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Resumen 

El presente proyecto tuvo como objetivo principal determinar la influencia del tiempo de 

reacción en la etapa de hidrólisis ácida de la cáscara de cacao, para lo cual, primero se realizó 

un muestreo de las mazorcas de cacao en la parroquia Putucay ubicada cerca del cantón La 

Troncal. Posteriormente, las muestras fueron pretratadas, mediante secado y reducción de 

tamaño para después determinar su composición química, donde se obtuvo resultados de 

21,57 % extraíbles; 27,59 % lignina; 21,65 % 𝛼-Celulosa, y 13,58 % de hemicelulosa. Luego, 

se llevó a cabo la reacción de hidrólisis ácida con las condiciones de 4% v/v ácido sulfúrico, 

a 100°C en un reactor discontinuo de mezcla perfecta, con tiempo de reacción variable en un 

rango de 0 a 70 minutos. Se analizó el líquido hidrolizado mediante Cromatografía Líquida 

de Alta Resolución (HPLC) dando como resultado la máxima concentración de glucosa de 

4,40 g/L para 30 minutos. Por otra parte, mediante el método de integración por regresión 

lineal, se determinó que la cinética de la reacción de hidrólisis es de segundo de orden (n = 

2) con una constante de velocidad k = 0,0032 L g-1 min-1. Finalmente, el residuo sólido de la 

reacción de hidrólisis se caracterizó químicamente para los tiempos dentro de la región 

cinética, alcanzando un contenido de lignina de 49,54% y 49,96% de holocelulosa. 

 

Palabras clave: Cáscara de cacao. Hidrólisis. Glucosa. Lignina. Celulosa. Hemicelulosa.  
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Abstract 

The main objective of the present project was to determine the influence of the reaction time 

in the acid hydrolysis stage of the cocoa shell, which it was started by sampling the cocoa 

cobs in the Putucay parish located near the La Troncal canton. Subsequently, the samples 

were pretreated, by drying and size reduction and then determining their chemical 

composition, where results of 21,57 % extractable, 27,59 % lignin, 21,65 % cellulose, and 

13,58 % hemicellulose were obtained. Then, the acid hydrolysis reaction was performed 

under conditions of 4% v/v sulfuric acid, at 100°C in a discontinuous reactor of perfect 

mixture, with variable reaction time in the range of 0 to 70 minutes. The hydrolyzed liquid 

was analyzed by High-Performance Liquid Chromatography (HPLC) resulting in a 

maximum glucose concentration of 4,40 g / L for 30 minutes. On the other hand, by means 

of the linear regression integration method, the kinetics of the hydrolysis reaction was 

determined to be of second order (n = 2) with a velocity constant k = 0,0032 g-1 min-1. Finally, 

the solid residue of the hydrolysis reaction was chemically characterized for times within the 

kinetic region, reaching a lignin content of 49,54% and 49,96% holocellulose. 

 

Keywords: Cocoa shell. Hydrolysis. Glucose. Lignin. Cellulose. Hemicellulose. 
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INTRODUCCIÓN 

En el Ecuador, según su Atlas Bioenergético la generación de biomasa residual de cacao para 

el año 2014 se estimó en 2 015 353 t/año, que en su mayoría no son aprovechados o tienen 

una disposición final inadecuada quedando acumulados en el cultivo produciendo serios 

problemas ambientales a nivel del suelo por acumulación de materiales o propagación de 

patógenos al cultivo (ESIN Consultora S.A., 2014; Ortiz & Álvarez, 2015). 

Por esta razón el manejo de los residuos del cacao representa un gran desafío para encontrar 

una aplicación industrial, por lo tanto el estudio de su estructura lignocelulósica es importante 

ya que el contenido de lignina, celulosa y hemicelulosa podrían ser aprovechados para la 

generación de biocombustibles, alimentos para animales, producción de papel, entre otros 

(Oddoye et al., 2013). Para lo cual, previo a la caracterización química, se eliminan los 

extraíbles como nitritos, nitratos, proteínas, sacarosa, cenizas, clorofila y ceras mediante el 

uso de solventes como agua y etanol, debido a que las normativas requieren de esta etapa 

para evitar interferencias en el análisis estructural de la biomasa. 

En la actualidad existen diversos procesos para la obtención de azúcares fermentables, entre 

ellos la hidrólisis ácida, básica, enzimática e hidrotérmica, siendo la hidrólisis ácida un 

método bastante utilizado por la baja generación de subproductos inhibidores, menor impacto 

ambiental y un mayor rendimiento (Barba et al., 2013; Díaz-Oviedo et al., 2022). Como 

resultado de este proceso de hidrólisis se produce una parte líquida que contiene una mezcla 

de monosacáridos entre ellos la glucosa que se emplea como materia prima para el proceso 

de fermentación y obtención de biocombustibles líquidos, por otra parte, también se obtiene 

una parte sólida que se desecha como producto de la reacción, por lo cual es necesario el 

análisis de dicho sólido para conocer su contenido lignocelulósico y su posible aplicación a 

futuro. Finalmente, la relación entre la concentración de glucosa obtenida y el tiempo de 

reacción se analiza a través del estudio de la cinética química. 

El objetivo general del presente trabajo de investigación es determinar el tiempo óptimo para 

la obtención de glucosa mediante hidrólisis ácida a partir de la cáscara de cacao, por lo que 

se procederá a eliminar extraíbles antes de aplicar los métodos de caracterización química a 

la biomasa. En la hidrólisis ácida se utilizarán condiciones de operación relacionadas al 
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tiempo, concentración del ácido y temperatura y luego se realiza el estudio de la cinética de 

reacción así como el análisis de los productos de hidrólisis. 
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OBJETIVOS 

 

Objetivo General 

● Determinar la influencia del tiempo en la reacción de hidrólisis ácida para la 

obtención de glucosa a partir de la cáscara de cacao. 

 

Objetivos Específicos 

● Caracterizar químicamente la cáscara de cacao y los residuos sólidos de la reacción. 

● Determinar el contenido de glucosa mediante cromatografía líquida. 

● Determinar la cinética de reacción de la hidrólisis ácida en función de la variación del 

tiempo.  
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CAPÍTULO I 

1. CONTENIDO TEÓRICO 

1.1. Biomasa 

La biomasa se define como la fracción biodegradable de los productos y residuos de origen 

biológico procedentes de actividades agrarias y forestales, así como de residuos industriales 

y municipales (Madrid Vicente, 2012). Posee un potencial de uso como fuente de energía 

renovable, que se puede aprovechar directa o indirectamente de estos recursos biológicos, ya 

que su  fuente de energía deriva primero del sol en donde las plantas absorben energía del sol 

a través de la fotosíntesis y la luz solar  proporciona a las plantas la energía que necesitan 

para convertir el CO2 y el agua, en oxígeno y azúcares (carbohidratos) suministrando energía 

a las plantas y consecuentemente a los animales que consumen estas plantas (Madrid Vicente, 

2012; Turgeon & Morse, 2022).   

 
Figura 1.  Fuentes de biomasa. Tomado de (BUN-CA, 2002). 

1.1.1. Tipos de biomasa 

Debido a las diferencias sustanciales en cuanto a variedad y cantidad de biomasa, además de 

sus diferentes características composicionales, no existe una clasificación única de la 

biomasa por lo que pueden agruparse de diferentes maneras según su finalidad y ámbito 

(Tursi, 2019). En la tabla 1 se describe la clasificación más usada tomando como criterio su 

origen. 
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Tabla 1. Clasificación de la biomasa. 

Biomasa según 

su origen  

Subgrupos de 

biomasa 

Variedades y especies 

Biomasa 

natural  

Biomasa Terrestre  ● Biomasa forestal 

● Hierbas y flores 

● Plantaciones con fines energéticos  

 Biomasa acuática  ● Algas marinas o de agua dulce 

● Otras plantas acuáticas   

Biomasa 

residual  

Residuos municipales ● Residuos sólidos municipales  

● Aguas servidas  

● Gas producido en rellenos 

municipales 

 Residuos agrícolas 

sólidos 

● Residuos ganaderos  

● Residuos de cosechas agrícolas 

 Residuos industriales  ● Residuos de la industria de muebles 

de madera 

● Residuos de demolición de 

estructuras de madera 

● Aceites y grasas vegetales 

Nota: Esta tabla presenta la clasificación y subclasificación de la biomasa según su origen. Tomado de 

(Peláez Samaniego & Espinoza Abad, 2015). 

