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Resumen

El presente trabajo tiene como objetivo evaluar el efecto de pre-
tratamientos térmicos (50, 70 Y 90 °C durante 1 h) y &cidos
(2.5%, 5% y 10% v/v durante 1 h) en el proceso de digestion
anaerobia de pulpa de café. La metodologia consistié en tres
etapas donde se obtuvieron los residuos, aplicaron pre-
tratamientos para evaluar el porcentaje de tasa de hidrolisis y
produccidn de biogas. El residuo presentd un valor de 91.80 %
de SV, pH de 5.04, DQO total de 24.46 g/L y DQO soluble de
14.88 g/L. Los porcentajes de tasa de hidrolisis aplicando pre-
tratamientos térmicos oscilaron entre 0.92-4.98%, mientras que
al aplicar los pre-tratamientos de 2.6-18.86%. La aplicacion de
pre-tratamientos disminuyd significativamente el TRH de 23d a
14d, de igual manera se favorecio la produccion de biogas en los
tratamientos térmicos con respecto a la prueba control, efecto
contrario con las muestras tratadas con acido, puesto la mayor
produccién de biogads se produjo en la prueba control. Se
concluye que el pre-tratamiento es significativo para incrementar
el porcentaje de tasa de hidrdlisis, sin embargo, el porcentaje de
tasa de hidrolisis no se puede relacionar directamente con la
produccion de biogas en la digestion anaerobia.

Pulpa de café, pre-tratamiento térmico y acido, Digestién
anaerobia

Resumen

The present study aims to evaluate the effect of thermal pre-
treatment (50, 70 Y 90 °C during 1 h) and acid pre-treatment
(2.5%, 5% y 10% v/v during 1 h) in anaerobic digestion process
of coffee pulp. The methodology consisted of three stages where
the waste was obtained and characterized, applied pre-treatments
to evaluate the solubilization degree and biogas production. The
residue presented a %VS of 91.80, pH of 5.04, total COD 24.26
g/L and soluble COD 14.88 g/L. The solubilization values
obtained by applying thermal pre-treatment increased to 0.92-
4.98%, while applying acids pre-treatments of 2.6-18.86%.
Subsequently, in the anaerobic digestion process, retention time
decreased from 23 up to 14 days. The results obtained in this
study demonstrate that, pretreatment is significant to increase the
percentage of hydrolysis rate, however, the hydrolysis rate
percentage cannot be directly related to biogas production in
anaerobic digestion.

Coffee pulp, thermal and acid pre-treatment, anaerobic
digestion
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Introduccion

En afios recientes, el uso de fuentes renovables
de energia ha obtenido una gran importancia
como alternativa a los combustibles fosiles
(Karakashev et al., 2007). Hoy en dia, el uso de
combustibles fésiles ya no es sustentable debido
a que este recurso esta limitado y no es amigable
con el medio ambiente (Kamm y Kamm, 2006).

Es por ello, que los recursos energéticos
renovables han generado un gran interés en la
comunidad internacional durante las Ultimas
décadas.

La biomasa es una fuente de energia
prometedora, la cual incluye desechos
organicos, desechos animales, desechos de
plantas de tratamiento de aguas, residuos
industriales y agricolas, asi como cultivos
energéticos los cuales pueden ser usados como
para la produccion de biocombustibles
(Antonopoulou et al., 2008).

La fruta madura del café, también
conocida como café cereza, es un material
perecedero, que luego de ser cosechado, debe ser
rapidamente procesado a granos de café seco
(endocarpio con un contenido de humedad
10%). El procesamiento del fruto se realiza
generalmente mediante el llamado "Beneficio
Humedo del Café", donde se consume grandes
cantidades de agua y casi el 80 al 90.5 % del
fruto se considera de poco o nulo valor
econémico y por consiguiente es designado
como desecho (Calle, 1997; Pérez, 2002). La
contaminacion ocasionada por la industria
cafetalera en el proceso de beneficio del café
constituye un serio problema en los paises
productores del mismo.

