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Recibido: RESUMEN

25/junio/2016 Se investig6 la deslignificacion del bagazo de agave mediante un tratamiento con
ozono. Se llevaron a cabo pruebas preliminares para evaluar la remocion de lignina.
Se determin6 el pH al cual se obtiene la maxima reduccién de lignina, efectuando
ozonizaciones a diferentes valores de pH (2.5 a 12), manteniendo constante las
Aceptado: demdas variables. Se analizé el contenido de celulosa y hemicelulosa en cada
experimento. Con el pH ya definido se efectud una ozonizacién incrementando el

21/agosto/2016 tiempo de reaccién. La maxima reduccién de lignina que se logré con el ozono fue
del 38.67%, en una de las pruebas preliminares. El proceso de ozonizacién permite
disminuir el contenido de lignina en el bagazo de agave, para una posible aplicacién

Palabras clave posterior, ya sea en la obtencién de pulpa para papel, blanqueo de pulpa o

0zono, bagazo de agave, produccién de bioetanol.

lignina

Keywords

ABSTRACT
Ozone, agave bagasse,

lignin Agave bagasse deslignification through a treatment with ozone was investigated.
Preliminary tests were conducted to evaluate lignin removal. It was determined the
pH which gives the maximum lignin reduction, making ozonizations at different pH
values (2.5 to 12), keeping the rest variables constant. It was analysed each
experiment cellulose and hemicellulose content. With the defined pH was made an
ozonization by increasing reaction time. The maximum lignin reduction which was
achieved with ozone was 38.67%, in one of the preliminary tests. Ozonization
process allows to reduce lignin content of agave bagasse, for a possible further
application, whether in obtaining pulp for paper, pulp bleaching or bioethanol
production.
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Introduccion

En el proceso de fabricacion del tequila se obtiene un
residuo proveniente del proceso de cocimiento y
molienda de las cabezas de Agave tequilana Weber
variedad azul. Este residuo, conocido como bagazo de
agave, es producido a razén de entre 55 y 60 kilogramos
por litro de tequila elaborado (Valenzuela, 2003) y su
disposicion final se realiza en tiraderos. En el afio 2015
la produccién de tequila 100% de agave fue de 118.9
millones de litros y 129.4 millones de litros de tequila
con un minimo de 51% de azucares de agave, haciendo
un total de 248.3 millones de litros (Consejo Regulador
del Tequila, 2016), por lo tanto, se estima que en el
2015 se generaron entre 10.17 y 11.09 millones de
toneladas de bagazo.

Debido a las grandes cantidades de bagazo de agave que
se producen y a su alto contenido de humedad (80%), se
ha dificultado su transporte, aprovechamiento,
confinamiento y tratamiento. Lo cual ha provocado
tiraderos clandestinos o incorporaciones inadecuadas a
campos agricolas, con los consiguientes riesgos de
favorecer = problemas  fitosanitarios, = promover
alteraciones negativas a la fertilidad de los suelos y
ocasionar contaminacién ambiental por lixiviados.
Adicionalmente, el contenido de aziicares remanentes es
suficiente para la infestacién por hongos y levaduras
fermentadores, lo que genera malos olores y productos
indeseables, siendo también un excelente hospedero
para plagas (insectos y roedores) y enfermedades de
plantas (Rodriguez et al., 2010).

El bagazo estd compuesto de material fibroso de color
café amarillento y actualmente su disposicion final se
hace en confinamientos alejados de las plantas de
tequila, donde se seca al sol y se apila en pacas. Este
residuo agroindustrial puede tardar afios en
reintegrarse al medio ambiente. La composicién
quimica del bagazo de agave es alta en celulosa y
relativamente baja en lignina, por ejemplo, Sanjuan
Duefias y Grellmann (1987) manifestaron que Ila
composicion quimica que obtuvieron de las fibras
desmeduladas de la pifa del agave fue de 64.96% de
celulosa, 16.85% de lignina y 5.54% de hemicelulosa.

