24

Capitulo 2 Caracterizacion de la biomasa lignocelulésica para la produccion de
biocombustibles

Chapter 2 Characterization of lignocellulosic biomass for biofuel production

BARAY-GUERRERO, Maria del Rosario* y MANJARREZ-DOMINGUEZ, Carlos Baudel

Facultad de Ciencias Agricolas y Forestales, Delicias, Chihuahua, Universidad Auténoma de Chihuahua.
Facultad de Ciencias Agro tecnologicas, Chihuahua, Chihuahua, Universidad Auténoma de Chihuahua

ID 1° Autor; Maria del Rosario, Baray-Guerrero / ORC ID: 0000-0002-0289-9000, CVU CONACYT ID: 201384
ID 1° Coautor: Carlos Baudel, Manjarrez-Dominguez / ORC ID 0000-0002-9802-7185, CVU CONACYT ID: 101794

DOI: 10.35429/H.2020.8.24.34

R. Baray & C. Manjarrez
rbaray @uach.mx

A. Marroquin, J. Olivares, L. Cruz y A. Bautista. (Coord) Ciencias ambientales, uso de recursos. Handbooks-©ECORFAN-
Mexico, Querétaro, 2020.



25

Resumen

Transformar la biomasa lignocelul6sica en compuestos valiosos de energia, es un campo de investigacion
que se considera de gran importancia en la actualidad debido a los problemas de la crisis energética y la
contaminacion ambiental, los biocombustibles producidos a partir de diversos materiales
lignocelulosicos tales como madera, residuos agricolas o forestales, residuos agroindustriales, etc. tienen
el potencial de ser un sustituto valioso a los combustibles liquidos o gaseosos tanto para el sector del
transporte como para la generacion de energia. Los residuos agroindustriales representan una fuente de
energia renovable, obteniéndose en grandes cantidades como resultado del procesamiento industrial de
frutas y verduras, convirtiéndose en una materia prima barata para la conversion a biocombustibles, estos
ademas de reducir las concentraciones de gases contaminantes y de efecto invernadero emitidos a la
atmosfera asi como reducir los grandes problemas de disposicién de los residuos. Los residuos
agroindustriales son de caracter organico (biomasa lignocelulésica) cuyo objeto de estudio, fue el residuo
proveniente del procesamiento de la manzana en la extraccion de jugo procedente de Cuauhtémoc,
Chihuahua, especificamente la presente investigacion tiene como objetivo determinar las técnicas
estandarizadas adecuadas para caracterizar la biomasa lignocelul6sica de los residuos del procesamiento
de la manzana. Los resultados obtenidos de este estudio demuestran que el bajo contenido de cenizas y
el alto contenido de materia volatil hacen de la biomasa lignocelulésica (residuo proveniente del
procesamiento de la manzana en la extraccion de jugo) un candidato con un alto potencial para la
produccion de biocombustible.

Biomasa lignocelulésica, caracterizacion, biocombustibles
Abstract

Transforming lignocellulosic biomass into valuable energy compounds is a field of research that is
considered of great importance today due to the problems of the energy crisis and environmental
pollution, biofuels produced from various lignocellulosic materials such as wood, agricultural or forest
residues, agro-industrial residues, etc. They have the potential to be a valuable substitute for liquid or
gaseous fuels for both the transportation sector and power generation. Agro-industrial waste represents
a renewable energy source, obtained in large quantities as a result of the industrial processing of fruits
and vegetables, becoming a cheap raw material for conversion to biofuels, these in addition to reducing
the concentrations of pollutant gases and greenhouse gases emitted to the atmosphere as well as reducing
major waste disposal problems. The agro-industrial residues are organic (lignocellulosic biomass) whose
object of study was the residue from the processing of the apple in the extraction of juice from
Cuauhtémoc, Chihuahua. Specifically, this research aims to determine the appropriate standardized
techniques to characterize lignocellulosic biomass of apple processing residues. The results obtained
from this study demonstrate that the low ash content and the high content of volatile matter make
lignocellulosic biomass (residue from apple processing in juice extraction) a candidate with a high
potential for biofuel production.