Se han planteado un sin ndmero de
alternativas de tratamiento, entre ellos la
digestion anaerobia, que es un proceso
biotecnologico que convierte la materia organica
en energia en forma de biogds, mediante
CoNsorcios microbianos (hidroliticos,
acidogénicos y metanogénicos) y que implican
una serie de reacciones bioquimicas (Abelleira et
al., 2012), surgen como alternativa de solucion
para el tratamiento y aprovechamiento de
residuos organicos.
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Sin embargo, la presencia de grandes
moléculas organicas asociadas con células
microbianas no permite una estabilizacion
rapida y completa de los sustratos (Vergine et
al., 2014), por lo que, tratamientos previos a la
digestion anaerobia podrian favorecer la
hidrolisis macromolecular, y por tanto la
capacidad del proceso anaerobio incrementando
su capacidad de tratamiento, la eficiencia del
proceso Y el rendimiento de metano.

En este aspecto se han realizado diversos
estudios para evaluar el desempefio del proceso
cuando el sustrato recibe un pre-tratamiento, con
el objetivo de acelerar la etapa de hidrolisis,
generalmente, estos tratamientos se realizan
antes de que el sustrato se alimente al proceso.

El pre-tratamiento térmico de los
residuos, ha sido utilizado de manera
considerable en los ultimos afios (Donoso-Bravo
et al., 2011) debido a que puede lograr una alta
solubilidad de compuestos orgénicos y un alto
porcentaje de reduccion de materia organica al
final de tratamiento anaerobio, ademas de
favorecer la inactivacion de las concentraciones
de microorganismos patdgenos presentes en los
sustratos crudos (Menert et al., 2008) En, la
mayoria de las investigaciones citadas se han
utilizado altas temperaturas de pretratamiento
que van desde 120-200°C y diferentes tiempos
de tratamiento que van desde 30-60 min (Nava
et al., 2016, Yang et al., 2010, Wilson et al.,
2009, y Pérez-Elvira et al., 2008).

Por otra parte, el pre-tratamiento acido,
puede operar ya sea con alta temperatura y baja
concentracion de &cido (&cido diluido) o con
baja temperatura y elevada concentracion de
acido (&cido concentrado) (Jones et al., 1984).
La baja temperatura de operacion en pre-
tratamientos con &cidos concentrados es
claramente una ventaja comparado con los pre-
tratamientos con é&cidos diluidos (Wyman,
1999). Sin embargo, una concentracion elevada
de acido (30%- 70%) en el pre-tratamiento con
acidos concentrados puede ser extremadamente
peligroso y corrosivo (Sun et al., 2005).

Pre-tratamientos con &cidos como
acetico y nitrico han sido empleados para
remover la lignina de residuos de papel
periédico (Xia y Clarkson, 1997) y lodos
activados para la produccion de biogéas (Cheng
et al., 2007).
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Nava et al., (2016) aplicaron pre-
tratamientos térmicos a una mezcla de residuos
agroindustriales (lodo residual, pollinaza y
RAC) evaluando temperaturas de exposicion de
80°C, 85°C Y 90°C durante 30, 60 y 90 min, las
condiciones de pre-tratamiento permiten el
tratamiento de grandes cantidades de residuo y
la generacion de un 10% mas de biogas que el
tratamiento convencional sin aumentar el
volumen del reactor.

Monlau et al., (2013) reportaron que la
digestion anaerobia mesofilica combinada con
un pre-tratamiento &cido-térmico 170°C, 1%
H.SOs  empleando como sustrato residuos
solidos provenientes de la extraccion de aceites
de los girasoles, en dicho estudio se concluyd
que el tratamiento previo con é&cido diluido
combinado con la temperatura fue beneficioso
para para la produccién de metano, ya que este
se increment6 de 195 mL CHa/g SV a 289 mL
CHa/g SV, ellos aseguran que este hecho puede
atribuirse a la accesibilidad mejorada de la
celulosa y hemicelulosa al ataque microbiano.

Ruiz-Espinosa (2012) reporta que al
realizar pruebas de biodegradabilidad en modo
batch lodos fisicoquimicos provenientes de un
rastro de aves pre-tratados térmicamente a 90°C
y 90 min se obtienen rendimientos de 1 L biogas/
gSVremy 0.81 L CHa4/g SV.