1.1.2. Composición química de la biomasa 

La composición de la biomasa es diversa, esto debido a su origen, por ejemplo, los residuos 

de origen vegetal están compuestos principalmente de dos polímeros carbohidratos, celulosa 

y hemicelulosa, así como de un polímero aromático llamado lignina, y de otros compuestos 

que se encuentran en menor cantidad, mientras que la biomasa de origen animal es rica en 

proteínas y los cereales se componen principalmente de almidón. Las diferentes estructuras 

químicas obviamente darán como resultado diferentes propiedades químicas (Hosseini 

Koupaie et al., 2019; Tursi, 2019). 

La expresión ‘biomasa lignocelulósica’ es empleada para describir a los residuos constituidos 

por celulosa, hemicelulosa y lignina que se encuentra en mayor proporción en plantas 

maderables y no maderables (Peláez Samaniego & Espinoza Abad, 2015); de este grupo se 
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excluye a la biomasa formada en su mayoría por almidones, azúcares y proteínas, debido a 

que las propiedades químicas de los componentes de la biomasa lignocelulósica hacen de ella 

un sustrato de enorme valor biotecnológico (Casa Iza, 2018). 

De manera general, la estructura básica de la biomasa se compone principalmente de celulosa 

(30 - 60 %), hemicelulosa (20 - 40 %) y lignina (10 - 25 %), junto con cantidades más 

pequeñas de otros compuestos orgánicos e inorgánicos como proteínas, lípidos y otros 

extractivos. Es importante recalcar que las cantidades de estos compuestos no solo varía entre 

diferentes especies sino que también puede variar por las condiciones de crecimiento y 

maduración. (Hosseini Koupaie et al., 2019; Sawatdeenarunat et al., 2015). 

 

Figura 2. Composición del material lignocelulósico. Tomado de (Casa Iza, 2018). 

1.1.2.1. Celulosa 

La celulosa (C6H12O6)n es el compuesto orgánico más abundante que se puede encontrar en 

la naturaleza y posee una función estructural en las paredes celulares de las plantas, es un 

polisacárido de alto peso molecular lineal formado por subunidades de D-glucosa unidos por 

enlaces β-1,4-glucosídicos. Este tipo de enlace covalente hace que las moléculas sean más 

estables y rígidas, por otro lado las moléculas de celulosa están unidas por enlaces de 

hidrógeno y tienen diferentes orientaciones dando como resultado distintos niveles de 

cristalinidad, estas características de la celulosa influyen directamente en la insolubilidad de 

la molécula dificultando su degradación o digestión (Hosseini Koupaie et al., 2019). 
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Figura 3. Estructura de la celulosa. Tomado de (García-García et al., 2013). 

1.1.2.2. Hemicelulosa 

La hemicelulosa también forma parte de los principales constituyentes de las paredes 

celulares de las plantas sin embargo el contenido y estructura son diferentes según el tipo de 

planta. En general la hemicelulosa es un heteropolisacárido altamente ramificado que 

contiene diferentes polisacáridos que incluyen pentosas (xilosa y arabinosa), hexosas 

(glucosa, galactosa y manosa) y ácidos de azúcar. La naturaleza ramificada de la 

hemicelulosa le permite formar enlaces fuertes tanto con la celulosa como la lignina 

aumentando la rigidez del material lignocelulósico (Hosseini Koupaie et al., 2019; Tursi, 

2019). 

 

Figura 4. Estructura de la hemicelulosa. Tomado de (Bellido Díez, 2014). 

1.1.2.3. Lignina 

La lignina es una parte esencial de la estructura de la biomasa ya que tiene la función de 

brindar soporte mecánico e impermeabilidad, actuando como material cementante que une la 

celulosa y la hemicelulosa para formar la estructura tridimensional rígida de la pared celular 

vegetal (Hosseini Koupaie et al., 2019).  Es un polímero complejo y grande formado por 

unidades de fenilpropano, es insoluble en agua y ópticamente inerte. Tales propiedades 

convierten a la lignina en el componente más resistente de la biomasa a la degradación 

biológica y química, debido a esto posee poco valor para la producción de bioenergía, a pesar 
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de ser el segundo polímero más abundante en la tierra (Sawatdeenarunat et al., 2015; Tursi, 

2019).   

 

Figura 5. Estructura de la lignina. Tomado de (Chávez-Sifontes & Domine, 2013). 

1.2. Cacao 

El cacao pertenece a la familia de las esterculiáceas y su nombre botánico es Theobroma 

Cacao L; la planta de cacao es de tamaño mediano, clasificado como árbol tropical puesto 

que crece en climas cálidos y húmedos; posee flores pequeñas en sus ramas y produce una 

mazorca que contiene granos cubiertos de una pulpa rica en azúcares (León Villamar et al., 

2016).  

 
Figura 6. Planta de cacao. Fuente: Autores. 
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1.2.1. Producción de cacao en el Ecuador 

El cacao es uno de los principales productos de exportación de Ecuador, situando a este 

dentro de los ocho principales países productores de cacao a nivel mundial (Campos-Vega 

et al., 2018). El árbol de cacao está presente en climas tropicales y húmedos a una altitud de 

hasta 500 m.s.n.m por lo tanto los cultivos de cacao se sitúan mayormente en las regiones 

Costa y Amazonía del Ecuador. De acuerdo con estadísticas reportadas por ESPAC (INEC, 

2021), en el año 2020, la superficie plantada de cacao a nivel nacional fue de 590 579 

hectáreas, donde la provincia que mayor producción concentra es Los Ríos con un 28,36 %, 

seguida de Guayas, Manabí y otras provincias.  

Ecuador posee una larga tradición en producción y exportación del cacao y hoy en día los 

cultivos de cacao dentro del país se centran en dos variedades: el cacao CCN-51 y el 

denominado Cacao Nacional que han sido reconocidas a nivel internacional. Hasta el 

momento la relación de producción entre estas dos variedades en las exportaciones 

ecuatorianas es de: 72 % Cacao CCN-51 y 28 % Cacao Nacional (Anecacao, 2015).  

1.2.1.1. Cacao CCN-51 

El CCN-51 (Colección Castro Naranjal) es un cacao clonado de origen ecuatoriano, 

considerado ordinario y se caracteriza por su productividad y resistencia a enfermedades. 

(León Villamar et al., 2016). La mazorca de esta variedad presenta un color rojizo en su 

estado de crecimiento y en su estado de madurez cambia a rojizo anaranjado; su tamaño es 

mayor a comparación de la variedad Nacional haciendo que su cáscara sea más de la mitad 

de su peso total (Benalcázar Bassante, 2018). 

 

Figura 7. Mazorca de cacao, variedad CCN-51. Tomado de (Anecacao, 2015). 
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1.2.1.2. Cacao Nacional 

El Cacao Nacional también conocido como Cacao Fino de Aroma de Ecuador es un caso 

único por su calidad, el cacao nacional ecuatoriano “es un forastero autóctono del bosque 

húmedo ecuatoriano” la mazorca es de color amarillo y posee un sabor y aroma único. Está 

variedad de cacao está dirigido a un mercado especializado ya que este producto se destina a 

la producción de chocolates de alta calidad (León Villamar et al., 2016). 

 

Figura 8. Mazorca de cacao, variedad Nacional. Tomado de (Ministerio de Cultura y Patrimonio, 2015). 

1.2.2. Disponibilidad de residuos de cacao 

Ecuador es un país productor y exportador de cacao considerándose al mismo como el tercer 

producto agrícola en importancia después del banano y las flores. En el año 2020 las 

exportaciones de cacao ecuatoriano crecieron en un 11 % en comparación a 2019, teniendo 

una producción a nivel nacional y exportación hasta junio del mismo año de 23 206 toneladas, 

esta cifra es proporcionada por Anecacao (Asociación Nacional de exportadores de Cacao -

Ecuador), una organización que trabaja para el desarrollo del sector productor y exportador 

del cacao ecuatoriano y mantiene el 90 % de todo el cacao que se exporta (Cobos, 2021; 

Arosemena, 2020).  