Por otra parte, en un proceso de ozonizacién hay que
considerar dos posibles vias de acciéon oxidante: la
directa, debida a la reaccién entre el ozono y los
compuestos disueltos, y la indirecta, derivada de las
reacciones entre los radicales hidroxilo (OH®),
generados en la descomposicién del ozono y los propios
compuestos disueltos (Ortiz, 2002). Debido a que el ion
OH- actia como iniciador de la cadena de reacciones que

genera el radical hidroxilo (OH®), bajo condiciones
alcalinas (pH > 10) la reaccidn indirecta es la dominante
y abajo de un pH = 4 cambia a la reaccion directa. En
aguas superficiales y subterraneas (pH = 7) ambas
reacciones, directa e indirecta, pueden ser de
importancia (Gottschalk et al.,, 2000).

Una de las posibles aplicaciones de la deslignificacién
del bagazo de agave es la obtencion de pulpa para papel.
Todos los procesos utilizados para la obtenciéon de pulpa
tienen la misma meta, liberar a la celulosa de la lignina
que la rodea manteniendo intactas las hemicelulosas y
celulosas y de esta manera, aumentar el rendimiento de
fibras utilizables (Austin, 1989). En general se obtiene el
mejor balance de las propiedades adecuadas para hacer
papel cuando se ha eliminado la mayor parte de la
lignina de las fibras.

Otra de las posibles aplicaciones de la deslignificacién
del bagazo de agave es la produccién de bioetanol. Haq
et al. (2016) efectuaron una revisiéon de la literatura
referida al proceso con ozono usado como oxidante para
descomponer la lignina y la hemicelulosa e incrementar
la biodigestibilidad de la celulosa para la produccion de
bioetanol a partir de materias primas lignoceluldsicas.
Las principales ventajas del gas ozono son su poder
oxidante y su disponibilidad. Ademas, este
pretratamiento se realiza a temperatura normal y
presién atmosférica y puede remover eficientemente la
lignina sin la formacién de subproductos téxicos. La
ozonizacién se ha aplicado a diversos desechos agricolas
y forestales, la ozonizacion ha probado ser altamente
efectiva en la deslignificacion de la paja de trigo, aserrin
de alamo, paja de centeno y de herbaceas energéticas;
también ha mejorado el rendimiento de los aztcares
después de la hidrdlisi. En la literatura se menciona que
se obtiene una deslignificacién muy alta con ozono, que
varia desde un 13.26% hasta un 87%, segun el sustrato
(Tudare et al., 2013; Mbachu, 1979).

Los distintos estudios realizados sobre el nimero de
monémeros que configuran la molécula de lignina,
Figura 1, han arrojado datos muy dispares. Se ha cifrado
entre 800 y 4,500, lo cual significa que existen ligninas
con distintos grados de polimerizacién (Garcia Esteban
etal, 2003).

Universidad Autdnoma Metropolitana
QAS



Azcapotzalco

Revista Tendencias en Docencia e Investigacion en Quimica

Afio 2016

Ano 2

Numero 2

HCOH
oH

& 5. A1 -pE

HOC—CH—CH.OH M\_ OH HC—(Carbchyora!e] O H;‘JDH ocH,
o o
o

I oo HC——0
HLOH
CHO. CH, ml: o ©

Mo
HDCl:H‘ o HE O——CH —L::H HOOH HGOH
HOGH OCH, HOCH HC‘ o
HC: /@ HEOH O #\\ ‘I’H‘)
CHO |

Figura 1. Estructura de la lignina.

Metodologia
Métodos de analisis

En la presente investigacion se utilizaron dos tipos de
bagazo de agave: el bagazo de agave original tal y como
se desecha directamente de las fabricas de tequila o
“completo” y el bagazo de agave “desmedulado”, que se
obtiene después de eliminar la parte no fibrosa llamada
“médula”.

