de borra seca que se necesita moler para
recolectar 380 gr de borra de café.

CZ:d = MOLIENDA —— C4:380gr
BorrgeceoCa € Borra de Café Molida

|

C3:2.011%
% Perdida

Fuente: Elaboracion propia, 2021
Figura 2-26 Etapa de molienda de la borra de café seca

Balance de materia general en la etapa de molienda de la borra de cafe.
CZ = C3 + C4_
CZ = Cg + 380 gT‘

2,011%

C, = (Cy*( 100

)) + 380 gr

C, = (C, * 0,020) + 380 gr
C, — C, % 0,020 = 380 gr
C,(1 —0,020) = 380 gr

_ 380gr
27 (1-0,020)

C, = 387,798 gr de borra de cafe seco
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Balance parcial de la fraccion de la perdida de borra de café seco para determinar la

perdida en la etapa de molienda:

C; = C, * 0,020
C, = 387,798 gr * 0,020
C; = 7,798 gr de perdida de borra de café seco

2.4.4.6 Balance de materia de la etapa de secado de la borra de café hUmeda

La borra de café himedo es necesario ser secado en el tiempo menos posible después
de su recoleccion o uso ya que el mismo empieza a presentar mohos. La figura 2-27,
muestra el balance de materia en la etapa de secado de la borra de cafée himeda.
Presentando una vaporizacion de agua del 57,13 %, dato que se calculo en el analizador

de humedad electrénica

Co: ——»  SECADO  ————p (2:387.798 gr

Borra de Café Himeda Borra de Café Seco
C1:57.13%
Vapor de Agua

Fuente: Elaboracion propia, 2021
Figura 2-27 Etapa de secado de la borra de café himeda

Balance de materia general en la etapa de secado de la borra de café hiumeda.
CO = Cl + Cz
Co = C, + 387,798 gr

Balance parcial de la relacién de la corriente de borra de café himedo con el porcentaje
de perdida de vapor de agua, para determinar la cantidad de ingreso de borra de café

himedo.
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57,13%

)) + 387,798 gr

Co = (Cy,*0,571) + 387,798 gr
Co—Cy*0,571 =387,798 gr
Co(1-0,571) = 387,798 gr

o= 387,798 gr
°7 (1-0,571)

Co = 904,590 gr de borra de café himedo

Balance parcial de la cantidad de vapor de agua evaporados en el proceso de secado
C, =Cy 0,571

C; = 904,590 « 0,571

C, =516,792 gr de vapor de agua evaporados

2.4.4.7 Rendimiento de la extraccion de aceite de la borra de café
Dando a concluir que se necesitan 904,590 gramos de borra de café hiUmeda para

obtener 33,677 gr de aceite de borra de café dando un rendimiento de:

Rendimiento d ; » Cantidad de Aceite 100
= *
endimiento de extracciéon Cantidad de Borra Seca

_ 35,677 gr
T= 7380 gr

n=9.38%

2.4.4.8 Resumen general de balance de materia en el proceso de extraccion de
aceite
En la tabla 11-18, se resume el balance de materia en el proceso de extraccion de aceite

de borra de café, presentando las corrientes de entrada y salida en cada proceso hasta
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la obtencién del aceite, donde el contenido de las corrientes se describe en la tabla 11-
17.

Tabla 11-18: Resumen de balance de materia en el proceso de extraccion de
aceite de la borra de café

Entrada Salida
Proceso Corriente  Cantidad (g)  Corriente  Cantidad ()
C1 516,792
Secado Co 904,59 c2 387,798
. Cs 7,798
Molienda C 387,798 Ca 380
Extraccion Cs 380 Cs 723,64
Cs 1624 Co 1280,36
Descarte del Cs 343,793
solvente en la Cs 723,64
borra hiimeda Cs 379,847
., Cuwo 1218
gienﬁ“:zc'on Co 1280,36 Cut 25 262
P Ci2 37,098
Descarte del Ci3 1,421
solvente en el Cr2 37,098
Producto Cra 35,677

Fuente: Elaboracion propia, 2022
2.4.4.9 Balance de materia en la etapa de saponificacion

El objetivo principal del presente proyecto, es la produccion del jabon. Esta etapa, se
trata, por tanto, de la principal del proceso, donde tiene lugar la reaccién quimica entre
un aceite con un alcali en presencia de agua, llamada saponificacion, para convertirse

en jabones.

En la figura 2-28, se muestra que el aceite llega al reactor de saponificacién para
mezclarse con la potasa caustica (KOH), acido borico (HzBO3) y el agua, para formar

el jabdn y el glicerol.
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C14:364¢g
ACEITE DE BORRA
DE CAFE
X Jabén:
Cir: Pasta X H,0:
C15: —> Jabonosa X Glicerol
REACTOR
KOH: 39%
H20:? >
Glicerina X H:0:

Ci6: X Glicerol

Fuente: Elaboracion propia, 2022
Figura 2-28 Proceso de saponificacion

Para establecer los porcentajes de concentracion de las masas de hidréxido de potasio
y &cido borico que se adicionan al reactor en forma de disolucion, se realizaron pruebas
preliminares dando resultados de 39% y 34.2% en masa respectivamente. Tomandose

como dato de inicio de referencia, Pita, C. M.; Pincay, D. A. (2011).

Las condiciones que se han aplicado para el calculo de los balances de materia en la

etapa de reaccion han sido:

a) Larelacion entre la cantidad de aceite y/o grasa en una reaccion de saponificacion
se calcula mediante el indice de saponificacion, que es la cantidad de alcali (KOH),

en miligramos, necesaria para saponificar 1 gramo de aceite y/o grasa.

Donde el indice de saponificacion del aceite de borra de café es: 182,76 mg KOH/1g

aceite.
I 182,76 36g aceite 6579,36 KOH
=  —_ =
s4p oMy 1g aceite PO Mg
6579,36 KOH —1g 6,579 g KOH
= * =
Mo S0 Mg 1000mg _ 279

La cantidad de hidréxido de potasio necesarios para saponificar 36 g de aceite de borra
de café es de: 6,579 g.

Para que se produzca la reaccion de saponificacion de forma efectiva, se tomé en cuenta

uno de los factores principales, proporcionando el 10% de exceso de KOH.



87

Donde la cantidad total de hidréxido de potasio a disolver es:
Myon torar = (6,579 g KOH ¥ 0,1) + 6,579 g

Myon total = 7,236 g KOH introducidos

Donde la cantidad de KOH en exceso es:

Myop exe = 7,236 g — 6,579 g

Myon exc = 0,658 g KOH de exceso

La reaccion del proceso estudiado en este proyecto es la que tiene lugar entre el aceite
de borra de café y la potasa (KOH), en presencia de agua.

Aceite + Hidroxido de Potasio — Jabodn liquido + Glicerina

1 C52H100(COO)3 + 3 KOH — 3 C49H95(COO)3K3 + C3H5(OH)3
PM (g/mol) 856 56 932 92
Mol 0,042 0,126 0,126 0,042

Donde la cantidad de aceite que se introduce al reactor es de 36 g y los moles necesarios

de aceite son:

mol _ ) 042 mol de aceit
856g_ , mo e aceite

Ngceite = 36 g aceite *

Por tanto, el nimero de moles de la glicerina es igual a 0,042 moles, por tanto, la masa

de la glicerina es:

92
Mglicerina = 0,042 mol * T mil = 3,864 g de glicerina

Encontrandose la cantidad de hidréxido de potasio que se requieren para hacer
reaccionar 36 gr de aceite, se puede calcular la cantidad de agua que ingresa para

realizar la solucion de KOH.

MgoH totar = 7,236 g KOH
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__ 7,236 g KOH

MioH Dituido =~ 39 = 18,553 g KOH diluido, donde la cantidad de agua es:

My,0 entra kon = 18,553 g = 0,61 = 11,317 g H,0, que disuelven con KOH.
Encontrando los valores de las cantidades de agua necesarios para disolver el KOH
My, 0 entra kon = 11,317 g H,0, total que ingresa al reactor.
Balance de materia general en la etapa de saponificacion
Ciq + Ci5 = Gy + Cy7
Myceite T MkoH totar T MH,0 entra kon — Ci6 + C17
36 g 47,236 g+ 11,317 g = Cy¢ + Cy,

La corriente C,,: Pasta jabonosa, se determiné pesandola a través de una balanza, pasta
que se aprecio una vez concluida el proceso de saponificacion, dejandose por un tiempo
aproximado de 6hr presentando una separacion de pasta jabonosa (solido) y glicerina

en fase liquida. Obteniendo una pasta jabonosa de 46,19 g. entonces:
54,559 = Cy7 + Cyi6

Ci¢ = 54,559 —Cyy

Ci¢ = 54,55 g — 46,19g

Ci6 = 8,36 g de la fase de glicerina.

Obteniendo los datos de las masas de ingreso y salida de los compuestos, se calculan

las composiciones (% peso) de los reactivos en los productos.
- Composiciones (% peso) en el Jabdn

3,864 g de glicerina
Xglicerol (Jabén) = 46,19 g Jabon

* 100 = 8,36% glicerol

11,317 g H,0
X0 Gavsm) = 2679 5 Jabén

«100 = 24,5 % H,0
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7,236 g KOH
XkoH (Jabon) = W * 100 = 15,66 % KOH

La sumatoria de todas las composiciones (% peso) es el 100%, por lo tanto:
Xgiicerot (Jabsn) T Xjavon + X0 + Xkow (avsny = 100%

Entonces X456, = 100 — 8,36% glicerol — 24,5 % H,0 — 15,66 % KOH
Xjabon = 51.48 % Jabon

- Composiciones (% peso) en la glicerina

¥ 3,864 g de glicerina

glicerol (glicerina) =

8,36 g glicerina. * % (glicerol)

La sumatoria de todas las composiciones (% peso) es el 100%, por lo tanto:
KXgticerol (Glicerina) T Xu,0 (glicerina) = 100%

Entonces Xy, o (giicerina) = 100 — 46,22 % (glicerol)

Xn,0 (glicerina) = 53,77 % H,0 (glicerina)

En la figura 2-29, se muestran los resultados de las composiciones en los productos en

el proceso de reaccion entre el aceite, el alcali y el acido borico.

Cl4:36¢g
ACEITE DE BORRA
DE CAFE
i X Jabén: 51.48%
3 Easta X H,0: 24.5 %
C15: ) abonosa X Glicerol: 8.36%
—> REACTOR C17:46.19¢ X KOH: 15.66%
KOH: 7.236 g
H20:11.317 g P Glicering X H:0: 53.77%

C16:8.36 g X Glicerol: 46.22%

Fuente: Elaboracion propia, 2022
Figura 2-29 Resultados de las cantidades y composiciones en el proceso de
saponificacion
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2.4.4.10 Balance de materia en la etapa de mezclado

En la figura 2-30, se muestra la Gltima etapa del proceso que es el mezclado del jabdn
base obtenido en la saponificacion anterior, con mas agua, para obtener el jabon liquido
con el aspecto fisico (textura de gel, aroma y color) deseados.

