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RESUMEN

Introduccion:

El acido humico es un fertilizante de origen organico que mejora las condiciones del
suelo y favorece el desarrollo de las plantas. La cachaza es un residuo de la produccién
de azdcar, una fuente rica y renovable de materia orgénica.

Objetivo:

Determinar las condiciones operacionales del proceso de extraccion de acido himico a
partir de la cachaza.

Materiales y Métodos:

La extraccion se realiza en dos etapas, un tratamiento basico con hidréxido de sodio y
luego con acido sulfurico. Se planifica un disefio experimental compuesto central, con
los factores relacion sélido-liquido y los tiempos de cada tratamiento. Se optimiza el
proceso a partir gréaficos de superficie de respuesta y se aplica un analisis de regresion
maltiple para la obtencién de los modelos matematicos que permitan predecir las
condiciones 6ptimas.

Resultados y Discusion:

La cachaza presentd un contenido de materia organica de 74,57% lo que indica un alto
grado de maduracion de la fuente organica, ademas presenta un pH igual a 6,2 y 65,02%
de humedad. Las condiciones éptimas obtenidas fueron relacion sélido-liquido igual a
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0,12 g/ml y 10 h de extraccion en cada etapa, con un porcentaje de extraccion de acido
hdmico igual a 15,37% y un beneficio bruto de 694,23 $/h.

Conclusiones:

En el proceso de extraccion de &cido himico a partir de la cachaza influyen para un
10% de nivel de significacion la relacion sélido-liquido y los tiempos de cada
extraccion. Se obtiene un 15,37% de extraccion de materia organica en el &cido humico.

Palabras clave: é&cido humico; cachaza; condiciones operacionales; extraccion;
optimizacion.

ABSTRACT

Introduction:

Humic acid is an organic origin fertilizer that improves soil conditions and favors the
plants development. Filter cake, a waste from sugar production, is a rich and renewable
source of organic matter.

Objective:

To determine operational conditions of humic acid from filter cake extraction process
Materials and Methods:

The extraction is carried out in two stages, a basic treatment with sodium hydroxide and
then with sulfuric acid. A central compound experimental design is planned, with the
solid-liquid ratio and treatment time as variable factors. The process is optimized from
response surface graphs. Multiple regression analysis is applied to obtain the
mathematical models that allow to predict optimal conditions.

Results and Discussion:

Filter cake had a 74.57%, organic matter content which indicates a high degree of
maturation of the organic source; in addition, it presents a pH equal to 6.2 and 65.02%
of humidity. The optimal conditions obtained were solid-liquid ratio equal to 0.12 g/ml
and 10 h of extraction in each stage, with a humic acid extraction percentage equal to
15.37% and a gross profit of 694.23 $/h.

Conclusions:

With a 10% level of significance, solid-liquid ratio and extraction time, influence in
humic acid from the filter cake extraction process. A 15.37% extraction of organic
matter is obtained in humic acid.

Keywords: humic acid; filter cake; operations conditions; extraction; optimization.

1. INTRODUCCION

A pesar de sus ventajas, el empleo de fertilizantes quimicos no ha podido solucionar los
multiples problemas relacionados con la fertilidad del suelo. Por el contrario, debido al
uso intensivo de este insumo agricola y de métodos inadecuados de manejo de suelos y
de los cultivos, se han presentado serios problemas de degradacion ambiental, de
pérdida de la capacidad productiva de los suelos y la contaminacion de los alimentos
destinados a la poblacion (Kandil et al., 2013). Por este motivo, existe una tendencia a
sustituir productos quimicos que se utilizan en la fabricacion y/o produccién de
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alimentos, por productos naturales. De Oliveira et al., (2016) exponen que los productos
quimicos pueden ser una de las fuentes causantes del incremento de céncer y otras
enfermedades que se observa en la actualidad, por lo que existe una tendencia a
disminuir el consumo de los mismos e incrementar la utilizacién de productos naturales.
Es por ello, que la produccion de fertilizantes organicos se ha convertido en una
necesidad dada la no existencia de otros y para poder realizar producciones de alimentos
ecoldgicos, libres de productos quimicos.

