DETERMINACION DE HUMEDAD EN LA PULPA DE CAFE

Guillermo Vargas' y Beatriz Mazor?

ABSTRACT

The aim of this study was to adapt the forced convection
oven method to determine % humidity of coffee pulp. A
preliminary study was done to estahlish time necessary to
stabilize the weight of 5,00g samples of a high humidity
coffee pulp using 103°C in the oven. Time was established
in2h.

Three coffee pulp lots with different humidities (low,
intermediate, high) were studied. From each lot 36 5,009
samples were introduced in a pre-heated oven at 103°C,
and every 10 min up to 2 h 3 samples were taken at random
to determine humidity percent. Samples were analysed in
duplicate, and simultaneously by the Bidwell-Sterfing method
used as reference, With data obtained humidity % curves
were plotted, and correlation between results by both
methods was studied. Humidity %, on wet basis, for the 3
coffee pulp lots were 17,6%, 33,6%, 64,6% for the oven
method, and 17,5%, 34,2%, 64,55% for the Bidwell-Sterling
method. Results correlated and showed a linear
correspondence which adjusted to a high determination
coefficient (R?= 0,9991).

Humidity percent curves showed that low humidity cof-
fee pulp stabilizes in less time, but in all three cases mini-
mum time was 1,5 h. When % standard deviation of data
obtained at each 10 min interval was studied, it was found
that using 3 repetitions per sample guarantees <0,05%
standard deviation between the 3 samples after 1 h.

The method proposed has a strong carrelation to the
Bidwell-Sterling method and presents advantages to it in
the amount of repetions that can he done simuitaneously, it
is less laborious, it doesn't require specialized personnel, it
is cheaper, and represents less environmental contamina-
tion.
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RESUMEN

E! propdsito de este trabajo fue adaptar el método del
horno de conveccion forzada para la determinacion del con-
tenido de humedad de la pulpa de café. Se realizé una
prueba preliminar para establecer el tiempo necesario para
estabilizar el peso de una muestra de alta humedad, utili-
zando una temperatura de 1032Cy muestras de 5,00 g; el
tiempo establecido fue de 2 h,

Se estudiaron 3 lotes de puipa de café cada uno con un
contenido de humedad diferente (bajo, intermedio y alto).
De cada lote se pesaron 36 muestras de 5,00g, se coloca-
ron en el horno a 103°C y cada 10 min por 2 h se sacaron
3 muestras al azar para determinar el porcentaje de hu-

.medad. Las muestras se analizaron por duplicado en dife-

rentes ocasiones, y simultaneamente por el método de
Bidwell-Stetling (destilacidn con tolueno) utilizado como mé-
todo de referencia. Se desarrollaron curvas del % de hu-
medad con los resultados obtenidos utilizando el método
del horno, y ademas se establecio la correlacion entre los
resultados de ambos metodos.

Las humedades en base hiimeda (bh) de los 3 lotes se
establecieron en 17,6%, 33,6% y 64,6% respectivamente
por el método del horno, y en 17,5%, 34,2% y 64,5% por
el método de Bidwell-Sterling. Ambos resultados se
correlacionaron y mostraran una correspondencia lineal que
se ajustd con un coeficiente de determinacion alto (R*=
0,9991).

Las curvas % de humedad maostraron que la broza de
humedad baja se estabiliza en menos tiempo pere en todos
los casos el tiempo minimo fue de 1,5 h. Un analisis de los
datos demostrd que utilizar 3 repeticiones por muestra
garantiza una desviacidn esténdar <0,5% entre ellos. Se
concluye que los porcentajes de humedad de pulpa de café
obtenidos con la adaptacidon propuesta tienen una alta
correlacion con los obtenidos por el método Bidwell-Sterling
y presenta ventajas, respecto a este, en cuanto a la cantidad
de repeticiones y la simultaneidad del analisis, ademas de
ser menos laborioso, no reguerir personal especializado,
ser mas barato y representar menor contaminacion
ambiental,