Lignocellulosic biomass, characterization, biofuels
2. Introduccion

La biomasa lignocelulosica como fuente renovable no sélo permite sustituir parcialmente los
combustibles fosiles, sino también para reducir las concentraciones de gases contaminantes y de efecto
invernadero emitidos a la atmdsfera. Los residuos agroindustriales representan una fuente de energia
renovable y se obtienen en grandes cantidades como resultado del procesamiento industrial de frutas y
verduras y son una materia prima barata para la conversion a biocombustibles. Se puede decir que los
residuos agroindustriales son materiales en estado sélido o liquido que se generan a partir del consumo
directo de productos primarios o de su industrializacion, y que ya no son de utilidad para el proceso que
los generd, pero que son susceptibles de aprovechamiento o transformacién para generar otro producto
con valor economico, de interés comercial y/o social.
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El problema al que se enfrentan los residuos agroindustriales es que no existe una clara conciencia
ambiental para su manejo, ademas de que falta capacidad tecnoldgica y recursos econémicos para darles
un destino final, asi como una legislacion especifica para promover la gestion de este tipo de residuos,
que asegure un buen manejo desde su generacion hasta su disposicion final. Aln en nuestros dias, esta
problematica prevalece a nivel mundial

Por otra parte el uso de tecnologias de energia renovable, como la edlica, geotérmica,
hidroeléctrica, solar, hidrégeno y los obtenidos a partir de biomasa son alternativos a medio y largo plazo
para la sustitucion de los combustibles fésiles. La transformacion de la biomasa residual en compuestos
valiosos de energia es un campo de investigacion que se considera de gran importancia en la actualidad
debido a los problemas de la crisis energética y la contaminacion ambiental actuales. Tambien los
biocombustibles producidos a partir de diversos materiales lignocelul6sicos tales como madera, residuos
agricolas o forestales, tienen el potencial de ser un sustituto valioso (o complementar a los biocarburantes
de la gasolina) a los combustibles liquidos o gaseosos para el sector del transporte y otros usos como
produccidén de energia, un ejemplo especifico de un desperdicio biomasa lignoceluldsica es el residuo
generado en el proceso de extraccion de jugo de manzana el cual estd formada por una mezcla compleja
de cascara, almendra de la semilla, caliz, tallo y los tejidos blandos, que es representativo del residuo, y
esto contiene principalmente celulosa, hemicelulosa, lignina y pectina.

2.1 Problemética

Un dato muy importante que ha proporcionado la Agencia Internacional de Energia (IEA, 2011) es que
la demanda de la energia crecera en mas de un 40 % hasta el afio 2030, lo que provocara una gran
afectacion en el abasto, en el costo y en la sustentabilidad ambiental de la generacion de energia por lo
que actualmente esta problematica ha provocado que uno de los mas grandes desafios que estd
enfrentando el hombre sea el de encontrar diferentes alternativas de fuentes de energia lo cual ha
generado interés en el uso de combustibles no fosiles, renovables y menos contaminantes. La Produccion
de biocombustibles a través de la biomasa pudiera ser una fuente de energia renovable, abundante y
ecologica que podria ayudar a solucionar este problema ya que la biomasa es una energia renovable
derivada de la materia organica animal y vegetal, compuesta principalmente de Carbono, Hidrogeno,
Oxigeno, Nitrogeno y pequerfias cantidades de Azufre. Utilizar la biomasa como fuente de energia, tanto
en los aspectos de su produccién cuanto de su consumo, va a permitir que ésta siga siendo un combustible
ideal para cubrir con los requerimientos de muchos paises por mucho tiempo. Existen fuentes nuevas y
renovables de energia pero la biomasa es la que se emplea en su mayoria como una alternativa mas viable
para que dé soluciones economicamente a nivel mundial y fundamentalmente en la de los paises en
desarrollo. (Xu J, Thomson, 2009).

