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RESUMEN

El objetivo del presente trabajo es el de evaluar el
tratamiento de hidrdlisis acida diluida de la paja de
trigo (residuo lignoceluldsico), realizada en
autoclave, siendo un proceso inmerso en la
produccion de bioetanol.

Se realiz6 un pretratamiento mecanico llevando a
cabo una molienda en un procesador eléctrico;
posteriormente, se tamizé la muestra y se
seleccion¢ el tamafio de particula de 0.25 mm
para la hidrdlisis; la hidrdlisis se llevd a cabo en
autoclave, con una relacion liquido-solido de 10:1;
en el disefio experimental se tomod en cuenta tres
factores : tiempo (5 min y 10 min), temperatura
(125°C y 135°C) y concentracion de éacido
sulfarico (1% y 3%); concluida la hidrélisis se filtrd
y del filtrado (hidrolizado) se determind la
concentracion de azucares reductores mediante
el método Fehling-Causse-Bonnans, donde se
pudo concluir que la condicién mas optima en
hidrdlisis en autoclave fue de un tiempo de 5 min,
concentracion de acido sulfurico 3% y temperatura
125°C con una concentracion de azucares
reductores de 2,89% (30.04g/1).

Palabras clave: paja de trigo-hidrdlisis-azlucares
reductores.

ABSTRACT

The aim of this study is to evaluate the treatment of
dilute acid hydrolysis of wheat straw (lignocellulose
residue), made in sterilization equipment, being
immersed in the bioethanol production process.

Mechanical pretreatment was performed carrying
out a grinding electrical processor; subsequently,
the sample was sieved and the particle size of 0.25
mm was selected for hydrolysis; the hydrolysis is
carried out in sterilization equipment, with a liquid-
solid ratio 10: 1; in experimental design took into
account three factors: time (5 min and 10 min),
temperature (125C and 135C) and concentration
of sulfuric acid (1% and 3%); completion of the
hydrolysis was filtered and the filtrate (hydrolyzate)
the concentration of reducing sugars was
determined by Fehling-Causse-Bonnans method,
where it was concluded that the optimum condition
was autoclaved hydrolysis time of 5 min,
concentration 3% sulfuric acid and temperature
125 ° C with a reducing sugar concentration of
2.89% (30.04g /1)
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INTRODUCCION

El mundo encara el agotamiento progresivo de sus
recursos energeéticos basados mayoritariamente
en combustibles no renovables. Al mismo tiempo,
el consumo de energia aumenta a ritmos cada vez
mas crecientes. De otro lado, el consumo global
de combustibles genera enormes cantidades de
gases contaminantes que son liberados a la
atmosfera. Este tipo de contaminacion ha causado
cambios en el clima del planeta, por lo que se ha
convertido en una de las probleméaticas que mas
preocupan a los gobiernos, las ONG's, las
comunidades y la opinién publica en general. La
Unica forma de encarar esta problematica es
mediante recursos energéticos renovables
(Sanchez y Cardona, 2005).

Las emisiones de CO2 generadas por la
produccion y uso de biocombustibles son
compensadas por la absorcion de CO2 durante el
crecimiento de las plantas y de otros materiales
vegetales, a partir de los cuales dichos
combustibles se producen (Sanchez y Cardona,
2005).

Grandes cantidades de residuos vegetales y
agroindustriales son generados y acumulados
anualmente en la naturaleza en forma sdélida,
ocasionando serios problemas de contaminacion
ambiental y pérdidas de fuentes potenciales de
alto valor agregado. Estos problemas traen
consigo el aumento del interés de la comunidad
cientifica en encontrar nuevas tecnologias para el
aprovechamiento de los mismos en la obtencién
de productos de alto valor agregado. Dentro de
estos residuos (subproductos) se encuentran la
paja de trigo (Oficina Estatal de Informacioén para
el Desarrollo Rural Sustentable, 2010).

Se han desarrollado muchos tratamientos para
hacer los materiales lignocelulosicos mas
susceptibles a la sacarificacion (transformacion de
un polisacarido en un azucar mas sencillo, entre
los cuales se encuentra la hidrdlisis acida (Jiménez
et al, 2008).

La hidrdlisis de los materiales lignoceluldsicos ha
sido intensamente investigada y desarrollada en la
mayor parte del siglo XX; sin embargo, hasta el
presente, diferentes problemas no han sido
resueltos completamente.