Cis:
H3BO3:
H20:
Pasta
Jabonosa C19:268¢g
—P MEZCLADOR <«
C17:46.19¢ H20 dest.
X Jabon: 51.48%
X H,0:24.5% l
X Glicerol: 8.36% B X yabén:
X KOH: 15.66% JABON LIQUIDO X o ‘
C20 X Glicerol:

X KOH

Fuente: Elaboracion propia, 2022
Figura 2-30 Proceso de mezclado

Como se indica en el proyecto se utiliza el 6% de HzBOs en peso de la pasta jabonosa
a introducir al mezclador a una concentracion del 34.2% con la finalidad de neutralizar

el exceso de hidroxido de potasio
Mpy,po; = Mp, jabonosa * 0,06
Mpy,po, =46.19 g+ 0,06 = 2,77 g H;BO;

Por lo que la masa de H3sBOz diluida seria:

My, Bo, dituida = 2,77 g H3BO3 * = 8,10 gH3BO0; diluido

1
0,342

Encontrando la masa diluida de HzBOs se puede calcular la cantidad de H.O que se

requirio para disolver el acido.
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My, 0 entra 380, = 8,10 g * 0,658 = 5,33 g H,0, necesarios para disolver el H3BOs,

tomando en cuenta la densidad del agua 0,997gr/ml, dando un volumen del agua 5,35

mi
277 9
Calculado la molaridad: M = 20200 — _sissgjmol_ _ g 374 o] /]
V() 5,35+10—3 (1)

Donde en el proceso de mezclado se produce una reaccién quimica de neutralizacion

entre en exceso de hidroxido de potasio y el &cido borico:
Ci9Hgs (CO0)3K3 + KOH,,, + H3BO3 = C49Hos(CO0)3K5 + KBO, + 2H,0
Donde el KBO, se disocia por completo en:
KBO, - K* + B0,
Dando que el potasio no se hidroliza, por lo tanto, se hidroliza el dioxido de boro:
BO; + H,0 — H,BO0s, presentandose la formula y ecuacion de ionizacion

H,BO; < H* + HBO3?

to: C1 0 Cy

tyi: cL—X X c, +x
Por lo tanto, se determina la concentracion del analito, en funcion al volumen de la
solucién de acido borico que reacciona con el exceso de hidroxido de potasio presente
en la pasta jabonosa.
En la pasta jabonosa se afiade 3 gotas de fenolftaleina. Por medio de una titulacion, se
afiade lentamente desde una bureta la solucion de &cido bdrico, con una molaridad
calculada de 8,374 M, utilizando 15 ml para neutralizar el exceso de KOH. Asi también
se calculé la molaridad de la pasta jabonosa 2,72 M, tomandose como una base de

calculo el volumen de 46,19 ml.

[H2303] — MH3303 * VH3303 B MP.]abonosa * VP.]abonosa — 1

VH3303 + VP.]abonosa

8,374%15-2,72 46,19 mol

[H,BO5] = 222202 = —0,000437
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Mp jap * Vb jab
[KBOZ] — .Jabonosa .Jabonosa =2
VH3BO3 + VP.]abonosa

(KBO,] 2,72 * 46,19
207 154+ 46,19

Al obtener un dato negativo de concentracion, indica una reaccion de acido débil con

= 2,05 mol/l

una base fuerte, donde el exceso de KOH y B0, se originan en procesos:
BO; + H,0 = H,BOs,............ H,BO; < H* + HBO3?,y
KOH - K* + OH™

Es una aproximacion satisfactoria considerar que el pH del jabdn liquido se debe
Unicamente al exceso de KOH, despreciando la influencia del BO>", se encuentra el pH
dandose la vuelta la reaccion.

KOH - Kt + OH™
to: X 0 0
ty: 0 X X
MP.]abonosa * VP.]abonosa - MH3BO3 * VH3BO3

[OHT] = =x
VH3BO3 + VP.]abonosa

(OH-] = 2,720 * 46,190 — 8,374 * 15
B 15 + 46,190

pOH = —log[OH™]
pOH = —log(4,379 * 107%)
pOH = 3.35, para encontrar el pH de la mezcla se precede a restar: pH = 14 — pOH,

= 4,379 * 10~*mol/l

Por lo tanto, el pH del jabdn liquido neutralizado con &cido bérico es:
pH =14 —-3.35=10.64
Por lo que el pH obtenido esta bajo las condiciones de los limites permisibles segun la
norma: NTN INEN 842:07.
Encontrando los valores de las cantidades de agua necesarios para disolver el H3BO3,

se logra obtener la cantidad total de agua que ingresan al mezclador.

My, 0 (ditucion) = MH,0 entra H3BO3 + My, 0 entra al mezclador
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Como la cantidad de solucion de &cido bdrico para neutralizar fue de 15ml se utilizaron
un aproximado de 1,85 veces la misma cantidad de agua requerida para disolver y en

la cantidad de &cido bérico dando 5,12 g.
My, o (giucion) = (5,33) * 1,85 g H,0 + 268 g H,0,
My, 0 (aitcion) = 277,86 g H,0, total que ingresa al mezclador.
Realizando un balance de materia general en la etapa de mezclado se obtiene:
C17 + Cig + (9 = Cy
Mpasta jabonosa T MuzB0s T Mu,0 (ditucion) = C20
46,19 g+ 5,12 g + 277,86 g = (5,
C,o = 329,17 g, cantidad de jabon liquido obtenido.

Como se aprecia en la figura 2-31, se cuenta con las composiciones en los reactivos,

. . b .
or lo que se requiere encontrar las composiciones (% peso) del producto

Miabs
Xjabon (jabén liquido) = Jabon * 100
m]abén liquido
46,19 * 0,5148 o
Xjabon (jabén liquido) = —35g 77 * 100 = 7,22 % jabon

Para calcular las composiciones de agua en el producto se debe tomar en cuenta la masa

de agua que entra del jabdn como el agua pura que ingresa para que el jabdn sea diluido.
My,0 (mezcla) = MHu,0 (jabon) T MH,0 (dilucion)

My, 0 (mezela) = (46,19 g * 0,245) + 277,86 g = 289,18 g H,0 (mezcla)

Por tanto, la cantidad del agua en el jabon liquido es:

289,18 g H,0 (mezcla)

XHzO (jabon liquido) = 329,17g jabon liquido *100

X 1,0 (jabén liquido) = 87,85 % H,0 (en el jabén liquido)
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La cantidad de hidrdxido de potasio en el jabon liquido es:

. 46,19 % 0,1566
L = *
KOH (jabén liquido) 329,179 jabén liquido

100

X koH (jabon liquido) = 2,19 % KOH (en el jabon liquido)

Asi también, la composicion del glicerol en el jabédn liquido es:

(46,19 % 0,0836) gr glicerol
*
329,17 g jabon liquido

X

glicerol (jabén liquido) =

100

Xgiicerol (jabén liquido) = 1,17 % glicerol (jabon liquido)

Y, por ultimo: la composicion de hidroxido de potasio se encontrard por diferencia,

siendo la sumatoria de las composiciones (% peso) iguales al 100%

Xkon = 100 — (Xglicerol + XHZO + X]abon)-

jabon liquido

Xkon =100 —(1,17glicerol + 87,85 H,0 + 7,22 jabén) = 3.76 %

2.4.4.10 Resumen general de balance de materia en el proceso de obtencion de
jabon liquido

En la tabla 11-19, se resume general de balance de materia en el proceso de

saponificacion, presentando las corrientes de entrada y salida en cada proceso, donde

el contenido de las corrientes se describe en la tabla 11-17.

Tabla 11-19: Resumen de balance de materia en el proceso de saponificacion

Entrada Salida
Corriente Cis Cis il Ci7
Cantidad (g) 36 18,553 8,36 46,19
S Glicerol 46,22% 8,36%
28 HoO 60,96%  53,77%  24,50%
§§ Jabén 51,48%
O KOH 39,04% 15,66%

Fuente: Elaboracion propia, 2022
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Tabla 11-20: Resumen de balance de materia en el proceso de mezclado

Entrada Salida
Corriente Cu17 Cis Cuo Cao

Cantidad (g) 46,19 15 268 329,17
- Glicerol 8,36% 1,17%
8 = H.O 24,50% 65,80% 100,00% 87,85%

8%  HBO 34,20% :
s S Jabon 51,48% 7,22%
KOH 15,66% 3.76%

Fuente: Elaboracion propia, 2022
La tabla I1-20, se detalla el resumen del balance de materia en el proceso de mezclado,
obteniendo 329,17 gr de jabon liquido. Cuyas composiciones en porcentaje en peso de
jabdn es de 7,72%, una composicion de agua de 87,85%, glicerol 1.17% y un 3,76%
de KOH. La existencia de %KOH en el jabon liquido es debido a que no se ha
neutralizo por completo el exceso de KOH, ya que se demuestra por medio de calculos
en una reaccion de neutralizacion de acido débil (siendo el reactivo limitante el &cido
borico) y base fuerte (el reactivo en exceso), obteniéndose asi un pH de 10,64 el cual
se demuestra que la mezcla es basica, pero esta bajo las condiciones de los limites

permisibles de jabon liquido segun la norma: NTN INEN 842:07.

2.4.5 Balance de energia del proceso tecnologico experimental para la extraccion
de aceite de la borra de café
Para realizar el balance de energia se deben considerar los procesos que impliquen un

intercambio de energia dentro del sistema.

Aplicando la primera ley de la termodindmica “Ley de la conservacion de la energia”.
Si la frontera de un sistema no permite el transporte de materia entre el sistema y sus
alrededores, entonces se dice que el sistema es cerrado, descrita mediante la siguiente
ecuacion. (Smith & Abbott, 1996)

AE cinética T AE potencial +AU= Q +W (EcuaCién 2'1)
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Los sistemas cerrados a menudo experimentan procesos donde la de energia cinética y
potencial son tan pequefios que pueden considerarse a estos como despreciables, sino
solamente en su energia interna. Smith & Abbott (1996).