Para la caracterizacion del bagazo de agave se aplicaron
las siguientes determinaciones:

a) Humedad. Se aplicé el método TAPPI T 550 om-
08

b) Cenizas. Se aplicé el método TAPPIT 211 om-93

c) Lignina. Se aplicé el método TAPPIT 222 om-02

d) Fibra Neutro Detergente. Se aplicé el
procedimiento propuesto por Van Soest (1963,
1964); Van Soest y Wine (1967) y Van Es y Van
der Meer (1980).

e) Fibra Acido Detergente. Se aplic6 el
procedimiento propuesto por (Van Soest, 1963;
Van Soest y Wine, 1967; Van Es y Van der Meer,
1980).

Tratamiento del bagazo de agave con ozono

Pruebas preliminares. Se llevaron a cabo 10 pruebas
preliminares con ozono en un reactor de 500 mL, con
bagazo de agave sin desmedular (1 a3 g), pHde 7y 11,
con 300 mL de agua desionizada, el flujo ozono fue de
0.54 a 0.96 L/min y diversos tiempos de reaccién. Se
aplicaron diversas dosis de ozono, de 3.1, 18 y 8.7 mg

Os/min, respectivamente, la primera dosis se generd
con aire y las otras dos con oxigeno. A la muestra de
bagazo de agave se le determind el contenido de lignina
antes y después del tratamiento con ozono. Estos
ensayos preliminares se efectuaron por triplicado a
temperatura ambiente y a presidn atmosférica.

Pruebas a escala de laboratorio. Estas pruebas se
efectuaron con una mayor cantidad de muestra y se
analizaron ademas de la lignina, el contenido de celulosa
y hemicelulosa. Estos experimentos se realizaron con 15
g de bagazo de agave desmedulado en un reactor de 500
mL y se hizo reaccionar con ozono. Las pruebas se
hicieron a 3 valores diferentes de pH acido (2.57, 3.79 y
5.7), y a 3 valores diferentes de pH alcalino (9.36, 10.95
y 12.14), con 300 mL de agua desionizada, el flujo de
aire fue de 947 mL/min y un tiempo de reaccién de 3
horas, en cada prueba. En esta etapa de Ia
experimentacion se utilizé una dosis de ozono de 1.5 mg
Os/min. El reactor se operé a temperatura ambiente y a
presion atmosférica. Para ajustar el pH acido se utilizé
acido acético y para el alcalino hidréxido de sodio. Se
utilizo acido acético para ajustar el pH acido debido a
que, de acuerdo con Zambrano et al. (2003), el empleo
del ozono en medio acético presenta una alta
selectividad y eficiencia en la deslignificacion. Los gases
a la salida del reactor se hicieron burbujear en 200 mL
de una soluciéon de ioduro de potasio al 2%, en un
matraz Kytasato, para atrapar el ozono que no reacciond
y, de esta manera, evitar que escape a la atmdsfera. Por
seguridad, los gases a la salida del reactor se hicieron
burbujear en un segundo matraz Kytasato, conteniendo
200 mL de una solucién de ioduro de potasio al 2%,
conectado en serie con el primer matraz. A fin de
determinar la cantidad de ozono que no reacciond,
después de cada experimento de ozonizacion, se aplic
el método iodométrico (Greenberg et al., 1981).

Al terminar el tiempo establecido de reaccidn, se efectué
la filtracién del producto obtenido en cada prueba. El
filtrado se lavé con agua desionizada y se secé al aire
por 3 dias. En cada prueba se tomaron muestras con la
técnica del cuarteo para analizar el contenido de
celulosa, hemicelulosa y lignina, antes y después de la
ozonizacion.

Se efectu6 una prueba de ozonizaciéon variando el
tiempo de reaccion a 4 horas, con el pH al cual se obtuvo
la maxima remocién de lignina y las mismas
condiciones, es decir, 15 g de la muestra de bagazo de
agave, generacion de ozono de 1.5 mg/min, 300 mL de
agua desionizada y un flujo de aire de 947 mL/min. Y se
determiné el contenido de celulosa, hemicelulosa y
lignina, antes y después de la ozonizacion.
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Resultados y discusion

Analisis del bagazo de agave desmedulado y sin
tratamiento

En la Tabla 1 se muestran los resultados promedio de
13 analisis quimicos del bagazo de agave desmedulado y
sin tratamiento de ozonizacidn.