Segun SEDAG, 2014, las zonas productoras de
trigo en Tarija son:

-Provincia Méndez: Huacata, Huancairo, Sella,
Sella Méndez, Sella Cercado, Tarija Cancha,
Tucumillas

-Provincia Cercado: San Pedro Buena Vista, San
Pedro de Sola, Rincén de la Victoria, Junacas,
Yesera, Micro cuenca del rio Santa Ana, San
Agustin, Alto Espafna.

- Provincia Arce: Abra de la cruz, Huacanqui,
Chalamarca.

-Provincia Gran Chaco: Yacuiba, Villamontes y en
parte en Carapari.

-Provincia Avilés: Santa Barbara, Colén Sud, Coldn
Norte, entre otros.

Segun EMAPA, 2014, entre las variedades mas
cultivadas en la regiobn se encuentran las
siguientes: Variedad San Pedro, San Mateo, San
Pablo, San Marcos, y la mas cultivada la BR-18.
Como se pudo observar, existe una produccion
considerable de este cereal, lo que hace posible
considerar su uso como alternativa de
biocombustible a la paja de trigo.

MATERIALES Y METODOS

Se realizé la hidrdlisis quimica acida diluida de la
muestra paja de trigo variedad BR-18, de la zona
Yesera Sud de la provincia Cercado del
departamento de Tarija, considerando un disefio
factorial de tres factores con dos niveles cada uno.

Cortado

El cortado se hizo de forma manual de 1 a 3 cm
de corte de paja aproximadamente preparando la
muestra para su posterior molienda.

Pretratamiento

Se llevo a cabo el pretratamiento fisico,
pulverizado mecanico de reduccion a astillas
(Sanchez y Cardona, 2005), donde se llevo a
molienda la paja cortada (variedad BR-18) en un
procesador eléctrico por un tiempo aproximado de
10 min.
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Cuadro 1. Pre tratamiento de Materiales lignocelulésicos

N METODO PROCEDIMIENTO Observaciones Ejemplo de material Referencia
J/AGENTES
PRETRATAMIENTO FISICOS
1 Pulverizacion Reduccion a Molinos: Vibratorio de bolas (tamafio | Residuos de madera | Sun Cheng 2002:
mecéanica astwl\a_s, trituracion flna\._ 0,2 - O’_S r_nm), de cuchillas o | y forestales (paja, Rivers Y Enert 1988:
y molienda. martillo (tamafo final de 3-6 mm) madera dura)
desechos de maiz | Cadochey Lopez 1989
bagazo de cafia,
Timothy alfa. Papatheofanoes et al ..,1998,
Alvo y Belkacemi 1997.
2 Pirolisis T> 300°C Formacion de compuestos volatiles | Madera algodon de | Sun Cheng 2002
y carbén. Residuos de la Pirolisis | desecho Kaar et al 1998.
pueden someterse a hidrolisis suave. )
(IN H2S04, T= 79°C, 2,5 h) Para Monnuizzaman 1996
producir 80 85% AR( > 50% de De Bari et al.. 2002
glucosa) puede realizar al vacio a v
400°C 1 mm de Hg 20 min (algodén Heitz et al 1987.
de desecho) Soderstrom et al 2003
Lynd et al 2002
PRETRATAMIENTO FISICO -
QUIMICO
1 Explosion a | Vapor saturado a Altas concentraciones de solido, Bagazo, madera Sun Cheng 2002
vapor 160 — 260°C, P= Hidrolisis del 80 - 100% de la | blanda, paja de
0,69 - 4,85 MPa hemicelulosa, destruccion de | arroz, madera de
Por varios segun inhibidores se requiere posterior | aspen madera de
dos o minutos, lavado con agua. Al combinarse | eucalipto
luego con H2S04 o SO2 o CO2 mejora
descompresion la eficiencia de la posterior hidrolisis
hasta presion enzimatica, disminuyendo
atmosférica. inhibidores. Reducciéon de tamafio
con menor gasto  energético
comparado  con pulverizacion.
Ocurre cierto despolimerizacion de
la celulosa. La lignina no se
solubiliza o lo hace muy poco pero
se redistribuye.
2 Agua liquida | Agua caliente Concentracion de solido | Bagazo de cafia Lynd 1996, Laser et al 2002,
caliente presurizada <20%Ocurre cierta despolimeracion Lynd et al 200
(LHW) de la celulosa. Hidrolisis de 80 -
T 160 — 230°C 100% de la hemicelulosa.>50%
oligomeros . Solubilizarian parcial de
1_46min la lignina (20-50%) Conversion
' durante la hidrolisis de
celulosa>90%. Bajo o nula formacién
de inhibidores.
3 Explosion de | Dosis de 1 — 2Kg | Se  requiere  recuperacion de | Materiales Sun Cheng 2002,
fibra con | de  amoniaco/kg | amoniaco no produce inhibidores . | herbaceos (paja de
amoniaco de biomasa seca | Conversion de hidrolisis de celulosa | trigo 'y  cebada | Dale et al 1996, Lynd et al
90|C 30 min. >90%(bagazo de hierba  de | cascarilla de arroz , | 2002
(AFEX) Bermuda) . Para biomas con alto | desechos de maiz
contenido de lignina. No es muy | switgersass),
eficiente (conversion <50%) Ocurre | residuos solido
cierta  despolimerizaciéon de la | urbanos papel
celulosa Hidrolisis del0 60% de la | periodico alfalfa,
hemicelulosa en dependencia de la | astillas de aspen y
humedad mas del 90% oligomeros. | bagazo.
Ocurre cierta solubilidad de la
lignina (-10 -20%).
4 Explosién con | Dosis de de ukg | Conversion a glucosa durante la | Alfalfa papel | Sun Cheng 2002
CcOo2 /kg de fibra | hidrolisis de celulosa>75% (alfalfa) | reciclado bagazo de
p=>5,62 MPa No forma compuestos inhibitorios. cafa