En base a los datos de producción y exportación del cacao dentro del país, actualmente en el 

Ecuador los cultivos de cacao generan grandes volúmenes de residuos tal como lo describe 

su Atlas Bioenergético, en donde, para el año 2014 se generó un estimado de 2 015 353 t/año 

de biomasas (ESIN Consultora S.A., 2014). El grano de cacao constituye un tercio del peso 

de la fruta, convirtiendo a la cáscara de cacao en el principal subproducto de la industria 
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cacaotera ya que constituye entre el 67 % y el 76 % del peso de la fruta de cacao como se 

indica en la figura 9 (Campos-Vega et al., 2018). 

 

Figura 9. Partes de la mazorca de cacao. Tomado de (Campos-Vega et al., 2018). 

1.2.2.1. Cáscara de cacao  

La cáscara de cacao puede describirse como el material sobrante de la mazorca de la fruta de 

cacao madura, después de que se hayan eliminado los granos de cacao húmedos y el mucílago 

(Oddoye et al., 2013). En la mayoría de los casos, estas cáscaras se desechan y se consideran 

un desecho/residuo indeseable para la industria cacaotera. Normalmente, se dejan pudrir en 

la plantación de cacao lo que puede causar problemas ambientales y, además de producir 

malos olores, las cáscaras en descomposición pueden propagar enfermedades al cultivo 

(Vriesmann et al., 2011). 

 

Figura 10. Cáscara de cacao dentro del cultivo. Fuente: Autores. 
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1.2.2.2. Composición de las cáscaras de cacao 

Debido a la gran cantidad de residuos que se obtiene en la cosecha del cacao, para el 

desarrollo de cualquier investigación es importante conocer la composición química, por lo 

cual en la tabla 2, se resumen algunos resultados de esta biomasa como materia 

lignocelulósica. 

Tabla 2. Composición química de la cáscara de cacao CCN-51. 

Componente   (%)  (%) 

Cenizas 9,14 12,04 

Lignina 14 33,90 

Celulosa 35 29,07 

Hemicelulosa 11 2,97 

Referencia (Oddoye et al., 2013) (Loayza Calva, 2020) 

 

1.2.2.3. Usos de la cáscara de cacao  

La cáscara de cacao representa una oportunidad renovable ambiental importante, desafiante 

y económica, ya que se generan diez toneladas de cáscara de cacao húmedo por cada tonelada 

de granos de cacao secos (Campos-Vega et al., 2018). Este subproducto tiene diferentes usos 

en el mundo y una de la más importante es en la producción de energía en forma de 

combustible ya que esto significa una contribución valiosa a la conservación de recursos 

fósiles no renovables, así como el desarrollo de fuentes de energía independientes (Salazar, 

2016).  

En la tabla 3 se describen algunas de las otras aplicaciones que se estudian de la cáscara de 

cacao.  
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Tabla 3. Usos de la cáscara de cacao. 

Subproductos y usos de la 

cáscara de cacao  

Descripción 

Ingrediente de alimentos para 

animales  

Se estudiaron mediante ensayos con aves y ganado la 

incorporación a los alimentos de estos animales, 

raciones de cáscara de cacao. 

Mejoramiento del valor 

alimenticio  

Se trata de mejorar el valor alimenticio de la cáscara de 

cacao con la adición de álcalis y enzimas.  

Alimentación húmeda de 

cáscara de cacao  

Con el objetivo de disminuir tiempos y costos de secado 

de la cáscara se estudia la posibilidad de alimentar con 

una mezcla de cáscara húmeda y fresca. 

Fuente de álcali para la 

fabricación de jabón 

Luego de un análisis a la cáscara se ha obtenido que este 

contiene porcentajes significativos de potasa que se 

puede usar como álcali para la fabricación de jabón.  

Fertilizante potásico  La ceniza de cáscara de cacao es un fertilizante rico en 

potasio mediante la adición de almidón.  

Nota: Adaptado de (Oddoye et al., 2013). 

1.3. Metodologías de caracterización química 

La caracterización es una etapa fundamental para el uso de cualquier biomasa debido a que 

cada una posee características físicas y químicas diferentes, es importante mencionar que 

existen un grupo de compuestos que se conocen como extraíbles que pueden influir en las 

técnicas de análisis de caracterización. Estudios realizados indican la importancia de la 

remoción del material extraíble, evitando interferencias en los análisis posteriores. Dentro de 

este grupo de compuestos se incluyen, entre otros, hidrocarburos alifáticos y aromáticos, 

alcoholes, fenoles, aldehídos, cetonas, ácidos alifáticos, ceras, glicéridos y compuestos 

orgánicos (Álvarez Rodríguez, 2013).   

1.3.1. Normativas 

● Para la remoción de los extraíbles de la biomasa (cáscara de cacao), se emplea la 

metodología descrita en la norma NREL/TP; 510-42619. 



 

29 

Valeria Elizabeth Acevedo Lazo, Paola Lisseth Once Bueno 

● Para la determinación de los componentes químicos, se emplea la norma TAPPI 222 

om-02 para la lignina y en la norma TAPPI T-203 m-58 para α-celulosa. 

● El análisis del contenido de hemicelulosa, se efectúa a través de la determinación de 

holocelulosa, y se emplea el método descrito por la norma ASTM 1104-56.  

1.4. Pretratamiento de la biomasa 

La biomasa lignocelulósica al ser de naturaleza recalcitrante y compleja producto de las 

interacciones entre los componentes de su estructura como lignina, celulosa y hemicelulosa, 

necesita ser sometida a un pretratamiento para lograr aumentar su accesibilidad, permitiendo 

la despolimerización eficaz de los polisacáridos (Espinosa Negrín et al., 2021; Salvachúa 

Rodríguez, 2013).  La aplicación de un pretratamiento tiene ciertos objetivos como:  mejorar 

la solubilidad y degradación de los componentes de la biomasa, aumentar el área de superficie 

disponible (Hosseini Koupaie et al., 2019) y disminuir la cristalinidad de la celulosa. Los 

métodos de pretratamiento pueden ser físicos, químicos y biológicos. 

 

Figura 11. Pretratamiento de biomasa lignocelulósica. Tomado de (Hosseini Koupaie et al., 2019). 

1.4.1. Pretratamiento físico 

El pretratamiento físico o mecánico emplea la fuerza física para transformar la biomasa 

lignocelulósica a un tamaño de partículas reducido mediante procesos de triturado y molienda 

(Hosseini Koupaie et al., 2019; Salvachúa Rodríguez, 2013). Anterior a la operación de 
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reducción de tamaño, se realiza un pretratamiento de secado con la finalidad de evitar que se 

forme una pasta al momento de moler. Estos dos tratamientos conducen al incremento de 

tamaño de poro y área superficial de la materia prima además de disminuir la cristalinidad y 

grado de polimerización de la celulosa (Bayona Albalate, 2021; Espinosa Negrín et al., 

2021). 

1.4.2. Pretratamiento químico  

El pretratamiento químico puede consistir en el uso de sustancias ácidas, las cuales provocan 

la rotura de enlaces glucosídicos entre celulosa y hemicelulosa y causa la descomposición de 

las cadenas poliméricas en unidades monómeras de azúcar, contrariamente, también se 

pueden emplear álcalis que tienen como finalidad la desestructuración o solubilización de la 

lignina. Estos pretratamientos presentan ciertos inconvenientes como el alto costo operativo 

para el pretratamiento ácido ya que pueden ser tóxicos y corrosivos mientras que para el 

pretratamiento alcalino podría presentar problemas para la recuperación al finalizar esta 

reacción (Roy et al., 2020). 

1.5. Hidrólisis 

La hidrólisis se puede definir como una reacción química mediante la cual se da la 

descomposición de compuestos orgánicos de estructura compleja en otros más simples a 

través de la acción del agua (Abril González, 2016), facilitando la accesibilidad de ciertos 

microorganismos en posteriores etapas de fermentación para la obtención de bioetanol. 

Cuando la celulosa es sometida a hidrólisis completa da paso a la obtención exclusiva del 

monómero D-glucosa, mientras que, partiendo de hemicelulosas se obtiene un conjunto de 

pentosas y hexosas (Rodríguez Valiente, 2016).  

