EXTRACCION DE COLORANTES DE LA BORRA DEL CAFE
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RESUMEN

GARCIA M., A.F.; RIANO L., C.E. Extraccién de colorantes a partir de la borra del café. Cenicafé
49(2): 119-128. 1998.

Se optimiz6 experimentalmente la extraccién del material colorante liposoluble contenido en los residuos
resultantes de la extraccién de los solubles de café, utilizando cloroformo como solvente. La eficiencia de
la extraccion fue del 75% para separar el 24% del material colorante, con unarelacion de 2 litros de solvente
por cada kilogramo de borra en base seca, para tiempos de proceso entre 3 y 4 horas. Se realizé una
clasificacion preliminar del colorante extraido utilizando cromatograffa de capa fina (CCF) como revelador
vapor de yodo; se detecté en una primera aproximacion la presencia de tres lipidos en el material colorante
con posibilidades de aplicacion en la tincion de pieles y en la fabricacién de pinturas de aceite.

Palabras claves:  Coffea arabica, subproductos, ripios de café, colorantes, cromatografia de capa fina,
extraccion.

ABSTRACT

Extraction of the fat-soluble colorant material from residue of SGE obtained from soluble coffee residues,
using chloroform a solvent, was experimentally optimized. Extraction efficiency was 75% to separate 24%
of the colorant material, with a ratio of 2 liters of solvent to 1 kg of dry base SGC, with processing times
between 3 and 4 hours. A preliminary classification of the colorant extracted was performed by thin layer
chromatography using iodine vapor. Three lipids in the colorant material with potential applications as
leather dyes and in the manufacturing of oil based paints were detected.

Keywords:  Coffea arabica, coffee byproducts, spent coffee grounds, dyes, thin layer chromatography,
extraction, colorants.
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En Colombia se producen aproximadamen-
te 22.000 toneladas al ano, en base seca, de
residuos conocidos como borra de café o café
agotado, producto de la extraccién de solubles
en 5 fébricas de café soluble ubicadas en el
territorio nacional (2). De este residuo vegetal
el 40% se incinera aprovechdndose el 13%
como combustible para calderas en las mismas
fabricas por su poder carburante (7900 BTU/1b
de borra en base seca); el 27 % no tiene aplica-
cién préctica conocida y el 60% restante se
utiliza en rellenos sanitarios, adn cuando la
borra esta constituida por compuestos que pue-
den tener interés comercial, Figura 1 (1, 2).
También ha sido utilizada como combustible
en la elaboracién de briquetas por su conte-
nido de aceites, el cual oscila entre 9 y 20%,
pero después de reducir su contenido de
humedad hasta el 20 6 25%, (8).

Otros usos de este residuo han sido: como
complemento alimenticio en dietas de rumian-
tes, porcinos y gallinas, en proporciones entre
el 7y el 10% (1) o como sustrato en cultivos de
lombrices californianasen la plantade DECAFE
S.A., en estudio desde 1996. También es mate-
ria prima en la extraccion de aceites, alternativa
que ain no ha sido viable econdémicamente
debido a los dcidos grasos que la constituyen,
como el dcido araquidico presente en un 3.8%

COMPOSICION DE LA BORRA DE CAFE
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Figura 1. Composicion de la borra de café.
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el cual se oxida rdpidamente formando produc-
tos toxicos, ademads que presenta baja eficien-
cia en la refinacién (6,7.8). Otros estudios
preliminares han permitido producir manitol
(9), sin que hasta el momento se haya encontra-
do una utilidad industrial econémicamente via-
ble.

La borra de café contiene materiales colo-
rantes como: caramelos, melanoidinas y mate-
rial liposoluble. Los dos primeros se forman por
las reacciones de pardeamiento, caramelizacion
y polimerizacién debido, bdsicamente, a la
pirdlisis durante la tostacion del grano de café
verde (3). Estas sustancias junto con el material
colorante liposoluble pueden extraerse utili-
zando métodos quimicos ampliamente conoci-
dos (6).