INTRODUCCION

Debido a la creciente necesidad de utifizar combusti-
bles que sean diferentes de los derivados del petrdleo, en
los ultimos afios se ha incrementado la utilizacion de resi-
duos biomasicos, como fuente alternativa de energia para
el secado de productos agricolas, tanto para consumo
humano coma para consumo animal. Un producto del be-
neficiado de café es la cascara del fruto, conocido como
pulpa de café o broza, la cual se considera un residuo
sdlido de dificil manejo, ya gue su acondicionamiento im-
plica altos costos {(manejo, transporte y tratamiento). Las
alternativas para el uso de este subproducto como fuente
de energia requieren de una reduccion considerable en su
contenido de humedad. Como parte de cualquier proceso
para reducir la humedad de este material es indispensa-
ble poder determinar rapidamente y con exactitud el con-
tenido de humedad para garantizar un proceso econdmico
y técnicamente eficiente,

Los métodos para la determinacion del contenido de
humedad de un producto se dividen en dos grandes gru-
pos: métodos directos e indirectos. Los métodos directos,
basados en la medicion de la pérdida de peso, el volumen
extraido o por reacciones quimicas del material, miden
directamente la cantidad de agua presente en el produc-
to; mientras gue los indirectos se basan en la medicion de
propiedades mecénicas, eléctricas o térmicas del mate-
rial, las cuales estan directamente relacionadas con el con-
tenido de humedad del producto (Broker ef al,, 1974).

Entre los métodos directos se encuentran el del horno
de conveccion forzada, ef de destilacidn y el de secado por
desecantes, los cuales son muy utilizados para calibrar
equipos de medicion de humedades indirectas en granos y
semillas (Alizaga, 1981). Estos métodos son relativamen-
te exactos, sin embargo los dos Ultimos consumen gran
cantidad de tiempo, asi como la utilizacion de equipo cos-
toso y su ejecucion debe de realizarse por personal califi-
cado, como es el caso del método destilacion con tolueno
Bidwell-Sterling (AACC, 2000). En contraste con estos dos
métodos, el horno es preciso, de facil operacion y de bajo
costo, al ser los equipos vy recipientes reutilizables. Sin
embargo, a pesar de las desventajas, se considera que
tos métodos por destilacién son ideales para determinar el
porcentaje de humedad en alimentos con elementos cons-
titutivos volatiles, ya que garantizan la extraccion Unica del
agua centenida en el material (Jamieson, 1974).

El objetivo de este trabajo fue adaptar el método del
hotno de conveccién forzada para determinar la humedad
de la pulpa del café comparando los resultados con los ob-
tenidos por el método de destilacion con tolueno utilizado
como metodo de referencia.

MATERIALES Y MI:ETODOS
Materia prima

Se utilizé pulpa de café entera recogida inmediatamen-
te después del despulpado en 2 beneficios de café en la
Meseta Central durante la cosecha (octubre a enero) de los
afios 2001 y 2002. El material se recolectd en recipientes
herméticos de 10 galones y se almacend a 10-120C hasta
su analisis (no mas de 6 meses).

Prueba preliminar

Se prepard una muestra de pulpa con aproximadamen-
te 65% de humedad, secando una muestra de broza fres-
ca, de 3 kg, en un horno a 40-50°C. La muestra se sometié
a un estudio con el fin de establecar el tiempo requerido en
el horno de conveccion forzada, para estabilizar su peso.
Se establecié una temperatura de 103°C tomando en cuenta
la semejanza de las caracteristicas fisicas de la broza con
la de otros productos en los que se recomienda usar esta
temperatura, y el peso de la muestra a analizar se estable-
cié en 5,00g. Para el estudio se colocaron 46 muestras en
el horno y cada 10 min se sacaron 3 muestras al azar las
cuales se dejaron enfriar por lo menos 15 min en un dese-
cador antes de ser pesadas. Se analizd una muestra de
respaldo a las 24 h.

La muestra se analizd, simultaneamente, por el método
de destilacion con tolueno (Bidwell-Sterling) como método
de referencia.

Disefio experimental

Se prepararon 3 lotes de broza con diferentes niveles
de humedad (alto, medio y bajo) siguiendo el procedimien-
to establecide para preparar la muestra preliminar. Las
muestras se mantuviercn en recipientes herméticos en re-
frigeracion {10-12°C) hasta su andlisis. De cada lote se
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analizaron 2 muestras, cada una se analizé independiente-
mente y escogidas al azar (entre las 6 a analizar). Cada
una se analizé simultaneamente siguiendo los 2 procedi-
mientos descritos a continuacion. Cada muestra se prepa-
ré en menos de 5 min de exposicidn al ambiente.

