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RESUMEN

En el presente trabajo de final de grado se recoge el estudio de una clarificaciéon de zumo de
pifia mediante tecnologia de membranas, concretamente mediante ultrafiltraciéon, con el
objetivo de obtener las condiciones dptimas de operacidn, asi como de diseiar una instalacidon
industrial capaz de llevar a cabo dicho proceso.

Se escoge esta tecnologia debido a que se emplea frecuentemente en la industria alimentaria
con este tipo de propdsitos, y se encuentra en fase de crecimiento. Esto es debido a que,
empleando una cantidad moderada de recursos y un sistema sencillo de utilizar, se obtienen
resultados satisfactorios.

Para ello, se desarrollan una serie de experiencias como se expone a continuacion:

Primero, se obtiene del flux de permeado a través de cada una de las membranas propuestas, a
diferentes presiones y temperaturas, y se analizan diversos pardmetros en las corrientes de
alimento y permeado, como son el indice de turbidez y la concentracion de azucares. Con esto
se obtienen las condiciones dptimas de operacion.

Seguidamente, se realizan diversos ensayos de ensuciamiento de las membranas propuestas,
con el fin de hallar cudl de ellas es mdas adecuada para la clarificacién propuesta.

Entre cada experiencia, se aplican diferentes limpiezas a las membranas y se calcula su
permeabilidad pues, para realizar con correccion cada ensayo, es imprescindible caracterizar las
membranas previa y posteriormente a cada ensayo.

Una vez concluida la fase experimental, se realitza el disefio de una instalacion industrial con
capacidad para ejecutar la clarificacién objeto de este trabajo de final de grado.



RESUM

En el present treball de fi de grau s’arreplega I'estudi d’una clarificacié de suc de pinya
mitjangant tecnologia de membranes, concretament mitjancant ultrafiltracié, amb I'objectiu
d’obtindre les condicions optimes d’operacid, aixi com de dissenyar una instal-lacié insdustrial
capag de dur a terme dit procés.

Es tria aquesta tecnologia degut a que s’empra freqlientment en la industria alimentaria amb
aquest tipus de proposits, i es troba en fase de creixement. Aixo es degut a que, emprant una
glantitat moderada de recursos i un sistema senzill d’utilitzar, s’obtenen resultats satisfactoris.

Per a aix0, es desenvolupen una série d’experieéncies com s’exposa a continuacio:

Primer, s’obté el flux de permeat a través de cadascuna de les membranes proposades, a
diferents pressions i temperaturas, i s’analitzen diversos parametres en les corrents d’aliment i
permeat, com sén l'index de turbidesa i la concentracié de sucres. Amb aixd s’obtenen les
condicions optimes d’operacio.

Seguidament, es realitzen diversos assajos d’embrutament de les membranes proposades, amb
el fi de trobar quina és la més adeqiada per a la clarificacié proposada.

Entre cada experiéncia, s’apliquen diferents netejes a les membranes i es calcula la seua
permeabilitat perque, per a realizar amb correccid els assajos, és imprescindible caracteritzar
les membranes preévia i posteriorment a cada neteja.

Una vegada conclosa la fase experimental, es realitza el disseny d’una instal-lacié industrial amb
capacitat per a executar la clarificacié objecte d’aquest treball de fi de grau.



ABSTRACT

This final degree paper, studies a clarification of pineapple juice by membrane technology,
specifically through ultrafiltration, in order to obtain the optimum operating conditions and
design an industrial installation capable to carry out this process.

This technology is chosen because is frequently used in the food industry for such purposes, and
is in a growing trend. This is due to the fact that using a moderate amount of resources and a
system that is simple to use, satisfactory results are obtained.

To do this, a series of experiments are carried out as explained below:

First, each proposed membrane’s permeated flux is obtained applying different pressures and
temperatures, and various parameters are analyzed in the feed and permeate streams, such as
the rate of turbidity and the concentration of sugars. With this method, the optimum operating
conditions are obtained.

Immediately afterwards, various membrane’s fouling tests are carried out with the objective of
finding which one of them is best suited for the clarification proposed.

Between each test, different cleanings are applied to the membranes, and the permeability of
each one is calculated because to do this correctly, it’s essential to characterize the membranes
before and after each cleaning.

After finishing the experimental phase, an industrial installation with capacity to carry out the
clarification proposed in this final degree paper, is designed.
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1.O0BJETIVO DEL PROYECTO

El objetivo de este proyecto consiste en disefiar un proceso de clarificacion de un zumo de pifia
a escala semiindustrial, mediante la aplicacién de la tecnologia de membranas, obteniendo un
caudal de producto final tratado de 0.5 m*/dia.

Dicho producto se pretende emplear como zumo de pifia o bien utilizarse para enriquecer otros
zumos, mejorando la consistencia, nitidez y propiedades organolépticas, ademas de alargar el
tiempo de validez desde el punto de vista microbiolégico sin requerir un tratamiento térmico
agresivo.
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2. JUSTIFICACION

El presente estudio es de utilidad debido a su elevado potencial en aplicaciones en la industria
alimentaria. Plantea el empleo de la tecnologia de membranas como alternativa a otros
procesos convencionales.

Concretamente, es aplicable en el ambito de la preparacién de productos mixtos, en los cuales
uno de los componentes de dicha mezcla seria el zumo clarificado de pifia obtenido mediante la
técnica de ultrafiltracion (UF), de modo que se logre obtener un producto final con las
caracteristicas organolépticas requeridas por el consumidor.

Esta tecnologia permite la obtencion de un producto final de calidad superior y mayor valor
anadido, ademdas de requerir un menor consumo energético, con el consiguiente ahorro
econdémico.



Memoria descriptiva




Memoria descriptiva

3.INTRODUCCION

3.1. ANTECEDENTES

Existen diversos métodos para llevar a cabo la clarificacion de disoluciones de diferente
tipologia. Cada método empleado permite alcanzar un determinado grado de utilidad
dependiendo del tipo de aplicacion empleada en la que se emplee, asi como de las condiciones
de operacion seleccionadas.

A continuacion, se exponen algunos de los métodos mas frecuentes empleados en el ambito de
la industria alimentaria a escala semiindustrial.

3.1.1 Clarificacion enzimatica

Entre los diversos métodos existentes para obtener clarificados de zumos, se encuentran
particularmente extendidos los enzimdticos que, con gran polivalencia, no solamente
encuentran utilidad a este respecto, sino también en otras muchas aplicaciones como
extracciones de aceites esenciales, obtencién de zumos con pulpa y menor viscosidad de lo
habitual, digestion de componentes no deseados...