Fuente: Sdanchez y Cardona, 2005
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Concluida la molienda se llevé la muestra a tamizar
en un tamizador que contiene mallas de acero
inoxidable de 5, 4, 2, 1, 0.5, 0.25, 0.063 mm de
didametro y de un plato receptor de muestra; se
tamizo por espacio de 15 minutos. Se utilizé para
la hidrolisis menor a 1 mm (Fonseca, et al, 2006),
optando por el tamafo de 0.25 mm.

Hidrdélisis

Se realizaron pruebas preliminares con el
proposito de fijar variables para el disefio factorial
del presente proyecto.

Se tomd en cuenta la relacion liquido-soélido
trabajando con una relacion de 30:1 y 10:1, asi
como también temperaturas de 125°C y 135°C
debido que se encuentran dentro del intervalo
(120-160°C) (Sanchez y Cardona, 2005), llevando
a cabo la hidrdlisis en el autoclave que segun las
especificaciones del equipo tiene un limite de
temperatura maxima de 139 °C, lo que explica la
seleccion de las temperaturas de trabajo
anteriormente citadas y a concentraciones de 1%,
3% y 6%, y tiempos de reaccion de 5, 10, 15, 30,
60 min..

Una vez fijadas las variables, se peso la cantidad
de 7 g de muestra de paja de con 70 ml del acido,
se empaquetd los matraces Erlenmeyer de

manera correcta antes de llevar a cabo la reaccion
en el autoclave.

Filtracion

Posteriormente, culminada la fase de hidrdlisis, se
procede a filtrar con una bomba de vacio modelo
a una presion de vacio de 40 kPa por un tiempo
aproximado de 20 minutos y el residuo se enjuaga
con agua destilada para remover posibles
azucares que se hayan quedado en él.

Se toma una pequefia muestra del hidrolizado y
se procede a medir los °Brix en un refractéometro,
luego a los hidrolizados se le hara la determinacion
de azucares reductores.

Determinacion de azticares reductores

La determinacion de azucares reductores se hizo
mediante el método de Fehling-Causse-Bonnans,
0 método de reduccion del cobre, que consiste en
la oxidacion de los azUlcares, reduciendo el Cu+2
presente en el licor de Fehling a Cu+1, seguido de
una titulacion con KMnO4 en un medio acido.

RESULTADOS

Analisis proximal
En la tabla 1 se muestra los resultados del analisis
proximal de la materia prima.