Tabla 1. Composicion quimica del bagazo de agave

desmedulado.
Componente Contenido (%) Desviacién
estandar
Celulosa 44.8 3.21
Lignina 17.7 2.32
Hemicelulosa 18.2 2.95
Cenizas 3.4 0.107
Humedad 6 0.086

Tratamiento del bagazo de agave con ozono
Resultados de las pruebas preliminares

En las pruebas preliminares con ozono se trabajé con
una muestra de bagazo de agave sin desmedular, el
resultado del contenido de lignina promedio de los 3
analisis practicados (16.1, 16.327 y 17.5) a esta muestra
de bagazo antes de realizar estas pruebas preliminares,
fue de 16.6 = 0.75%.

Al inicio las pruebas preliminares se llevaron a cabo con
un generador de ozono de poca capacidad, alimentado
con una bomba de aire, con una generacién de 3.1 mg O3
por minuto. Se realizaron pruebas a pH de 7 y 11
variando el tiempo de ozonizaciéon desde 1 hora hasta
10 horas. Los resultados se muestran en la Tabla 2.

En estos resultados se observa que al aumentar el
tiempo de reaccién se logra un mayor porcentaje de
reduccién de lignina; también se realizé una prueba a
pH 11 con un porcentaje similar al de pH 7 y 6 horas de
reaccion (26.47 y 25.38%). En la segunda prueba, al
igual que en el resto de las pruebas, las fibras del bagazo
se movian y se agitaban por la accién del flujo de gas, en
la primera prueba las fibras no alcanzaban a moverse
con el flujo, debido al mayor peso del bagazo.
Probablemente, gracias a una mejor transferencia de
masa del ozono hacia la lignina es que se obtuvo una
mayor reduccién de lignina en la segunda prueba que en
la primera.

Tabla 2. Resultados de las pruebas preliminares del bagazo
sin desmedular con 3.1 mg O3/min.

Tiempo de | 1hora | 1hora | 6 10 6
reaccion horas horas horas
pH 7 7 7 7 11
Dosis de ozono | 186 186 1,116 1,860 1,116
(mg)
Bagazo inicial 2.9996 | 1.0029 | 1.0326 | 1.0281 1.0332
(8)
Lignina inicial 0.4979 | 0.1665 | 0.1714 | 0.1706 0.1715
(8)

Bagazo final (g) | 2.8662 | 0.9671 | 0.8418 | 0.9149 0.8881
Lignina final (g) | 0.4700 | 0.1499 | 0.1279 | 0.1399 0.1261
% pérdida de 4.44 3.57 18.47 11.01 14.04

peso
% reduccion 5.59 9.97 25.38 17.99 26.47
lignina

Con el fin de aumentar la dosis de ozono aplicada se
operé un generador alimentado con oxigeno, el cual
proporcioné una dosis de 18 mg de ozono por minuto,
los resultados se pormenorizan en la Tabla 3.

Tabla 3. Resultados de las pruebas preliminares de bagazo sin
desmedular con 18 mg O3/min.

Tiempo de reacciéon | 20 min | 60 min | 90 min
pH 7 7 7
Dosis de ozono (mg) 360 1,080 | 1,620
Bagazo inicial (g) 2.1944 | 1.0105 | 1.1096
Lignina inicial (g) 0.3642 | 0.1677 | 0.1842
Bagazo final (g) 2.0592 | 0.9322 | 1.0318
Lignina final (g) 0.3072 | 0.1407 | 0.1496
% pérdida de peso 6.16 7.75 7.01
% reduccion lignina | 15.65 16.1 18.78

En estos resultados se advierte que al triplicar y
cuadruplicar la dosis de ozono no se obtiene una
reduccién de la lignina en la misma proporcién sino
solamente una pequena diferencia de 0.5 y 3 puntos
porcentuales.