1.5.1. Hidrólisis ácida 

La hidrólisis ácida es un tratamiento químico que se realiza con sustancias ácidas para 

transformar cadenas polisacáridas que se encuentran en residuos lignocelulósicos en sus 

monómeros principales (Rodríguez Valiente, 2016). Este proceso hace uso de soluciones 

concentradas o diluidas a temperaturas bajas y elevadas respectivamente, se han reportado 

estudios en los que se han utilizado ácidos como sulfúrico, clorhídrico, nítrico, fosfórico, 

ácidos orgánicos, entre otros (Liao et al., 2020). El ácido sulfúrico por su efectividad y 
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conveniencia ha demostrado ser el más utilizado para romper el material lignocelulósico que 

constituye la biomasa (Li et al., 2010). 

Este tipo de hidrólisis ha sido bastante estudiado por su alta velocidad y simplicidad, 

especialmente la que utiliza ácidos diluidos lo que hace que sea ampliamente utilizado a nivel 

industrial (Solarte-Toro et al., 2019). Este tratamiento ha sido muy utilizado en la obtención 

de azúcares reductores que luego son convertidos a bioetanol a partir de diversas biomasas 

como el bagazo de caña o residuos de cascarilla de arroz (Domínguez et al., 2011; Loja 

Sánchez, 2016). 

 

Figura 12. Hidrólisis de materiales lignocelulósicos. Tomado de (Aguilar Rivera, 2010). 

1.5.1.1. Hidrólisis ácida diluida 

El método de hidrólisis que emplea ácidos diluidos puede operar a concentraciones entre 0,1 

y 10% v/v, temperaturas altas (100 - 250 ° C) y con tiempos de reacciones bajos (Roy et al., 

2020).  La principal ventaja que presenta este tipo de hidrólisis es su bajo consumo de ácidos, 

sin embargo, para conseguir rendimientos considerados aceptables para obtención de glucosa 

(mayor al 90%), es necesario utilizar temperaturas elevadas y tiempos de residencia 

relativamente menores, bajo dichas condiciones se ha reportado que los mejores rendimientos 

obtenidos se encontraron cerca del 60% del rendimiento teórico (Oliva Domínguez, 2003). 

1.5.1.2. Hidrólisis ácida con ácido concentrado  

El uso de ácidos concentrados en el proceso de hidrólisis involucra la utilización de 

condiciones a altas concentraciones que van del 30 al 70% v/v, bajas temperaturas (menor a 
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100 ° C) y tiempos de reacción largos. Con el parámetro de baja temperatura se permite la 

disolución de celulosa lo cual se considera energéticamente más conveniente, sin embargo, 

se producen grandes cantidades de residuos de neutralización que presentan dificultades para 

su recuperación además de ser muy corrosivos. Adicionalmente, es posible que se dé la 

degradación no deseada de azúcares a furanos como furfural y 5-hidroximetilfurfural (HMF), 

sustancias húmicas insolubles, ácidos carboxílicos (Liao et al., 2020), ácidos fenólicos y 

aldehídos (Roy et al., 2020).  

1.5.2. Hidrólisis alcalina 

La hidrólisis alcalina sirve para escindir los enlaces éster entre cadenas de hemicelulosa y 

lignina, lo que conduce a la solubilización de la lignina (Roy et al., 2020). Mediante 

reacciones de solvatación y saponificación este tratamiento provoca un hinchamiento de la 

matriz lignocelulósica aumentando la porosidad y disminuyendo la cristalización y grado de 

polimerización de la celulosa lo que facilita la accesibilidad a la misma (Rodríguez Valiente, 

2016; Gongora Cauich, 2016). Entre los álcalis comúnmente utilizados están el hidróxido de 

sodio, calcio y potasio además de amoníaco que pueden emplearse conjuntamente con 

agentes oxidativos como O2 y H2O2 para mejorar la deslignificación (Liao et al., 2020).  

La principal desventaja de la hidrólisis alcalina es la conversión en sales irrecuperables o la 

agregación de las mismas en el material lignocelulósico lo que provoca inconvenientes en 

tratamientos posteriores (Loow et al., 2016). 

1.5.3. Hidrólisis enzimática 

El tratamiento de hidrólisis enzimática se realiza mediante el uso de enzimas aisladas de 

organismos que los producen, las familias de enzimas comúnmente utilizadas son lacasas y 

peroxidasas (Roy et al., 2020), que son altamente específicas en la conversión de la biomasa 

lignocelulósica en monosacáridos. Los productos de este tipo de hidrólisis son en mayoría 

pentosas y hexosas en las que se incluye la glucosa, compuestos de interés que pueden ser 

fermentados para la producción de etanol (Gongora Cauich, 2016). El efecto de las enzimas 

sobre la biomasa va a depender del tipo de enzimas así como también de la composición de 

la biomasa a ser tratada (Hosseini Koupaie et al., 2019).  
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Este método presenta una ventaja importante de que no necesita la agregación de agentes 

químicos por lo que el grado de severidad disminuye, favoreciendo a la no formación de 

compuestos inhibidores, corrosivos o tóxicos en el producto hidrolizado (Bayona Albalate, 

2021). Sin embargo, entre sus desventajas están el bajo rendimiento de reacción, el alto costo 

de las enzimas y tiempos prolongados en la reacción de hidrólisis (Li et al., 2008; Saini et al., 

2015). 

1.6. Variables del proceso de hidrólisis ácida en cacao 

 

1.6.1. Temperatura 

La temperatura es un factor que influye grandemente en la reacción de hidrólisis, es por esto 

que al utilizar ácidos concentrados la temperatura de trabajo debe ser baja mientras que al 

utilizar ácidos diluidos la temperatura establecida debe ser elevada (Loja Sánchez, 2016). 

 

1.6.2. Tiempo de reacción 

El tiempo en la reacción se puede dividir en tres etapas: 

● Rampa de calentamiento: es aquel tiempo que tarda en alcanzar la temperatura 

máxima deseada y es la etapa en la que se da la mayor parte de extracción de 

monosacáridos de la hemicelulosa. 

● Tiempo de residencia: en este tiempo el material lignocelulósico se mantiene a la 

temperatura máxima, se da una extracción de gran parte de azúcares de azúcares 

debido a la acidez y altas temperaturas en este punto. 

● Tiempo de enfriamiento: al ser una etapa que pasa con rapidez, no tiene efecto en la 

reacción (Barroso Casillas, 2010). 
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Gráfica 1. Gráfica temperatura vs tiempo para un proceso hidrotérmico. 

 

Nota. La gráfica presenta las partes del tiempo de reacción, en una gráfica temperatura vs tiempo de cocción 

en proceso hidrotérmico. Tomado de (Barroso Casillas, 2010). 

 

1.6.3. Concentración de ácido 

En el proceso de hidrólisis ácida la concentración del ácido a emplear es una variable que 

tiene influencia en la reacción, se puede trabajar con ácidos concentrados o diluidos tomando 

en cuenta que se busca la máxima extracción de azúcares (Abril González, 2016). 

En la Tabla 4, se presentan diferentes condiciones de operación empleadas en el proceso de 

hidrólisis ácida relacionada con desechos de cacao. 
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Tabla 4. Condiciones de operación en la reacción de hidrólisis ácida en biomasa de cacao. 

Biomasa 

Concentración 

del ácido 

H2SO4 (% v/v) 

Temperatura 

(º C) 

Tiempo 

(min) 

Concentración 

glucosa (g/L) 
Referencia 

Cascarilla 

de cacao 

3,3 80  150 45,08 (Oyetuji, 2015) 

Cáscara de 

mazorca 

de cacao  

2,9 130 30 3,75 (Ribeiro 

Vasconcelos de Sá 

et al., 2015) 

Cáscara de 

mazorca 

de cacao  

3,4 120 21,6 4,55 (Batista Santana 

et al., 2018) 

Cáscara de 

mazorca 

de cacao 

5,36 90 120 1,7 (Samah et al., 2011) 

Nota: Esta tabla presenta algunos parámetros como temperatura, tiempo y concentración de glucosa obtenida 

de la reacción de hidrólisis ácida a partir de biomasa de cacao con el uso de diferentes concentraciones de 

ácido sulfúrico. 

1.7. Cinética química de la reacción de hidrólisis 

La reacción de hidrólisis ácida de materiales celulósicos tiene un alto grado de complejidad, 

debido a que ocurren varias reacciones químicas en serie y paralelo además de que se 

presentan dos fases en dichas reacciones, por lo tanto todo el mecanismo de reacción no se 

ha determinado completamente por las dificultades prácticas en la medición de la velocidad 

de reacción en cada reacción individual (Carrasco & Roy, 1992).  