Esta investigaciéon tuvo como propésito la
caracterizacion de la borra del café y la realiza-
cion del estudio de la extraccién del material
colorante liposoluble para determinar e identi-
ficar, la clase de compuestos colorantes que se
encuentran en el extracto obtenido, seleccio-
nar el método de concentracién del colorante
extraido y evaluar la degradacién presentada
por los mismos durante los procesos si-
guientes.

MATERIALES Y METODOS

La investigacion se realizd en la Planta
Piloto de Quimica Aplicada del Programa de
Industrializaciéon de Cenicafé, en Chinchind,
Caldas.

Preparacion de la materia prima. Se utiliza-
ron muestras cuarteadas de café agotado (borra)
proveniente de la Fabrica de Café Liofilizado,
de Chinchind, Caldas, obtenidas después de
seis extracciones en contracorriente. Como és-
tas poseian una humedad del 86%, se secaron
en una estufa a 105 °C durante 4 horas hasta




alcanzar una humedad residual del 3%. Se
utilizé un tamaio de particula de las muestras
resultante de la retencion en una serie de tami-
ces Tyler 42 / 60 (6).

La caracterizacién de la borra se realizd
segin la metodologia de Ravindranath (6),
consignada en la Tabla 1.

Reactivos e insumos. Se utilizaron clorofor-
mo, acetato deetiloy silica-gel de gradoreactivo,
de la Merck.

Variables de proceso. Se cuantificaron de la
siguiente manera. Relacién borra seca a
solvente y eficiencia de extraccién en una ba-
lanza analitica SARTORIUS con precision =+

10 pg.

Humedad de la borra en un determinador de
humedad METTLER LJ16 con rango de tem-
peratura de 50 °C a 160 °C, ajuste de 0,01 °C y
una escala 0-100% de humedad con precisién +
0,05%.

Identificacién del colorante por cromato-

grafia de capa fina, al determinar el porcentaje
de migracién del material colorante sobre una

TABLA 1. Caracterizacién de la borra de café (2).

placa de silica-gel F,,, de 7,5 x 5 cm, en donde
se realiz6 la separacion preliminar del material
(fase estacionaria) y se emplearon como fase
mdovil lixiviaciones con acetato de etilo: cloro-
formo de diferentes proporciones en volumen,
seleccionadas después en una fase de pre-expe-
rimentacion y sus valores se expresaron como
Rf, Dr, Fs (5).

Degradacién del color por comparacién entre
los valores de Rf obtenidos al realizar la
cromatografia de capa fina al material coloran-
te recién extraido y al saliente de la concentra-
cién (3, 5).

La cantidad de material que se extrae con
cloroformo, utilizando el soxhlet durante 16
horas hasta llegar a un rendimiento del
32%.

El color se determiné en un colorimetro
Hunter Lab y se midié en valores L, a y
b.

Procedimiento. Se cargd la borra seca y clasi-
ficada en las proporciones y relaciones selec-
cionadas utilizando cloroformo como solvente
de extraccion. El solvente se selecciond segiin

Propiedadesfisicoquimicas (%0)* Error estindar CvV
Solubles NaOH al 1% 37.40 0.57395 434
Extractables con éter 24,00 0,86164 11,35
Solubles en agua fria 448 0,68117 43,02
Solubles en agua caliente 8,56 1,48095 48,96
Extractables con alcohol Benceno 30,59 0,48747 6,17
Lignina 2742 0,83096 9,09
Alfa celulosa 38.83 0,38765 2,83

* Porcentaje promedio de borra inicial en base seca
C.V. = Coeficiente de variacion.
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su polaridad y debido a que presento las mejo-
res caracteristicas para este proceso en la pre-
experimentacién (3,5), en un sistema de extrac-
cidén de soxhlet de 500 ml de capacidad el cual
se puso en funcionamiento durante el tiempo y
las condiciones programadas para cada experi-
mento (Tabla 2). El extracto diluido que se
obtuvo en la etapa anterior se concentré en un
Rotavapor Biichi R-124 a las temperaturas y
presiones propuestas (Tabla 2).