Existen diversos preparados de disoluciones enzimaticas comerciales. Entre las mas empleadas
en el campo de la clarificacion, se encuentran las pectinasas. Esto es debido a que las pectinas,
heteropoliscaridos presentes en la pared celular de las frutas, los cuales forman geles en
presencia de agua, se aglomeran formando disoluciones coloidales. Asi pues, mediante el
empleo de pectinasas, se hidrolizan las pectinas, permitiendo la formacién de floculos,
facilitando de este modo la clarificacion. Al finalizar el proceso, se aplica un tratamiento térmico
para inactivar las enzimas, pues no es deseable una excesiva degradacion, lo que podria
ocasionar un producto de calidad deficiente.

Se pueden encontrar estudios acerca de diversas aplicaciones de clarificacion mediante esta
técnica, obteniendo buenos rendimientos (85%), por lo que resultan apropiadas para su
aplicacién en la industria.

Mediante este tipo de tratamiento se mantienen aproximadamente constantes la cantidad de
solidos solubles (como los azucares), pasando de concentraciones de 119Brix a 10,529Brix,
obteniéndose pues una reduccién del 4,36%. Por otro lado, el indice de turbidez se ve reducido,
pasando de concentraciones de 9,9 NTU a 2,63 NTU, obteniéndose pues una reduccion del
73,43%, cumpliéndose asi el objetivo de clarificar. [1]

-5-
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3.1.2 Clarificacidon enzimatica apoyada por tecnologia de membranas

Se emplea, como es habitual, pectinasa para hidrolizar las pectinas. En este caso, se emplean
ademas membranas polisulfonadas con un corte molecular (MWCO) de 50 kDa.

Los autores realizan una comparativa entre los valores de diversos parametros analizados, como
el indice de turbidez (muy representativo) del permeado de zumo de pifia obtenido mediante
UF, pasteurizacion o hidrolizado, a diferentes presiones. Los resultados resultan similares en
todos los casos. Sin embargo, es apreciable una ligera ventaja de los procesos de membrana
sobre las técnicas de pasteurizado e hidrolizado, en especial empleando elevadas presiones,
puesto que se obtienen mayores reducciones en todos los casos en cuanto a los parametros
estudiados, obteniéndose de este modo un mejor clarificado. [2]

3.1.3 Sistemas combinados

Se han encontrado estudios de sistemas que incluyen mas etapas, con posibles alternativas,
como el que se muestra a continuacién, aplicado a la clarificacién de jarabe de glucosa obtenido
por hidrdlisis enzimatica del almidan.

En dichos estudios se analiza no sélo el rendimiento de diversas técnicas como son la
centrifugacion, la filtracién con posibilidad de emplearla seguida de ultrafiltracion y la
sedimentacion, sino también el efecto del empleo de diversos coagulantes y floculantes
previamente a la aplicacién de estas técnicas. Finalmente se aplica una decoloracién seguida de
evaporacién. Todo esto queda representado en la figura Ill.1.

Al inicio de las experiencias, la eliminacion mediante centrifugacién sobre jarabe floculado es un
10% mas efectiva que sobre el jarabe sin flocular. Unos minutos mas tarde, casi se igualan en un
porcentaje de eliminacidn de sélidos del 98%, por lo que el efecto de los floculantes solamente
resulta significativo durante los primeros minutos de centrifugacion.

La centrifugacion no es el método de separacion mas adecuado, ya que no se forma una masa
compacta del precipitado obtenido.

La filtracién simple alcanza valores de eliminacidn de sélidos entorno al 90% en algunos casos,
de modo inversamente proporcional al tamafio de poro empleado.

La filtracion en serie mejora este sistema, ya que la sucesion de filtros con tamafio de poro cada
vez menor, evita que la torta que se forma sobre el filtro suponga una resistencia demasiado
elevada al paso de la disolucién a clarificar.

Los floculantes aumentan la velocidad de filtracién, con mayor efecto sobre los filtros con mayor
tamafio de poro, que presentan unos peores resultados en cuanto a % de eliminacion de sélidos.

La aplicacion de estos sistemas de filtrado en serie mejora la velocidad de filtrado respecto a su
aplicacién en un solo médulo, pero de manera muy leve.
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En cuanto al empleo de técnicas de sedimentacion, la variacién que sufre la altura de
sedimentacion a lo largo del tiempo, en funcion del uso de floculantes y de la temperatura
resulta similar en todos los casos, apreciandose una ligera ventaja que se acentua con el tiempo
para el caso de la muestra floculada a elevada temperatura. Cabe anotar que la influencia de la
temperatura en los casos ensayados es inversamente proporcional a la altura de sedimentacién
obtenida.

Los autores obtuvieron una eliminacién de sélidos entre el 86% y el 90% empleando las técnicas
de sedimentacién y filtracion, con unos rendimientos entre el 44% vy el 78%. Mediante el empleo
de centrifugacion, se logra casi un 98% de eliminacién, pero el rendimiento se sitla alrededor
del 53%. Finalmente, la ultrafiltracion ofrece una eliminacién de sélidos del 99,9% lo que supone
un rendimiento del 100%, destacando claramente sobre el resto de técnicas comentadas.

Con todo esto y el correspondiente estudio econdmico, es posible realizar una valoracion acerca
de los métodos empleados, como se refleja de forma esquematica en la tabla lll.2.

Tabla lll.1. Evaluaciéon general de las técnicas de separacion

Caracteristica Filtracion UF Centrifugacion Sedimentacion
% de
T Muy bueno Excelente Excelente Muy bueno
eliminacion
Rendimiento Bueno Excelente Regular Regular
Coste d
oste _,e Moderado Muy alto Alto Bajo
operacion
Calidad del L.
Opaco Transltcido Claro Opaco
producto
Tiempo de
s . Bajo Medio Bajo Alto
operacion

Se concluye segun la tabla 11l.2, que todos los métodos son, en mayor o menor medida, aptos
para la eliminacién de sdlidos. La mayor diferencia entre ellos radica en el tipo de aplicacion
concreta debida a la necesidad de solucionar un determinado problema, asi como a la capacidad
econdmicay el tiempo disponible para obtener el producto deseado.

En concreto, el método propuesto en el presente TFG, proporciona un producto de excelente
calidad.
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Figura Ill.1. Resultados generales de la ruta experimental (Castellanos y otros, 2004)
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De este modo, gracias a estudios previos, se observan no sélo las diferencias entre los diversos
métodos analizados, sino también las posibles combinaciones entre ellos con el fin de obtener
el resultado deseado. [3]

Queda claro pues que el empleo de membranas, en concreto las que poseen un MWCO
correspondiente al rango de separacién denominado ultrafiltracién, son no sélo validas, sino
también recomendables en caso de ser factible su implementacion en el proceso productivo
correspondiente.

Con toda la informacién presentada, se aborda en el punto siguiente el estudio tedrico
correspondiente a las membranas.