El acido humico es el componente activo de varios materiales organicos, por lo que
estudios sobre purificacion y usos del mismo, se reportan a nivel internacional (Raposo
et al., 2016); (Guo et al., 2016); (Yang et al., 2016); (Scaglia et al., 2016), y se buscan
las vias y métodos mas adecuados para la extraccion del mismo, para su uso como
fertilizante y existen aplicaciones desarrolladas por Zanetti, (1994) en terapéutica en el
tratamiento del virus de inmonudeficiencia adquirida SIDA y de diferentes tipos de
metéstasis de cancer.

La cachaza es un residuo del proceso azucarero, considerado por Galba (Galba et al.,
2010) una fuente rica y renovable de materia organica (MO), lo que la convierte en una
posible fuente de sustancias promotoras de crecimiento vegetal como es el acido
himico. Segun datos del Grupo Azucarero AZCUBA (perteneciente a la Agroindustria
Azucarera Cubana), en la provincia de Matanzas, Cuba, existe una disponibilidad del
mismo de 605 641,6 kg/dia. El objetivo de este trabajo es determinar las condiciones
operacionales en el proceso de extraccion de acido himico a partir de la cachaza.

2. MATERIALES Y METODOS

2.1 Método de obtencion de acido humico

La materia prima utilizada es la cachaza, proveniente del Central Azucarero Jesus Rabi
ubicado en el municipio de Calimete en la provincia de Matanzas. Se recopilan muestras
puntuales de cachaza cada 15 dias, durante todo el periodo de zafra y se mezclan para
obtener una muestra compuesta para la investigacion. La materia prima es triturada para
lograr la homogenizacion de la muestra hasta un tamafio de particula de 2 mm (Xu et
al., 2017). La caracterizacion de la muestra se realiza en el Laboratorio Provincial de
Suelos de Matanzas, a partir de los siguientes parametros: materia organica, contenido
de cenizas, humedad y pH (Martinez et al., 2004).

El método de extraccion de sustancias himicas que se aplica (Asing et al., 2009) consta
de dos etapas (ver figura 1). En la primera etapa se separan las sustancias humicas y la
humina, a partir de un tratamiento basico, con el solvente hidroxido de sodio (NaOH) a
concentracion de 0,5 mol/L (Zhang et al., 2017), (De Souza y Roca, 2018), con
diferentes relaciones sélido - liquido (tabla 1). Después de transcurrido el tiempo de
extraccion (tabla 1) se centrifuga la muestra durante 10 minutos a 3200 rpm (Saito y
Seckler, 2014), (Baglieri et al., 2007), siendo la humina el precipitado y las sustancias
humicas el sobrenadante; estas pasan a la segunda etapa, donde ocurre su
fraccionamiento, a través de un tratamiento con &cido sulfurico a concentracion de 6
mol/L (Asing et al., 2009), (Atiyeh et al., 2002) hasta lograr un pH entre 1y 2. Después
de transcurrir el tiempo de extraccién &cida (tabla 1), la suspension resultante se
centrifuga durante 10 minutos a 3200 rpm (Saito y Seckler, 2014) para obtener acido
hamico (AH) en forma de precipitado y acido fulvico como sobrenadante.
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Figura 1. Etapas de obtencion de acido himico

2.2 Disefio experimental

En la investigacion se planifica un disefio experimental de superficie de respuesta
compuesto central ortogonal con tres factores y dos variables respuestas. En la tabla 1 se
muestran los niveles de los factores a estudiar. Las variables respuestas de la
investigacién son la masa de &cido humico obtenido y el porcentaje de extraccion del
contenido de materia orgénica en el &cido himico (% EMOau), por ser el componente
de interés de este producto, el cual se calculé a partir de la ecuacion 1:

% EMO,y = Xmo)yaH Man) )

Xwmoye M)

Donde:

M(c): masa de cachaza, Kg.