Método del horno de conveccion forzada

Se pesaron 39 recipientes metalicos en balanza analiti-
ca. La muestra se homogeneizo bien, se pesé 5,009 de la
broza en cada recipiente, y éstos se colocaron en el horno
estabilizado a 103°C. Se extrajeron muestras de forma
triplicada v aleatoria cada 10 min durante el tiempo deter-
minado en la prueba preliminar {2 h). Las muestras se
dejaron enfriar en desecadores por io menos 15 min antes
de pesarlas. Se registrd {a pérdida de peso y el porcentaje
de humedad, en base hiimeda, se calculd usando la ecua-
cion de Roth et af, (1981).

Método por destilacion

Se uso el método oficial de Bidwell-Sterling que utiliza
tolueno en la destilacién (AACC, 2000). Se peso 10,0 g de
la pulpa de café, por duplicado, y se mezclaron cuidadosa-
mente con 75 mL de tolueno (grado 95%) en un baldn de
1000 mL, se destilé por 1 h y una vez que se enfrid el
condensador y se hubo recuperado todo el liquido en el
colector, se determing el volumen de agua. El porcentaje
de humedad se calculd utilizando la ecuacion propuesta por
Roth ef a/. (1981) dividiendo la masa de agua colectada
entre la masa de pulpa utilizada, asumiendo que el peso
del agua es de 1,0 g/mi.

RESULTADOS Y DISCUSION

En la Figura 1 se pueden observar los resultados de los
porcentajes de humedad de las submuestras extraidas de
la muestra de alta humedad utilizada en el estudio preliminar.
Al cabo de 45 min de haber ingresado al hormno, las muestras
perdieron aproximadamente el 90% de su humedad y
después de 1 h se obtuvo un contenido de humedad muy
cercano al valor final de la muestra con una variacién menor
a 0,5% en base himeda (bh).
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En la Figura 1 pueden abservarse dos comportamientos
generales, una primera parte de forma creciente y otra de
comportamiento constante. Se determind que la curva de
un polinomio de grado 4 con un coeficiente de correlacion
alto {R?=0,9991), corresponde al mejor ajuste matematico
para los valores encontrados.
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Figura 1. Contenidos de humedad (%bh) durante el
poceso de secado de la muestra preliminar de pulpade
café utilizando el método del horno de conveccién
forzada a 103°C y muestras de 5,009 por triplicado.
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En las barras de la desviacion estandar que se presentan
en la Figura 2 se observa que conforme aumenta el tiempo
de secado, la variacidon entre las repeticiones va
disminuyendo, una de las razones para esto es que la
deshidratacion es heterogénea en las muestras al inicio,
mientras que se vuelve mas uniforme al final del estudio.
Como se aprecia en la Figura 2 el porcentaje de error ex-
perimental es menor al 5% después de 1 h de secado.
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Figura 2. Comportamiento de la desviacidon estandar
de los resultados de los contenidos de humedad
obtenidos durante el proceso de secado de la muestra
preliminar de pulpa de café utilizande el método del
horno de conveccidn forzada a 103°C y muestras de
5,00g por triplicado.



En la Figura 3 se pueden observar los datos obtenidos
durante la destilacidn de la muestra preliminar. Debido a
que el tolueno tiene una menor temperatura de ebullicién
las primeras lecturas obtenidas fueron de este. Por otra
parte se puede observar que en una tercera parte del tiempo
de analisis se extrajo mas del 90% de fa humedad contenida
en el material. Utilizando la ecuacion de Roth et a/, 1981
se obtuvo que la pulpa estudiada tenia un 64,0% (bh).
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Figura 3. Velocidad de condensacién del agua contenida
en la muestra preliminar de pulpa de café con el método
de destilacidn Bidwell-Sterling.

Con base en los resultados de este estudio preliminar
se logré establecer que la broza de café es un material que
libera facilimente las moléculas de agua al exponerla al calor,
y se establecio un tiempo de 2 h para realizar las pruebas
con las pulpas de diferentes humedades en el horno de
conveccion forzada.
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Figura 4. Contenidos de humedad (%bh) durante el
secado de muestras de 3 lotes de pulpa de café
utilizando el método del horno de conveccién forzada
a 103°C durante 2 h. Cada punto representa el
promedio de 3 valores.