3.2. PROCESOS DE MEMBRANA

3.2.1 Introduccidn a los procesos de membrana

La tecnologia de membranas es un proceso fisico de separacion de corrientes fluidas en el que
la membrana ejerce de barrera selectiva, permitiendo el paso de algunas sustancias a su través
(permeado) en mayor proporcion, mientras que restringe o impide el paso de otras (rechazo).

Esta selectividad se debe a diferencias en las propiedades fisicas y quimicas entre la membrana
y los componentes que forman la disolucion. Estas propiedades pueden ser tales como el
tamaino molecular, la carga eléctrica etc.

Existe una amplia tipologia de membranas atendiendo a multitud de factores como son la
morfologia, la composicidn, el tipo de fuerza impulsora o el mecanismo de separacion.

En este documento se aborda el estudio de las membranas poliméricas, las cuales emplean
como fuerza impulsora diferencias de presién entre ambas caras de la membrana.
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3.2.2 Clasificacion de los procesos de membrana segun sus parametros relevantes

En la tabla Ill.1 se recogen los rangos de aplicacién de las membranas poliméricas segun su corte
molecular, su morfologia y el rango de presion aplicada.

Tabla 1ll.2. Clasificacion de los procesos de membranas que emplean diferencias de presion como
fuerza impulsora

CORTE MAGNITUD
pROCESO  TTOLECULAR © FUERZA g pyppza ESTRUCTURA ESPECIES
(MWCO)  |mPULSORA POROSA RETENIDAS
[bar]
[um]
Sélidos en
Microfiltracio Simétri
icrotiitracion 14 0.1] AP/AX 01,2 imetrica o suspension
(MF) asimétrica .
(s.s.), bacterias
Ultrafiltracion [0.05, Simétrica o Pigmentos,
(UF) 0.005] Ll 2,5 asimétrica macromoléculas
Nanofiltracion [0.005 Asimétrica AAIEIES,
(NF) 0.0005] AP/ax R P B el
polivalentes
. Minerales
Osmosis [0.001, Asimétrica o
Inversa  (Ol) 0.0001] Ll 10,80 con CA densa msc?rli)s\;a:rennises

Como se ha comentado anteriormente, las membranas se clasifican atendiendo a diferentes
caracteristicas, como se muestra a continuacion:

* Segun la fuerza impulsora:

Las sustancias pueden permear a través de la membrana a causa de la existencia de
gradientes de concentracién (difusién), de gradientes de carga eléctrica (migracion de

especies idnicas) o de la aplicacion de presion (conveccion).
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Segun su composicion:

Dependiendo de la composicion, las membranas poseen diferente afinidad por
determinadas moléculas.

Las membranas pueden estar formadas por materia organica (poliméricas) o inorganica
(ceramicas).

Las membranas inorganicas de ultrafiltracion estdn constituidas por materiales
ceramicos, metalicos y vidrios, mientras que las organicas lo estan por materiales
poliméricos. Actualmente, se emplean predominantemente las membranas poliméricas
sintéticas, debido a que al ser las mas desarrolladas, existe mayor variedad, pudiendo
escoger la mas adecuada para cada aplicaciéon. Ademds, poseen menor precio en
comparacién con otras.

A pesar de su mayor coste, las membranas basadas en materiales inorganicos estan
adquiriendo relevancia con el paso del tiempo, ya que existe la necesidad de limpieza
intensa en algunas aplicaciones, y las membranas poliméricas no son tan resistentes a
tratamientos térmicos, quimicos ni a esfuerzos mecanicos. Por ello, las membranas
inorganicas poseen mayor vida util.

Segun su morfologia:

Las membranas pueden poseer una estructura porosa. En ese caso, cuanto mayor sea la
porosidad (fraccién de huecos en el volumen ocupado por la membrana), mayor sera el
flux de permeado. En cuanto a la geometria de los poros, cuanto menor sea la
tortuosidad (relacién entre el espesor de la membrana y la longitud del poro), las
moléculas permearan con mayor facilidad, por lo que se obtendrd un mayor flux de
permeado.

Obviamente, existe un limite maximo para el valor de la porosidad dependiendo del
material y la geometria de la membrana ya que, si dicho valor es excesivo, la membrana
no resultard lo bastante resistente mecanicamente.

Se emplean diferentes cortes moleculares, con lo que se retienen distintos tipos de
moléculas segun su tamaiio.

En cuanto a la simetria de las membranas, las simétricas presentan una estructura
similar en todo su espesor, mientras que las asimétricas estan formadas por dos capas
diferenciadas:

o Capa activa (CA): capa densa que se encuentra en contacto con la corriente de
alimento. Determina la selectividad y permeabilidad de la membrana.
o Capa soporte: capa porosa que proporciona resistencia mecanica afectando

minimamente al flujo de permeado (Jp).
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La resistencia a la transferencia de masa se debe en parte al espesor de la membrana,
por lo que resultan de especial interés las membranas asimétricas con CA fina, debido a
su elevada selectividad y permeabilidad, de modo que la transferencia de materia queda
determinada casi totalmente por dicha capa.

FASE 1
Alimento . Concentrado
— N (1] =
_ !
Fuerza impulsora ! ! ! | Membrana
¥
Permeado
>
FASE 2

Figura I1l.2. Esquema bdsico de funcionamiento de una membrana [4]

Como se observa en la figura lll.1, la corriente alimento fluye tangencialmente a la membrana,
por la cual permean determinados componentes gracias a la fuerza impulsora del proceso. De
este modo, se obtienen dos corrientes, una de rechazo o concentrado, y otra de permeado.
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3.2.3 Parametros de comportamiento de los procesos de membrana

La eficacia una membrana queda definida basicamente mediante dos parametros, la densidad
de flujo o flux (Jp) y la selectividad.

Sin tener en cuenta los fendmenos de ensuciamiento expuestos mas adelante, el flux de
permeado esta caracterizado segun:

L ]_ dax (I11.1)
s-m2l

Jp [ dx

siendo éste el volumen de disolucién o disolvente que atraviesa la membrana por unidad de
tiempo y superficie.

El flux de permeado se define como la capacidad de la membrana en unas condiciones de
operacién concretas. Se trata de un flujo volumétrico convertible a flujo masico o molar.

La permeabilidad de una membrana (k) se define como el cociente entre el flux de permeado y
la presidon transmembranal (PTM). Esta influida por las caracteristicas intrinsecas de la
membrana y de la disolucidon (composicién, distribuciéon de tamafios de particulas, densidad,
viscosidad...), ademds de por las condiciones de operacién (temperatura, presion...). Se obtiene
mediante ensayos con agua ultrapura (osmotizada) para evitar los fendmenos de ensuciamiento
(explicados mds adelante), los cuales reducen el flux.

La selectividad se define como la capacidad de una membrana para separar unos componentes
de otros. Se suele expresar mediante el indice de rechazo (R).