AE cingtica + AE potencial = 0

Como el sistema se encuentra estacionario, el volumen se mantiene constante por lo

cual no se efectla el trabajo en el sistema. Smith & Abbott (1996).
W=0
Entonces la ecuacion es:
AU=Q (Ecuacion 2-2)
Q cedido = Q ganado

Segun (Smith & Abbott, 1996), para un sistema estacionario a volumen constante el

calor sensible y latente es igual a:

Q sensible = m Cp AT (Ecuacion 2-3)

Q latente =m * A (Ecuacion 2-4)
Donde:
m = Masa del componente (Kg)
Cp = Capacidad calorifica (Kcal/ Kg °C)
AT = Diferencial de temperatura (°C)
Tt = Temperatura final (°C)
Ti = Temperatura inicial (°C)
A = Calor latente de vaporizacion (Kcal/Kg)

2.4.5.1 Balance de energia en el proceso de secado de la borra de café
Con las masas de cada corriente calculadas, ahora se procede a calcular el calor neto

necesario en cada unidad. EIl calor especifico de la borra de café y el extracto se
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calcularon de acuerdo a Choi y Okos, que permite calcular este parametro de acuerdo

a la composicion del material.

Tabla 11-21: Calor especifico (J/kg*K) de acuerdo Choi y Okos

Proteinas Cp = 2,0082 « 103 + 1,2089 * T — 1,3129 x 1073 % T2
Lipidos Cp =1,9842 %103+ 1,4733 «xT — 4,8008 « 1073 » T2
Carbohidratos Cp = 1,5488 = 103 + 1,9625 * T — 5,9399 x« 1073 % T2
Fibra Cp = 1,8459 * 1023 +1,8306 * T — 4,6509 * 1073 * T?
Cenizas Cp = 1,0926 * 103 +1,8896+« T —3,6817 * 1073 * T?
Humedad Cp = 4,1762 * 103 4+9,0864 * T~% +5,4731 % 1073 * T2

Fuente: CHOI, Y. & OKOS, M.R. Efectos de la temperatura y la composicion sobre
las propiedades térmicas de los alimentos.

Con estas ecuaciones establecidas, se realizd una ponderacion del calor especifico
teniendo en cuenta el Cp y la composicion de cada componente, obteniendo un Unico
resultado. La composicion de la borra de cafe humeda, seca. El calor especifico del
extracto se calculd teniendo en cuenta que, de acuerdo a las experimentaciones
realizadas, el 62,71% corresponde a lipidos, mientras que el 37,29% corresponde a

otros compuestos, principalmente azlcares y carbohidratos de bajo peso molecular.

Tabla 11-22: Calor especifico para la borra de café y el extracto

Corriente Descripcion Temperatura Calor especifico
(°C) Cp (kJ/kg *°C)
C2 Borra seca 105 1,8562
Co Borra d'e, café luego de la 72.3 14073
extraccion
Ci14 Aceite 30 1,0215

Fuente: Elaboracion propia, 2021

En la figura 2-31, se muestra el balance de energia para la borra de café. Asi mismo, se

extrajeron valores de calores especificos de la tabla 11-18.
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°

C0: 0.904 k
g SECADO ————— C1: Vapor de Agua
Borra de Café Himeda Tr 105°C
Ti: 25°C

Fuente: Elaboracion propia, 2021
Figura 2-31 Proceso del secado de la borra de cafée

Datos de calores especificos, tomados de la tabla 11-18:

kcal
kg°C

CPBorra seca = 0,443

kcal
CPagua = 1kg—°C

Para calcular es calor sensible en el proceso de secado, se tomé en cuenta la ecuacion
(2-3) mencionada por (Smith & Abbott, 1996), donde: el calor especifico de la borra
de café seco es de 0,443 (kcal/kg °C) y el calor especifico para el agua 1 (kcal/kg °C).

Qs = m*cp * AT

Qs = (CZ * CPgorra seca T C1 * CpAgua) * (Tf - Ti)

kcal 40517 %1 kcal
*
kge°c kg °C

Qs = (0,387 kg x 0,443 ) * (105 — 25)°C

Qs = 55,04 kcal
El calor sensible para el proceso de secado de la borra de café es de 55,04 kcal.

Para calcular el calor latente para evaporar el contenido de agua, primero se calcula la

potencia de la estufa para lo cual se requiere el tiempo de calentamiento:

tCsecado = 0,5 hr
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Donde la ecuacidn de potencia se representa como el calor sensible en un determinado

tiempo.
Pot = % (Ecuacion 2-4)
Pot = O
tcsecado
Pot=%=110,08keal/hn potencia de la estufa en el tiempo de

calentamiento.

Posteriormente para calcular el calor latente se multiplica la potencia de la estufa con
el tiempo de la etapa de Secado:

tsecado = 3 hr

Qi = Pot * tsecqao

kcal
hr

Q, =110,08 * 3 hr

Q; = 330,24 kcal
Qr=0Qs+
Qr = 55,04 kcal + 330,24 kcal
Qr = 385,28 kcal
El calor necesario para el proceso de secado de la borra de café es de 385,28 kcal.

2.4.5.2 Balance de energia en el proceso de extraccion de aceite de la borra de café
Para calcular la energia requerida en la etapa de extraccion, se debe determinar el calor
sensible debido al calentamiento del solvente desde 25 °C hasta 72.3 °C con la presencia
de borra de café seco molido, donde el calor especifico del solvente (Etanol) es 0,5875
(kcal/kg °C) este proceso se realizo en el extractor Soxhlet. En la figura 2-32, representa

el sistema utilizado para el proceso de extraccion.
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&

- . Solvente
_Solvente—} EXTRACCION —» ClO'Recuperado
Ti25°C
Tv:72.3°C

Fuente: Elaboracion propia, 2021
Figura 2-32 Proceso de extraccion para el balance de energia

Datos:

kcal
kg°C

CPsotwente = 0,5875

Qs =m=*cp* AT

Qs = (CS * CpSolvente) * (Ty —Tp)

kcal
kg °C

Qs = (1,624 kg = 0,5875 ) * (72,3 — 25)°C

Qs = 45,090 kcal

Para calcular el calor latente para evaporar el solvente, primero se calcula la potencia

del calentador para lo cual se requiere el tiempo de calentamiento:

tCextraccion = 20 min = 0,333 hr

Pot = Cs
tCExtraccién
pot = 12090 keal o )05 keal/h
o= T0333kr cal/hr

Posteriormente para calcular el calor latente se multiplica la potencia del calentador

con el tiempo de la etapa de Extraccion:

textraccion = 6 AT

Ql extraccion — Pot * tExtracci(’m
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kcal

s * 6 hr

Q1 extraccion = 135,405

Q1 extraccion = 812,432 kcal, de calor latente necesarios en el proceso de extraccion.

Qr extraccion = Qs + @

Qr extraccién = 45,090 + 812,432kcal
Qr extraccion = 857,522 kcal

La energia total que requiere el sistema para llevar a cabo el proceso de extraccion es
857,522 kcal.

2.4.5.3 Balance de energia en el sistema de Refrigeracion

Para calcular la energia requerida en el sistema de refrigeracion, se debe determinar la
masa de agua de alimentacion, masa de vapor en la cdmara de extraccion calor recibido
y cedido del vapor del solvente. tomandose en cuenta que el tiempo total del sistema
de refrigeracion es la suma del tiempo en el proceso de extraccién mas el tiempo de
destilacion para la recuperacion de solvente. En la figura 2-33, representa el proceso

utilizado para el sistema de refrigeracion.

TA1:14.3°C
CAL refii geracion:

!

SISTEMA DE

C10: —» REFRIGERACION ——» C10: 1.218 kg
Vapor de solvente Borra de Café Seco
Ti.72.3°C l Tr30°C

Ca1= CA2. efrigeracion:
Ta2:18.5°C

Fuente: Elaboracion propia, 2021
Figura 2-33 Sistema de refrigeracion para el balance de energia
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Se requiere calcular la masa de agua de refrigeracion que entra por la corriente Al,
donde para ello se calcula el calor latente, toméndose la potencia del calentador de
135,405 kcal/ hr y un tiempo total del sistema de refrigeracion de 8 horas.

Qi = Pot * tgxtraccion
Q, = 1083,24 kcal

Por lo que el flujo méasico del agua es: 140,84 kg/h y tiempo de extraccidbn mas
destilacion: 8 h. Entonces:

k
Cpy = 140,84h—‘z « 8hr = 1126,72 kg

La cantidad de agua que ingresa al sistema de refrigeracion es 1126,72 kg.

A partir de la cantidad de masa de agua que ingresa se puede encontrar el calor de

vaporizacion del solvente con la siguiente ecuacion 2-5.
Dyap = Qu/my (Ecuacion 2-5)

Donde la masa de vapor (Mv) en la cdmara de extraccion son las sumas de cantidades
de solvente en el proceso de extraccion (recuperado) y en el descarte del solvente en la

borra de café himeda (evaporacion).
My = Cip + C;
M, = 1,218 kg + 0,344 kg
My, = 1,562 kg
Obteniendo el valor de Mv, se reemplaza en la ecuacion 2-5, obteniendo el calor de

vaporizacion.

®pap = 1083,24 = 693,495 kcal/kg

1,562 kg

Por lo tanto, se determina el calor cedido por el vapor del solvente mediante la ecuacion
2-6.
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C10 = 1,218 kg

QC = My sowente * q)vap + My soente * CPsolvente * (Tf - Ti) (EcuaCién 2'6)

keal | 1 918 kg« 0,5875 <Y
—_— *
kg ’ g*o kg °C

Qc = 1,218 kg * 693,495 * (30 —72,3)°C

Q¢ = 810,830 kcal
El calor cedido por el vapor del solvente en el sistema de refrigeracion es 810,830 kcal.

En el sistema de refrigeracion, el flujo de agua que ingresa es la misma que sale del
sistema, pero no asi las temperaturas de ingreso y salida. Por lo que se calcula el calor
recibido del vapor del solvente, mediante la ecuacion 2-7.

CAl = CAZ = 1126,72 kg

kcal
CPagua = 1kg—°C

Qr = Ca1 * CPagua * (T2 — T4) (Ecuacion 2-7)

keal (18,5 — 14,3)°C
* —
kg °C ’ ’

Qr = 1126,72 kg * 1

Qr = 4732,224 kcal

Obteniéndose el calor recibido por el vapor del solvente en el sistema de refrigeracion
de 4732,224 kcal.

2.4.5.4 Balance de energia en el proceso de descarte del solvente en el producto

Para calcular la energia requerida en la etapa de descarte del solvente en el producto,
se debe determinar el calor sensible debido al calentamiento del aceite con trazas de
solvente, desde 30 °C hasta 80 °C, donde el calor especifico del solvente (Etanol) es
0,5875 (kcal/kg °C) y del aceite de borra de café es 0,244 kcal/kg °C este proceso se
realizé en una estufa. En la figura 2-34, representa el sistema utilizado para el proceso

de descarte del solvente en el producto.