De acuerdo a esto, se puede realizar una aproximación para un mejor entendimiento y 

predicción del comportamiento de la reacción de hidrólisis ácida en la fracción cristalina de 

la celulosa para esto se considera como reacción pseudo-homogénea de primer orden y 

constantes de velocidad aparentes. En estudios anteriores este modelo se ha utilizado para 

determinar la cantidad de glucosa a partir de la celulosa de residuos de la corteza de cacao, 

tomando en cuenta que la glucosa es considerada el azúcar de mayor interés en el producto 

hidrolizado (Sigüencia Ávila et al., 2020). 
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Ecuación 1. Hidrólisis de la celulosa. 

𝐶𝑒𝑙𝑢𝑙𝑜𝑠𝑎 
𝑘1
→  𝐺𝑙𝑢𝑐𝑜𝑠𝑎 

𝑘2
→  𝑃𝑟𝑜𝑑𝑢𝑐𝑡𝑜𝑠 𝑑𝑒 𝑑𝑒𝑔𝑟𝑎𝑐𝑖ó𝑛 

𝐶𝐴  
𝑘1
→  𝐶𝐵  

𝑘2
→ 𝐶𝐶 

Nota. Tomado de (Sigüencia Ávila et al., 2020). 

De acuerdo a la ecuación 1, se considera que la glucosa es el producto de interés en la 

reacción de hidrólisis, por lo que se considerará solamente la primera parte de la reacción de 

conversión de celulosa a glucosa con una constante de velocidad k1.  

1.8. Cromatografía Líquida de Alta Resolución (HPLC) 

El método de Cromatografía Líquida de Alta Resolución (HPLC) es muy utilizado para la 

identificación y cuantificación de diversos monosacáridos, debido a que es una técnica 

versátil y tiene un amplio campo de aplicación (Batista Santana et al., 2018; Samah et al., 

2011). 

Esté método de separación se basa en las diversas interacciones, ya sean físicas o químicas 

que pueden darse entre la muestra y una fase estacionaria que se encuentra contenida en una 

columna cromatográfica. Estas interacciones hacen que los diferentes compuestos de la 

muestra pasen a través de la columna a distintas velocidades y así se produce su separación 

(Torres et al., 2020). 

La identificación y cuantificación de monosacáridos presentes en diferentes muestras de 

hidrolizado se realiza mediante la comparación de tiempos de retención y áreas de picos de 

dichas muestras así como también tiempos de retención y picos de las soluciones patrón 

(Abril González, 2016). 
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CAPÍTULO II 

2. METODOLOGÍA 

2.1. Muestreo de la biomasa  

Las mazorcas de cacao fueron recolectadas en una finca cacaotera en la parroquia Putucay, 

ubicada en el límite entre las provincias de Azuay y Cañar, al ser una de las zonas con alta 

producción de cacao y fácil accesibilidad.  Se realizó un muestreo simple aleatorio de las 

mazorcas de cacao de la variedad CCN-51, identificando su estado de madurez óptimo para 

la cosecha. Se recolectó un aproximado de 3 Kg de materia prima.  

2.2. Pretratamiento de la materia prima  

El objetivo del pretratamiento de la muestra es reducir su tamaño además de la eliminación 

de humedad para obtener una muestra homogénea. Para lo cual se lava las mazorcas de cacao 

con agua fría (20 °C), y se realizan cortes de la cáscara en cubos pequeños de 2 cm de lado. 

Posteriormente se secó en una estufa marca BIOBASE a 105 °C por 24 horas, y se realizó 

una molienda y filtrado de la biomasa por tamices malla N° 35 y 60. 

2.3. Análisis químico de la biomasa  

La composición química de la biomasa lignocelulósica (lignina, celulosa y hemicelulosa) se 

determina por el método tradicional de la extracción química, separando así cada fracción de 

la que está compuesta la biomasa (Álvarez Rodríguez, 2013). La caracterización química se 

realizó en el laboratorio en el Laboratorio de Ingeniería de las Reacciones Químicas, Catálisis 

y Tecnologías del Medio Ambiente, ubicado en el campus Balzay de la Universidad de 

Cuenca.    

2.3.1. Eliminación de extraíbles  

Existen determinados compuestos que pueden interferir en las siguientes etapas de 

caracterización química, por lo que es importante que la muestra esté libre de extractos. Estos 

componentes se eliminan en dos fases de extracción siguiendo el procedimiento basado en la 

norma NREL/TP; 510-42619 “Determination of extractives in biomass”. Este método 
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describe una técnica para determinar la cantidad de material no volátil soluble en solventes, 

utilizando para el presente estudio agua y etanol.   

Según la norma se pesa 12 g de muestra seca, y se coloca dentro de un cartucho elaborado a 

partir de papel filtro, luego se introduce el mismo dentro del equipo Soxhlet (Eisco). Medir 

300 ml de agua destilada y verter en el matraz de extracción de fondo plano. Conectar el 

matraz al aparato de extracción y ajustar la temperatura para mantener el líquido en ebullición 

durante 4 horas. Transcurrido el tiempo se repite el proceso, pero en este caso, utilizando 300 

ml de etanol al 99% como solvente. Una vez culminada la extracción se retira el cartucho, se 

lava con agua destilada para eliminar restos de solvente, se coloca en una cápsula de 

porcelana seca y se lleva a la estufa (BIOBASE) a 105 °C 土 3 °C hasta conseguir peso 

constante. Este ensayo se realizó por duplicado. 

Para el cálculo del contenido de extractos solubles se emplea la ecuación 2. 

Ecuación 2. Porcentaje de extractivos. 

%𝐸𝑥𝑡𝑟𝑎𝑐𝑡𝑖𝑣𝑜𝑠 =  
𝑃𝑀𝑂 −  𝑃𝑀𝑓

𝑃𝑀𝑂
∗ 100 

Donde: 

 𝑃𝑀𝑓 : Peso de la muestra seca sin extractos, g 

𝑃𝑀𝑂: Peso de la muestra original seca, g  

2.3.2. Determinación de lignina insoluble en ácido  

El método utilizado se basa en la norma TAPPI T-222 om-02, en el cual los carbohidratos de 

la muestra se hidrolizan y se solubilizan, permitiendo la determinación de lignina mediante 

métodos gravimétricos.  

Se pesa 1 g de muestra libre de extraíbles y se coloca la muestra en un vaso de precipitación. 

Luego, se añade gradualmente 15 ml de H2SO4 al 72% manteniendo el vaso en un baño frío 

de 2 土 1 °C durante la dispersión. Posteriormente, se cubre el vaso con una luna de reloj y 

se mantiene en un baño María a 20 °C revolviendo la muestra frecuentemente por 2 horas. 

Transcurrido este tiempo, se traspasa el material a un vaso de 600 ml, se diluye y enjuaga 
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con agua destilada hasta completar un volumen final de 370 ml con la finalidad de obtener 

una concentración de H2SO4 al 3%. Después, se hierve la solución por 4 horas manteniendo 

el volumen constante mediante la adición frecuente de agua caliente. A continuación, se deja 

que la lignina se asiente en una posición inclinada para luego sin agitar el precipitado 

proceder a filtrar y lavar con agua destilada caliente el residuo sólido. Finalmente se traslada 

el filtro con lignina a una cápsula de porcelana previamente secada y se deja en una estufa 

(BIOBASE) a 105 °C 土 3 °C hasta obtener peso constante. Este procedimiento se efectúa 

por duplicado. 

Para el cálculo del contenido de lignina se emplea la ecuación 3: 

Ecuación 3. Porcentaje de lignina. 

%𝐿𝑖𝑔𝑛𝑖𝑛𝑎 =  
𝑃𝑀𝑓

𝑃𝑀𝑂
∗ 100 

Donde: 

𝑃𝑀𝑓: Peso de la muestra seca, g 

𝑃𝑀𝑂: Peso de la muestra original sin extraíbles, g 

2.3.3. Determinación de holocelulosa  

Para la determinación de holocelulosa se sigue el procedimiento basado en la norma ASTM 

1104-56 donde la lignina se oxida y se transforma en un producto soluble en agua, por la 

acción del ácido cloroso que se forma a partir de la reacción del clorito de sodio y ácido 

acético (Cabrera Salazar & Chamba Ramírez, 2022).  