Disefio experimental. En la extraccion se uti-
liz6 un disefio factorial 3%y tres repeticiones por
tratamiento (4); las variables de proceso selec-

cionadas fueron: tiempo de extraccion y la
relacion solvente/borra de café, en base seca, a
tres niveles cada una. (Tabla 2). Como varia-
bles de respuesta se determinaron el coeficiente
de migraciéon determinado por cromatografia
de capa fina y el rendimiento de extraccion,
calculados por las ecuaciones <<1>> y <<2>>,
consignadas en la Tabla 3.

En la concentracion del colorante se aplico
un disefio de tratamientos factorial 2* y cuatro
repeticiones por tratamiento (4). Las variables
evaluadas fueron: la presién y la temperatura de
operacién en dos niveles cada una (Tabla 2).

TABLA 2. Niveles de las variables en estudio para la extraccién y concentracion de colorantes a partir de la borra de café.

OPERACION VARIABLES NIVELES UNIDAD RESPUESTA
DE PROCESO
2
TIEMPO % DE
DE Horas EXTRACCION
EXTRACCION Rf
5.5
8
EXTRACCION
2
RELACION % DE
SOLVENTE\BORRA Litros\kgs EXTRACCION
Rf
55
8,33
PRESION 38,1 m.m. % DE
DE de EVAPORACION
OPERACION 4572 Hg Rfc
CONCENTRACION
TEMPERATURA DE 35 °C Rfc
PROCESO
40
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TABLA 3. Ecuaciones utilizadas para las variables calculadas en la extraccion de colorantes.

Coeficiente de migracién
Rendimiento de extraccion

Rf =Dr\Fs
RE=(1-mf\mo)*100

Ec <<1>>
Ec <<2>>

Dr:  Distancia recorrida por el compuesto.

Fs.  Frente del solvente o distancia recorrida por el solvente.

Masa final del residuo de la extraccion del colorante.

mf,

mo. Masa inicial de la borra cargada al extractor.
RE. Rendimiento de la extraccién en base seca.
Rf.

Relacion entre Dry Fs

La variable de respuesta en la cromatografia
de capa fina fue la relacién (Rf) entre las
distancias recorridas por los compuestos sepa-
rados utilizando una misma fase moévil y
lixiviaciones con acetato de etilo:cloroformo,
con el objetivo de observar la degradacién o
deterioro del material colorante en el proceso
de concentracion.

RESULTADOS Y DISCUSION

El rendimiento de extraccién es indepen-
diente del tiempo y de la relacién solvente/
borra en los rangos escogidos en el disefio de
tratamientos, pues no se encontraron diferen-
cias estadisticamente significativas entre los
diferentes tratamientos, al nivel de significancia
de 0,05 (2) (Figura 2, Tabla 4).

Laeficiencia de extraccién entre tres y ocho
horas no presenta una diferencia superior al 2%
(22,86% para tres horas y 24,96% para ocho
horas), por lo cual no se requieren tiempos de
proceso superiores a cuatro horas para extraer
la mayor cantidad de material colorante; la
relacién solvente/borra de café (RE) disminuye
desde 24,28% para RE = 2 hasta 23,62% para
RE = 8,33, por tanto y debido a los costos, es
conveniente utilizar relaciones de RE = 2 (Fi-
gura 2).

Los valores de Rf para el colorante diluido
son independientes del tiempo y de la relacién
solvente/borra en los rangos escogidos para el
disefio de tratamientos, pues no se encontraron
diferencias significativas entre los diferentes
tratamientos (Figuras 3 y 4).