En el caso de disoluciones acuosas compuestas por un disolvente (habitualmente agua) y un
soluto, resulta conveniente expresar la selectividad en términos del indice de rechazo (R) hacia
el soluto, que se ve parcial o totalmente rechazado, mientras que el disolvente permea a través
de la membrana. Este indice se define mediante:

- _(Cig—Cip) _ (1 _Cip (111.3)

R ) - 100
' Ciy, Ciy,

w:n
|

donde C;, es la concentraciéon del componente “i” en el soluto, y Cj» en el permeado.

Un indice de rechazo del 100% indica un rechazo completo del soluto por parte de la membrana.
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3.2.4 Fenomenos de ensuciamiento

Se observa en la figura lll.2 la evolucion del flux de permeado a través de la membrana con y sin
limpieza cuando se aplica una PTM constante, asi como el efecto de la polarizacion por
concentracion.

A
"""""""""""""""""""""" Polarizacion por
concentracion

Ensuciamiento
irreversible

Con
limpieza

Flux

* Limpieza

AP

constante Sin
limpieza

>

tiempo

Figura Ill.3. Efecto de la limpieza de la membrana en el flujo a presion constante [5]

Los fendmenos de ensuciamiento se pueden diferenciar en dos grandes grupos: la polarizacién
por concentracién y el ensuciamiento propiamente dicho.

Polarizacién por concentracion:

En ultrafiltracién se retienen particulas coloidales, la cuales se encuentran cargadas
negativamente. Hacia la superficie de la membrana se difunden tanto el disolvente como el
soluto. Sin embargo, solamente la atraviesan el disolvente y algunos componentes de dicho
soluto, pero no los coloides. De este modo, se acumulan particulas coloidales en la superficie de
la membrana, generandose una zona de elevada concentracion de dichas sustancias,
denominada “capa de polarizacién”. Si la concentracién en esta zona alcanza un determinado
valor, se comienza a formar una capa mas espesa, denominada “capa gel”, que supone una
elevada resistencia al paso de las especies a su través, y por consiguiente a través de la
membrana. En esta situacion, la transferencia de materia hacia la membrana viene determinada
por la difusién de especies a través de dicha capa, lo que supone un descenso del flux de
permeado.
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Ademas, la presencia de dichas especies cargadas, afecta a las propiedades de la membrana a
causa de la polarizacion provocada en ella, alterando la selectividad de la misma, repercutiendo
de manera negativa sobre el proceso.

Para combatir este fendmeno se puede recurrir a diversas estrategias, como pueden ser:

*  Promover turbulencias para disgregar las moléculas acumuladas mediante el aumento
de la velocidad de paso de la disolucion alimento y/o colocacidn de separadores, incluso
empleando membranas corrugadas de modo que se rompa la capa limite.

¢ Disminuir el flux que atraviesa la membrana, de modo que la zona concentrada se forme
mas lentamente.

* Aumentar la temperatura teniendo en cuenta que no se deben alcanzar limites en los
gue las moléculas se desnaturalizan.

* Afadir agentes quimicos que disgreguen las moléculas acumuladas.

Ill

Este fendmeno se cuantifica mediante el “mddulo de polarizacién por concentracion”:

_ Cim (111.4)

Siendo:

Cim: concentracion de la especie objetivo en la superficie de la membrana.

Cia: concentracién de dicha especie en el seno de la disolucién alimento.

Una vez en el estado estacionario, aparece difusion desde la capa gel hacia la corriente de
rechazo a causa del gradiente de concentraciones existente.

En dicho estado estacionario, el transporte de materia a través de la capa limite (JV) es igual a
la diferencia entre el flux convectivo hacia la membrana y el difusivo que se aleja de ella, segun
la ley de Fick:

dc,; (111.5)
Jp - Cip =]V'CiA_Di'd_xl

Siendo:
Cip: concentracion de la especie objetivo en la corriente de permeado.
D;: difusividad de dicha especie.

dC;/dx: variacidn de la concentracion de dicha especie con la posicidn.
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Ensuciamiento:

Este fendmeno disminuye el flujo de soluto permeado conforme se produce la separacién
de la disolucion alimento, con lo que disminuye la selectividad (aumenta el factor de
rechazo) y aumenta la PTM. Las causas de dicho ensuciamiento son las siguientes:

* Adsorcion sobre la superficie de la membrana y/o en el interior de los poros, debido a
afinidades quimicas.

* Obstruccion de poros debido al bloqueo por parte de moléculas de tamafio similar al
MWCO, o por acumulacién de moléculas que, individualmente, pueden permear.

* Formacion de capa gel, que es una red entre las macromoléculas de soluto y el
disolvente, a causa de una elevada concentracion de soluto en la corriente alimento.
Este efecto se puede reducir mediante el aumento de la velocidad de paso del fluido,
cosa que provoca turbulencias que arrastran la capa gel.

* Formacion de precipitados en la superficie de la membrana y/o en el interior de los
poros, a causa de la acumulacion de soluto o la adhesién de materia en suspension.

En los procesos impulsados por gradientes de presién, como es la UF empleada en el presente
Trabajo de Final de Grado (TFG), el flujo convectivo a través de la membrana se define como:

4P (111.6)
o =G RD)

donde AP es la PTM, u es la viscosidad del fluido y Ry la resistencia total, formada por la suma
de las resistencias presentes en el proceso, que son:

* R, (mecdnica): resistencia intrinseca debida a la estructura y al material de la
membrana. Idealmente, seria la Gnica resistencia en ausencia de soluto.

* Ry (polarizaciéon por concentracidn): resistencia debida a la polarizaciéon por
concentracion.

* R (capa gel): debida a una concentracidn de soluto tal que se alcance su concentracién
de gelificacidon, formandose la denominada capa gel sobre la superficie de la membrana.

* Ry (bloqueo de poros): en las membranas porosas ciertos solutos pueden bloquear los
poros.

* Rags (adsorcién): debido a afinidades quimicas, pueden producirse fenémenos de
adsorcién en la superficie y/o en el interior de los poros.

De este modo, se cumple:
Ry =Ry + Rpe + Ry + Rpp + Rygs (1n.7)
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El fendmeno de ensuciamiento puede ser reversible o irreversible, siendo el Ultimo caso mas
frecuente cuando se bloquean los poros.

3.2.5 Protocolos de limpieza

Los fendmenos de ensuciamiento son diversos y complejos, afectados por multitud de variables
como cargas eléctricas, interacciones hidrofdbicas, pH, temperatura, velocidad de flujo...
afectan de forma relevante a las interacciones membrana-soluto. Por ello, dependiendo del caso
atratar, se emplean diferentes métodos, pudiéndose combinar entre ellos para obtener la mejor
limpieza posible con el menor o nulo dafio a la membrana.