Solvente
evaporado
. C13:
Aceite con Tf:80°C
trazas de
Solvente T
C12: '
DESCARTE DEL Qr
—> SOLVENTE EN EL —
Ti:30°C PRODUCTO

Fuente: Elaboracion propia, 2021
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Figura 2-34 Proceso de descarte del solvente en el producto para

el balance de energia

Se calcula el calor sensible para subir la temperatura del solvente hasta el punto de

ebullicion para eliminar las trazas de solvente presente en el aceite, donde el calor

especifico del aceite de la borra de café es obtenido de la tabla 11-18, el mismo se

expresa en KJ/kg°K y es convertido en las condiciones de Kcal/kg°C.

Qs = m*cp * AT

Qs = (C12 * CpMezcla) * (Tf -T)

Qs = (Cl4 * CPaceite T C13 * CpSolvente) * (Tf -T)

CDaceite = 01244 k,g oC

kcal

Qs = (0,0356 kg = 0,244 kg °C

Qs = 0,477 kcal

+0,00142 kg * 0,5875 keal
*
) g *0, T

)* (80 — 30)°C

El calor sensible en el proceso de descarte del solvente en el producto es 0,477 kcal.

Para calcular el calor latente en la vaporizacion del solvente, primero se calcula la

potencia de la estufa para lo cual se requiere el tiempo de calentamiento:

tCrstura = 30 min = 0,5 hr
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Pot = O
tCEstufa
pot = XA7TReAl o oc s keat/n
ot = 05k O cal/hr

Posteriormente para calcular el calor latente, se multiplica la potencia de la estufa con

el tiempo de la etapa de descarte del solvente en el producto:

tpesol.Producto = 1 hr

Qi = Pot * tpesorproducto

0,954 keal 1h
= £

& ’ hr r
Q, = 0,954 kcal

Qr =0Qs+0Q,

Qr =0,477 kcal + 0,954 kcal
Qr = 1,430 kcal

Donde el calor total necesario para eliminar las trazas de solvente en el aceite de borra
de cafe es 1,430 kcal.

2.4.4.6 Balance de energia en el descarte del solvente en la borra extraida

Para calcular la energia requerida en la etapa de descarte del solvente en la borra
extraida, se debe determinar el calor sensible desde 25 °C hasta 80 °C de temperatura,
donde el calor especifico del solvente (Etanol) es 0,5875 (kcal’kg °C) y de la borra
extraida es 0,3361(kcal/kg °C) En la figura 2-35, representa el sistema utilizado para el
proceso de descarte del solvente en el producto. Los datos de calor especifico de la borra

extraida se muestra en la tabla 11-18.
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Ce:

Borra o
Extraida Ti:25°C

DESCARTE DEL Qr
C7: «— SOLVENTEENLA |€&——
Solvente BORRA HUMEDA
Evaporado
Tf:80°C

Fuente: Elaboracion propia, 2021
Figura 2-35 Proceso de eliminacion de solvente en la borra de café himeda

Se calcula el calor sensible donde la temperatura del solvente para su evaporacion sube
hasta el punto de ebullicion.

Qs =m=*cp* AT
Qs = (Cs * CpMezcla) * (Tf -T)
Qs = (C8 * CDporra Ext. T C7 * CpSolvente) * (Tf -T)

kcal
kg °C

CPBorra Ext. = 0,3361

—kcal + 0,3437 kg * 0,5875 keal
*
kge°Cc g=5 kg °C

Qs = (0,3798g * 0,3361 ) * (80 — 25)°C

Qs = 18,131 kcal

Para calcular el calor latente para evaporar el solvente, primero se calcula la potencia

de la estufa para lo cual se requiere el tiempo de calentamiento:

tCrstura = 30 min = 0,5 hr

Pot = Cs
tCEstufa
18,131 kcal
Pot = ————— = 36,262 kcal/hr

0,5 kr



107

Posteriormente el calor latente se multiplica, la potencia de la estufa con el tiempo de

la etapa de descarte del solvente en la borra extraida: tpesoi sorra = 5 hr

Qi = Pot * tpesorproducto

kcal

Qu=36262——*5 hr

Q; = 181,31 kcal
Qr=0Qs+ @
Qr = 18,131 kcal + 181,31 kcal
Qr = 191,441 kcal

Donde el calor total suministrado para evaporar las trazas de solvente en la borra de
café extraida es 191,441 kcal.

2.4.6 Cinética de la reaccion quimica en el proceso de saponificacion

La cinética quimica es el estudio de las velocidades de las reacciones quimicas y de los
mecanismos mediante los que tienen lugar. Introduce la variable de tiempo en el estudio
de las reacciones quimicas y el camino que siguen los reactivos para convertirse en

productos.

Por esta razon es tan importante obtener los pardmetros cinéticos caracteristicos de la

reaccion quimica.
La ecuacion de velocidad general de una reaccion quimica:
(—ry) =k xcf * cg (Ecuacion 2-8)
con,
k = constante cinética (L/mol*min).
ay B = dérdenes de reaccion.

Sia=p =1, lareaccion sera bimolecular y la velocidad sera de segundo orden:
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(—ry) =kxcy*cp (Ecuacion 2-9)
ca: concentracion del aceite en el instante final (mol/L).
ce: concentracion del KOH en el instante final (mol/L).

Si uno de los reactivos se encuentra en exceso, para que haya una saponificacion
completa, se tiene que (Ceo>>Cao). En el caso que se describe en este proyecto habra un
exceso de potasa respecto al aceite, que es el reactivo limitante y por tanto el que

controla la reaccion.

Como el reactivo B esta en exceso, se podra englobar la constante cinética como una

constante aparente segun la ecuacion 2-10:
k' =cg,*k (Ecuacion 2-10)
Y por tanto la velocidad de reaccion se ve simplificada a:
(=ry) = k' x4 (Ecuacion 2-11)

Se trata de una ecuacion de pseudo primer orden, con k’, la constante aparente

(L/mol*min).

En el caso que nos ocupa (generacion de materia por reaccion quimica), la
saponificacion de los triglicéridos contenidos en el aceite, es un proceso
intrinsecamente discontinuo, por lo que los términos de entrada y salida se consideran

nulos, y la ecuacion 2-12 queda simplificada a la siguiente expresion (ecuacion 2-13):

(Entrada de materia al sistema) +
(Generaccién de materia por reaccion quimica) =
(Salida de materia del sistema) + (Acumulacién de materia en el sistema)

(Ecuacion 2-12)

(Generacion de materia por reaccion quimica) =

(Acumulacién de materia en el sistema) (Ecuacion 2-13)

dNg

(1) *V = — at

(Ecuacién 2-14)
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Donde:
(-ra): velocidad de reaccion quimica (mol/L*s).
V: volumen del reactor (L).

(dNa/dt): cambio en el n® de moles de aceite en un instante de tiempo t determinado

(moles/s).

Sabiendo que la especie que controla la reaccion, o sea el reactivo limitante, es el aceite,

se tienen las siguientes ecuaciones:

2.4.6.1 Conversion del aceite durante la reaccion

x, = Jaola (Ecuacion 2-15)
Nao

Donde:

Xa = conversion del aceite durante la reaccion (%).

Nao = NUumero de moles de aceite inicialmente (moles).
Na = Numero de moles de aceite a tiempo t (moles).

2.4.6.2 Concentracion del aceite en funcion del nimero de moles y del volumen

cy = NTA (Ecuacion 2-16)

con, ca = concentracion de aceite al final de la reaccioén.

2.4.6.3 Calculo del tiempo de reaccion en el proceso de saponificacion

Para una reaccion quimica de segundo orden. Se sabe que el componente B, que es la
disolucion de KOH, esta en exceso respecto al aceite, 3 moles de KOH por cada mol
de aceite, por tanto, la cinética de la reaccion de saponificacion se puede suponer de

pseudo - primer orden, expresada en la ecuacion 2-11.
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Sustituyendo las ecuaciones 2-15, 2-16 y 2-11, en la ecuacion 2-12, que es la expresion

del balance para un reactor discontinuo e isotermo, se obtiene finalmente que:

_ - _ dxa
(=1) *V = =Ny * dt

Despejando dt e integrando se obtiene.

Na Ngyo
Nao (—14)*V

fot dt = — dx, (Ecuacién 2-17)

Despejando Nao de la ecuacion 2-16, el namero de moles del aceite inicialmente se
reemplaza en la ecuacion 2-17, obteniendo:

Na cgo*v

t=- fNAO Crwy Xa (Ecuacion 2-18)

Simplificando los volimenes, se obtiene
X 1 .z
t=cyp * fxﬁ)mdx,1 (Ecuacion 2-19)

Donde se sustituye la ecuacion 2-11, en la ecuacion 2-19, obteniendo

t = cyo * —2 (Ecuacion 2-20)
(=ra)
t = cyp * kfi‘;A (Ecuacion 2-21)

reemplazando la ecuacion 2-15 y 2-16 en la ecuacion 2-21 se obtiene:

N Nao—Ngy
t =40, Nao_ (Ecuacion 2-22)
14 k' «—A
|4
Npgo—N .y
t=-4—4 (Ecuacion 2-23)
k'Ng

Donde despejando NA de la ecuacién 2-15, se reemplaza en la ecuacion 2-23

¢ = Nao=Nao(1=Xa) (Ecuacion 2-24)
k'Nao(1-X4)
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Por lo que separando entre fracciones se simplifican los numeros de moles de aceite

iniciales, obteniendo asi la ecuacién del tiempo de reaccion.

1 1
b= T

(Ecuacion 2-25)

Por tanto:

t: tiempo de reaccion (min).

k’: constante aparente de la reaccion (min?).
Xa: conversion del aceite al final de la reaccion.

De acuerdo a Asiagwu, A.K., Omuku, P.E., llabor, A.C., Omeoga, C.A. (2013).
“Kinetics of saponification of Treculia africana oil using a locally sourced alkalinela,
indica que como la cinetica es pseudo-primer orden la constante de cinetica aparente,
tiene un valor de k’= 0.0142 min™. Donde el grado de conversion de saponificacion,
Xa: 0.95.

Por tanto, el tiempo de la reaccion de saponificacion se calcula mediante la ecuacion
2-25

1
t=00142 @ =095

1408,45 min = 23,47 hr

2.4.6.4 Célculo de la velocidad de reaccion en el proceso de saponificacion
Teniendo un tiempo de reaccion de 23.47 horas, por lo que para calcular la velocidad
de reaccion se encuentra la concentracion del aceite al final de la reaccion, mediante la

ecuacion 2-26.

N ‘ .
cy = 7“’ , donde se encuentra el valor de Na a través de la ecuacion 2-15
_ Npo—Ng d . d b . .
Xa =" espejando Na se obtiene:
0

Ny = Nygo(1 — xy4) (Ecuacidn 2-26)



112

Donde Nao es el nimero de moles del aceite inicialmente, el mismo tiene un valor de
0,042 mol. Por lo tanto:

N, = 0,042 (1 —0,95) = 0,0021 mol

Por lo que la densidad del aceite de borra de café es 0,94g/ml (C.1.Q.-Anexo B) p =

% , masa del aceite sobre volumen.