Balseca y Cabrera (2011) Evaluaron el
potencial de produccién de biogas a partir de
estiércol de ganado, pulpa de café, aguas mieles
y agua utilizando biodigestores tipo batch que
son sistemas anaerobicos  discontinuos.
Realizaron estudios con estos tratamientos, T1 =
mezcla de 40 % pulpa de café 20 % aguas mieles
40 % estiércol; T2 = mezcla de 40 %pulpa de
café 20 %agua 40 % estiércol; T3 = 30 % agua
70 % estiércol. Tiempo de retencion: 47 dias,
con una temperatura promedio de 30°c-40°cy un
pH 6-7.

El presente trabajo tiene por objetivo
evaluar el efecto de pre-tratamientos térmicos
(50, 70 Y 90 °C durante 1 h) y acidos (2.5%, 5%
y 10% v/v durante 1 h en el proceso de digestion
anaerobia de pulpa de café.
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Metodologia

En el siguiente apartado se describe la
metodologia que se llevo a cabo para cumplir los
objetivos de este trabajo, la cual puede
describirse de manera general en tres etapas: 1)
Obtencién del sustrato. 2) Definicion de
condiciones de pre-tratamiento y determinacion
del % de tasa de hidrdlisis de materia organica.
3) Pruebas de biodegradabilidad en operacién
batch.

1) Obtencion y caracterizacion del
sustrato

El residuo agroindustrial se obtuvo
habitualmente del beneficio COBISA ubicado
en la ciudad de Huatusco, Veracruz, el cual
opera mediante un proceso via himeda. Se
recolectaron alrededor de 8 kilos de pulpa de
café la cual se guardd en bolsas negras para su
traslado y posteriormente se refrigerd para que
no sufriera ningun tipo cambio

2) Aplicacion de pre-tratamientos acidos
y térmicos

Para el estudio de hidrdlisis acida se
evaluaron los factores de concentracién de acido
y tiempo de exposicion; en este trabajo se utilizd
acido acético (C2H402). Se plated una
concentracion de 2.5%, 5% y 10 % v/v de acido
acético, durante un tiempo de exposicion de 60
minutos. El tratamiento acido se llevo a cabo en
recipientes de 250 mL, con un volumen Util de
200 mL Se utiliz6 una agitacién continua de 150
rom y a temperatura de 25°C Una vez
transcurrido el tiempo de exposicién, las
muestras se neutralizaron con NaOH al 4 %
hasta un pH de 7.0 para detener el efecto del
acido acético.

El estudio de hidrolisis térmica se evaluo
los factores de temperatura y tiempo de
exposicion; se trabajaron temperaturas de 50°.
70°y 90° C durante 60 minutos, el experimento
se llevo a cabo en recipientes de 250 mL, con un
volumen util de 200 mL y se utilizé6 una
agitacion continua de 150 rpm.

Los analisis de DQO, DQO soluble,
“solidos totales (ST), s6lidos volatiles (SV), pH,
alcalinidad, fueron realizados de acuerdo al
Standard Methods (1998).
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El Nitrogeno Total Kjeldhal fue
determinado mediante digestion y oxidacion
para formar el ion amonio y finalmente se
cuantifica la cantidad de este ion por titulacion.
Los carbohidratos fueron analizados de acuerdo
con el método de Antrona (Gerhardt et al., 1994)
y los lipidos mediante extraccion Soxhlet.

La composicion de biogéas se analizo
mediante un cromatografo de gases Ultra-Trace
Thermo Scientific equipado con una columna
Heliflex AT-Mol Sieve (longitud 30 m x 0,53
mm de didmetro), un Heliflex AT-Q (longitud 30
m x 0,53 mm de didmetro) y un detector de
conductividad térmica. En la primera columna se
analizé Oz, N2, CHs y CO2 mientras que en la
segunda columna CHg, y COz, el gas empleado
como acarreador fue helio.

