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Resumen

Las vinazas tequileras son un residuo complejo debido a su
alta carga organica y los compuestos fendlicos que contienen.
Ambas caracteristicas pueden modificar los ecosistemas
donde son descargadas las vinazas. Dentro de los compuestos
fendlicos que se han encontrado en las vinazas, varios tienen
potencial comercial. Para recuperar dichos compuestos a
partir de distintos efluentes se han utilizado resinas de
adsorcion, tales como la resina FPX66. El objetivo de este
trabajo fue recuperar compuestos fenolicos de vinazas, y se
evaluaron dos métodos de adsorcidn: en continuo, utilizando
una columna empacada con resina, y en lote, utilizando
matraces. En la configuracion en lote se removieron 77.77%
de compuestos fendlicos en la vinaza, y se recuperaron
54.88% de compuestos fendlicos iniciales en la vinaza,
mientras que en la configuracion en continuo se removieron
92.42% de compuestos fendlicos en la vinaza, y se
recuperaron 82.85% de los fenoles iniciales en la vinaza.
Considerando ademas el tiempo requerido para el proceso
completo de recuperacion de compuestos fenélicos en ambas
configuraciones, se concluye que el proceso en continuo,
empleando una columna, tiene la capacidad no s6lo de
remover mas compuestos fendlicos de las vinazas, sino
también presenta una mayor recuperacion.

Vinazas tequileras, Compuestos fendlicos, Resinas de
adsorcion

Abstract

Tequila vinasses are a complex waste due to their high
organic load and the phenolic compounds they contain. Both
characteristics can modify the ecosystems where vinasses are
discharged. Among the phenolic compounds that have been
found in the vinasse, several have commercial potential. In
order to recover such compounds from different efluents,
adsorption resins have been used, like FPX 66. The objective
of this work was to recover phenolic compounds from
vinasses, and two adsorption methods were evaluated:
continuous process using a column packed with resin, and
batch process, using flasks. In batch configuration 77.77% of
phenolic compounds were removed from vinasses, but only
54.88% of the initial phenolic compounds in vinasse were
recovered; while in the continuous configuration, 92.42% of
initial phenolic compounds were removed from vinasses, and
82.85% of the initial phenolic compounds in vinasses were
recovered. Considering not only recovery percentages but
also the time required for the complete process of recovery of
phenolic compounds in both configurations, it is concluded
that the continuous process, using a column, has the capacity
not only to remove more phenolic compounds from the
vinasses, but also presents a greater recovery.

Tequila vinasses, Phenolic compounds, Adsorption resins
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Introduccion

La produccion de tequila en México ha ido en
aumento, convirtiendo a esta industria en una de
las mas importantes para el desarrollo
economico del pais. Segun datos del Consejo
Regulador del Tequila, tan solo el afio pasado se
alcanzdé una produccion de 309.1 millones de
litros totales de Tequila y Tequila 100% Agave
(CRT, 2019). Sin embargo, se tiene estimado
que por cada litro producido de Tequila se
generan entre 10 y 12 L de vinazas. Estos
residuos representan un problema para el medio
ambiente debido a su alta carga organica y su
compleja composicion (Lopez-Lépez, Davila-
Vazquez, Leon-Becerril, Villegas-Garcia, &
Gallardo-Valdez, 2010).

Considerando que la mayoria de vinazas
son desechadas sin tratamiento en ecosistemas
acuaticos o terrestres, éstos pueden verse
afectados en la composicién de sus nutrientes o
de sus comunidades microbianas (Espafia-
Gamboa et al, 2011; Rodriguez-Félix,
Contreras-Ramos, Davila-Vazquez, Rodriguez-
Campos, & Marino-Marmolejo, 2018; Sanchez-
Lizarraga et al., 2018). Para evitar dicho impacto
ambiental, se han propuesto el aprovechamiento
o0 valorizacion de vinazas tequileras (Aleman-
Nava et al., 2018).