Despejando el Volumen V =2 = _3%9

=————=138,29ml =0,03831
p 0,94 g/ml

Obteniendo los valores de Na y el volumen, se calcula la concentracion del aceite al

final de la reaccion.

__0,0021 mol

CA= oosasl = 0,0548 mol/l , concentracion del aceite al final de la reaccion.

Reemplazando los valores de concentracion ca y la constante aparente se calcula la

velocidad de la reaccion a partir de la ecuacion 2-11.

mol

(—14) = k' * ¢4, = 0,0142 (min~') % 0,0548 l

(-1, = 7,7816 x 10~* mol,ln, velocidad de reaccion.

I*m

Las condiciones de reaccion que afectan en mayor medida a la saponificacion son la
temperatura y la concentracion del catalizador. Por tanto, para aumentar el rendimiento
de la misma, habrd que modificarlas para conseguir la conversion requerida.
Temperaturas menores (25°C, T ambiente) reducen los costes de calefaccion y
disminuyen la cantidad de jabones formados por saponificacién, promoviendo la

transesterificacion.

2.4.6.5 Célculo de la entalpia de reaccion

El calculo de la entalpia de reaccion se hace a partir de la energia de enlace de los
componentes individuales de la reaccion. Una reaccidén quimica consiste en un nuevo
reagrupamiento de los atomos de los reactivos para formar los productos. Si se conocen

las energias de estos enlaces, se pueden calcular facilmente la entalpia de la reaccion.
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La energia de enlace es la energia necesaria para romper un mol de dichos enlaces. A
partir de las energias medias de enlace pueden calcularse aproximadamente las
entalpias de reaccion entre sustancias. En efecto, teniendo en cuenta que para la ruptura
de enlaces hay que suministrar energia, mientras que al formarse nuevos enlaces se

desprende energia, se deduce que:

AH = Z(Energia de enlaces rotos) — Z(Energia de enlaces formados)
(Ecuacion 2-27)

En el caso particular del presente proyecto, se utiliza un catalizador basico, el KOH,
para que forme jabones mediante saponificacion de los triglicéridos del aceite la

reaccion particular objeto de este estudio, se muestra en la figura 2-36.

H
|
H—C—00C— (CH,), — HC = CH — (CH, ), — CHj
| K*OH™
H-C—-00C—(CH,), —HC=¢H—-CH, —HC=CH— (CH,), —CH;, + K'OH —
| K*OH~
H—C—00C - (CH,),s — CHy
| H
H |
K — 00C — (CH,), — HC = CH — (CH,)» — CH, - T ~Of
- * K— 00C — (CH,), — HC = CH — CH, — HC = CH — (CH,), —CH; H-C-0OH
|
K- 00C — (CH,)y, — CH, H-C-0H
|
H

Fuente: Planta de fabricacion de jabén liquido, 2014
Figura 2-36 Reaccién quimica de saponificacion entre el triglicérido y la potasa

De las tablas de entalpias de enlace entre elementos que se muestran en la figura 2-37,
se han tomado los valores de los enlaces que estan presentes en la reaccion de
saponificacion de los triglicéridos del aceite (tabla 11-19) para el céalculo de la entalpia

total.
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Tabla 11-23: Entalpias de enlace de varios enlaces entre elementos

Enlace Energia de enlace N° enlaces formados N° enlaces rotos
AH (kJ/mol) (reactivos) (productos)
C-H 415 100 100
C=0 743 3 3

Fuente: Elaboracién propia, 2021

Para calcular la entalpia de la reaccion tomamos la energia individual de los enlaces,

consultando la tabla 11-19, y aplicando la ecuacion 2-27.

El valor que se obtiene es:
AH = Z(Energia de enlaces rotos) — Z(Energl'a de enlaces formados)

AH =46 —48=2xAH;_,
AH = =2 * 347 kJ /mol
AH = —694 k] /mol

De forma neta se han formado dos enlaces C-C y del resto de enlaces se han roto y

formado la misma cantidad.

2.4.6.6 Balance de energia en la etapa de saponificacion

Los reactores discontinuos de mezcla perfecta son siempre isotermos; sin embargo, por
simplificar la nomenclatura, se entendera como reactor discontinuo isotermo aquel en
el que la temperatura también se mantiene constante a lo largo del tiempo. El disefio de
este tipo de reactor requiere la resolucién simultanea de los balances de materia y

energia.

De manera anadloga al balance de materia, el balance de calor para un reactor

discontinuo puede expresarse como:
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Energia generada por reaccion quimica — Energia desaparecida +

Energia trasnmitida = Energia acumulada (Ecuacion 2-28)

En la ecuacion 2-28, el término de transmision corresponde a la cantidad de calor
aportada o retirada a través del &rea de intercambio disponible en el recipiente de
reaccion. Los términos de generacién y desaparicion corresponden al calor de reaccién

liberado, si la reaccion es exotérmica como en nuestro caso.

El fluido caliente se mantiene en agitacion con el fin de que la temperatura sea uniforme
en toda la masa del liquido, con ello se pretende eliminar la existencia de un gradiente
de temperaturas desde el seno del fluido hasta la cara interna del recipiente, con lo que
se puede suponer que no hay resistencia a la transmision de calor por conveccion ahi.

En este caso solo se tendria en cuenta por conduccion.

A continuacion, se aplica el balance de calor al reactor discontinuo isotérmico, en el
cual la temperatura inicial, To, Se mantiene constante a lo largo del tiempo y el término
de acumulacion se anula. Esto significa que todo el calor que se libera durante la

reaccion tiene que ser transmitido a traves de la pared de intercambio:
(—AH,) * (=14) *V = U * Apc * (T — Trnf) (Ecuacion 2-29)
Con ayuda de las ecuaciones 2-14, y 2-29, obtenemos que:
(—AH) * (= S4) = U Agc * (Ty—Top)  (Ecuacion 2-30)

De la ecuacion 2-30 se despeja Tmr:

(-aH) « (- 48)

_dt
T, — T, =
( 0 mf) U* Apc
_ (—AH;) * Npy dxy
T =To = —0ac *at
Ty = To — "o Nao , %4 (Ecuacion 2-31)

U*Arc t

siendo,
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Tme : temperatura del fluido refrigerante (°K).
To = temperatura de reaccion (°K).
(-AHy): entalpia de reaccién (kJ/mol).
U: coeficiente global de transmision de calor (W/m? °K).
Arc: area de transmision de calor (m?).
Xa: conversion de la reaccion (95%).
T: tiempo de reaccion (3,46 h).
El calor total generado por la reaccion quimica se expresa como:
Q = (—AH,) * Nyo * x4 (Ecuacion 2-32)
Calculando cada término para tener el valor del calor generado por la reaccion:

a) El ndmero de moles de aceite inicial, se calcula con la cantidad a emplear y su peso

molecular: Ny, = % = 0,042 mol

b) La entalpia de reaccién quimica se ha calculado mediante la energia de enlace de
los reactivos y productos; cuantificando la energia necesaria o desprendida al
formar o romper los enlaces en la molécula: (—AH,) = —694 kJ/mol

c) La conversion se establecié en el 95% x, = 0,95

Por tanto, con la ecuacion 2-32 calculamos el calor generado durante la reaccion
quimica:

kJ

Q= _694mol

*x 0,042 mol = 0,95

Q =—27,69 k] = —6,618 kcal, calor generado en la reaccion quimica.
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2.4.7 Estimacion de costos del consumo de energia en el proceso tecnologico
experimental de obtencidn de jabdn liquido a partir de la extraccion de aceite de
la borra de café

2.4.7.1 Costo del consumo de energia en el proceso de secado

Tomando en cuenta las condiciones de la estufa Conterm: Tiempo: 3 horas y una
potencia: 2000 W. se calcula la energia de la estufa en el tiempo determinado de
utilizacién en el proceso de secado de la borra de café.

Energia = Pot x t (Ecuacion 2-33)
E =2 kW =3 hr = 6 kWh, energia de la estufa en el tiempo de secado.

Para determinar el costo de la energia consumida por la estufa, durante el secado de la

muestra, se multiplica la energia por el costo por kWh.

Costo
kKWh

Costo = E * (Ecuacion 2-34)

0,94Bs
kWh

CostOgecqao = 6kWh * = 5,64 bs, es el costo en el proceso de secado.

2.4.7.2 Costo del consumo de energia en el proceso de molino de la borra de café
Las condiciones del molino de bolas para la borra de café seco fueron de un tiempo de
50 min = 0,833 horas cuya potencia del molino es: 250 W. Utilizando la ecuacion 2-33

el cual refleja el calculo de energia, se obtiene:
Evotine = 0,250 kW % 0,833 hr = 0,208 kW h, energia del molino de bolas.

Para determinar el costo de la energia consumida por el molino de bolas, de la borra de

café, se reemplaza la energia del molino en la ecuacion 2-34.

0,94Bs

Costomoiine = 0,208kwh * pv

= 0,1957 bs, costo de consumo de energia en el

molino.
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2.4.7.3 Costo del consumo de energia en el proceso de extraccion de aceite

Las condiciones del calentador eléctrico en el proceso de extraccion fueron en un
tiempo de 6 horas donde la potencia del calentador eléctrico fue de 1000 W. por lo que
la energia se calcula con la ecuacion 2-33.

Eoxtraccion = 1 kW * 6 hr = 6 kWh, energia del calentador en la extraccion de aceite.

Para determinar el costo de la energia consumida por el calentador eléctrico, durante el
proceso de extraccion, se multiplica la energia por el costo por kWh, en la ecuacion 2-
34.

0,94B
CoStO,y; = 6kwh * ——

P 5,64 bs, costo de consumo de energia en el proceso de

extraccion del aceite.

2.4.7.4 Costo del consumo de energia en el proceso de destilacion de la mezcla
solvente-aceite

Las condiciones del calentador es la misma que en el proceso de extraccion, pero el
tiempo de recuperacion del solvente presente en la mezcla de aceite mas solvente fue

de 2,33 hr. Por lo que la energia es:
E =1kW * 2hr = 2 kWh, energia del calentador en el proceso de destilacion.

El costo de la energia consumida por el calentador eléctrico, durante el proceso de

recuperacion del solvente es:

0,94Bs

m = 1,88 bs

Costopest = 2kwh *

2.4.7.5 Costo del consumo de energia en el proceso de descarte del solvente en la
borra extraida

Para el descarte del solvente en la borra himeda se realiz6 en la estufa Conterm por un
tiempo total de 5,5 horas, cuya potencia es la misma en el proceso de secado de la borra

de café.
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E =2kW %55 hr = 11kWh, energia consumida en la evaporacion del solvente

presente en la borra extraida himeda.