La biomasa juntamente con la energia solar, representan las Unicas fuentes de energia utilizadas
por el hombre durante la mayor parte de la historia de la humanidad. La biomasa lignocelulésica,
especialmente proveniente de residuos, esta compuesta por una gran cantidad de particulas que pueden
ser de diferentes formas y tamafios (geométricamente diferentes) y tener caracteristicas fisico-quimicas
especificas.

México es conocido por su importante produccion de frutas como manzana (716,931 de toneladas
/ 2016), Aproximadamente el 42% en peso de la produccion de fruta se usa para obtener jugo, aceites
esenciales, miel de citricos, mermelada, pectina y alimento para ganado (Miranda et al. 2009).

Los residuos agroindustriales, como las céascaras, semillas y pulpas, representan
aproximadamente el 50% de la fruta procesada cruda. Estos residuos de fruta no tienen importancia
comercial y se eliminan en gran medida en vertederos municipales (Mamma et al. 2008; Oberoi et al.
2010).

Los principales estados productores de manzana en México en 2018 son: Chihuahua con una
participacion del 73%, seguido por el estado de Durango con una participacion del 9%, Coahuila con una
participacion del 7% y puebla aporta el 5% del total nacional otros con el 3% (Grafico 2.1). En la tabla
1 se puede apreciar en la produccidn 2014 cantidades por toneladas en cada uno de los estados principales
productores de manzana.
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Grafico 2.1 Porcentaje de produccion de manzana por estado 2018

B Chihuahua
B Durango

Coahuila
B Puebla

¥ Otros

Tabla 2.1 Participacion de los estados en la Produccion de Manzana en 2018

Estado Ton.

Chihuahua 661,466
Durango 85,596
Coahuila 59,969
Puebla 55,857
Otros 43,976

Fuente: SIAP 2018

Los residuos de la industria del jugo estan incluidos entre las principales fuentes de biomasa. El
proceso de manufactura de la industria procesadora del jugo de manzana (figura 2) genera una cantidad
excesiva de material de desecho alto en fibra y de baja densidad, conocido como biomasa lignocelulésica
residual que es un subproducto que incluye cascaras, semillas, restos fibrosos de pulpa y jugo agotado
pobre en azucares, generandose a razén de 15-19 kg/100 kg de manzana. En el afio 2018 se produjeron
916,864.65 toneladas de Manzana a nivel nacional de las cuales Chihuahua Produce 661,466 (SIAP
2018), el 30% se destinaron a industrializacién para jugo, de esos se generan aproximadamente un 25 -
30 % que son aproximadamente unas 43 mil toneladas de pomasa de manzana.La composicion de la
biomasa lignocelulésica de la manzana es similar a otros materiales ligno celulésicos: celulosa (40-50%),
hemicelulosa (20-30%), lignina (20-25%), cenizas (1.5-3%) (H. Yang et al, 2005).
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Figura 2.1 Diagrama de flujo del procesamiento de la manzana de la industria del jugo
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La materia prima lignocelulésica, como las cascaras de frutas, se compone principalmente de
pectina, celulosa, hemicelulosa y pequefias cantidades de lignina (Oberoi et al. 2010)

Los residuos agroindustriales son una materia prima potencial para la produccion de bioetanol
debido a su alto contenido de carbohidratos, que es similar a otras materias primas estudiadas (Boluda-
Aguilar et al.2010; Wilkins 2009)

2.2 Objetivo

Determinar las técnicas estandarizadas adecuadas para caracterizar la biomasa lignocelul6sica de los
residuos derivados del procesamiento de la manzana para la extraccion del jugo.

2.3 Experimentacion

Se empled una muestra del residuo derivado del procesamiento de manzana para la extraccion de
jugo procedente de la empresa la Nortefiita, ubicada en el Km. 98.5 s/n en la Carretera Chihuahua a
Cuauhtémoc en Colonia Real del Monte en ciudad Cuauhtémoc, Chihuahua.