A continuacion, se exponen los métodos de limpieza mas comunes:
Fisicos: son menos eficaces que los quimicos, pero no generan residuos.

* Aumento de la velocidad de la corriente alimento para arrastrar particulas.

* Inversidén en la direccion del flujo mediante la aplicacion de una presion en el lado del
permeado, superior a la existente en el lado del alimento. De este modo se pretende
eliminar la capa de particulas que dificulta el flujo, empujandola hacia la corriente
alimento. Estos procesos se denominan back-washing, back-flushing, back-pulsing y
back-shocking. Son aplicables tnicamente a MF y a membranas abiertas de UF.

¢ Ultrasonidos.

* Eléctrica, que emplea un campo eléctrico que provoca que las particulas cargadas
migren en la direccién de dicho campo. Se puede aplicar sin interrumpir el proceso, pero
son necesarias membranas conductoras y una colocacién especial del médulo con los
electrodos.

Quimicos: se trata de los métodos mas empleados.

* Acidos frente a particulas inorgdnicas.

* Bases frente a particulas organicas.

* Desinfectantes y enzimas frente a agentes bioldgicos.

* Acomplejantes para reducir la dureza del agua y mantener los depdsitos en suspension.
* Tensoactivos frente a especies poco solubles en agua.

* Otros para acciones especificas: antiespumantes, inhibidores de corrosion...

Se considera que la limpieza es mas efectiva cuanto mayor es el grado de recuperacion de la
permeabilidad de la membrana.
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3.3. SELECCION DEL PROCESO DE MEMBRANA MAS ADECUADO PARA LA CLARIFICACION

Debido al tamafio molecular de las especies que se desean retener en esta aplicacién, como son
solidos en suspension, macromoléculas y pigmentos, es facil observar que la eleccién adecuada
es el empleo de membranas de UF. De este modo, se conservan los azlcares e iones presentes
en la disolucidn original, pero obteniendo unas propiedades organolépticas mucho mas suaves
debido a la ausencia de las moléculas rechazadas por la membrana.

Microfiltracion (0,1 a 10 um)

\ i %/D/ Ultrafiltracion (0,05 a 0,005 um)
Macromoléculas, pigmentos
P, \
! § 3 Z Nanofiltracion (0,005 a 0,0005 pm)
Azlcares, lactosa, iones polivalentes
\ V Osmosis inversa (0,001 a 0,0001 pm)
Sales, iones, minerales

AP

Figura 1.3 Rango de separacion de los procesos impulsados por presion [4]

Los clarificados de zumos son empleados en mezclas, para aportar sabor y algunos nutrientes
sin que el resultado sea un fluido excesivamente espeso. No hay que olvidar la importancia de
la corriente de rechazo, ya que se trata de un concentrado rico en sustancias nutritivas que
pueden ser empleadas en otros preparados alimentarios.
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4. METODOLOGIA EXPERIMENTAL

4.1 TECNICAS ANALITICAS

En el presente apartado se exponen las técnicas empleadas para la determinacion de
parametros caracteristicos relativos a la eficacia del proceso de membranas empleado, en el
ambito de la clarificacién.

4.1.1. indice de turbidez

Este parametro indica la presencia de sdlidos en suspension de forma directamente
proporcional.

Su determinacion esta basada en los métodos nefelométricos, los cuales se basan a su vez en la
comparacion de la intensidad de la luz dispersada por la muestra en condiciones definidas, y la
dispersada por una disolucién patrén de referencia en idénticas condiciones. Asi, y atendiendo
al método descrito en la norma UNE-EN 27027, la turbidez es determinada mediante la
intensidad de luz dispersada en un angulo de 909, procedente de un haz de luz que se hace pasar
a través de la muestra. La medida de la turbidez se expresa en unidades nefelométricas de
turbidez (NTU). Para su determinaciéon se ha empleado un turbidimetro DINKO, modelo D-112,
cuya hoja técnica se adjunta en el Anexo |.

4.1.2. Concentracion de azucar

Esta medida se emplea para determinar la fraccién de materia seca disuelta en un liquido, en
porcentaje. En el caso de los zumos de fruta, esta medida indica el porcentaje de azucar,
referidos a la densidad del liquido.

Se mide analizando los grados Brix mediante el empleo de un refractdmetro lvymen, modelo
NR151, cuya hoja técnica se adjunta en el Anexo I.

Este dispositivo dispone de un compensador automatico de temperatura a 25 2C, para evitar
dependencia de la temperatura, la cual modifica la densidad.
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4.1.3. Conductividad

La medida de conductividad es una medida indirecta de la cantidad de sélidos disueltos, la cual
puede obtenerse segun la relacién:

(IV.1)

STD [%] = 084, [%]

La determinacién de la conductividad (AQ) se realiza mediante electrometria con un electrodo
conductimétrico CRISON, modelo CM 35, con una célula de referencia 50-61, cuya hoja técnica
se adjunta en el Anexo |. Esta célula esta provista de un compensador automatico de
temperatura a 259C, de acuerdo a la norma UNE-EN 27888, ISO 7888 y ASTM D1125-95,
expresandose la medida en puS-cm™.

4.1.4. pH

El pH de una disolucion es una medida de la concentracion de iones hidroxilo (H30+) presentes
en la misma. Esta medida se realiza mediante electrometria con electrodo selectivo, un pH-
metro CRISON, modelo GLP 22, equipado con un electrodo de referencia 52-03 con regulacion
automadtica de temperatura, cuya hoja técnica se adjunta en el Anexo I. Este dispositivo esta
disefiado de acuerdo a la norma ASTM D1293-99 e ISO 10523. La medida de pH se ha realizado
con Para el correcto empleo de este equipo es necesario realizar diariamente el calibrado con
las disoluciones patrén de pH 4.01 y pH 7.00 (DIN 19266).

4.1.5. Factor de Reduccion de Volumen

Se trata de la relacion entre el volumen de alimento y el volumen rechazado por la membrana,
de este modo:

1
) (IV.2)
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4.1.6. Solidos Totales

Una disolucién puede contener tanto particulas en suspensién como compuestos solubilizados.
De este modo, se diferencia entre materia sedimentable (Ss), en suspensién (SS) y totales
disueltos (STD). El conjunto de todos ellos son los sélidos totales (ST).