Determinando el costo de la energia consumida:

Costo 0,94Bs
=11 kwh =
kWh kWh

del solvente en la borra extraida hUmeda.

Costoges1g = E * = 10,34 bs, costo del proceso de descarte

2.4.7.6 Costo del consumo de energia en el proceso de descarte del solvente en el
producto

El tiempo de descarte del solvente en el aceite fue de 1,5 horas, obteniendo:

E =2 kW % 1,5 hr = 3 kWh, energia consumida en el proceso de desolventizacion
del aceite.

Costo 0,94Bs

*Twn = Sk =y

Costopesiproa = E = 2,82 bs

Donde el costo del consumo de energia en el proceso de eliminacion de trazas de

solvente en el aceite es de 2,82 bolivianos.

2.4.7.7 Costo del consumo de energia en el proceso de saponificacion
En el proceso de saponificacidn se realizo en un reactor montado, por medio de un bafio
maria cuya fuente de calor es un calentador eléctrico cuya potencia es de 1000 W. El

tiempo de reaccion fue de 23,47 horas. Por tanto, la energia consumida es:

E =1kW % 23,47hr = 23,47 kWh, en el proceso de saponificacion. Y el costo:

Costo 0,94Bs
Costosaponificacion = E * = 23,47 kwh * = 22,06 bs, consto del

consumo energético durante el tiempo de reaccion.

2.4.7.8 Costo del consumo total de energia en la obtencion de jabon liquido a partir
de la extraccion de aceite de la borra de café

El costo total del proceso de obtencion de jabdn liquido referente al consumo de energia
de los equipos utilizados en cada etapa del mismo, es igual a la suma algebraica de cada

uno:
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Costo total = z procesos
Costo total = Costosgponificacion + COStOpesiproa + COSt0ges p + COStOp st
+ CoSt0gyt. + COStOy01in0 + COStOsecqdo
Costo total = 22,06 + 2,82 + 10,34 + 1,88 + 5,64 + 0,195 + 5,64 = 48,58 bs

El costo total de energia para obtener jabon liquido a partir de la extraccidn de aceite
de la borra de café es de 48,58 bolivianos.



CAPITULO Il
RESULTADOS Y DISCUSION
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3.1 Resultados de los analisis fisicoquimicos de la borra de café
Los resultados de los anélisis fisicoquimicos realizados de la borra de café ideal de
variedad ardbica presentan los siguientes resultados, los mismos fueron realizados en

el centro de analisis, investigacion y desarrollo “CEANID”

Tabla I11-1: Comparacion de datos fisicoquimicos de la borra de café

Parametros . Técnica y/o Resultados de Ceanid Re_:su_ltado d €
método de ensayo bibliografia
Ceniza NB 39034:10 0,58 % 0,8-0,6%
Densidad NB 230:99 1,05 g/ml 0,28 gricc
Fibra Gravimétrico 5,43 % 5,43
Grasa NB 313019:06 5,58 % 10 - 15%
Hidratos de Calculo 31,28 % 34— 39%
Carbono
Humedad NB 313010:05 57,13 % 10 - 5%
Proteina Total NB/ISO 8968-1:08 n.d % 14 - 15%
Valor energético Calculo 175,34 Kcal/100 g
NB: Norma Boliviana Kcal: Kilocalorias n.d. No detectable

ISO: Organizacion Internacional de
Normalizacion

Fuente: Elaboracion Propia, 2021

g/ml: gramos por mililitros %: porcentaje

En la tabla I11-1 se observa diferentes resultados de acuerdo a los parametros que se
analizaron, donde la materia prima que se analizo en el centro de analisis, investigacion
y desarrollo CEANID, fueron en un estado humedo ya que asi se plante6 desde el
principio del proyecto en uno de los objetivos especificos, dandose a conocer que la
materia prima seria recolectada en diferentes puestos de cafeterias utilizandose una sola

variedad de café (borra de café).

Donde la humedad de acuerdo a CEANID, la borra de café presenta un porcentaje de
humedad del 57,13%, el mismo fue comparado en un analizador de humedad
electronica obteniéndose un resultado del 55,66 %, donde el margen de error es del
1,47%.

Estos resultados que se realizaron no pueden ser comparados con los de bibliografia ya

que los mismos fueron realizados una vez que la borra de café ya se encontraba seca.
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Donde de acuerdo a los resultados de bibliografia fue una guia para poder trabajar en
cuanto al porcentaje de humedad que debia presentar para continuar con el proceso de

molino y extraccion de aceite.

3.2 Resultados de los analisis fisicoquimicos del aceite extraido de borra de café
Los parametros fisicoquimicos determinados para el aceite de borra de café, fueron
analizados en el laboratorio del Centro de Investigaciones Quimicas CIQ -
Cochabamba. Los anélisis del aceite de Borra de café de variedad arébica proveniente
de las cafeterias Alder, en la ciudad de Tarija, fueron los siguientes:

= Determinacion de la densidad.

= Determinacion de pH

= Determinacion porcentual de humedad.

= Determinacion de Viscosidad dindmica

= Determinacion del punto de fusion.

= Determinacion del indice de saponificacion.

= Determinacion de peroxido

= Determinacion del indice de acidez.

= Determinacion del indice de yodo.

Tabla I11-2: Caracteristicas fisicas y quimicas del aceite extraido de la borra de

café

Parametro Unidad Método de Ensayos  Resultado
Densidad. g/ml Picnémetro 0,94
pH Adimensional Potenciométrico 4,33
Humedad. 9/100 ¢ Gravimétrico 2,73
V_|s,cos_|dad Ct Viscosimetro 117,78
dinamica
Punto de fusion. °C Thiele 16
Indice de mg KOH/ g Titulacion 182,76
saponificacion.
indice de acidez. % Acido Oleico Titulacion 6
Indice de perdxido meqO2/Kg Titulacién 0,79
Indice de yodo. % Titulacion 95

Fuente: Centro de Investigaciones Quimicas S.R.L, 2021. Quillacollo-Bolivia.
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3.2.1 Comparacion de los resultados de los andlisis fisicoquimicos del aceite de la
borra de café

Las caracteristicas fisicoquimicas del aceite extraido de la borra de café obtenida en la
parte experimental del presente proyecto de investigacion y las que se encuentran como
referencia bibliografica, se comparan a continuacion en la Tabla 111-3.

Tabla 111-3: Comparacion del aceite extraido de la borra de café

Pardmetro/Unidad E Resu_ltado Datos Bibliograficos
xperimental

Densidad (g/ml) 0,94 0,923
pH 4,33 4,58
Humedad (g/100 g) 2,73 -
Viscosidad dindmica (Pa/s) 0,11778 0,1
Punto de fusién (°C) 16 15
Indice de saponificacion (mg KOH/ g) 182,76 180,6
Indice de acidez (% Acido Oleico) 6 5,2
Indice de perdxido (megqO2/Kg) 0,79 0,27
indice de yodo (%) 95 97,6

Fuente: Centro de Investigaciones Quimicas S.R.L., 2021.

Al comparar los datos bibliograficos con los obtenidos experimentalmente, se puede
apreciar que las caracteristicas fisicoquimicas del aceite obtenido mediante extraccion
por solvente (Etanol) a partir de la Borra de Cafe, tales como la densidad, pH, punto de
fusion, indice de saponificacion, y el indice de yodo, se encuentran con datos similares.
No obstante, el parametro del indice de acidez es mayor al dato bibliografico, indicando
que se requeriran mayor cantidad de miligramos de hidroxido de potasio necesario para
neutralizar los acidos de grasos libres presentes en cada gramo de aceite. Otro
parametro es el indice de perdxidos, con un 0,79 megO2/kg, indicando el estado de
oxidacidn inicial del aceite es mucho mayor al dato de bibliografia. Por Gltimo, el
extremadamente alto indice de yodo sefiala un alto grado de instauracion, lo cual se
comprueba en los resultados del perfil cromatografico realizado al aceite de Borra de

Café, donde se observa un alto porcentaje de acidos grasos insaturados.
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3.2.2 Resultado del proceso de extraccion de aceite de la borra de café

La Tabla Il1-4 vista en el capitulo anterior, indica los resultados experimentales
obtenidos en el proceso de extraccion de aceite a partir de la borra de café, donde se
observa la evidente influencia de los parametros, relacion soluto/solvente y tiempo de
extraccion sobre el rendimiento del Aceite. Siendo el mas alto, 9,38 %.

Tabla I11-4: Datos experimentales del proceso de extraccion de aceite de borra

de café
Factores Respuesta | Respuesta 11
Relacién . : .
Tiempo . Aceite . Aceite
solutc()és:rc/)ll)vente (hn) Aceite (Q) (%) Aceite (g) (%)
A (340/2000) 4 16,83 4,95 15,91 4,68
B (380/2000) 4 26,18 6,89 25,50 6,71
A (340/2000) 6 24,92 7,33 22,51 6,62
B (380/2000) 6 35,67 9,38 33,73 8,87

Fuente: Elaboracion propia, 2021

3.2.3 Analisis estadistico del disefio factorial realizado en el proceso de extraccion
El programa utilizado en la presente investigacion, para desarrollar el analisis
estadistico del disefio experimental, fue el SPSS 26.0 (Stadistical Package for the
Social Sciencies) para Windows, mismo que permite el tratamiento integrado de todas
las fases que conlleva el anlisis de datos, recabandose resultados mas representativos

y confiables.

Los resultados obtenidos de cada combinacion relacion soluto/solvente-tiempo de
extraccion “Relacion s/S-Tiempo”, favorecieron el disefio experimental permitiendo la

determinacion de las variables mas significativas para el proceso de extraccion.

La variable respuesta de los datos experimentales, puede ser expresada mediante la
masa de aceite de borra de café obtenida o del rendimiento del aceite (expresado en
porcentaje). Para fines de andlisis estadistico, se tomé el porcentaje de aceite de borra
de Café obtenida como variable respuesta, por ser el pardmetro que indica de forma

clara y directa el rendimiento del proceso y la cantidad de aceite producida.
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A continuacidn, se presentan (Tabla I11-5), muestran los resultados obtenidos de forma
experimental dentro del proceso de extraccion de aceite de borra de café, efectuados
segun el disefio factorial elaborado para el caso.