2.4 Preparacion de la muestra

El residuo que se obtuvo de la empresa procesadora de jugos de manzana la Empresa la Nortefiita, se
peso en una balanza analitica para obtener su peso humedo, la muestra se paso a la mufla a secar durante
10 horas a 70°C y posteriormente se pulverizo y se tamizo para obtener varios tamafios de particula (150
> dp > 180 > dp> 250 >dp > 425 um) para realizar las diversas metodologias para la experimentacion.

2.5 Caracterizacion fisicoquimica

En la caracterizacion fisicoquimica de la muestra se realizaron diferentes tipos de analisis como se
mencionan a continuacion:

2.6 Analisis Elemental

Este analisis se llevd a cabo en un equipo denominado Analizador Elemental Carlo Erba EA 1110 que
nos proporciond el contenido de carbono, nitrogeno, hidrogeno y azufre presente en la muestra. Esta
técnica se basa en la oxidacion completa de la muestra, que tiene lugar a 1000 °C en oxigeno puro, los
productos que resultaron de la combustion fueron separados y analizados de diferente manera y el
resultado final fue la cantidad de C, O, H, N y S que contiene la muestra expresada en porcentaje respecto
a su peso total.
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Las aplicaciones del andlisis Elemental son muy diversas. Se puede llevar a cabo el control de
calidad de farmacos y otros productos de sintesis (compuestos organicos, organometalicos, etc.), se puede
analizar suelos (determinacion de carbono total y carbono organico), material vegetal, combustibles
fosiles, plasticos, etc.

2.7 Andlisis composicional (lignina, celulosa y hemicelulosa)

En el anélisis composicional de la muestra se usaron varias técnicas gravimétricas que se mencionan a
continuacion:

Los sélidos totales se determinaron por medio de la norma ASTM E 1756-95 que consistio en los
siguientes pasos:

- Se puso un crisol a peso constante por 1 hora a 105 °C.

- Se pes6d la muestra.

- Seregistré el peso del crisol con la muestra.

- Se coloc el crisol con la muestra a 105 °C durante 3 horas.

- Se dejo enfriar en un desecador y se registro la muestra.

- Se metid de nuevo la muestra a la mufla a 105 °C por 1 hora y se peso6 de nuevo.
- Se repitid hasta que no vario no mas de 0.3 mg.

El porcentaje de lignina se determind con la norma ASTM D 1106-96 que consistié en los
siguientes pasos:

- Enun vaso de precipitado se afiadié lentamente, mientras se agitaba los 15 ml de H 2SO4 (72%)
- Se dejo reposar la mezcla durante 2 horas con agitacion frecuente, a una temperatura de 18° C.
- Se adiciono 489.3 ml de agua, se puso a hervir a 95 °C durante 4 horas
- Se decanto, se filtr6 y se pas6d la muestra a una caja Petri
- Se metio la caja Petri a la mufla a 105 °C durante 2 horas.
El porcentaje de celulosa se obtuvo de la siguiente manera:
- Se lavo con una solucion de 30 ml de agua mas 25 ml de NaOH al 17.5%
- Se lavo con 30 ml de agua Destilada
- Seagreg6 15 ml de acido acético al 10% y se dejé reposar 5 min
- Se lavo con 50 ml de agua destilada y se aplicé vacio
- Se Pas0 a una caja Petri y se meti6 una a muflaa 70°C
Para el porcentaje de Hemicelulosa se obtuvo de la siguiente manera
% de Hemicelulosa = % Lignina - % de Celulosa-solidos totales Q)
2.8 Analisis proximal (humedad, materia volatil, porcentaje de ceniza y carbdn fijo)

En el analisis proximal se realizaron varias pruebas que se mencionan a continuacion:
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Para la determinacion de humedad se calculd con la norma ASTM E 871-82 donde se siguieron

los siguientes pasos:

Se puso a peso constante una caja Petri a una temperatura de 103°C por 30 min
Se pesd 50 gr de muestra himeda

Se registrd el peso de caja ya a peso constante después de mufla

Se registrd el peso de la muestra molida

Se registrd el peso de la caja Petri con la muestra

Se puso a secar en la mufla a 105 °C por 16 horas

Se dejo enfriar en un desecador y se registro el peso

Se meti6 por 2 horas a 103 °C en la mufla

Para la determinacion de la materia volétil se procedi6 por medio de la norma ASTM E 872-82

que consistid en los siguientes pasos:

Se peso un crisol

Se agregd 1 gramo de la muestra

Se metio a la mufla a 950 °C

Se dejé enfriar en un desecador

Wc = peso del crisol y la tapa, g,

Wi = peso inicial, g, y

W = peso final, g.