La determinacion de los sélidos totales se ha realizado mediante métodos gravimétricos, que
permiten determinar la concentracidon por diferencia de peso entre las muestras, antes y
después de filtrado y secado. De este modo, y de acuerdo al procedimiento descrito en la norma
UNE-EN 872, se filtra a vacio un volumen conocido de muestra, empleando filtros de vidrio
borosilicatado de 47 mm de didmetro y un tamafio de poro de 1.2 um. Finalizado el filtrado, el
filtro con la muestra hiumeda se pesa y se introduce en una estufa a una temperatura de 1059C
durante una hora. Concluida esta fase, se retira el filtro con la muestra seca y se espera a que
alcance el equilibrio con el aire para finalmente pesarlo de nuevo. Asi, por diferencia de pesada
es posible hallar la cantidad de ST presentes en la muestra analizada. Su concentracién esta
determinada por la ecuacién:

m m, —m
SS [Tg] = 1000 - —— (IV.3)

siendo m; la masa humeda, m, la masa seca, y V el volumen de la alicuota.
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4.2. DISENO DE EXPERIMENTOS

Se muestra en este apartado el tipo de estudio estadistico empleado para la posterior obtencién
de las superficies de respuesta de las variables representativas de este proceso (flux de
permeado e indice de turbidez), en funcion de las variables manipuladas (presion y
temperatura).

Response Surface Design Attributes

Response Surface Design Attributes
Design class: Response Surface

Design name: 3-level factorial design: 32

File name: Flux _ Design File.sfx

Base Design

Number of experimental factors: 2

Number of blocks: 1

Number of responses: 1

Number of runs: 12, including 3 centerpoints per block
Error degrees of freedom: 6

Randomized: Yes
Factors Low |High |Units |Continuous
Presion 1 3 [bar[ |Yes
Temperatura |20 30 [°C] Yes

Responses | Units

Flux [L/th-m2)]

The StatAdvisor
You have created a 3-level factorial design: 32 design which will study the effects of 2 factors in 12 runs. The design is to be run in a single block. The
order of the experiments has been fully randomized. This will provide protection against the effects of lurking variables.

Figura IV.1. Atributos de disefio de la superficie de respuesta para el flux de permeado en la
membrana de 100 kDa, empleando zumo de pifia como efluente

En la figura IV.1 se observan los parametros introducidos en el programa de analisis estadistico
Statgraphics Centurion VI, teniendo como variable de respuesta el flux de permeado.
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Response Surface Design Attributes

Response Surface Design Attributes
Design class: Response Surface

Design name: 3-level factorial design: 372

File name: <Untitled>

Base Design

Number of experimental factors: 2

Number of blocks: 1

Number of responses: 1

Number of runs: 12, including 3 centerpoints per block
Error degrees of freedom: 6

Randomized: Yes
Factors Low |High |Units |Continuous
Presion 1 3 [bar] Yes

3
Temperatura (20 30 [’C] Yes

Responses Units
Indice de Turbidez [NTU]

The StatAdvisor

You have created a 3-level factorial design: 32 design which will study the effects of 2 factors in 12 runs. The design is to be run in a single block. The
order of the experiments has been fully randomized. This will provide protection against the effects of lurking variables.

Figura IV.2. Atributos de disefio de la superficie de respuesta para el indice de turbidez en la

membrana de 100 kDa, empleando zumo de pifia como efluente

Del mismo modo, es posible ver en la figura IV.2 los parametros introducidos, teniendo en este

caso como variable de respuesta el indice de turbidez.
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4.3. PLANTA PILOTO

A continuacion, se detallan las principales caracteristicas de la planta piloto empleada, asi como
las experiencias llevadas a cabo con ella.

4.3.1. ESQUEMA DE LA PLANTA PILOTO

La planta piloto estd compuesta por los siguientes elementos:

* Tanque de almacenamiento: donde se deposita la disolucién alimento, asi como la
corriente de rechazo recirculada.

e Agitador: asegura una distribucion homogénea del alimento en el tanque de
almacenamiento.

* Bomba impulsora: se encarga de asegurar que llegue el caudal deseado al mddulo de
membranas.

* Moddulo de membranas: equipado con dos membranas con un &rea efectiva de 9-107
m?, las cuales operan en paralelo y permiten realizar la clarificacion. Posee tres salidas,
una para la corriente de rechazo (recirculada) y dos para las corrientes de permeado (a
envasado o al siguiente proceso).

* Conducciones: por las cuales fluye la disolucidn problema (zumo de pifia).

Seguidamente se muestra la estructura de la planta piloto mediante fotografias tomadas en el
laboratorio.

Figura IV.3. Vista frontal de la planta piloto
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Figura IV.5. Detalle de la planta piloto: médulo de membranas
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4.3.2. ENSAYOS EN PLANTA PILOTO

El procedimiento a seguir para la consecucion de los objetivos anteriormente expuestos, asi
como las técnicas empleadas, se describen a continuacion.

4.3.2.1. Determinacion del coeficiente de permeabilidad de las membranas

Para iniciar la experiencia, es imprescindible estudiar la permeabilidad de las membranas
nuevas, utilizando agua osmotizada. Los ensayos se llevan a cabo a diferentes presiones (1 bar,
2 bar y 3 bar), analizandose el flux de permeado obtenido en cada caso.

4.3.2.2.Estudio de las condiciones de operacion

Seguidamente, se estudian las condiciones de operacién oéptimas para llevar a cabo la
clarificacién del zumo de pifa. Para cumplir con este objetivo, se realizan ensayos con cada
membrana a tres presiones y tres temperaturas diferentes, analizando el indice de turbidez y la
concentracién de azucar del permeado resultante.

Una vez finalizada la experiencia anterior, la membrana ha sufrido el fenédmeno de
ensuciamiento, por lo que es necesario llevar a cabo una limpieza. Para ello, se deposita la
membrana en una disolucidon de hipoclorito sddico a 1ppm, durante 24 h. Tras finalizar la
limpieza, se estudia la nueva permeabilidad de la membrana.

Con los datos obtenidos, se elige de la membrana mas adecuada para esta aplicacién.
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4.3.2.3.Ensayos de ensuciamiento

Se procede ahora a realizar un estudio en continuo con la membrana elegida en las condiciones
Optimas de operacién, para comprobar la evolucidon de su comportamiento con respecto a la
disolucidon de zumo de pifia. Para ello se analizan el indice de turbidez y la concentracién de
azucar tanto del alimento como del permeado.

Una vez concluida la experiencia anterior, la membrana de nuevo ha sufrido el fendmeno de
ensuciamiento, por lo que se requiere realizar de nuevo una limpieza. Para ello, se deposita
durante una semana en un bafno de agua osmotizada. Tras finalizar la limpieza, se estudia la
nueva permeabilidad de la membrana.

Nuevamente se realiza un estudio en continuo con la misma membrana, para comprobar la
evolucion de su comportamiento con respecto a la disolucion de zumo de pifia, en las
condiciones Optimas de operacién. Esta vez se analizan ademas del indice de turbidez y la
concentracién de azucar, la conductividad y el pH, tanto del alimento como de las muestras de
permeado.

Finalmente, se analiza la cantidad de sélidos totales tras el proceso de clarificacion mediante UF,
y con ello el porcentaje de reduccion de los mismos con respecto a la disolucion inicial de zumo
de pifia.