Se pesa 2,5 g de muestra seca libre de extraíbles, en un Erlenmeyer de 250 ml y se añade 160 

ml de agua destilada, 1 g de clorito de sodio y 0,2 ml de ácido acético glacial, mientras se 

somete el Erlenmeyer a un baño de agua entre (70 - 80) °C. Se cubre y se mantiene en 

agitación constante por una hora. Se repite el proceso 3 veces más y se espera 1 hora tras la 

última adición, para posteriormente enfriar la muestra hasta una temperatura de 10 °C, en un 

baño de agua con hielo. Luego se filtra y se lava la muestra con 100 ml de agua destilada. 

Finalmente se coloca el filtro en una cápsula de porcelana seca y se lleva a la estufa 
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(BIOBASE) a 105 °C hasta obtener peso constante.  Este procedimiento se realizó por 

duplicado. Se almacenan las muestras para la determinación de α-celulosa.  

Para el cálculo del contenido de holocelulosa se emplea la ecuación 4. 

Ecuación 4. Porcentaje de holocelulosa. 

%𝐻𝑜𝑙𝑜𝑐𝑒𝑙𝑢𝑙𝑜𝑠𝑎 =  
𝑃𝑀𝑓

𝑃𝑀𝑂
∗ 100 

Donde: 

𝑃𝑀𝑓: Peso de la muestra seca después del tratamiento, g 

𝑃𝑀𝑂: Peso de la muestra original antes del tratamiento, g 

2.3.4. Determinación de α-celulosa  

El método utilizado para determinación de α-celulosa se basa en la norma TAPPI T-203 m-

58, la cual hace uso de una solución de hidróxido de sodio al 17,5% debido a que la celulosa 

es insoluble en estas condiciones y por tanto se puede determinar al quedar como residuo 

sólido.  

Se pesa 1 gramo de muestra de holocelulosa en un vaso de precipitación, luego se sumerge 

el mismo en un baño de agua a 25 °C para luego añadir 10 ml de una solución de NaOH al 

17,5%, se agita y se deja reposar por 5 minutos. A continuación, se agregan 5 ml más de 

NaOH al 17,5%, nuevamente se agita y se deja en reposo por otros 30 minutos. Pasado este 

tiempo, se añaden 30 ml de agua destilada, se agita y se pone en reposo por 1 hora más. 

Posteriormente, se filtra por un embudo con papel filtro y se lava el residuo sólido con una 

mezcla compuesta por 30 ml de agua y 25 ml de NaOH al 17,5%. Después, se realizan 

lavados con 30 ml de agua destilada y se vierten 5 ml de ácido acético al 10% en pequeñas 

cantidades. Finalmente se hace otro lavado con 50 ml de agua destilada. Por último, se coloca 

el filtro con celulosa en una cápsula de porcelana preparada y se deja a 105 °C en la estufa 

(BIOBASE) hasta obtener peso constante. Este procedimiento se realiza por duplicado. 

El cálculo del contenido de α-celulosa se realiza mediante la ecuación 5: 
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Ecuación 5. Porcentaje de α-celulosa. 

% 𝐶𝑒𝑙𝑢𝑙𝑜𝑠𝑎 =  
𝑃𝑀𝑓

𝑃𝑀𝑂
∗ 100 

Donde: 

𝑃𝑀𝑓: Peso de la muestra seca después del tratamiento, g 

𝑃𝑀𝑂: Peso de la muestra original antes del tratamiento, g 

2.3.5. Determinación de hemicelulosa  

La cantidad de hemicelulosa puede ser determinada mediante la diferencia entre holocelulosa 

y celulosa, como lo muestra la ecuación 6: 

Ecuación 6. Porcentaje de hemicelulosa. 

% 𝐻𝑒𝑚𝑖𝑐𝑒𝑙𝑢𝑙𝑜𝑠𝑎 =  %𝐻𝑜𝑙𝑜𝑐𝑒𝑙𝑢𝑙𝑜𝑠𝑎 −  %𝐶𝑒𝑙𝑢𝑙𝑜𝑠𝑎 

2.4. Reacción de hidrólisis ácida  

Para el proceso de hidrólisis ácida se establecieron los factores o variables a manipular y que 

afectan al proceso, mediante una revisión bibliográfica. Se obtuvieron datos, que se pueden 

revisar en la tabla 4, que sirven como base en cuanto a las condiciones más favorables para 

el desarrollo de la reacción de hidrólisis ácida; tomando en consideración esto, se 

experimenta con las siguientes condiciones de operación: 

● Tiempo: 0 min, 15 min, 30 min, 50 min y 70 min. 

● Temperatura: 100 °C 

● Concentración de H2SO4: 4% en volumen 

Para iniciar con la experimentación de hidrólisis ácida de la cáscara de cacao, previamente 

se prepara una solución de H2SO4 al 4 %. Luego se pesa 5 g de muestra seca y se mide 100 

ml de ácido sulfúrico al 4 % en una probeta. Se coloca la muestra y el ácido diluido dentro 

del reactor batch (HT LAB), se asegura la tapa ajustando los tornillos de seguridad, y se 

programa la temperatura establecida. Una vez que el reactor alcance la temperatura requerida 

se procede a tomar el tiempo, puesto que la reacción para determinado experimento inicia 
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desde ese instante. Transcurridos los tiempos de reacción establecidos, se apaga el reactor y 

se realiza un proceso de enfriamiento y despresurización, es importante mencionar que este 

lapso de tiempo es similar entre experimentaciones. Luego se retira el recipiente con la 

muestra hidrolizada e inmediatamente se filtra. El líquido recolectado se estabiliza el pH 

entre 4-9 con una solución de NaOH al 30 % y se pasa a través de un filtro de membrana de 

0,45 μm para su posterior lectura en el HPLC. Paralelamente, el residuo sólido se termina de 

filtrar y se lava con agua destilada, y se coloca el filtro en una cápsula de porcelana preparada 

y se deja a 105 °C en la estufa (BIOBASE) hasta obtener peso constante. Debido a que el 

reactor empleado no permite tomar muestras a diferentes tiempos durante una sola 

experimentación, se procedió a efectuar un ensayo de hidrólisis por cada tiempo analizado. 

Este procedimiento se llevó a cabo por duplicado para los tiempos de 30 y 70 minutos para 

mayor veracidad. 

2.5. Análisis de productos líquidos por HPLC  

El análisis de productos líquidos resultantes de la reacción de hidrólisis ácida se realizó 

mediante HPLC, dichas determinaciones fueron realizadas por parte de la Técnica encargada 

en el Laboratorio de Ingeniería de Reactores, Catálisis y Tecnologías del Medio Ambiente, 

donde el equipo y condiciones de operación para el análisis de muestras se presentan en la 

tabla 5. 

Tabla 5. Equipo y condiciones de operación de HPLC. 

Parámetro Descripción 

Equipo Cromatógrafo de líquidos de alta 

resolución marca JASCO 

Columna Nucleogel sugar 810 Ca 

Fase móvil Agua: H2SO4 0,1% v/v 

Temperatura 85 °C 

Modo de elución Isocrático 

Nota: Autoría propia. 
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2.6. Determinación de la cinética de reacción 

Para el análisis de la cinética química de la reacción de hidrólisis se aplica el método de 

integración por regresión lineal, para lo cual se experimenta el orden de reacción (n= 0, 1 y 

2) mediante la suposición de los mismos buscando el mejor ajuste. Para esto, se considera la 

formación de glucosa (A) como producto utilizando las Ecuaciones 7 y 8. 

Ecuación 7. Ecuación de ley de velocidad de integrada. 

𝑟𝐴 =
𝑑𝐶𝐴

𝑑𝑡
 

Nota: La ecuación de velocidad de reacción muestra la relación entre la concentración del reactivo o producto 

respecto al tiempo. Tomado de (Ebbing & Gammon, 2010). 

Ecuación 8. Ecuación de ley de velocidad de reacción. 

𝑟𝐴  = 𝑘 𝐶𝐴
𝑛  

Nota: La ecuación representa la relación entre la velocidad de una reacción con la concentración del reactivo o 

producto elevada a una potencia. Tomado de (Ebbing & Gammon, 2010). 

Mediante integración y suponiendo el orden de reacción se obtienen las ecuaciones 9, 10 y 

11.  

Ecuación 9. Ecuación de concentración de glucosa, n=0. 

𝐶𝐴 = 𝐶𝐴0 + 𝑘𝑡 

Ecuación 10. Ecuación de concentración de glucosa, n=1. 