Se calculd el porcentaje de materia volatil en las muestras de analisis de la siguiente manera:
Materias volatiles en la muestra de analisis, % = A - B

Donde:

A =% de pérdida de peso, y

B = la humedad, %, segun se determina usando la norma ASTM E 871-82.

Para la determinacién de cenizas se utilizé la norma ASTM E 1755-95 y;

Se puso un crisol a peso constante en mufla a 575 °C por 2 horas y se registro el peso
Se peso la muestra seca de con tamario particula 150 um (0.8223gr)

Se peso el crisol con la muestra

Se coloco en la mufla por 48 horas a temperatura 575 °C

Se peso el crisol con la muestra después de la Mufla y se calculd el porcentaje de cenizas
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Para la composicion de la ceniza se determind en el laboratorio de Andlisis quimicos con en el

equipo Thermo Jarrel Ash, IRIS/AP DUO en donde se identificd los elementos basados en su longitud
de onda emitida y por medio de su intensidad se determind su proporcion presente. El rango de longitudes
de onda que el ICP que se puede detectar es de 190 — 800 nm por lo que se pudo identificar los elementos
alcalinos y alcalinotérreos, metales de transicion y los elementos del grupo I11 A con excepcidn del boro

La determinacion de la cantidad de producto extraible de etanol se realizé con la norma ASTM E

1690-95 que consistid en los siguientes pasos:

Se seco el Soxhlet a 105°C

Se dejo enfriar en desecador

Se Peso el Soxhlet (211.7gr)

Se Pesd la muestra (3.515 gr)

Se Peso la muestray el Soxhlet

Se puso en un matraz poner bolitas de vidrio + 160 ml de etanol
Se monto el Soxhlet y se dejé por 24 horas.

Se filtr6 en un embudo Buchner

En la densidad de la pomasa de manzana se siguio la norma ASTM E 873-82. Que consistié en

los siguientes pasos:

pasos:

Se peso v se registrd el peso de la probeta de 10 ml vacia
Se pesO la muestra con un tamafio de particula de 150um
Se peso la probeta mas la muestra

Para su célculo se utilizé la siguiente formula

El poder calorifico se realizo de acuerdo a lanorma ASTM D 2015 que consisti6 en los siguientes

Se pes6 un gramo de muestra en el crisol de la bomba adiabatica previamente lavado y secado
para eliminar residuos y humedad , con la ayuda del pistilo se presiond la muestra hasta lograr
una briqueta bien compacta y eliminar la presencia de poros entre la muestra que puedan alojar
aire.

Se cortd un fragmento de alambre de 10 centimetros y se conect6 a los electrodos de la bomba;
permitiendo que el alambre esté en contacto con el combustible para efectuar la combustion, pero
cuidando que no roce las paredes de la capsula, de lo contrario la ignicién no sucede

Se tapo y se ajusto la tapa de la bomba hasta asegurarse que quede bien cerrada, para luego
conectarla al tanque de oxigeno a través de la valvula inyectora, la cual debera estar inicialmente
abierta para permitir que el oxigeno introducido, desplace al aire existente en el interior de la
bomba y asi realizar una combustion completa

Una vez removido el aire se cerro la valvula y se inyecto el oxigeno, hasta alcanzar 20 atm.
Concluido el periodo de inyeccion, se introdujo la bomba en la camisa adiabatica previamente

llena con 2000 gramos de agua, los dos electrodos son fueron conectados a una fuente que nos
ayudo a hacer la chispa para empezar la combustion
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Se tap0 la camisa adiabatica y se encendio el termopar registrando la temperatura inicial del agua,
para continuar registrando la temperatura cada minuto, hasta que sea estable o el incremento sea
constante.