4.4. DISENO DE UNA INSTALACION SEMIINDUSTRIAL

Con todas las experiencias realizadas, se procede a realizar el tratamiento de datos y disefio de
una planta semiindustrial capaz de llevar a cabo el proceso estudiado.
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5. RESULTADOS EXPERIMENTALES

En este capitulo se aborda el andlisis de los resultados obtenidos en las experiencias realizadas
en laboratorio, los cuales son también expuestos a continuacién.

5.1. DETERMINACION DEL COEFICIENTE DE PERMEABILIDAD DE LAS MEMBRANAS (K)

Se realiza primeramente el estudio de la permeabilidad de las membranas nuevas a diferentes
presiones, empleando para ello agua osmotizada, la cual, al estar libre de iones, permite obtener
una correcta medida de este parametro.

Seguidamente, en la figura V.1, se expone la representacién grafica de los datos experimentales
obtenidos para cada membrana.

300
250 y = 87,28x
— R2=0,95951
g 200 y =37,228x
% 150 R?=0,91567 10 kDa
3 100 40 kDa
T
50 y = 26,04x 100 kDa
0 R2=0,96255
0,0 0,5 1,0 1,5 2,0 2,5 3,0 3,5
Presion [bar]

Figura V.1. Evolucion del flux con la presion para cada membrana empleando agua ultrapura
como efluente
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Como se observa en la figura V.1, destaca sobre el resto el flux de permeado proporcionado por
la membrana de 100 kDa, cosa ldgica debido a su mayor MWCO.

Ademas de esto, es posible observar cémo la membrana de 10 kDa, a pesar de poseer un MWCO
inferior al de la membrana de 40 kDa, proporciona un flux de permeado superior a esta ultima.
Dicho fendmeno queda justificado por el mayor grosor de la capa activa de la membrana de 40
kDa, la cual ofrece una mayor resistencia a la transferencia de materia, hasta el punto de
compensar el su mayor MWCO. El hecho de que la membrana de 10 kDa ofrezca un mayor flux
de permeado también sugiere pensar que la mayor hidroficidad de la misma frente a la
membrana de 40 kDa, debido a sus composiciones diferentes, puede ser uno de los causantes
de este fendmeno.

Sin embargo, una vez se emplean disoluciones, los solutos ensucian rapidamente las membranas
de menor MWCO, por lo que la de 10 kDa resulta ineficaz frente a las otras. Por ello, queda
descartada y los posteriores ensayos se centran en el estudio de las membranas de 40 kDa y 100
kDa.

A continuacion, en la tabla V.1, se exponen los coeficientes de permeabilidad (k) obtenidos para
cada membrana en base a los datos de sus flujos, mostrados anteriormente en la Figura V.I.

Tabla V.1. Permeabilidad de cada membrana

k
Membrana )
[L/(m*-h-bar)]
10 kDa 37.23
40 kDa 26.04
100 kDa 87.28

Resulta légico que un mayor flux implica una mayor permeabilidad de la membrana, resultando
asi los datos expuestos en la Tabla V.1, coherentes con la teoria.
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5.2 ESTUDIO DE LAS CONDICIONES OPTIMAS DE OPERACION

Seguidamente se exponen los resultados que permiten la dilucidacién de las condiciones
Optimas de operacién, a partir de las cuales es posible seleccionar la membrana que mejor se

adapte a las mismas.

Empleando la disolucién a tratar, zumo de pifia concentrado, se analizan diversos parametros
relevantes respecto a la clarificacién de zumo, los cuales han sido descritos con anterioridad en

la introduccién de este documento.

5.2.1. Flux (Jp)

Se analiza primeramente la evolucion flux de permeado ofrecido por ambas membranas.

Seguidamente, en la figura V.2, se expone la representacidn grafica correspondiente a los datos
experimentales obtenidos para la membrana de 40 kDa.

25
_20
J-E: 15
= 40kDa_T1
= 10
3 40kDa_T2
o
5 40kDa_T3
0

0,0 0,5 1,0 1,5 2,0 2,5 3,0 3,5

Presion [bar]

Figura V.2. Evolucion del flux con la presion y la temperatura para la membrana de 40 kDa,
empleando zumo de pifia como efluente

En la figura V.2 se aprecia cdmo el aumento de la presién se ve reflejado en un aumento del flux
de permeado, siempre que no se alcance la presion critica. Este efecto también se da con el
aumento de la temperatura, debido a la disminucidn de la densidad y viscosidad de la disolucién.

Sin embargo, en algunos casos se aprecia como no se cumple esta norma. Esto es debido a que
el estudio se ha realizado en continuo por lo que, a la hora de ensayar temperaturas elevadas,
las membranas ya habian sufrido ensuciamiento. De ahi la disminucién de la tendencia
ascendente del flujo en condiciones en las que deberia continuar igual.
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Seguidamente, en la figura V.3, se expone la representacién grafica correspondiente a los
datos experimentales obtenidos para la membrana de 100 kDa.
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_20
% e
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> 100kDa_T3
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0,0 0,5 1,0 1,5 2,0 2,5 3,0 3,5

Presion [bar]

Figura V.3. Evolucion del flux con la presion y la temperatura para la membrana de 100 kDa,
empleando zumo de pifia como efluente

En la figura V.3 es posible observar que la membrana de 100 kDa presenta la misma tendencia
gue la de 40 kDa en cuanto a la evolucion del flux de permeado con la presion y la temperatura.

De las muestras de permeado obtenidas, se realizan medidas de variables indicativas de la
efectividad de la tecnologia empleada en su rango de aplicacién, como se muestra en los puntos

siguientes.
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5.2.2. Concentracion de azticares (2Brix)

Seguidamente, en la figura V.4, se expone la representacion grafica correspondiente a la
influencia de la presidon y la temperatura sobre la concentracion de azucares de la corriente de
permeado en la membrana de 40 kDa.

10
= 8 S eee——————
a
= 6
4 —e—40kDa_T1
T 4
8 40kDa_T2
< 2
— 40kDa_T3
0

0,0 0,5 1,0 1,5 2,0 2,5 3,0 3,5

Presion [bar]

Figura V.4. Evolucion de la concentracion de azucares con la presion y la temperatura para la
membrana de 40 kDa, empleando zumo de pifia como efluente

Se observa en la figura V.4 cdmo los 2Brix apenas varian, situandose siempre en valores cercanos
al 8% de materia seca (azucares en el caso de zumos).
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A continuacién, en la figura V.5, se expone la representacion grafica correspondiente a la
influencia de la presién y la temperatura sobre la concentracion de azucares de la corriente de
permeado en la membrana de 100 kDa.
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Figura V.5. Evolucion de concentracion de azucares con la presion y la temperatura para la
membrana de 100 kDa, empleando zumo de pifia como efluente

En la figura V.5 es posible observar que la membrana de 100 kDa presenta la misma tendencia
gue la de 40 kDa en cuanto a la evolucién de la concentracidn de azucares en el permeado con
la presion y la temperatura.