Los analisis de la demanda quimica de
oxigeno (DQO) se realizaron sobre las muestras
sin tratar, mientras la DQO soluble se analiz en
las muestras filtradas crudas y tratadas. El factor
de solubilizacion representa la relacién entre la
DQO soluble después del pre-tratamiento y de
DQO inicial soluble, las fracciones solubles se
obtuvieron después de la centrifugacién a 12 000
rpm durante 15 min y posterior filtracion con una
membrana de 0,2 um. Los datos obtenidos de
DQO se emplearon para la obtencién de la tasa
de hidrolisis de cada una de las mezclas
hidrolizadas y fue calculado mediante la
ecuacion nimero 1:

T.H. = (Concentracién SCTA-Concentracion
SSTA)/ (Concentracion TSTA) *100 Q)

Donde:
TH= Tasa de hidrolisis (%)

Concentracion SCTA= Concentracién
soluble con tratamiento &cido (mg/L)

Concentracion SSTA= Concentraciéon
soluble sin tratamiento &cido (mg/ L)

Concentracion TSTA= Concentracion
total sin tratamiento &cido (mg/L)

3) Pruebas de biodegradabilidad en
operacion batch
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En esta etapa se evalud el efecto del pre-
tratamiento acido y térmico en la digestion
anaerobia mesofilica mediante un experimento
en batch, siendo comparados con un
experimento sin pre-tratamiento. Se emplearon
reactores a escala laboratorio (matraces
Erlenmeyer de 250 ml de volumen total y 200 ml
de volumen util) con dos salidas que se
emplearon para el muestreo de biogés y para la
alimentacion y descarga. Se utiliz6 inoculo
proveniente de un reactor CSTR-1 en operacion.

Los reactores se mantuvieron a un
mezclador orbital de 110 rpm y una temperatura
de 35+ 2 °C. La cantidad de biogas producido
se registré diariamente utilizando el método de
desplazamiento de agua. Cada prueba batch se
interrumpid después de alcanzar el criterio de
eliminacién de 38% de SV para cumplimiento de
los requisitos de reduccion de atraccion de
vectores indicados por los EE.UU. EPA. 1994

Cada experimento se realizd por
triplicado. Posteriormente, fue llevado a
operacién semi continua en un agitador orbital,
bajo condiciones mesofilicas (35°C) y 115 rpm.

Resultados
1) Obtencion y caracterizacion del residuo

Las  caracteristicas  fisicoquimicas
presentes en el resido de café se muestran a
continuacion en la siguiente tabla. El residuo
presentd un valor de 91.80 % de solidos totales
volatiles por lo que es muy rico en cuanto a
materia organica. Por otra parte, el pH del
residuo resulté ser ligeramente acido con un
valor de 5.04.

Parametros. Valor

Solidos totales 3.83% m/m
Solidos volatiles 91.80 % m/m

pH 5.04
DQO total 24. 46 g/L
DQO soluble 14889/ L

Tabla 1 Caracterizacion de pulpa de café

En el 2016 Rovira menciona que la pulpa
de café es un subproducto acido, y que este
presenta valores menores a 5, encontrando él un
valor de 4.21. Por otra parte, Torres Arellano et
al., (2017) obtuvo valores de pH 5.4 mientras
que la DQO encontrada fue de 149.56 g/L.
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Rosa (2015) realiz6 la caracterizacion del
mismo residuo agroindustrial donde obtuvo el
valor de 68.66% de SV, valor similar al que se
encontrd en este trabajo ya que por otra porta
solidos totales obtenidos en esta investigacion
presentd un valor de 3.83 interpretando que
alrededor del 62% es materia orgénica. Asi
mismo encontrd valores para la DQOT de 21.04
g/L siendo este un resultado ligeramente inferior
al encontrado en esta investigacion.

2) Definicion de condiciones de pre-
tratamiento y determinacion del % de tasa de
hidrolisis de materia organica

En la figura 1 se muestran los porcentajes
de tasa de hidrdlisis obtenidos posteriormente a
los pre-tratamientos acidos donde se aprecia que,
conforme la dosis de &cido acético fue mayor, el
porcentaje de tasa de hidrolisis se incremento. Se
obtuvieron valores de 2.6 % con una dosis del
2.5 %, 4.54 % con dosis del 5% y 18.86 % con
una dosis del 10 %. Respecto a la Gltima dosis
(10%) se puede apreciar en la grafica que se
incrementd de manera drastica la tasa de
hidrolisis.
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Dosis

Gréfivo 1 % de tasa de hidrdlisis pre-tratamiento acido

Zhao et al., (2014) sometieron forraje de
maiz a un pre-tratamiento con acido acético
diluido (0.25%) a 191°C durante 7.74 minutos
que fue la condicién 6ptima para la produccion
de AGV’'s y asi evitar la inhibicion en la
fermentacion &cida de dicho residuo.