M(an): Masa de acido himico obtenido, kg.

Xmoyc: composicion de materia organica en la cachaza.

Xmojan: composicion de materia organica en el acido hamico.

% EMOan: Porcentaje de extraccion del contenido de materia organica en el acido
hdmico extraido, %.

Tabla 1. Niveles de los factores en estudio

Factores Unidad Niveles Fuente

(De Souza y Roca, 2018),

Relacion sélido-liquido (Galba et al., 2010), Antilén

g/mL | (1/15; 1/10; 1/5)

(S/L) et al., 2014), Asing et al,
2009)
Tlemp9 (.je extraccion h (4: 8 12) (Asing et al., 2009), (Baglieri
basica (tez) etal., 2007)
. . (Saito 'y Beckler, 2014),
T'em'[;‘;i‘;z ‘Z(”;CC'O” h (4:8:12) | (Asing et al., 2009), (Baglieri
FA etal., 2007)

La masa de AH se determina por el método gravimétrico y la composicion de materia
organica en el mismo a partir de la técnica recomendada por (Martinez et al., 2004).

2.3 Herramientas estadisticas empleadas
Para determinar la influencia de los factores en el proceso se aplica Analisis de Varianza
Multifactorial y Diagramas de Pareto. Se realiza una optimizacion global del proceso
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con los resultados experimentales obtenidos, a partir de graficos de superficie de
respuesta. Para determinar los modelos matematicos bajo las condiciones Optimas del
disefio se realiza un analisis de regresion multiple. Se utiliza el paquete estadistico
STATGRAPHICS PLUS Version 5.1.

2.4 Valoracion técnica-econdémica

Para la seleccion de la alternativa de extraccion mas factible se tendrd en cuenta la
factibilidad técnica y econdmica de proceso. La factibilidad técnica se determina a partir
del porcentaje de extraccion del contenido de materia organica en el &cido humico
obtenido (ecuacion 1) y la factibilidad econdémica a partir del beneficio bruto (BB)
obtenido del resultado de venta de los productos (VP) (&cido humico y acido falvico),
asi como los costos de la materia prima y los materiales auxiliares consumidos (CMP),
que se muestran en la tabla 2, a partir de la ecuacion 2:

BB =VP Y. CMP )

Los precios de los &cidos humico y fulvico son 11,55 y 1,75 $/kg, respectivamente,
segun Laboratorio de Tecnologias Biol6gicas Jiangsu Zhifeng, reportado por Santiago,
(2017).

Tabla 2. Costos de la cachaza y los materiales auxiliares
Materiales Costo unitario
auxiliares Unidad | Valor

Fuente

Ficha de venta de la Delegacion
del MINAG Matanzas

Ficha de precios de la Empresa
Electroquimica Sagua

Ficha técnica de la Delegacion
INRH Matanzas

Ficha de precios de la UEB
Rayonitro

Cachaza $/t 18,5

Hidroxido de sodio $/t 460,93

Agua $/m’ 1,55

Acido sulfdrico $/t 150

Para una demanda de una tonelada mensual de acido humico, segin datos de consumo
de fertilizantes en organopénicos del municipio de Matanzas, y en dependencia del
estimado del tiempo de produccion (tyrg) para cada alternativa, se determina el flujo de
acido humico (Wap). Los flujos de acido fulvico producido, de cachaza y de materiales
auxiliares consumidos (extractante basico, extractante &cido y agua) en cada alternativa
se calculan por la ecuacién 3:

Wy = Wy —2 (3)

M(aH)

Donde:

Wy: flujo de cada corriente (acido falvico, de cachaza, extractante basico, extractante
acido y agua), kg/h

M(x): masa de cada corriente consumida o producida, kg
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La cantidad de agua consumida serd la sumatoria del agua que se consumen en cada
extractante para lograr la concentracion deseada y la que se debe adicionar a la
extraccion béasica para garantizar la relacion solido-liquido requerida en cada
alternativa.