De esta forma, se han utilizado vinazas
como sustrato para distintas fermentaciones,
tales como la generacién de biocombustibles o la
produccion de proteina unicelular (Buitron,
Prato-Garcia, & Zhang, 2014; dos Reis,
Coimbra, Duarte, Schwan, & Silva, 2019;
Garcia-Depraect, Gomez-Romero, Leon-
Becerril, & Lopez-Lopez, 2017; Marino-
Marmolejo et al., 2015). Sin embargo, se ha visto
que es necesario diluir la vinaza o mezclarla con
otros sustratos para mejorar las eficiencias de los
procesos.

Lo anterior debido a que las vinazas
contienen algunos compuestos conocidos por ser
inhibidores de procesos fermentativos, entre los
cuales estan los compuestos fenolicos (Monlau
et al., 2014; Rodriguez-Félix et al., 2018). Cabe
mencionar que algunos de esos compuestos
pueden ser de interés industrial o agrario (Alkan
& Yemenicioglu, 2016; Diaz etal., 2012; Lopez-
Romero, Avyala-Zavala, Gonzalez-Aguilar,
Pena-Ramos, & Gonzalez-Rios, 2018).
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Para la remocion de compuestos
fendlicos se han propuesto diferentes métodos
tanto bioldgicos como sintéticos (Espafia-
Gamboa et al., 2015; Salgado, Abrunhosa,
Venancio, Dominguez, & Belo, 2016). Estos
estudios se enfocan solo en la remocion de
dichos compuestos de la vinaza, mas no en su
recuperacion.

Por otro lado, en la industria alimentaria
se han utilizado resinas de adsorcion tanto para
eliminar compuestos fenolicos en producto final
(Johnson & Mitchell, 2019), como para
recuperacion de los mismos en diferentes
efluentes (Buran et al., 2014; de la Rosa et al.,
2018), debido a que algunos de ellos presentan
un alto valor en la industria. En general, hay dos
configuraciones para el proceso de adsorcion-
desorcién: en lote y en continuo. La
configuracidn en lote permite medir la eficacia y
capacidad maxima de la adsorcién. Por su parte,
la configuracion en continuo es la mas utilizada
en procesos industriales, ya que permite
establecer un proceso de transferencia de masa
permanente entre la fase movil que contiene la
sustancia a remover y la fase sélida del lecho
adsorbente. Para tratamiento de aguas
residuales, el proceso en continuo es la
aplicacion mas practica (Ortega, 2013).

Con el fin de proponer un tratamiento de
detoxificacion de vinazas para la industria
tequilera, este trabajo pretende no sélo retirar los
compuestos fendlicos de vinazas, sino también
recuperarlos, debido a que algunos de ellos
pueden ser de interés industrial. Para ello, se
comparé la recuperacion de fenoles a partir de
vinazas con un proceso de adsorcion-desorcién
en lote y en continuo.

Metodologia
Obtencion y acondicionamiento de vinazas

La vinaza se obtuvo de la localidad de Tequila,
Jalisco. Esta vinaza proviene de un proceso de
produccidn con coccidn de la pifia de agave. La
vinaza se centrifugd, utilizando un separador
centrifugo Gea Westfalia ®, y después se
mantuvo a 4°C hasta su utilizacion. Con el fin de
eliminar algunos otros sélidos suspendidos, no
sedimentables, se filtro la vinaza utilizando un
tamiz de 45 pm.
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Recuperacion de compuestos fendlicos a
partir de vinazas

La resina de adsorcion utilizada fue Amberilte
FPX66, la cual fue adquirida de H>O Procesos
(Jalisco, Mexico). La resina se acondiciono de
acuerdo a las especificaciones del fabricante.
Primero se resuspendié en etanol 96% durante
12 horas. Después se lavd con dos volumenes de
lecho de una solucion de HCI al 4% y después
con el mismo volumen de una solucion de NaOH
al 5% para remover sales y otras impurezas
contenidas en los poros. Por ultimo, la resina se
lavd con agua destilada y se mantuvo a pH
neutro.

Para las pruebas de adsorcion-desorcion
se utilizaron dos métodos: en continuo y en lote.
La Figura 1 muestra el esquema del método en
lote, y la Figura 2 el esquema del método en
continuo. Para ambos métodos, se determind el
contenido de Fenoles Totales mediante el
método de Folin-Ciocalteu (F-C) utilizando
doble reactivo (Reactivo F-C y NaxCO3).