Tabla I11-5: Datos experimentales del proceso de extraccion de aceite de la borra

de café
NE Factores Respuesta | Respuesta 11
soﬁfcl)?gg:\r/]en Tiempo Aceite Rendimiento Aceite  Rendimient
o (DI (%) @ 0%
1 - - 16,838 4,952 15,87 4,68
2 + - 26,217 6,899 25,51 6,71
3 - + 24,97 7,33 22,493 6,62
4 + + 35,677 9,38 33,735 8,87

Fuente: Elaboracion propia, 2021

El Aceite de Borra de Café se obtuvo en el proceso de extraccion, empleando tres
relaciones soluto/solventes diferentes, siendo la variable A, la relacién que contiene
menor cantidad de Borra de Café (soluto) y B, la relacion con mayor cantidad de Borra
de Café; combinando las dos relaciones con los distintos tiempos de extraccion, 4 'y 6
horas. Se obtuvo el mayor porcentaje de Aceite trabajando con la relacion
soluto/solvente con mayor cantidad de borra de café y con el mayor tiempo de

extraccion, siendo dicho rendimiento del 9,38%.

3.2.3.1 Andlisis de Varianza para regresion lineal en el proceso de extraccion

En resumen, el ANOVA indica las variables principales que influyen en el proceso de
extraccion, es decir, sobre la variable respuesta (rendimiento). Del mismo modo se dan
las transformaciones sobre las interacciones entre las variables independientes que
influyen en la variable dependiente, y la significancia de las mismas. En la tabla 111-6
se exponen los datos con los cuales se ha realizado el calculo de analisis de varianza de

un disefio 22.
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Tabla I11-6: Datos para el calculo del analisis de varianza

solliglligllslgn te Tiempo Rendimiento
-1,00 -1,00 4,95
1,00 -1,00 6,89
-1,00 1,00 7,33
1,00 1,00 9.38
-1,00 -1,00 4,68
1,00 -1,00 6,71
-1,00 1,00 6,62
1,00 1,00 8,87

Fuente: Elaboracion propia, 2021

El analisis de varianza (tabla 111-7), nos resume la variabilidad de las observaciones en
el experimento. La variacion correspondiente a los tratamientos que explica la

variabilidad entre las medias de los tratamientos, y la correspondida al error.

Tabla I11-7: Analisis de varianza en el proceso de extraccion de aceite

. suma de Grados Media .
Origen de - F Sig.
cuadrados . cuadratica
libertad

Modelo 14,458 3 4,819 44,340 0,002
corregido
Interseccién 369,784 1 369,784 3402,268 0,000
Relacién s/S 6,534 1 6,534 60,118 0,001
Tiempo 7,861 1 7,861 72,323 0,001

1A *
Relacion 0,063 1 0,063 0,580 0,489
Tiempo
Error 0,435 4 0,109
Total 384,677 8
Total, corregido 14,892 7

Fuente: Elaboracién propia, 2021

Las variables mas significativas son las que poseen una significancia menor al 5%
(0,05), con una probabilidad de 95%.

La variable de iteracion relacion soluto/solvente*tiempo tiene una significancia de

0,489 quedando descartada, porque no cumplen con el requisito del valor menor a 0,05.
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Segun el andlisis de varianza, se puede verificar que a un nivel de significancia 5 %,
las variables relacion soluto/solvente y tiempo, cumplen con el requisito (menor al
0,05).

3.2.3.2 Analisis de regresion lineal en el proceso de extraccion

Establecido lo anterior, se procede a realizar la regresion lineal a fin de establecer el
modelo matematico. En la tabla 111-8, se muestran los resultados de la regresion.

Tabla 111-8:Coeficientes del modelo

Coeficientes no Coeficientes
Modelo estandarizados estandarizados t Sig.
B Error Beta
(Constante) 6,799 0,112 60,946 0,000
1 Relaciéns/S 0,904 0,112 0,662 8,102 0,000
Tiempo 0,991 0,112 0,727 8,886 0,000

Fuente: Elaboracion propia, 2021
De los datos indicados en la Tabla I11-8 se determind que el modelo matematico
ajustado para el proceso de extraccion, que correlaciona el porcentaje de aceite de borra
de café obtenida con las variables, Relacion s/S y Tiempo de extraccion, para el caso

analizado es el siguiente:

soluto

Rendimiento = 6,799 + 0,904 « R ( ) + 0,991 + T(tiempo)

Solvente
Por consiguiente, el rendimiento esta en funcion de la relacion soluto/solvente y el

tiempo de extraccion, siendo estos de signo positivo, es decir que mientras mayor
cantidad de borra de café (soluto en la relacion soluto/solvente) y mayor tiempo de
extraccion, se obtiene mayor cantidad de aceite, mayor rendimiento.

En la tabla 111-9, se muestra la comparacion de los resultados del rendimiento respecto
al porcentaje de aceite de borra de café obtenido de manera experimental y el obtenido

a través del modelo matematico.



128

Tabla 111-9: Resultados del Rendimiento observado y obtenido con el modelo

matematico
Rendimiento
Relacion s/S ~ Tiempo Rendimiento modelo
matematico
-1,00 -1,00 4,95 4,876
1,00 -1,00 6,89 6,604
-1,00 1,00 7,33 6,620
1,00 1,00 9,38 8,990
-1,00 -1,00 4,68 5,038
1,00 -1,00 6,71 6,712
-1,00 1,00 6,62 7,046
1,00 1,00 8,87 8,501

Fuente: Elaboracion propia, 2021
Analizando la figura 3-1, se observa la curva del rendimiento de los 8 experimentos
obtenidos de forma experimental y los resultados obtenido de forma matematica.

10

9
8
7
2
c 6
2 Rendimiento
E 5
<
T 4
L Rendimiento modelo
3 matematico
2
1
0
0 1 2 3 4 5 6 7 8 9

N°® Experimentos

Fuente: Elaboracion propia, 2021
Figura 3-1 Rendimiento observado vs obtenido con el modelo matematico

En resumen, del analisis estadistico del disefio experimental se concluye en:

El modelo elegido es correcto, en consideracion a la variable dependiente y las
variables independientes son significativas para un nivel de confianza de 95 %.

El factor que mas afecta en el proceso de extraccion, es el tiempo de extraccion

siguiéndole en importancia la relacion soluto/solvente, ligado el uno del otro. Porque,
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el tiempo de extraccion influye directamente sobre la cantidad de aceite extraida y si la
cantidad de soluto es alta, el gradiente de concentracion también es alto y el proceso de
extraccion es rapido. Por consiguiente, se debe tener especial cuidado en el manejo de
estas variables en el proceso productivo industrial.

3.3 Resultados de los analisis fisicoquimicos del jabon liquido

Los parametros fisicoquimicos determinados para el jabon liquido, fueron analizados
en el laboratorio de centro de andlisis investigacion y desarrollo “CEANID”. Los

analisis del jabon liquido de aceite de borra de café, fueron los siguientes:

= Alcalinidad libre:
= Materia insoluble en agua:
= pH:

A continuacion, se muestra la tabla 111-10 los resultados de los pardmetros del jabon

liquido:
Tabla 111-10: Resultados fisicoquimicos del jabon liquido
Resultado de los parametros
, Alcalinidad libre = Materia insoluble o
Parametro (como NaOH) % en agua % pH (20°C)
Limites (méax.) 0,5 1,5 11
Método de NTEINEN 821  NTEINEN 816  NTE INEN-ISO 4316
Ensayo
< Muestra 1 0,44 1,5 9,94
g Muestra 2 0,23 1,08 10,04
- Muestra 3 0,21 0,02 11,88
2 Muestra 4 0,25 0,41 12,11

Referencia de los NTE INEN
Limites 842:07
Fuente: Elaboracion propia, 2022

NTE INEN 842:07  NTE INEN 842:07

Los resultados de los analisis fisicoquimicos de jabon liquido, presentan resultados
favorables en las muestras 1 y 2, ya que se encuentran bajo los limites maximos de
acuerdo a las normas, con un exceso del 10% de KOH. Pero no asi en las muestras 3y
4 ya que presentan un pH alto fuera de norma, indicando que la concentracién de iones
hidroxido (OH") es tan alta que se necesita una cantidad significativa de acido para

neutralizar suficiente cantidad de ellos antes que el pH caiga. Esto es debido a uno de
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los niveles de exceso de hidroxido de potasio planteado en el disefio factorial del jabdn
liquido indicando un exceso del 15%. El cual si bien presenta una mejor reaccion de
saponificacion también requiere de mayor volumen de acido para neutralizar ya que el
6% de peso de la pasta jabonosa alimentado no redujo el pH como asi se reflejaba en

las tiras reactivas de pH.

3.3.1 Andlisis estadistico del disefio factorial realizado en el proceso de
saponificacion

El disefio factorial se realiza con el propdsito de establecer si los factores de agitacion
y exceso de hidréxido de potasio tienen influencia en la pasta de jabon obtenido, en la
etapa de saponificacion, cuya temperatura se mantiene a 80°C. En este sentido se

selecciona un disefio 22 es decir, dos factores en dos niveles.

En la tabla 111-11, se muestra los datos introducidos al programa de acuerdo al disefio

factorial planteado.

Tabla I11-11: Datos introducidos para el analisis de varianza en el proceso de
saponificacion

... Qexceso . Pasta
Muestra Agitacion KOH jabonosa
(gramos)
1 -1 -1 40,08
2 1 -1 46,19
3 -1 1 49,30
4 1 1 52,40
5 -1 -1 38,00
6 1 -1 46,35
7 -1 1 50,30
8 1 1 55,10

Fuente: Elaboracion propia, 2022
3.3.1.1 Andlisis de Varianza para regresion lineal en el proceso de saponificacion
Para obtener un resultado significativo se debe tomar en cuenta los factores y sus
interacciones entre si, que tenga un valor menor a 0,05 (lo que significa un nivel de
probabilidad del 95%).
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En latabla I11-12, se puede observar el analisis de varianza para la variable dependiente
0 variable respuesta, pasta jabonosa, tomando en cuenta los factores % exceso de KOH
y agitacion, asi como su interaccion.

Tabla 111-12: Anélisis de varianza en el proceso de saponificacion
Suma de Grados

] Media .
Origen cuadrados de - F Sig.
tipo 111 libertaq ~ Cuadratica
Modelo 234,224 3 78.075 49,407 0,001
corregido
Interseccién 17834,050 1 17834,050 11285,588 0,000
Agitacion 62,496 1 62,496 39,548 0,003
% exc. KOH 166,349 1 166,349 105,267 0,001
Agitacion * %
exc. KOH 5,379 1 5,379 3,404 0,139
Error 6,321 4 1,580
Total 18074,595 8
Total corregida 240,545 7

Fuente: Elaboracion propia, 2022
Se puede observar, que cumplen el requisito las dos variables, descartandose la

interaccion entre factores.

3.3.1.2 Andlisis de regresion lineal en el proceso de saponificacion
El modelo de regresion establece el modelo matematico que relaciona las variables mas

significativas con la variable respuesta.

La tabla 111-13, muestra los valores de los coeficientes del modelo en el proceso de

saponificacion.