El colorante extraido es liposoluble y esta-
ble a temperatura ambiente, y fija un color
marrén cuando se aplica en cueros tratados
previamente con sulfato basico de cromo por
inmersién durante 24 horas, a temperatura
ambiente (Figura 5).

Los valores de respuesta media de los coefi-
cientes de migracién para el colorante recién
extraido estdn registrados en la Tabla 3, con un

Rendimiento (%)

30.000

20.000
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|
3.000 5.500 8.000 Tiemp
\—8330—  RE

0.000

3.000 5.500 8.000
5165 —1

3.000 5.500 8.000
—2.000 —

Figura 2. Rendimiento de la extraccién de colorantes de la
borra del café en funcién del tiempo y la relacién solvente-
borra.
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TABLA 4.  Resultados experimentales de la extraccién y la clasificacion por cromatografia de capa fina del material
colorante obtenido de la borra de café.

Fase movil Coeficiente Migracion Error Coeficiente
Cloroformo:Acetilo de migracion media estandar de variacion
Rf | 0,875 0.019260 22125
1.9 Rf, 0,754 0.022476 2.9795
Rf 0.551 0,012876 2,3369
Rf,, 0,853 0.038546 45189
2:8 | R, 0,713 0,035040 49114
Rf_,i 0,505 0,021294 42150
RIL, 0,846 0,032871 3.8876
37 RI'Q 0.661 0.041333 6,2556
Rf,, 0.434 0,029832 6.8667
Rendimiento de extraccion medio 23,95 % 2.8719 11,99
, PFa1 , RN
085 o e SR AT 0877 0gny 089 089 0885 0865 0‘5,55-"‘597 089 089 09
08 = - ] 0.8
06 06
0.4 04
0.2 0.2
0 5 el ; e
3.000 5.500 8.000 3.000 5.500 8.000 3.000 5.5008.000 Tiemp 3.000 5.500 8.000 3.000 5.500 8.000 3.060 5.5008.000 Tiemp
—2.000 — —5.165 — —8.330 — RE —2.000 — —5.165 — —8.330 — RE
Figura 3. Valores de los coeficientes de migracion utilizando Figura 4. Valores del coeficiente de migracién utilizando
como elusion acetato de etilo:cloroformo 7:3. como elucion acetato de etilo:cloroformo 9:1.

a. b.

Figura 5. a. Borra del café, borra blanqueada y colorante extraido. b. Cuero tenido con el colorante de la borra de café.
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nivel de significancia del 5%. La eficiencia de
recuperacion del solvente en la concentracion
del colorante es independiente de la temperatu-
ra y la presion de operacién (Figura 6).

Los valores de los coeficientes de migra-
cién Rf21, Rf31 y de Rf22, Rf32 para el colo-
rante concentrado son independientes de las
condiciones de presion, temperatura y la fase
movil (Figuras 7, 8, 9 y 10).

Pero los valores de respuestade Rf11 y Rf12
dependen de la presién de trabajo (Tabla 6). Los
valores de respuesta media de los coeficientes

RF31
0.863 0.889 0858 0.863
0.8
0.6
0.4
0.2
m - = =
35 a0 35 40  Pv(inHg)
— 15 - —. 18 — Temp (°C)

62.85
5§.01 59.62
& P | 54.85

3 40 35 40 Pv(inHg)
—15 - = 18 —i Temp (°C)

Figura 6. Rendimiento de recuperacién del solvente en la
concentracién del colorante.

RF22
0.8
0634
= 0605 0612 -
0.6 i u j..,o‘:",, "
-
0.2 :
0 :
35 40 35 40 Pv(inHg)
— 15 — — 18 —  Temp(C)

Figura 7.Valores del coeficiente de migracién para el
colorante concentrado para una relacién de Acetato de
etilo:Cloroformo de 7:3.