Se realizaron dos ensayos preliminares con una tercera
dosis de ozono de 8.7 mg de ozono/min, las pruebas se
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efectuaron a pH alcalino, los resultados se presentan en
la Tabla 4. Se observé la mejor reduccién de lignina en
estas pruebas preliminares.

Tabla 4. Resultados de las pruebas preliminares de bagazo sin
desmedular con 8.7 mg O3/min.

Tiempo de reacciéon | 3 horas | 1.5 horas
pH 11 13.92
Dosis de ozono (mg) | 1,566 783
Bagazo inicial (g) 1.0954 | 1.0323
Lignina inicial (g) 0.1818 | 0.1713
Bagazo final (g) 0.9049 | 0.7822
Lignina final (g) 0.1115 | 0.1477
% pérdida de peso 17.39 24.22

% reduccién lignina | 38.67 13.77

Como conclusiéon de las pruebas preliminares se
encontrd que al aumentar la dosis de ozono y el tiempo
de reaccién no se tiene un aumento proporcional en la
reduccion de la lignina, posiblemente debido a que la
cinética de la reaccion entre el ozono y la lignina es muy
lenta. Las pruebas preliminares sugieren que puede
ocuparse un generador de baja capacidad y alimentado
con aire, para hacer el proceso mas viable a gran escala.

Resultados de las pruebas a escala de laboratorio

En esta etapa de la experimentacién cada prueba se
realiz6 con 15 g de muestra de bagazo de agave
desmedulado, 300 mL de agua destilada, utilizando una
dosis de ozono de 1.5 mg O3/min, 3 horas de tiempo de
reaccion (270 mg de ozono por prueba) y un flujo de
aire de 947 mL/min, variando Unicamente el pH inicial.
Los resultados de estos experimentos se muestran en la
Tabla 5. Con estos resultados se construy6 la Tabla 6,
reduccion de peso (%) contra el pH inicial.

Tabla 5. Resultados del bagazo desmedulado a diferente pH
inicial y 1.5 mg O3/min.

pH inicial 12.14 10.95 9.36 5.7 3.79 2.57
Lignina 2.955 1.977 2.785 2.343 3.026 2.613
inicial (g)

Lignina 2.646 1.873 | 2.422 | 1.705 | 2.569 | 2.534
final (g)

Celulosa 6.420 7.338 | 6.457 | 6935 | 6.553 | 6.618
inicial (g)

Celulosa 6.042 6.822 | 5962 | 6.891 | 6.064 | 5.995
final (g)

Hemicelu- 2.464 2.289 2.408 2.498 2.633 2.601
losa

inicial (g)

Hemicelu- | 2.450 2.233 | 2332 | 2.214 | 2.359 | 2.559
losa final

(g)

pH final 7.13 4.14 4.25 4.18 4.25 2.81
03 que | 188.64 | 1459 | 2474 | 1444 | 177.1 | 173.2
reacciond

(mg)

Tabla 6. Reduccién de peso del bagazo desmedulado en
pruebas a diferente pH inicial con 1.5 mg O3/min.

Reduccién de peso (%)
pH inicial | lignina | celulosa | hemicelulosa

1214 | 1046 | 5.89 0.57
1095 | 526 | 7.03 245
936 | 13.03 | 7.67 3.16

57 2723 | 0.63 11.37
379 | 1510 | 746 10.41
2.57 3.02 | 941 1.61

Estos ultimos datos se graficaron para mostrar en la
Figura 2 el efecto del pH inicial en la variacién de la
composicion del bagazo desmedulado en las pruebas de
ozonizacion.

Reduccion de peso (%)

a. h I] bak

9.36 10.95 12.14
pH inicial

™ lignina celulosa hemicelulosa

Figura 2. Gréfica del efecto del pH inicial en la ozonizacién del
bagazo desmedulado.

Como se puede observar en la Figura 2 las mejores
reducciones de lignina se pueden lograr en un intervalo
de pH de 4.5 a 7.5, aproximadamente, con una minima
degradacion de celulosa.