𝑙𝑛 𝐶𝐴 = 𝑙𝑛 𝐶𝐴0 + 𝑘𝑡 

Ecuación 11. Ecuación de concentración de glucosa, n=2. 

1

𝐶𝐴
=

1

𝐶𝐴0
− 𝑘𝑡 
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2.7. Análisis de residuos sólidos  

Como resultado de la reacción de hidrólisis ácida, también se obtienen residuos sólidos a los 

cuales se les realiza un lavado con agua destilada para eliminar restos de ácido, luego se secan 

en la estufa (BIOBASE) por un tiempo de 24 horas. Transcurrido este tiempo, se hace una 

nueva caracterización química con el objetivo de conocer su composición final en lignina y 

holocelulosa, siguiendo los mismos procedimientos basados en las normas TAPPI T-222 om-

02 y ASTM 1104-56 respectivamente. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 



 

45 

Valeria Elizabeth Acevedo Lazo, Paola Lisseth Once Bueno 

CAPÍTULO III 

3. RESULTADOS Y DISCUSIÓN 

3.1. Caracterización de la materia prima  

Los resultados obtenidos respecto a la caracterización química de los residuos de cacao se 

muestran en la tabla 6. 

Tabla 6. Composición química estructural de la cáscara de cacao. 

Componente % Peso 

Extraíbles (agua-etanol) 21,57 ± 0,13 

Lignina  27,59 ± 0,62 

Holocelulosa 35,52 ± 0,20 

𝛼-Celulosa 21,65 ± 0,13 

Hemicelulosa 13,58 ± 2,71 

Nota: Autoría propia. 

Como se puede observar en los resultados de la tabla 6, el contenido de extraíbles de la 

cáscara de cacao alcanza un valor de 21,57 ± 0,13 % lo que indica que después del tratamiento 

aplicado se pudo eliminar dichos compuestos como, material inorgánico, azúcares no 

estructurales y material nitrogenado, entre otros, permitiendo una mayor precisión en análisis 

posteriores. Investigadores como (Titiloye et al., 2013) mediante la introducción de otros 

solventes con acetona obtuvo un porcentaje de extraíbles mayor de 23,66 ± 1,77 % el cual 

puede atribuirse al tipo de solvente utilizado. 

Se analiza que el mayor contenido estructural de la biomasa es la lignina con un 27,59 ± 0,62 

%; seguido de un 21,65 ± 0,13 % de 𝛼-Celulosa, y por debajo se encuentra el contenido de 

hemicelulosa con un 13,58 ± 2,71 %. Otros autores como (Sánchez Quezada et al., 2018) 

presenta la siguiente composición química: lignina 25,7%, celulosa 53,7% y hemicelulosa 

18,7% para cáscara de cacao variedad CCN-51, al realizar la comparación con los resultados 

obtenidos en esta investigación, es posible observar que existen variaciones que se podrían 

atribuir a ciertos factores como estado de madurez del fruto, transporte, almacenamiento, 
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condiciones del cultivo y postcosecha, pretratamiento de la biomasa, entre otros (Herrera-

Rengifo et al., 2020).  

De acuerdo a esto, el contenido de lignina aporta significativamente a las propiedades 

mecánicas de la estructura de la planta debido a que proporciona soporte y rigidez a la misma; 

de tal manera que la cáscara de cacao se puede considerar una excelente fuente de lignina 

para su uso potencial en productos como asfalto en emulsión, cemento, adhesivos para 

tableros aglomerados y otros materiales de construcción (Díaz-Oviedo et al., 2022). En 

conjunto los contenidos de 𝛼-Celulosa y hemicelulosa que posee esta biomasa, representan 

una fuente importante para la obtención de glucosa, la misma que podría ser aprovechada en 

la producción de biocombustibles.  

3.2. Hidrólisis ácida 

En la gráfica 2, se presentan los resultados de las concentraciones de glucosa obtenidas 

respecto al tiempo luego de la reacción de hidrólisis ácida.  

Gráfica 2. Concentración de glucosa obtenida luego la reacción hidrólisis de cáscara de cacao. 

 

Nota. La gráfica presenta las concentraciones de glucosa obtenidas luego del proceso de hidrólisis ácida de la 

mazorca de cacao con condiciones: 4% de H2SO4 y 100 °C. Fuente: Autoría propia. 
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En la gráfica se puede observar que la región cinética de la formación de glucosa se encuentra 

en el intervalo de tiempo de 0 a 30 minutos, según la cual la concentración de glucosa va en 

aumento, alcanzado un máximo de 4,40 g/L, concentración cercana a la obtenida por (Batista 

Santana et al., 2018) de 4,55 g/L en condiciones: 3,4 % v/v H2SO4, 120 °C y 21,6 minutos. 

Otras investigaciones han dado resultados de 3,75 g/L en condiciones: 2,9 % v/v H2SO4, 130 

°C y 30 minutos según lo indica (Ribeiro Vasconcelos de Sá et al., 2015). Es importante 

mencionar que el tiempo de reacción se toma desde que el reactor alcanza las condiciones 

deseadas por lo que para el tiempo 0, se obtiene una concentración inicial de glucosa de 2,95 

g/L. Respecto a los tiempos de 50 y 70 minutos se verifica que la formación de glucosa 

disminuye lo que indica su descomposición en subproductos de degradación como furfural e 

hidroximetilfurfural (HMF).  

3.3. Cinética química 

El análisis de la cinética de la reacción de hidrólisis ácida de la cáscara de cacao se realizó 

en la región cinética en un rango de tiempo de 0 a 30 minutos. Mediante el método de 

integración por regresión lineal se estableció el mejor ajuste suponiendo órdenes de reacción 

0, 1 y 2. Los resultados se muestran en las gráficas 3, 4 y 5. 

 
Gráfica 3. Regresión lineal, n=0. 

 

Nota: Autoría propia. 
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Gráfica 4. Regresión lineal, n=1. 

 

Nota: Autoría propia. 

Gráfica 5. Regresión lineal, n=2. 

 

Nota: Autoría propia. 

De acuerdo a las gráficas obtenidas, el orden que mejor se ajusta a la regresión lineal es el 

orden n = 2 con un coeficiente de determinación R2 = 0,8543, por lo que la ecuación de esta 

gráfica se muestra en la ecuación 12. 
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Ecuación 12. Ecuación de la recta para n=2. 

𝑦 = −0,0032 𝑥 + 0,3392 

Respecto a la ecuación 12, la pendiente de la recta se encuentra directamente relacionada con 

la constante de velocidad (k) de la Ecuación 11, por lo tanto, se obtiene un k = 0,0032 L g-1 

min-1. 

3.4. Caracterización del residuo sólido de la reacción de hidrólisis 

Los resultados de los pesos del residuo sólido se presentan en la gráfica 6. 

Gráfica 6. Gráfica de pesos de residuo sólido de la hidrólisis ácida. 

 

Nota: La gráfica presenta la variación del peso del residuo sólido de la reacción de hidrólisis ácida respecto al 

tiempo. Fuente: Autoría propia. 

En la gráfica se puede evidenciar que el cambio de peso del material sólido se produce en un 

intervalo de tiempo de 0 a 30 minutos, por consiguiente, la caracterización química se 

procedió a realizar para este rango además de que en este mismo periodo de tiempo se pudo 

verificar anteriormente la existencia de la región cinética de la reacción de hidrólisis ácida. 

En la tabla 7, se indican los resultados de la caracterización química general de los residuos 

sólidos, resultantes de los tiempos de reacción de 0 a 30 minutos. 
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Tabla 7. Composición química de los residuos sólidos de la hidrólisis ácida. 

Tiempo 

experimentación 

(minutos) 

% Lignina % Holocelulosa 

0 44,95 53,41  

15 47,42 52,21  

30 49,54 49,96  

Nota: Autoría propia. 

Se observa que el contenido de lignina aumenta con el tiempo de reacción, llegando a un 

49,54% para un tiempo de 30 minutos, mientras que el contenido de holocelulosa disminuye 

alcanzando un 49,96%. Estos resultados se pueden atribuir al ataque ácido que se da en la 

reacción de hidrólisis debido a que los enlaces éter (C-O) y alquílicos (C-C) presentes en la 

lignina hacen que la misma sea resistente a la degradación (Chávez-Sifontes & Domine, 

2013). Es decir, se hidroliza la celulosa y hemicelulosa dando como resultado el aumento de 

lignina en la muestra. El análisis de los residuos sólidos de la hidrólisis permite evaluar la 

magnitud de los cambios estructurales que provoca la hidrólisis ácida en la biomasa además 

de sus posibles aplicaciones. 