Se encendio el motor del agitador durante 4 minutos con el fin de alcanzar el equilibrio, y
continuar registrando la temperatura cada minuto, al inicio del minuto seis se encendié la chispa
presionando el botdn de ignicion de la fuente, el cual se mantuvo presionando durante 4 segundos
sin importar que la luz roja se apagara.

Se apuntd la temperatura minuto a minuto hasta que esta se estabilizo (cuando 5 0 més lecturas
sean iguales o el incremento sea constante).

Se apago el equipo y se desmonto

Se debe de abrir la bomba calorimétrica, despresurizandola previamente mediante desde la
valvula de inyeccion.

Se lavo y seco el equipo una vez concluida la prueba

2.9 Resultados

Como resultado de la caracterizacion de la biomasa lignocelulésica (residuo proveniente del
procesamiento de la manzana en la extraccién de jugo) en donde en todas las pruebas de la
experimentacion se procedieron a colocar entre 20-30 mg. de muestra con tamafio de particula de 150
um en el crisol de la termo balanza, se selecciond la velocidad de calentamiento de 5 °C/min, se eligié
bajo una atmosfera inerte (N2 a 100 cm®/min), la muestra se elevé la temperatura hasta 600°C resultando
lo siguiente como se muestra en la siguiente tabla # 2.2 :

Tabla 2.2 Resultados del analisis elemental, analisis composicional, andlisis proximal y de

Cenizas

Tabla 2.2 Resultados de la caracterizacion de la pomasa de manzana

Pardmetros Unidad Magnitud

C % 47.980
H % 6.653
N % 0.779
o % 37.44
S % N.D
Analisis

Composicional

Celulosa % 47.49
Hemicelulosa % 27.77
Lignina % 22.38
(Otros) % 2.34
Analisis Proximal

Humedad % 8.87
Carbén Fijo % 6.41
Materia Volatil % 81.32
Ceniza % 3.4
Humedad % 8.87
Composicion  de

Ceniza

Al % 0.51
B % 11.43
Ba % 37.75
Ca % 2.01
Cr % 0.80
Cu % 8.50
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Fe % 0.35
K % 7.73
Mg % 1.54
Mn % 10.24
Na % 0.23
Ti % 1751
\Y % 0.56
Zn % 0.84
Extraibles

En etanol % 2.89
Propiedades fisicas

Densidad Kg/m? 1103
Poder Calorifico | ki/kg 22420

2.10 Conclusiones

Este estudio evalud diferentes técnicas de caracterizacion del residuo proveniente del procesamiento de
la manzana en la extraccion de jugo, como una materia prima potencial siendo esta una alternativa para
la produccion de biocombustibles debido a su bajo costo y facil disponibilidad en el estado de chihuahua
principalmente en la region de Cuauhtémoc.

Como puede observarse, el residuo proveniente del procesamiento de la manzana en la extraccion
de jugo presenta una pequefia cantidad de N para el caso del S ni siquiera se pudo detectar lo cual resulta
ventajoso ya que se minimiza los problemas de corrosion asociados a la formacion de &cidos y previene
la lluvia acida (Sharma RK, 2008) mostrando una mayor cantidad de Carbono un 47.980% seguido del
oxigeno con un 37.44%. Por otra parte, su bajo contenido de cenizas y la alta proporcion de volétiles,
caracteristica de los materiales lignocelulésicos, lo hace atractivo para los procesos de degradacion
térmica (L. Burhenne et al 2011).

La composicion lignoceluldsica es tipica de materiales biomésicos, aunque cabe destacar su alto
contenido en celulosa. En las cenizas los metales mayoritarios son el Bario y el Titanio. Para encontrar
el intervalo de temperatura en el cual se presenta la pérdida en peso representativa de la des volatilizacion,
se analizo la muestra bajo una atmdsfera inerte (N2 a 150 cm®/min) y una velocidad de calentamiento de
10 °C/min.
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