Figura 8. Valores del coeficiente de migracion para el
colorante concentrado para una relacién de Acetato de
etilo:Cloroformo de 8:2.
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Figura 9. Valores del coeficiente de migracién para el
colorante concentrado para una relacién de Acetato de
etilo:Cloroformo de 7:3.

Figura 10. Valores del coeficiente de migracién para el
colorante concentrado para una relacién de Acetato de
etilo:Cloroformo de 2:8.
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de migracion para el colorante concentrado por
evaporacion estan consignados en la Tabla 4, y
se analizan con un nivel de significancia esta-
distica del 5%. El material diluido y el material
concentrado bajo las condiciones indicadas en
el disefo presentan los mismos coeficientes de
migracion, lo cual indica que no hay degrada-
cién del colorante mediante esta técnica de
concentracion (Tablas 4 y 5).

Por cada kilogramo de borra en base seca,
procesada en el laboratorio, se obtienen 250
gramos de material colorante a un costo de
produccién de $5,40 por gramo (2). La cantidad
de material que puede extraerse con cloroformo
es del 32%, en un proceso que tomé 16 horas.

Se recomienda utilizar tiempos de proceso
entre tres y cuatro horas y una relacion solven-
te/borra de 2 L/kg, lograndose eficiencias del
75% al extraer 23,95 % de los colorantes en
base seca.

La clasificacién del colorante extraido se
puede realizar mediante una cromatografia de
capa fina usando como revelador vapor de
yodo. En una primera aproximacion, se detec-

TABLA 5.
por evaporacién al vacio.

TABLA 6. Valores de Fy de probabilidad para las variables
derespuestaRfl | y Rf12enlaconcentraciénde colorantes®.

Variable Fuente Valor de F Pr>F
Rf, PV 14,17 0.0027
Modelo 5,69 0.0117

RI‘L, PV 12,30 0,0043
Modelo 4,61 0,0228

Colorante extraido a partir de la borra de café.

taron tres lipidos en el material colorante con
posibilidades de aplicacion en la curtimbre de
pieles y en la fabricacién de pinturas de aceite,
entre otras (Figura 11).

La solucién colorante no se degrada al
concentrarse por evaporacién al vacio a presio-
nes del orden de las 15 y 18 pulgadas de Hg de
presion total y temperaturas entre 35°C y 40 °C.

En la Figura 5 se muestran el colorante
obtenido y el cuero teiiido con este colorante.
En la Tabla 7 se presentan los resultados de la

Resultados experimentales de la clasificacidn por cromatografiade capa fina del material colorante concentrado

Fase movil Coeficiente Migracién Error Coeficiente

Cloroformo:Acetilo de migracién media Estandar de variacién
Rf;, 0.8630 0.0174 2,022

1:9 Rf,, 0,6029 0,0233 3.9614
Rf,, 0,8485 0.0377 4,4487

2:8 Rf, 0,6097 0,0429 7.0422

Rendimiento de extraccién medio  59.058%(% v/v) 5,1605 8.73

Colorante extraido a partir de la borra de café.
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determinacién del color en el cuero sin tefiir, el AGRADECIMIENTOS

colorante extraido y el cuero tefiido con dicho

colorante de lo cual se puede concluir que el Los autores expresan sus agradecimientos

colorante tiene una buena fijacién. al Doctor Bernardo Chéaves Cdérdoba, de la
disciplina de Biometria de Cenicafé.

GLOSARIO

Dr: Distancia recorrida por el compuesto

Fs: Frente del solvente o la distancia recorrida
por el solvente

m_: Masa en gramos del residuo de la extrac-

cién del colorante.

.Masa en gramos de borra inicial cargada al

extractor soxhlet.

RE:Rendimiento de extracciéon de material
colorante en porcentaje de peso, en base
seca.

Rf: Es la relacién entre la distancia de migra-
cion de los compuestos y la distancia reco-
rrida por una fase mévil sobre una placa de
silica-gel F.,.
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