Tabla 1. Andlisis Proximal

COMPONENTE COMPOSICION
(%)
Cenizas 5.87
Fibra 34.84
Materia Grasa 0.47
Hidratos de carbono 51.68
Humedad 570
Proteina total (Nx6.25) 1.44

Fuente: Elaboracion propia

Analisis Granulométrico
En la tabla 2 se muestra el analisis granulométrico,

importante para la seleccion del tamafio de
particula adecuado para la hidrdlisis
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Tabla 2. Andlisis Granulométrico

MALLA MASA PORCENTAJE
(9) (%)
Rechazo 0,063mm 1,7 1,12
Rechazo 0,25mm 30,6 20,18
Rechazo 0,5mm 23,9 15,76
Rechazo 1 mm 19,52 12,87
Rechazo 2 mm 73,9 48,73
Rechazo 4 mm 0,35 0,23
Rechazo 5 mm 1,68 1,11
TOTAL 151,65 100,00

Fuente: Elaboracion propia

Segun Fonseca et al, 2006, el tamafio de muestra  mm (20.18%), el cual este Ultimo se tomd en
para residuos lignocelulésicos a usar en la cuenta para la hidrélisis.

hidrolisis debe ser menor a 1mm; se puede

observar una minima cantidad del ultimo tamiz ~ Analisis de los hidrolizados de paja de trigo
(1,12%) y que el de 0.5 mm (15.76%) es menor en  En la tabla 3 se tienen los datos de la mediciéon de
porcentaje comparando con el tamarfio de 0.25 los grados Brix y pH de las hidrolizados.

Tabla 3. pH y °Brix de los Hidrolizados de paja de trigo

Muestra  ¢(%) T(°C) t(min) °Brix pH
1 1 125 5 4.3 1,05
2 3 125 5 7,5 0,53
3 1 135 5 4,4 0,86
4 1 125 10 4.4 0,9
5 3 135 10 6,4 0,55
6 1 135 10 4,5 1,01
7 3 125 10 6,6 0,69
8 3 135 5 6,1 0,47
9 1 125 5 4.3 1,01
10 3 125 5 7,2 0,54
11 1 135 5 4,2 0,85
12 1 125 10 4,4 0,93
13 3 135 10 6,4 0,58
14 1 135 10 4.7 1,06
15 3 125 10 6,5 0,72
16 3 135 5 6,3 0,48

Fuente: Elaboracién propia
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Resultados de Azlcares reductores

Tabla 4. Resultados de Azicares Reductores

Muestra c

(%)

=
(°C)

t
(min)

Azucares
reductores (%)

1 1 125 5 2,24
2 3 125 B 2,89
3 1 135 5 2,36
4 1 125 10 2,77
5 3 135 10 2,85
6 1 135 10 2,77
7 3 125 10 2,69
8 3 135 B 2,87
9 1 125 5 2,4
10 3 125 B 2,87
11 1 135 5 2,35
12 1 125 10 2,76
13 3 135 10 2,82
14 1 135 10 2,77
15 3 125 10 2,65
16 3 135 B 2,84
Fuente: Elaboracién propia
Analisis de Varianza
Tabla 5. Datos para el Analisis de Varianza
Factores Variable
N° respuesta
ensayo |Concentracion | Tiempo | Temperatura | Azucares
reductores
(%) (min) (°C) (%)
1 -1 -1 -1 2,24
2 1 -1 -1 2,89
3 -1 1 -1 2,77
4 1 1 -1 2,69
5 -1 -1 1 2,36
6 1 -1 1 2,79
7 -1 1 1 2,77
8 1 1 1 2,75
9 -1 -1 -1 2,4
10 1 -1 -1 2,87
11 -1 1 -1 2,76
12 1 1 -1 2,65
13 -1 -1 1 2,35
14 1 -1 1 2,84
15 -1 1 1 2,77
16 1 1 1 2,82

Fuente: Propia a partir del SPSS 18.0
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Tabla 6. Analisis de Varianza ANOVA (Porcentaje de azucares reductores)

significativas con un nivel de confianza del 95%,

interacciones,

es decir, variables que poseen una significancia
menor al 5% (0,05). La variable temperatura tiene
un nivel de significancia mayor al 5% (0.445); por