3. RESULTADOS Y DISCUSION

3.1 Caracterizacion de la materia prima

La cachaza utilizada en la investigacion presenta un contenido de materia organica
(MO) igual a 74,57 %, similar al obtenido por Galba (Galba et al., 2010) que es de
78,25 %, el cual, en su estudio expone que esta materia prima es la que presenta mayor
contenido de materia organica entre los residuos organicos que se utilizan como
fertilizante; por ejemplo, Santiago, (2017) utiliza un estiércol de ganado vacuno con
32,21 % y Kulikowska (Kulikowska et al., 2015) un compost con 47,9 % de materia
orgénica. El bajo contenido de cenizas (25,43 %) permite una mayor degradacion de la
materia organica, lo que refleja el alto grado de maduracion de la fuente organica. El
valor del pH es igual a 6,2 similar al obtenido por Galba (Galba et al., 2010) de 6,0. Esta
débil acidez permite el uso de este residuo como enmienda en el suelo. La humedad es
de 65,02 %, con alto contenido de agua, lo que provoca un mayor consumo de materia
prima y favorece un menor consumo de agua, en dependencia de la relacion sélido-
liquido utilizada en la extraccion basica.

3.2 Optimizacion de las condiciones operacionales en la extraccion de acido humico
La tabla 3 muestra la matriz del disefio experimental y las variables respuestas para cada
alternativa. La mayor cantidad de acido hdmico extraida (0,08 kg) se obtiene en la
alternativa 9, pero no coincide con la que permite el mayor % de extraccién de materia
organica (14,79 %) que es la alternativa 4. Como el contenido de materia organica es
esencial para el efecto de este tipo de fertilizante, se realiza una optimizacion de esta
variable para las condiciones experimentales.

Tabla 3. Resultados experimentales para cada alternativa

Alternativa (g?r/nLL) tes (h) | tea (h) r?lg)') % EMO an (%)
1 1/10 2 8 0,034 8,63
2 1/10 8 8 0,045 15,33
3 1/15 12 12 0,043 13,05
4 1/10 14 8 0,046 14,79
5 1/5 4 12 0,063 10,88
6 1/15 4 4 0,056 11,98
7 1/5 12 12 0,074 14,19
8 1/10 8 14 0,043 14,51
9 1/4 8 8 0,08 12,69
10 1/5 4 4 0,057 9,53
11 1/15 12 4 0,045 12,57
12 1/20 8 8 0,04 14,63
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13 1/5 12 4 0,066 11,18
14 1/10 8 8 0,045 15,39
15 1/15 4 12 0,054 12,43
16 1/10 8 2 0,046 12,41

En el diagrama de Pareto (figura 2) se aprecia que en la masa de acido humico influye
significativamente para un 90 % de confianza de la relacion sélido - liquido. Se obtiene
que un aumento de la relacion solido - liquido favorece la obtencion de este producto y
esto se debe fundamentalmente al contenido de humedad que presenta la cachaza. A su
vez, un aumento del tiempo de cada extraccion provoca un incremento en la masa de
acido hamico, pues existe mayor contacto entre materia prima y extractante.
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1 2 3 4 5
Efectos estandarizados

Figura 2. Diagrama de Pareto con un 90 % de confianza para la masa de &cido humico extraida
Leyenda: A: relacién solido — liquido, B: Tiempo de extraccion basica, C: Tiempo de extraccion dcida