En la Figura 4 se presentan los resultados de los
procentajes de humedad de las muestras de los 3 lotes
analizados en el horno de conveccion forzada. Como se
puede observar el tiempo requerido para que las muestras
se estabilicen esta relacionado directamente con el contenido
de humedad de las muestras. Vargas (1999) observd un
comportamiento similar en la nuez en concha de macad-
amia; al analizar varios lotes con tres humedades diferentes
encontrd que las muestras de menor humedad alcanzaron
un pesc constante a las 5 h, mientras gue las de nivel
intermedio o alcanzaron en 14 h y las de humedad alta en
19 h. Asimismo se aprecia (Figura 4) claramente que las
muestras de los 3 lotes analizados estabilizan su peso en
un tiempo de 1, 5 h, sin embargo se considerd proponer 2
h para garantizar que el tiempo minimo de estabilizacion
se cumple. En el Cuadro 1 se presentan los resultados de
los porcentajes de humedad de los 3 lotes de pulpa obtenidos
por el método del horno, donde se puede apreciar que las
diferencias entre las humedades de las muestras de cada
lote son muy pequeias (<0,5%), esto a pesar de que las
muestras no se analizaron simultaneamente, sino que al
azar, lo que implicd, en algunos casos, tiempos mayores a
22 dias entre ambas. Lo anterior demuestra que el sistema
de almacenamiento de las muestras en frascos herméticos
v en refrigeracion es un buen método para conservar la
humedad inicial. Por otra parte los resultados indican que
utilizar una temperatura de 103 °C en el horne disminuye
el riesgo de extraer otros componentes propios del mate-
rial, lo que introduciria error en la determinacion, y ademas
se disminuye el consumo de energia el cual seria mayor si
se empleara una temperatura mas alta.

Cuadro 1. Humedad (%bh) de muestras de 3 lotes de
pulpa de café con diferentes humedades utilizando el
método del horno de conveccion forzada

Lote Muestras Humedad Promedio Desv. Est. Error

(Ybh)*

1 M, 174 17,6 0,28 1,61
M, 17,8

2 M; 33,5 33,6 014 042
My 33,7

3 Ms 64,9 64,6 042 066
Mq 64,3

*Muestras de 5,009 'a 103°C por 2h, promedio de 3 repeticiones con
diferencias <0,2% entre ellas
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En el Cuadro 1 se presentan los resultados obtenidos en
las determinaciones de humedad utilizando el método de
destilacion con tolueno donde se puede apreciar que las
diferencias entre los porcentajes de las muestras de un
mismo lote son menores o iguales al 1%, lo cual
corresponde exactamente a la incertidumbre de! colector
de agua, lo que indica que, para este método, dos
repeticiones son suficientes. Ademds, cabe sefialar que
aungue las muestras del lote de mayor humedad presentan
un % de humedad alrededor de tres veces mayor que las
de menor humedad, la precision del método es igual en
ambuas, lo que corrobora que la incertidumbre es inherente
al método y por lo tanto independiente del % de humedad
de la muestra.

Cuando se comparan los datos resultantes del analisis
por ambos métodos (Cuadro 2) destaca que la mayor
diferencia obtenida entre los datos fue de 1,0 en la muestra
M3 vy el resto presentd diferencias que resultan
relativamente pequenas si se foma en cuenta las grandes
diferencias de humedad entre los 3 lotes estudiados.

Es interesante notar {(Cuadro 2) que no se da un
comportamiento predominante, de uno de los métodos,
respecto a la cantidad de agua extraida, lo que se evidencia
en que el % de humedad mayor en unas muestras se cbtuvo
por el método de destilacion y en otras por el método del
horno. Lo anterior confirma un comportamiento
heterogéneo en variaciones menores al 1% entre los
métodos.