Origen Suma de gl F Sig.
cuadrados Media
tipo Il cuadratica
Modelo corregido ,627a 6 ,105 32,865 ,000
Interseccion 114,062 1 114,062 35862,414 ,000
Concentracion 221 1 221 69,453 ,000
Tiempo ,096 1 ,096 30,215 ,000
Temperatura ,002 1 ,002 ,637 445
Concentracion * Tiempo ,303 1 ,303 95,109 ,000
Concentracion * Temperatura 2,500E-5 1 2,500E-5 ,008 ,931
Tiempo * Temperatura ,006 1 ,006 1,769 ,216
Error ,029 9 ,003
Total 114,718 16
Total corregida ,656 15
a. R cuadrado = ,956 (R cuadrado corregida = ,927)
Fuente: Propia a partir del SPSS 18.0
Es posible sefialar a las variables mas tanto, queda descartada, asi como sus

lo cual se realiza nuevamente el

andlisis de varianza con los factores concentracion

y tiempo.

TABLA 7. Andlisis de Varianza ANOVA

Origen Suma de

cuadrados tipo Il gl Media cuadratica| F Sig.
Modelo corregido ,619a 3 ,206 68,264 ,000
Interseccion 114,062 1 114,062 37706,579 |,000
Concentracion ,221 1 ,221 73,025 ,000
Tiempo ,096 1 ,096 31,769 ,000
Concentracion * Tiempo ,303 1 ,303 100,000 ,000
Error ,036 12 ,003
Total 114,718 16
Total corregida ,656 15

a. R cuadrado = ,945 (R cunadrado corregida = ,931)
Fuente: Propia a partir del SPSS 18.0
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Se puede verificar que al 95% del nivel de confianza, las variables tiempo y concentracion, asi como

sus interacciones si son significativas.

Tabla 8. Coeficientes

Coeficientes no Coeficientes

Modelo estandarizados tipificados t Sig.
B Error tip. Beta
1 (Constante) 2,670 ,014 194,18 | ,000
2

Concentracion 117 ,014 ,580 8,545 ,000
Tiempo ,077 ,014 ,383 5,636 ,000
Conctiempo -,137 ,014 -,679 -10,000| ,000

a. Variable dependiente: Azpe
Fuente: Propia a partir del SPSS 18.0

Por lo tanto, a partir de los coeficientes proporcionados en la Tabla Ill-14, la ecuacion

matematica es la siguiente:

% AzUucares reductores=2,670+0,117*c+0.077*t-0.137*c*t

Donde ¢ es la concentracion y t es el tiempo; a
partir de esta ecuacion se puede enunciar que a
mayor concentracion mayor es el porcentaje de
azUucares reductores y de la misma manera a
medida que aumenta el tiempo también aumenta
el porcentaje de azucares reductores; no sucede
lo mismo con su interaccion pues posee un
coeficiente negativo.

DISCUSION

Como resultado de los ensayos realizados, se
obtuvo que la mayor concentracion de azucares
reductores expresado en porcentaje fue de 2.89 %
(30.04g/1) a una concentracion de acido sulfurico
3% en un tiempo de 5 min a una temperatura de
125°C, siendo éstas las mejores condiciones del
proceso, lo cual se recomienda realizar ensayos
de la hidrdlisis acida manteniendo la cantidad de
acido sulfurico diluido, aumentando la cantidad de
paja de trigo.

Mediante el analisis estadistico con el programa
SPSS 18.0 la variable temperatura se descarta al

no influir en gran manera en el proceso; puede
explicarse debido a que se trabajoé con intervalos
de temperatura cercanos entre sf (125 y 135 °C),
pero no fue posible trabajar a mayor temperatura
por la limitacion del equipo donde se llevd a cabo
la hidrdlisis.

El porcentaje de azucares reductores en el
hidrolizado tuvo un buen rendimiento, tomando en
cuenta que se trabajé con intervalos de
temperatura méas cercanos al limite inferior
permitido (120°C) , posiblemente se podra obtener
rendimientos mas altos de azucares reductores
utilizando mayores temperaturas pero esto no fue
posible debido a las limitaciones del autoclave.

Durante la hidrélisis es probable que se haya
podido degradar una parte de los azUcares
reductores en otros compuestos, principalmente
los monosacaridos de la hemicelulosa, lo cual se
aconseja llevar a cabo un anélisis del hidrolizado
si contiene otros compuestos ajenos a los
azucares reductores, compuestos que pueden
estar presentes debido a la posible degradacion
de los azucares durante la hidrdlisis quimica acida.
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