Etanol G

96%

H Extracto
)J— fendlico

7 oy

Resina con
fenoles

Vinaza

Resina Amberlite FPX66

Figura 1 Adsorcion-desorcion de compuestos fenoélicos
en vinazas en lote
Fuente: Elaboracion Propia con BioRender.com

1 2

Extracto
fendlico

oo
Vinaza
cruda

Resina
Amberlite FPX66

Vinaza Etanol 96%
detoxificada

Resina con
fenoles

Figura 2 Adsorcion-desorcion de compuestos fendlicos
en vinazas en continuo
Fuente: Elaboracion propia con BioRender.com
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Adsorcién-desorcion en lote

La prueba se llevo a cabo en matraz de 250 mL,
al cual se afadieron 6 g de resina Amblerlite
FPX66, y 100 mL de vinaza centrifugada y
filtrada (Figura 1.1). Después se colocé cada
matraz en un agitador orbital (IKA KS 130
Basic) y se mantuvo en agitacion a 200 rpm
durante 24 h, a 25 °C (Figura 1.2). Para la
desorcion, se decantd la resina con fenoles, y se
retir6 el sobrenadante (vinaza tratada). Se
afiadieron 100 mL de etanol al 96% al matraz
(Figura 1.3) y se colocé de nuevo en agitacion, a
200 rpm durante 24 h, a 25°C (Figura 1.4). Esta
prueba se realizé por triplicado.

Adsorcién-desorcion en continuo

La prueba de adsorcion se realiz6 en una
columna de vidrio (GE Healthcare Lifesciences,
USA) empacada con 151 mL de la resina FPX66
(60.5g de resina), generando un lecho de 28.5
cm. Utilizando una bomba peristéltica
Masterflex®, se alimenté 1 L de vinaza a la
columna. El flujo de alimentacion de vinaza fue
de 3 volumenes de lecho/h (aprox. 2.5 mL/min).
Una vez alimentada la vinaza, se alimentaron 1.5
L de etanol con un flujo de 6 volimenes de
lecho/h (aprox. 5 mL/min) para desorber los
fenoles adheridos a la resina. Los flujos se
determinaron con base a lo observado por (de la
Rosa et al., 2018)

Determinacioén de fenoles totals

Para la determinacion de fenoles totales de
ambos métodos se tomaron muestras de la
vinaza inicial, la vinaza final (vinaza tratada) y
del extracto fendlico obtenido. Se determiné la
concentracion de fenoles totales mediante el
método de Folin-Ciocalteu (F-C) de doble
reactivo (Agbor, Vinson, & Donnelly, 2014),
utilizando Acido Galico como estandar de
compuestos fenolicos, y reportandose la
concentracion en equivalentes de dicho
compuesto. EI método de F-C de doble reactivo
consiste en los siguientes pasos:

1. Filtrar toda la muestra por 0.45 pm.

2. Tomar 20 pL de muestra, agregar 1.58
mL de agua destilada y 100 pL de
reactivo F-C (Sigma).

3. Agitar la muestra vigorosamente e
incubar 1-8 min.
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4. Afiadir 300 pL de Na2COs al 20%, agitar
e incubar durante 2 horas a temperatura
ambiente.

5. Leer absorbancia de muestraa 765 nmen
celdas de 15 mm en un
espectrofotometro UV-Visible (HACH
DR5000).

6. Realizar  célculos  correspondientes.
Considerar como estandar Acido Galico,
y como blanco agua destilada.

Eficiencia de extracciéon de fenoles

Para determinar la eficiencia de cada
configuracion, primero se realizé un balance de
materia considerando la masa de fenoles
recuperada de la vinaza (Ec’ns 1-4). Este balance
permitié calcular los porcentajes de adsorcion
(5) y recuperacion (6) de fenoles.

m; =m, +m, +ms 1)
m; =V, * Gy )
me =V, % C, 3)
my =V x Cf (4)
% adsorcién = mi_:nf * 100 (5)
% recuperacion = % * 100 (6)