Cuadro 2. Humedad (%bh) de muestras de 3 lotes de
pulpa de café con diferentes humedades utilizando el
método de Bidwell-Sterling

Lote Muestras Humedad Promedio Desv. Est. Error

(O/Obh)*

1 M, 18,0 17,5 07t 404
My 17,0

2 M 345 342 035 1,03
My 340

3 Ms 65,0 64,5 071 1,10
Mg 64,0

¥AACC, 2000. Promedio de 2 repeticlones, muestras de 10,0g

Si se comparan los valores obtenidos para cada muestra,
por ambos métodos, se observa {(Cuadro 3) una mayor
precision en los determinados por el horno, lo gue se debe
a que cada muestra se analiza simultdneamente por
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triplicado, obteniéndose una precisidn de un decimal. En
cuanto al error estandar, en el mismo cuadro se aprecia se
que este fue menor cuando se analizaron las muestras de
alta humedad, y por el contrario fue mayor para las de
menor humedad, no obstante en todos los casos el error
fue menor al 5%. Al respecto cabe sefialar que actualmente
no se contempla el uso de la pulpa de café como alimento

humano y no posee mayor interés comercial, por lo tanto

es importante contar con un método que permita evaluar
su contenido de agua para estudios técnicos referidos a su
uso como fuente alternativa de energia.

Cuadro 3. Comparacién de los resultados de Ia
humedad (%bh) de muestras de 3 lotes de pulpa de
café utilizando los métodos del horno de conveccion
forzada y de Bidwell-Sterling
Humedad (%bh}
Lote Muestras Destilacion® Horno® Diferencia Error

1 M 18,0 17,4 0,6 3,33
M; 17,0 17,8 -0,8 4,71
2 Ms 34,5 33,5 1,0 2,90
M, 34,0 33,7 0,3 0,88
3 Ms 65,0 64,9 0,1 0,15
Me 64,0 64,3 -0,3 0,47

IDestilacién con tolueno, maestras de 10,0g por duplicado (AACC, 2000)
Muestras de 5,00g a 103°C por 2h, por triplicado
35e considera el valor determinade por destilacidn como el valor tedrico

Si se grafican los valores del Cuadro 3 se logra visualizar
(Figura 5) la relacidn entre los resultados del % de humedad
por los dos métodos estudiados. Es evidente la relacién
directamente proporcional entre ambos métodos siendo el
coeficiente de correlacidn casi uno (R*=0,9991), lo que
demuestra que la temperatura de 1039C, por 2 h propuesta
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Figura 5. Linea de mejor ajuste para los resultados
del % de humedad (bh) de muestras de 3 lotes de
pulpa de café utilizando el método del horno de
convecciéon forzada y el de destilacién con tolueno
(Bilwel-Sterling).
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a la evaporacion del agua y no a otros materiales
constitutivos de la pulpa de café. Si se toma en cuenta que
e} Ambito de humedad estudiado es caracteristico de la pulpa
de café, lo anterior permite concluir que el método propuesto
es valido para determinar el porcentaje de humedad de
cualquier muestra de pulpa de café,

Habiéndose comprobadoe que el método propuesto es
preciso para determinar el % de humedad de la pulpa de
café (considerando los alcances establecidos en este
trabajo) cabe mencionar algunas ventajas que presenta el
método del horno sobre el de Bidwell-Sterting el cual es
considerado uno de los métodos mas precisos, y utilizado
como método de referencia en este estudio. (1)E método
por destilacion es mas laborioso, reguiere operaciones de
limpieza de equipo, hermeticidad, estabilizacion del agua
fria, etc., mientras que en el método del horno la parte mas
dehcada es el pesado de las muestras que e€s un
procedimiento sencillo y répido. Por otro lado en el método
por destilacién existen riesgos para la salud de las perso-
nas lo que exige hermeticidad en el sistema y una eficiente
extraccion de aire. (2)Por el método de destilacién las
repeticiones simultaneas quedan limitadas a la capacidad y
tamafio del laboratorio (2 en nuestro caso), mientras que
el método del horno permite el analisis de un nimero grande
de muestras, que en nuestro caso fue de 186 muestras
simultaneas, Io que equivale al analisis de 62 muestras
diferentes, cada una por triplicado. (3)El costo del método
por destilacién es mas alto que el del horno debido a varios
factores, entre ellos el costo de la cristaleria, de los reactivos
y el gasto energético. Ademas se requiere de filtros, bolsas
plasticas y jabon especial para la cristaleria entre otros,
Un costo importante se refiere a la necesidad de contar con
un equipo humano calificado para la realizacion de la
prueba. (4)Desde el punto de vista de reutilizacién de los
recursos, los materiales provenientes del horno son
reciclables, mientras que los residuos del método por
destilacién son desechables y deben recibir un tratamiento
especial para su eliminacién, pues son contaminantes para
el ambiente.
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