Prueba de ozonizacién con pH 7.5.

En virtud de que se determiné visualmente que en el
intervalo entre 4.5 y 7.5 se obtienen las mejores
remociones de lignina, se efectud una prueba con un pH
inicial de 7.5, aumentando el tiempo de reaccién a 4
horas, con una dosis de ozono aplicada de 360 mg. Las
demas condiciones se mantuvieron constantes, esto es,
15 g de muestra de bagazo de agave, 300 mL de agua
desionizada, aplicando una dosis de ozono de 1.5 mg
Os/min y un flujo de aire de 947 mL/min.

Los resultados se muestran en la Tabla 7. El pH al final
de la ozonizacién fue de 4.36 y la cantidad de ozono que
reacciond fue de 252.72 mg. Se advierte una mayor
reduccién de hemicelulosa que de lignina, aunque muy
leve. No se obtuvieron los resultados esperados de una
mayor reduccién de lignina con respecto a los
experimentos anteriores con una dosis de ozono de 270
mg.
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Tabla 7. Resultados del bagazo desmedulado a pH 7.5 inicial y
360 mg 03 (4 h)

Componente Peso inicial | Peso final | Reduccion
(8) (8) %
Lignina 2.774 2.4245 12.6
Celulosa 6.8899 6.2646 9.07
Hemicelulosa 2.8041 2.3779 15.2

Discusion de resultados

En medio acido ocurre la reaccidon de fragmentacion de
la lignina, mediante la ruptura del enlace (3-aril éter con
ozono molecular, no obstante, debido a la gran
reactividad del ozono con los anillos aromaticos, la
reaccion de fragmentacién de la lignina se lleva a cabo
en mucho menor proporciéon que la reacciéon del ozono
molecular con los anillos arométicos presentes en la
lignina, como lo proponen Bertaud et al. (2001) al
obtener solamente trazas de vainillina, que es un
subproducto de la reacciéon de fragmentaciéon de la
lignina. Los subproductos en esta reaccién directa son,
principalmente, acidos carboxilicos como el acido
acético, acido oxalico y el acido férmico, es por esto que
al final de la ozonizacion en la mayoria de los
experimentos bajo el pH.

De acuerdo con Shrinath (1997), la apertura y
destrucciéon de los anillos aromaticos de la lignina por
parte del ozono es la reaccién que origina el blanqueo,
siendo el pH 6ptimo de 1 a 3. Por otra parte, Roncero et
al. (2003) obtuvieron el mejor resultado para el
blanqueo con ozono a un pH de 2.5, de una pulpa de
Eucalyptus obtenida de un proceso Kraft. Por lo antes
expuesto y por el hecho de que en los experimentos
realizados en la presente investigacién se obtuvo el
color mas claro del bagazo ozonado al pH de 2.57 y de
que en la mayoria de los experimentos se obtuvo un pH
mas bajo al final de la ozonizacién, debido a que se
generaron principalmente 4acidos carboxilicos, son
indicios de que la mayor parte del ozono reaccion6 con
los anillos aromaticos de la lignina y en mucho menor
proporcién con los enlaces -aril éter.

Conclusiones

La maxima remocién de lignina del bagazo de agave que
se logré con el ozono fue del 38.67%, en una de las
pruebas preliminares, con un pH de 11 y una dosis de
ozono de 1.43 gramos de O3 por gramo de bagazo.

Los resultados de este estudio mostraron que el ozono
es muy eficiente para el blanqueo del bagazo de agave
en medio acuoso. Se observo el mejor blanqueo del
bagazo ozonado al pH inicial de 2.57.

Como conclusiéon general de esta investigacion, el
proceso de ozonizacién permite disminuir el contenido
de lignina en el bagazo de agave, lo cual podria tener
una posible aplicacién posterior, ya sea en la obtencién
de pulpa para papel, blanqueo de la pulpa o producciéon
de bioetanol y, de esta manera, darle un mejor destino y
aprovechamiento a este desecho de la industria del
tequila.
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