4

Donde:

m;i= masa de fenoles en vinaza inicial

me= masa de fenoles en el extracto

m,= masa de fenoles no recuperados, que se
quedan en la resina

ms= masa de fenoles en vinaza final

V= volumen inicial de la vinaza alimentada
Cv= concentracion de la vinaza inicial

V= volumen extracto fendlico

Ce= concentracion extracto fenolico

V= volumen final vinazas tratadas

Ct= concentracion final de vinazas tratadas

Para determinar la eficiencia de cada
método, se considerd la relacién de masa de
fenoles recuperados (me) entre gramos de resina
utilizados (gr) (7).

- () 0

9r
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Resultados
Determinacién de fenoles totals

El método para determinacion de Fenoles
Totales a 765 nm dio un rango lineal de 0-1000
ppm, resultando en la ecuacion (8) (R? =
0.9978).

Abs—0.0049
C =— 8
ppm 0.00054 (8)

Recuperacion de fenoles

Con las concentraciones obtenidas, y con el
volumen utilizado de vinaza y de etanol, se
realizé el balance de materia de acuerdo a las
ecuaciones 1-4. El método de adsorcion en
continuo permiti6 una mayor remocion de
fenoles que el método en lote. Lo mismo ocurrio
para la recuperacion de fenoles, resultando méas
elevados los porcentajes del proceso en
continuo. En la Tabla 1 se muestran los valores
de concentracion para las muestras del método
en lote y del método en columna.

Cv (ppm) Cf (ppm) Ce (ppm)
[STMIATSN 494.13 | +4.93 | 37.47 | +8.12 [ 459.96 | +2.15
331.12[+9.87 | 73.68 | +6.92 [ 181.64 | +3.92

Tabla 1 Concentracién de fenoles en vinaza inicial, vinaza
final y en extracto fendlico obtenido

En la Tabla 2 se muestran los resultados
del balance de materia: porcentajes de adsorcién
y recuperacion de fenoles, asi como eficiencia
del adsorbente. Es interesante que, a pesar de que
la adsorcion en ambos métodos muestra valores
similares, en la recuperacion de fenoles la
diferencia es mayor. En cuanto a la eficiencia de
recuperacion, el valor obtenido en continuo es de
maés del doble que en lote.

%Ads %Rec E (mg/g)
ohnalifel} 92.42 | +1.64 | 82.85 | +0.45|6.77 | +0.032
77.77|+1.60 | 54.88 | +1.60 | 3.03 | +0.065

Tabla 2 Balance de masa de fenoles y eficiencia de cada
método

Conclusiones

Los compuestos fendlicos pueden ser no sélo
removidos sino también recuperados de un
sustrato complejo como lo es la vinaza
utilizando resina Amberlite FPX66.
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Ambas configuraciones permiten una
alta remocién y recuperacion de compuestos
fenolicos. Sin embargo, la configuracién en
continuo permite una mayor adsorcion y
recuperacion de dichos compuestos.

Por lo tanto, es factible recuperar
compuestos fendlicos a partir de vinazas
tequileras utilizando resinas de adsorcion, siendo
la configuracion en continuo la mas
recomendada para un proceso industrial.

Perspectivas

Este trabajo permitié determinar la eficiencia de
recuperacion en ambas configuraciones. Cabe
sefialar que la columna empacada no se saturd
después de pasarse 1 L de vinaza, con un
volumen de lecho de 151 mL (28.5 cm de lecho,
60.5 g de resina). Para determinar en qué punto
se satura la columna, asi como los flujos y
tiempos de carga de vinaza y limpieza con etanol
96% es necesario realizar la curva de ruptura
para dicho proceso de adsorcion-desorcion.

Por otra parte, el grupo de trabajo se
encuentra realizando la caracterizaciéon de cada
efluente con la finalidad de conocer la
composicion en cuanto a compuestos fenolicos.
De esta manera, se puede proponer un proceso
para concentrar algiin compuesto determinado,
que sea de interés industrial.
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