La figura 3 muestra que, sobre el porcentaje de extraccion de materia organica en el
acido humico, influyen significativamente para un 90 % de confianza el tiempo de
extraccion basica, el tiempo de extraccion &cida y el efecto cuadrado de cada uno. Estos
resultados coinciden con los reportados por (Saito y Beckler, 2014) y (Asing et al.,
2009), que demuestran que a mayores tiempos de extraccion se extrae un contenido de
materia organica superior en el producto.
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Figura 3. Diagrama de Pareto con un 90 % de confianza para el porcentaje de extraccion de
materia organica en el acido humico
Leyenda: A: relacién sélido — liquido, B: Tiempo de extraccion bésica, C: Tiempo de extraccion &cida

En la tabla 3 se muestra que la mayor masa de acido humico (0,08 kg) se obtiene para la
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alternativa 9, con una relacion solido-liquido igual a 0,25 g/mL y un tiempo de 8 h para
cada extraccion; sin embargo, estas no coinciden con las condiciones Optimas de
extraccion del contenido de materia organica en el &cido humico obtenido que son: 0,12
g/mL de relacién sélido - liquido y un tiempo de 10 h para cada extraccion, con un
15,73 % de extraccion de materia organica (figura 4). Este resultado es inferior al
obtenido por (Siong et al., 2006), que fue de 13,67%.

SIL=0 12 g/mlL

%% EMO AH

P
on

10 g4 @ Tiempo de ext aoida (k)
Tiempo de ext basics (h)

Figura 4. Superficie de respuesta para el porcentaje de extraccion de materia organica en los

acidos humicos

3.3 Valoracion técnica — economica
La tabla 4 muestra los resultados para cada alternativa de los flujos de materias primas y
productos, asi como los egresos e ingresos de cada uno respectivamente.

Tabla 4. Resultados de los consumos de cachaza y materiales auxiliares, asi como los flujos de
los &cidos humicos y falvicos producidos para cada alternativa

Cachaza Ex;zi&(t)nte Ext;;cdtsnte Agua Acido himico Acido fualvico
Alt BB ($/h)
W CMP W CMP W CMP W CMP W (;(/E) w VP ($/h)
1 17,27 | 0,32 6,91 3,19 2,57 0,04 | 179,31 0,27 19,44 | 224,58 | 120,69 211,21 431,98
2 18,32 | 0,34 7,33 3,38 7,44 0,11 | 203,64 0,31 27,78 | 320,83 | 146,43 256,26 572,95
3 27,15 | 0,50 16,29 751 | 10,78 | 0,16 | 436,17 0,65 38,89 | 449,17 | 363,30 635,78 1076,12
4 23,69 | 0,44 9,48 4,37 6,50 0,10 | 254,43 0,38 36,11 | 417,08 | 178,33 312,07 723,87
5 26,40 | 0,49 5,28 2,43 5,36 0,08 | 146,68 0,22 27,78 | 320,83 81,88 143,29 460,90
6 8,99 0,17 5,39 2,49 3,15 0,05 | 143,28 0,21 16,67 | 192,50 | 108,80 190,40 379,98
7 31,50 | 0,58 6,30 2,90 3,43 0,05 | 166,56 0,25 38,89 | 449,17 83,75 146,56 591,94
8 2495 | 0,46 9,98 4,60 6,39 0,10 | 266,58 0,40 36,11 | 417,08 | 186,49 326,36 737,89
9 20,90 | 0,39 3,34 1,54 1,87 0,03 88,55 0,13 27,78 | 320,83 43,28 75,74 394,49
10 17,55 | 0,32 3,51 1,62 1,96 0,03 92,92 0,14 16,67 | 192,50 50,96 89,17 279,56
11 18,38 | 0,34 11,03 5,08 7,79 0,12 | 296,80 0,45 27,78 | 320,83 | 245,99 430,49 745,33
12 13,95 | 0,26 8,37 3,86 7,54 0,11 | 229,91 0,34 27,78 | 320,83 | 255,78 447,61 763,87
13 2525 | 0,47 5,05 2,33 1,76 0,03 | 130,67 0,20 27,78 | 320,83 66,93 117,14 434,95
14 18,38 | 0,34 7,35 3,39 7,62 0,11 | 204,77 0,31 27,78 | 320,83 | 146,30 256,02 572,70
15 15,20 | 0,28 9,12 4,20 4,91 0,07 | 241,03 0,36 27,78 | 320,83 | 185,79 325,14 641,05
16 12,78 | 0,24 511 2,36 3,57 0,05 | 137,40 0,21 19,44 | 224,58 94,82 165,93 387,66
Opt. 22,75 | 0,42 7,28 10,64 | 5,86 0,09 | 207,41 0,31 33,33 385 183,25 320,69 694,23