En el grafico 2 se muestran los
porcentajes de tasa de hidrdlisis obtenidos
posteriormente a los pre-tratamientos térmicos,
donde se puede observar que, conforme se fue
incrementando la temperatura, la tasa de
hidrolisis fue mayor. Teniendo valores de 0.92
para el pre-tratamiento a 50°C, 2.68 para 70°C y
4.98 para el pre-tratamiento a 90°C.
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% de tasa de hidrolisis g/L
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Graéfico 2 % tasa de hidrolisis pre-tratamiento térmico

Vergine (2014) realizé un estudio en el
cual implementd pre-tratamientos térmicos a
nivel laboratorio a temperaturas bajas (menos de
100°C) en lodos primarios Yy activados
obteniendo como resultado un aumento en la
DQO soluble de 14% en los lodos activados y un
3% en lodos primarios.

En otros estudios se encontraron
porcentajes del17.81% de grado de solubilizacién
al aplicar un pre-tratamiento térmico de 90°C
durante 60 minutos en lodos activados (Appels
et al.,2010).

Con los datos obtenidos en este estudio
se puede observar que con el pre-tratamiento
acido hay una mayor tasa de hidrolisis en el
residuo que con los que fueron tratados
térmicamente, principalmente con el tratamiento
al 10 % y una hora de exposicion el cual obtuvo
una tasa de hidrolisis de 18.86 %.

De acuerdo a los estudios citados, el pre-
tratamiento &cido se aplica ampliamente debido
a su bajo costo y alta eficiencia para hidrolizar la
hemicelulosa en azlcares monoméricos sin
disolver la lignina (Ferreira et al., 2013).

3) Pruebasde biodegradabilidad operacion
batch

Durante los 40 dias de operacion se
alcanzé un porcentaje de remocion de SV de
20%, 23.9%, 27% y 29.2% para el blanco, 2.5%,
5% y 10% respectivamente, el efecto del pre-
tratamiento &cido radica en la solubilizacion de
la materia organica disponible para el consorcio
bacteriano involucrado en el proceso de
digestion anaerobia, acelerando la degradacion
de la misma.
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La produccion de biogas obtenida del
pre-tratamiento &cido a una dosis del 2.5 % fue
menor que la muestra control produciendo un
total de 1.4 L contra un 1.9 L respectivamente
como se muestra en la figura 3. Durante el
proceso de digestion anaerobia operacion batch
se notd que al incrementar la dosis de &cido
acetico la produccion de biogas era menor
obteniendo valores de 0.67 L para una dosis de
5% y 0.77 para una dosis del 10%.

2500
2000
1500
1000

1930
1402,5

500 67,5 77,5

O — —

promedio  promedio  promedio PROMEDIO
mL biogas mL biogds5 mL biogds mL biogas
25% % 10 % blanco

Gréfico 3 Produccion de biogas acumulada pre-
tratamiento &cido

El pre-tratamiento &cido se aplica
ampliamente debido a su bajo costo y alta
eficiencia para hidrolizar la hemicelulosa en
azucares monoméricos sin disolver la lignina
(Ferreira et al., 2013). El pre-tratamiento acido
como tal, hidroliza la pared celular y la
membrana celular. En consecuencia, se
incrementa la solubilidad de la materia organica
contenida dentro de las células (Appels et al.,
2008). Hecho que justifica los altos porcentajes
de tasa de hidrolisis y la baja productividad de
biogas.

En la prueba de biodegradabilidad del
pre-tratamiento térmico, la disminucion del
porcentaje de materia organica (SV) para el pre-
tratamiento térmico 70°C,1 hora fue el que
obtuvo mayor porcentaje de remocion de materia
orgéanica llegando a un 27.6 %, con un TRH de
40 dias comparandolo con los pre-tratamientos a
50°C y 90°C.
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En cambio la muestra blanca (control)
solo removio el 17 % de materia organica con un
tiempo igual al pre-tratamiento térmico, debido
a lo anterior se comprueba que el pre-tratamiento
térmico previo a la digestion anaerobia favorece
la remocion de compuestos organicos por lo cual
puede disminuir el TRH ya que al solubilizarse
parcialmente la materia organica se ingresa al
proceso moléculas en formas méas simples que
pueden ser aprovechadas mas rapidamente como
sustrato por otras bacterias presentes en la
digestion anaerobia.