Las muestras sólidas que se obtienen como residuo de la hidrólisis ácida presentan 

porcentajes altos de lignina por lo tanto la misma puede ser sometida a diferentes 

transformaciones con el objetivo de producir compuestos de interés que pueden ser usados 

en dispersantes de pesticidas, emulsificantes y secuestradores de metales pesados, también 

puede ser incorporada en resinas o adhesivos mejorando las propiedades de desempeño 

(Chávez-Sifontes & Domine, 2013). Mientras que la holocelulosa al estar conformada por 

celulosa y hemicelulosa sigue siendo un compuesto importante para la obtención de biodiésel 

y bioetanol de primera, segunda y tercera generación.       
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CAPÍTULO IV 

4. CONCLUSIONES Y RECOMENDACIONES 

4.1. Conclusiones 

En este proyecto de investigación se obtuvo 21,57 ± 0,13 de extraíbles utilizando agua-etanol 

como solventes, también se pudo verificar que los componentes predominantes de la 

estructura de la cáscara de cacao son lignina con 27,59 ± 0,62 %, 𝛼-Celulosa 21,65 ± 0,13 % 

y hemicelulosa 13,58 ± 2,71, siendo esta biomasa una buena fuente de lignina para uso 

industrial en asfalto, adhesivos y otros materiales de construcción. Por último, los porcentajes 

de celulosa y hemicelulosa obtenidos indican que este residuo puede ser una fuente potencial 

de polisacáridos para la elaboración de biocombustibles.  

En la hidrólisis ácida, las condiciones de mayor obtención de glucosa fueron 100 °C, durante 

30 minutos y 4% v/v H2SO4, por lo que a partir del tiempo óptimo se da paso a la degradación 

de azúcares en otras sustancias como furanos y ácidos carboxílicos. Se alcanzó un máximo 

de concentración de glucosa de 4,40 g/L medido mediante cromatografía líquida (HPLC). 

En cuanto al estudio de la reacción de hidrólisis, a través del método de integración por 

regresión lineal se logró determinar que la cinética correspondiente es de segundo orden (n 

= 2) con un mayor coeficiente de determinación (R2 = 0,8543) y a la vez se obtuvo una 

constante de velocidad de k = 0,0032 L g-1 min-1 que indica la proporcionalidad en la relación 

entre la velocidad y la concentración de formación de glucosa, siendo este valor único para 

la temperatura trabajada.    

Finalmente, respecto a la caracterización del residuo sólido de la hidrólisis se verifica que el 

mismo sigue estando constituido por lignina y un porcentaje considerable de holocelulosa. 

Además se pudo observar que existió una reducción de peso de este sólido comprobando así 

que el mismo se está convirtiendo en azúcares solubles conforme avanza la reacción de 

hidrólisis en la región cinética.  
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4.2. Recomendaciones 

● Se recomienda efectuar dos o más experimentaciones con diferentes tiempos de reacción 

manteniendo las mismas condiciones en cuanto a temperatura y concentración de ácido 

con la finalidad de mejorar el coeficiente de determinación (R2) para la regresión lineal 

en el análisis de la cinética química. 

● Se sugiere el análisis individual de la holocelulosa del residuo sólido de la reacción de 

hidrólisis, para lo cual en próximas experimentaciones es recomendable utilizar una 

mayor cantidad de muestra inicial.  
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6. ANEXOS 

Anexo 1. Resultados análisis de cromatografía líquida. 

MUESTRA 1 

 
Figura A1.1. Cromatograma del hidrolizado líquido muestra 1 (t=0). Nota: Autoría propia. 

 

MUESTRA 2 

 
Figura A1.2. Cromatograma del hidrolizado líquido muestra 2 (t=15). Nota: Autoría propia. 
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MUESTRA 3 

 
Figura A1.3. Cromatograma del hidrolizado líquido muestra 3 (t=30). Nota: Autoría propia. 

 

 

MUESTRA 4 

 
Figura A1.4. Cromatograma del hidrolizado líquido muestra 4 (t=50). Nota: Autoría propia. 
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MUESTRA 5 

 
Figura A1.5. Cromatograma del hidrolizado líquido muestra 5 (t=70). Nota: Autoría propia. 

 

 

DUPLICADO MUESTRA 3 

 
Figura A1.6. Cromatograma del hidrolizado líquido duplicado de muestra 3 (t=30). Nota: Autoría propia. 
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DUPLICADO MUESTRA 5 

 
Figura A1.7. Cromatograma del hidrolizado líquido duplicado muestra 5 (t=70). Nota: Autoría propia. 

 

Tabla A1.1. Resultados de cuantificación de glucosa. 

Muestra 
Tiempo de 

retención (min) 

Cantidad de 

glucosa (mg/l) 

NaOH 30 % 

ml 

(Neutralización) 

Total glucosa 

(mg/l) 

1 (t=0) 8.367  2456.608 0.8 2947.929 

2 (t=15) 8.367  2577.751 0.8 3093.301 

3 (t=30) 8.367 3657.189 0.8 4388.627 

4 (t=50) 8.367 2900.929 0.8 3481.115 

5 (t=70) 8.367 2854.962 0.8 3425.955 

Duplicado muestra 3 8.367 3677.674 0.8 4413.209 

Duplicado muestra 5 8.367 2872.905 0.8 3447.486 

Nota: Autoría propia. 
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Anexo 2. Coeficientes de variación en duplicados. 

 

Figura A3.1. Coeficientes de variación para duplicado muestra 3 (t=30) y duplicado muestra 5 (t=70).  

Nota: Autoría propia 
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Anexo 3. Registro fotográfico. 

 
Figura A4.1. Muestreo de las mazorcas de cacao. Nota: Autoría propia. 

 

   
(a) (b) (c) 

Figura A4.2. Pretratamiento de la materia prima: (a) Corte de las mazorcas de cacao. (b) Muestra seca. (c) 

Tamizado de la muestra. Nota: Autoría propia. 

 
 

   
(a) (b) (c) 

Figura A4.3. Eliminación de extraíbles: (a) Extracción en equipo Soxhlet. (b) Lavado del cartucho. (c) 

Secado del cartucho en la estufa. Nota: Autoría propia. 
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(a) (b) (c) 

 

   
(d) (e) (f) 

Figura A4.4. Determinación de lignina: (a) Pesado de la muestra. (b) Agitación de la muestra con H2SO4 al 

72% en el baño a 2 ºC. (c) Trasvasado de la muestra. (d) Calentamiento de la muestra. (e) Filtrado. (f) Secado 

en la estufa. Nota: Autoría propia. 
 

   
(a) (b) (c) 
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(d) (e) (f) 

Figura A4.5. Determinación de holocelulosa: (a) Pesado de la muestra. (b) Muestras en baño a 75 ºC. (c) 

Adición de clorito de sodio. (d) Calentamiento. (e) Filtrado. (f) Muestras secas. Nota: Autoría propia. 

 

 

   
(a) (b) (c) 

Figura A4.6. Determinación de -celulosa: (a) Agitación de las muestras. (b) Filtrado. (c) Muestra seca. 

Nota: Autoría propia. 

 

 

   
(a) (b) (c) 



 

69 

Valeria Elizabeth Acevedo Lazo, Paola Lisseth Once Bueno 

   
(d) (e) (f) 

 

   
(g) (h) (i) 

Figura A4.7. Proceso de hidrólisis ácida: (a) Colocación de la muestra en el cilindro de teflón. (b) Colocación 

del cilindro con muestra dentro del reactor. (c) Programación de condiciones de operación del reactor. (d) 

Enfriamiento del reactor. (e) Filtrado del hidrolizado. (f) Neutralización del hidrolizado. (g) Filtrado mediante 

membrana. (h) Toma de muestra para HPLC. (i) Cuantificación mediante HPLC. Nota: Autoría propia. 

 

 

  
(a) (b) 

Figura A4.8. Tratamiento del residuo sólido de hidrólisis. (a) Lavado y filtración. (b) Muestra secas.  

Nota: Autoría propia. 