Tabla 111-13: Coeficientes del modelo en el proceso de saponificacion

Coeficientes no Coeficientes
Modelo estandarizados tipificados t Sig.
B Error Beta
(Constante) 47,215 0,541 87,300 0,000
1 Agitacion 2,795 0,541 0,510 5,168 0,004
% exc. KOH 4,560 0,541 0,832 8,431 0,000

Fuente: Elaboracion propia, 2022
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De los datos indicados en la tabla I11-13, se determin6é que el modelo matematico
ajustado para el proceso de saponificacion, correlaciona con la pasta jabonosa obtenido
con las variables, agitacion y porcentaje de exceso de hidroxido de sodio, el caso
analizado es el siguiente:

Pasta jabonosa = 47,215+2,795*(Agitacion) + 4,56*(% exc KOH).

En la tabla 111-14, se muestra la comparacion de los resultados de la cantidad de pasta
jabonosa obtenido de manera experimental y el obtenido a través del modelo
matematico.

Tabla 111-14: Resultados de la cantidad de pasta jabonosa obtenida experimental
y el modelo matematico
Pasta

... Yexceso . Modelo
Muestra = Agitacion KOH Jabé)gr;osa matematico
1 -1 -1 40,08 39,73
2 1 -1 46,19 45,01
3 -1 1 49,30 48,79
4 1 1 52,40 55,87
5 -1 -1 38,00 40,98
6 1 -1 46,35 44,91
7 -1 1 50,30 48,19
8 1 1 55,10 54,25

Fuente: Elaboracion propia, 2022
Analizando la figura 3-2, se observa la curva de la pasta jabonosa de los 8 experimentos

obtenidos de forma experimental y los resultados obtenidos con el modelo matematico.
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Fuente: Elaboracion propia, 2022
Figura 3-2 Cantidad de pasta jabonosa experimental vs el modelo matematico

Donde las muestras 1, 2 y 3 cuentan con resultados cercanos al modelo matematico.
Las muestras 4 y 5 tienen una relevante diferencia entre los resultados observados y los

calculados

3.3.2 Control de calidad del Jabon liquido

Los parametros a utilizar para efectuar el respectivo control de calidad del producto
obtenido, se mencionan los parametros junto con su definicién, los cuales fueron
replicados por (Leyva & Torres, 2016) y (Cordova, Navarro, Pardo, Soto, & Tavara,
2018).

3.3.2.1 Prueba del hilo

Esta prueba es de tipo cualitativa, da un indicativo preliminar del jabon liquido en
relacion al porcentaje de agua y pasta jabonosa. Se realiz6 la prueba de hilo para
asegurar la textura correcta del jabon liquido. Consistio en dejar caer el jabdn liquido
desde una altura aproximada de 30 cm y observar la fluidez que presentaba cada una

de las diluciones.
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Fuente: Elaboracion propia, 2022
Figura 3-3 Prueba del hilo

3.3.2.2 Prueba de persistencia espuma

La prueba de persistencia de espuma es realizada en una probeta graduada, agregando
50 ml de agua destilada, posterior 1 g del jabdn liquido, misma fue cubierta para evitar
filtraciones, agitando 30 veces. Se realizd lectura del volumen, la altura inicial de la

espuma y el tiempo que demora en disiparse.

Fuente: Elaboracion propia, 2022
Figura 3-4 Prueba de espuma

3.3.2.3 Prueba de saponificacion

Para comprobar que la reaccion de saponificacion se llevo a cabo completamente, se

disuelven 1,25 gramos del jabon en 50 ml agua caliente (no hirviendo), no se mezcla
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ni se agita y se espera unos minutos a que se formen las gotas de grasa. Lo deseable es

que se obtenga una mezcla clara y sin gotas de grasa.

Fuente: Elaboracion propia, 2022
Figura 3-5 Prueba de saponificacién



CAPITULO IV
CONCLUSIONES Y RECOMENDACIONES



4.1. Conclusiones

Basados en los resultados obtenidos, se puede responder a los objetivos planteados en

el presente proyecto de investigacion con las siguientes conclusiones:

Se logro obtener experimentalmente jabdn liquido a partir de la extraccion de aceite
de la borra de café. La materia prima se logré recolectar de la variedad de café
arabica, obtenida de cafeterias. La misma fue caracterizada las propiedades fisicas
y quimicas obteniéndose resultados de contenido de grasa de 5,58% indicando el
contenido de grasa o aceite presente en la borra de café, posterior otro punto
importante es el contenido de humedad presente en la que se encuentra una vez
agotado su bebida estimulante (café), el cual debe de reducirse hasta una humedad
menor al 5% para mejorar la extraccion de aceite. Contiene un 0,558% de ceniza
informando un contenido minimo de impurezas y por Gltimo presenta un valor
energético de 175,34 kcal/100g indicando asi la cantidad de energia necesaria para
la fabricacion del aceite de borra de cafe.

Se analizo el proceso tecnologico experimental a traves de una matriz decision y se
optd por trabajar por un proceso de extraccion solido-liquido Soxhlet, para la
extraccion de aceite de borra de cafe, trabajandose con etanol al 96% como solvente
y a una temperatura de los 72,3°C. Asi también se plante6 los pardmetros de
relacion soluto/solvente y tiempo en los que se realizaron los experimentos
obteniéndose como variable respuesta el rendimiento.

Se realizo la ejecucion de la fase experimental del proceso tecnologico de obtencion
de jabon liquido a partir de la extraccién de aceite de la borra de café, donde se
procedio a secar la materia prima a una temperatura de 105°C durante un tiempo de
3 horas hasta alcanzar un porcentaje de humedad menor al 5% lo cual este se logré
comprobar con un analizador de humedad cuyo equipo se encuentra en el
laboratorio de operaciones unitarias, donde una vez secada la materia prima fue
desmenuzada en un molino de bolas durante 50 min con la finalidad que el solvente
pueda penetrarse mejor con el soluto y pueda extraer el aceite. Este método fue

comprobado ya que se realiz6 pruebas, donde a menor didmetro de la particula



mayor extraccion de aceite, posterior la extraccion de aceite es realizada en un
extractor de Soxhlet donde mayor cantidad de soluto y tiempo mayor es el
rendimiento. Dando a concluir que se necesitan 904,590 gramos de borra de café
himeda para obtener 35,677 g de aceite dando un rendimiento de 9,38%. Donde
obteniéndose el aceite se realiza el proceso de saponificacion, reaccién entre el
aceite y la solucion de hidroxido de potasio que la misma esté basada en el indice
de saponificacion del aceite de borra de café, dando como resultado 182,76 mg
KOH/gr indicando que se requieren de 182,76 mg de hidréxido de potasio
necesarios para saponificar un gramo de aceite, misma se introduce &cido bdrico
para neutralizar el exceso de alcali presente en la solucion y se debe diluir en agua
destilada.

El rendimiento de la extraccion de aceite de borra de café obtenido, fue sometido a
un tratamiento integrado de todas las fases que conlleva el analisis de datos,
recabandose resultados mas representativos y confiables.

De los datos indicados en la Tabla I11-8 se determind que el modelo matematico
ajustado para el proceso de extraccion, que correlaciona el porcentaje de aceite de

borra de café obtenida con las variables, Relacion s/S y Tiempo de extraccion, para
el caso analizado es el siguiente: Rendimiento = 6,799 + 0,904 * % +

0,991 = T Por consiguiente, el rendimiento estd en funcion de la relacion
soluto/solvente y el tiempo de extraccion, siendo estos de signo positivo, es decir
que mientras mayor cantidad de Borra de Café (soluto en la relacion
soluto/solvente) y mayor tiempo de extraccion, se obtiene mayor cantidad de aceite,
mayor rendimiento.

Se logré obtener de 36 g de aceite una cantidad de pasta jabonosa de 46,19 g, misma
que una porcion fue sometida a diferentes disoluciones hasta lograr los estandares
de calidad, para posterior diluir la pasta de jabon con agua destilada.

Se logré calcular el tiempo de reaccion entre el alcali y aceite dando 23,47 horas,
tiempo total de saponificacion de la pasta jabonosa para posterior ser diluida. Con
una velocidad de reaccion de 7,78*10* mol/I*min, donde las condiciones que

afectan en mayor medida a la saponificacién son la temperatura misma que se



mantenido a 80°C. Generando un calor exotérmico total por la reaccion quimica de
— 6,618 kcal.

Los analisis fisico-quimicos de los jabones, realizados por CEANID, muestran que
todos los experimentos estan por debajo del limite de la norma INEN 842 para el
% materia insoluble en agua y alcalinidad libre, observando el pH de la muestra 3
y 4 no cumplen con la norma, debido al exceso de 15% KOH planteado en el disefio
factorial, donde requiere de mas &cido borico para neutralizar el excedente de alcali.
La norma de calidad del jab6n liquido para que pase de la etapa de reaccion a
mezclado es la prueba de &cidos grasos, misma no deberd presentar turbidez
jabonosa, para dar por terminada la coccion caso contrario debe continuarse con el
proceso del mismo, hasta presentar una dilucién clara y traslucida a la luz indicando
que los &cidos grasos presentes fueron neutralizados y posterior pasar a la siguiente
etapa. Para la Gltima etapa se realizé pruebas de disolucion de la pasta jabonosa con
agua destilada con diferentes proporciones, hasta encontrar una proporcion

adecuada mediante la prueba del hilo y la prueba de espuma persistente.



4.2. Recomendaciones

Se recomienda que la borra de café himeda debe de ser tratada en su debido
momento evitando el crecimiento de mohos y microorganismos.

El tiempo de secado no debe exceder las 4 horas ni tampoco la temperatura de
105°C, debido a que se desprende el contenido aceite presente en las particulas
pequefias de borra, misma que debe ser molida para obtener mayor rendimiento.
La borra de café secada debe asegurarse y cerrarse totalmente en los cartuchos de
papel filtro evitando la fuga de pequefias particulas de borra las mismas suelen
contaminar y mezclarse con la mezcla de solvente més aceite.

Se recomienda utilizar para la destilacién simple, un equipo de rota evaporador, ya
que al realizar el proceso destilacion simple para la recuperacion del solvente, este
al contener aceite denso suele tener pérdidas por penetracion y calentamiento en
el balén. Mismo se adiciono en el calentador una malla de amianto, generando
mayor tiempo de recuperacion del solvente.

Es recomendable descartar el solvente de la borra de café extraida de aceite debido
a que contiene azucares, polisacaridos, minerales y proteinas, que le confieren un
alto valor biotecnoldgico, que puede ser aprovechado en procesos fermentativos,
y tambien puede utilizarse como combustible sélido aplicando calcinacién o como
fertilizante para las plantas.

Es recomendable usar equipos de medicion de pH, para evitar malas indicaciones

erroneas por el papel tornasol de pH.