Pérez-Elvira en el 2008 obtuvo TRH de
9-17 dias a partir de la operacion en una planta
piloto  que combina unidades de hidrolisis
térmica de lodo secundario, la digestion
anaerobica de lodo secundario hidrolizado,
juntamente con lodo primario fresco. A
diferencia de este trabajo, solo se utiliz6 un solo
sustrato y no fue un lodo residual como tal.

Medina (2010) realizd un estudio con
residuos de rastro con inoculo (lodo granular) en
donde evalud 4 temperaturas 50, 60, 70 y 80°C
en las que hubo mayor solubilizacidén y remocién
de materia orgénica con los pretratamientos a 60
y 70 °C por lo que tomando en cuenta el gasto
energético la mejor temperatura es 60°C. Por
otra parte Hiraoka et al (1989) llevé a cabo un
estudio donde aplicd un pretratamiento térmico
en condiciones de 40°C-100°C utilizando como
sustrato lodo activado, donde obtuvo una
reduccion méxima de SV del 10% lo cual resulta
ser poco bueno, ya que si lo comparamos con
este trabajo, la maxima temperatura empleada
fue 90°C y se obtuvo valores mayores.

Con base a los resultados obtenidos
durante el proceso operando en modo batch en la
figura 4 se muestra se la produccion de biogas
con la muestra térmica (70°C) que con el pasar
de los dias su produccion fue aumentando de
manera favorable, a parir del dia 5 al dia 26 de
operacion se obtuvo una produccion de 3,275 ml
de biogas, después del dia 26 la produccién
empezO a decrecer, teniendo una produccion
acumulada al dia 40 de 3.95 L de biogas.

El pre-tratamiento térmico superd por
mas del 50 % al muestra control la cual solo
obtuvo 1.9 L, los tratamientos 50°C y 90°C
obtuvieron 3.7 y 3.77 respectivamente. Cabe
mencionar que cada tratamiento se hizo por
duplicado.
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Utilizando un pretratamiento térmico la

3888 produccion de biogas aumenté conforme se
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Gréfico 4 Produccion de biogas acumulada pre-
tratamiento térmico

Troche Dominguez (2012) llev6 a cabo
una  hidrolisis  térmica  con  residuo
lignoceluldsico, posteriormente se llevd a
digestion anaerobia a un tiempo de retencion de
35 dias, teniendo un total de biogéas acumulado
de 2000 ml.

Por otra parte, Dipam Patowar et al.,
(2018) realizaron un estudio con material
lignocelulésico donde evaluaron 3 temperaturas
y 3 tiempos de exposicion donde la mayor
produccién de biogas se obtuvo con una
temperatura a 90° C y un tiempo de exposicion
10 horas, el acumulado de biogas fue de 8.29 L
durante un tiempo de 50 dias. En otros estudios
Li Y et al, (1992) trabajaron con lodos
activados los cuales fueron sometidos a un
pretratamiento térmico con temperaturas de
62°C-175°C con tiempos de exposicion de 30
min y 60 min, donde lograron maximizar la
producciéon de biogas en un 100% con una
temperatura optima de 170°C y 60 min de
tiempo de exposicion, por otra parte constataron
que a tiempos mayores de exposicion ya no hay
una mejora en el proceso.

Conclusiones

Se puede determinar que ambos pretratamientos
son buenos para solubilizar el sustrato empleado
(pulpa de café) ya que se logré apreciar que el
porcentaje de tasa de hidrélisis aumento
conforme se aumento la dosis de &cido o la
temperatura de exposicion

Utilizando un pretratamiento &cido no
hubo una producciéon de biogas significativa,
hecho que se atribuye a la utilizacion de dosis
elevadas de &cido.
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aumenté la temperatura de pre-tratamiento,
siendo la muestra 70°C la mas significativa con
un total de 3.950 L.

Mejorar la viabilidad de la digestion
anaerobia mediante el uso de un pre-tratamiento
aumenta la capacidad del proceso, la eficacia del
tratamiento, la conversion de biogas y reduce la
cantidad de desechos.
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