Leyenda: W: Flujo de cada producto involucrado en el proceso de extraccion (kg/h), CMP: Costo de la materia ($/h),
VP: Valor del producto ($/h), BB: Beneficio bruto ($/h), Opt (condiciones dptimas)

Los consumos de cachaza necesarios para producir &cidos himicos en cada alternativa
son inferiores a la disponibilidad de esta materia prima diaria en todos los centrales de
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la provincia (605 641,6 kg/dia), lo que indica que es posible utilizar la misma.

En la tabla 4 se observa que la alternativa 3 (relacion S/L de 1/15 g/mL, 12 h de
extraccion basica y 12 h de extraccion acida) arroja el mayor beneficio bruto (1076,12
$/h); sin embargo, estas no coinciden con las que se obtiene el mayor porcentaje de
extraccion del contenido de materia orgénica en el acido hamico (15,73 %) bajo las
siguientes condiciones: 0,12 g/mL de relacion sélido - liquido; tiempo (extraccion
bésica) = 10 h; tiempo (extraccién &cida) = 10 h.

Para estas condiciones Optimas resulta necesario estimar los flujos de consumos de
materia prima y materiales auxiliares y de generacion de los productos (4cidos humico y
falvico), a partir de modelos de correlacion mdaltiple (ver tabla 5), los cuales son
representativos para un 95 % de confianza, pues arrojan valores de probabilidad
inferiores a 0,05.

Tabla 5. Modelos de correlacién multiple para las condiciones operacionales dptimas

Variable Modelo pr?)/l?:l)azl(ij;a q
Wen | Weq = 6,22 — 26,985/, + 0,29 tgp 4) 0,0053
Wagia | Wagua = 184,04 — 914,695/, + 10,38 tp + 10,41 tgy (5) 0,0001
War | Wap = 146,62 — 1025,6 5/; + 8,38 tgp + 7,59 tgy (6) 0,0002

Leyenda: (S/L) relacion solido — liquido, (teg) tiempo de extraccién basica, (tea) tiempo de
extraccion acida

Los consumos de cachaza y materiales auxiliares, asi como los flujos de los acidos
himico y fulvico producidos para estas condiciones se muestran en la tabla 4. El
beneficio bruto para las condiciones 6ptimas es igual a 694,23 $/h, superior al obtenido
en la alternativa 14 que arroja el mayor % de extraccion de materia organica en el acido
hdmico (572,70 $/h).

4. CONCLUSIONES

La extraccion de acido himico a partir de la cachaza utilizando hidréxido de sodio y
acido sulfarico como extractantes, bajo diferentes condiciones operacionales arrojan
que:

1. En el proceso de extraccion influyen significativamente la relacion sélido - liquido
y los tiempos de cada extraccidn para un 90 % de confianza, para las condiciones
experimentales establecidas en la investigacion.

2. Se obtiene un 15,73 % de extraccion del contenido de materia orgéanica en el &cido
hdmico, para condiciones operacionales Optimas iguales a 0,12 g/ml de relacion
solido - liquido y un tiempo de 10 h para cada extraccion.

3. Todas las alternativas presentan un beneficio bruto positivo, para las condiciones
optimas es igual a 694,23 $/h.
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