En comparacion con la concentracion de azucares de la disolucién original, para cada membrana
(8.472 Brix), la corriente de permeado apenas presenta reduccion de dicha concentracion.

Esto es debido a que, seguin lo expuesto anteriormente en la introduccion, con membranas de
UF no es posible retener este tipo de moléculas. Por ello, la reduccién de 2Brix no es un factor
significativo a la hora de escoger una de estas dos membranas.

La cantidad perdida, puede haberse visto adsorbida en la superficie de la membrana, en el
interior de los poros, o en los sélidos en suspension, rechazados por las membranas.
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5.2.3. indice de turbidez (NTU)

Seguidamente se exponen en la tabla V.5 los datos referentes al indice turbidez de la corriente
de permeado.

A continuacién, en la figura V.6, se expone la representacion grafica correspondiente a la
influencia de la presién y la temperatura sobre el indice de turbidez de la corriente de permeado
en la membrana de 40 kDa.
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Presidn [bar]

Figura V.6. Evolucion del indice de turbidez con la presion y la temperatura para la membrana
de 40 kDa, empleando zumo de pifia como efluente
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Seguidamente, en la figura V.8, se expone la representacion grafica correspondiente a la
influencia de la presién y la temperatura sobre el indice de turbidez de la corriente de permeado
en la membrana de 100 kDa.
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Presion [bar]

Figura V.7. Evolucion del indice de turbidez con la presion y la temperatura para la membrana
de 100 kDa, empleando zumo de pifia como efluente

Queda reflejado en las figuras V.6 y V.7 que el indice de turbidez apenas varia, situandose en
valores cercanos a 0.5 NTU.

En comparacién con la disolucién original, el indice de turbidez se reduce practicamente en su
totalidad.

Esto es debido a que, seguin lo expuesto anteriormente en la introduccion, con membranas de
UF es posible retener este tipo de moléculas, es decir, sdlidos en suspension, macromoléculas y
pigmentos.

También se percibe un comportamiento similar de ambas membranas, por lo que la reduccién
del indice de turbidez no es un factor significativo a la hora de escoger una de estas dos.
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5.2.4. Estudio de la evolucion de los parametros expuestos anteriormente en funcién
del indice de rechazo de las membranas

En los puntos anteriores han sido analizados diversos parametros en funcion de sus
concentraciones, mas es posible realizar el estudio de su evolucién teniendo en cuenta otro
pardmetro, el indice de rechazo de la membrana (en adelante %R), definido segun la ecuacién
V.1

Xo — Xt (V.1)

R [%] = ¥
0

5.2.4.1. Concentracion de aztcares (%R)

A continuacidén, se exponen en la tabla V.6 los datos referentes a la concentracion de azucares
de la corriente de permeado, expresado como porcentaje rechazado.

Seguidamente, en la figura V.8, se expone la representacion grafica correspondiente a la
influencia de la presidon y la temperatura sobre la concentracion de azucares de la corriente de
permeado en la membrana de 40 kDa, en funcidn del indice de rechazo.
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Figura V.8 Evolucion de la concentracion de azucares con la presion y la temperatura,
empleando zumo de pifia como efluente, en funcion del porcentaje de rechazo de la membrana
de 40 kDa

A continuacién, en la figura V.9, se expone la representacion grafica correspondiente a la
influencia de la presién y la temperatura sobre la concentracion de azucares de la corriente de
permeado en la membrana de 100 kDa, en funcion del indice de rechazo.
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Figura V.9 Evolucion de la concentracion de azucares con la presion y la temperatura,
empleando zumo de pifia como efluente, en funcion del porcentaje de rechazo de la membrana
de 100 kDa

Como es posible observar en las figuras V.8 y V.9, los resultados experimentales obtenidos
concuerdan con los predichos por la teoria, como se ha comentado en el punto 5.2.2.

El indice de rechazo a los azlcares por parte de las membranas de ultrafiltracién, resulta muy
bajo, debiéndose ese leve grado de retencion a fendmenos de adsorcién en la superficie de la
membrana, en el interior de los poros, o en los sélidos en suspension, rechazados por las
membranas.
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5.2.4.2. indice de turbidez (%R)

Seguidamente se exponen en la tabla V.7 los datos referentes al indice de turbidez de la
corriente de permeado, expresado como porcentaje rechazado.

A continuacion, en la figura V.10, se expone la representacion grafica correspondiente a la
influencia de la presién y la temperatura sobre el indice de turbidez de la corriente de permeado
en la membrana de 40 kDa, en funcion del indice de rechazo.
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Figura V.10 Evolucion del indice de turbidez con la presion y la temperatura, empleando zumo
de pifia como efluente, en funcion del porcentaje de rechazo de la membrana de 40 kDa

-39-



Memoria descriptiva

Seguidamente, en la figura V.11, se expone la representacion grafica correspondiente a la
influencia de la presién y la temperatura sobre el indice de turbidez de la corriente de permeado
en la membrana de 100 kDa, en funcion del indice de rechazo.
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Figura V.11 Evolucion del indice de turbidez con la presion y la temperatura, empleando zumo
de pifia como efluente, en funcion del porcentaje de rechazo de la membrana de 100 kDa

Como es posible observar en las figuras V.10 y V.11, los resultados experimentales obtenidos
concuerdan con los predichos por la teoria, como se ha comentado en el punto 5.2.3.

El indice de rechazo a las particulas causantes de la turbidez en el zumo de pifia por parte de las
membranas de ultrafiltracion, resulta muy elevado, casi total, debiéndose ese gran grado de
retencién a que este tipo de membranas poseen un MWCO capaz de retener sélidos en
suspension, macromoléculas y pigmentos.
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5.2.5. Limpieza de las membranas

Tras realizar la anterior experiencia para hallar las condiciones de operacion dptimas, es
necesario realizar una limpieza de las membranas, ya que al emplear la disolucién problema, ha
sufrido los efectos del ensuciamiento, tanto de polarizacién por concentracién (capa gel), como
de ensuciamiento propiamente dicho (adsorcién, bloqueo de poros...).

Por ello se realiza una limpieza con un bafio consistente en una disolucidon de agua osmotizada
con 1 ppm de Cloro libre durante un dia.

Los resultados de la permeabilidad tras esta limpieza se exponen a continuacién para ambas
membranas, siendo kg el coeficiente de permeabilidad inicial y k4, tras la primera limpieza.

Tabla V.2. Permeabilidad inicial y posterior a la limpieza de las membranas de 40 y 100 kDa

ko k1
Membrana 5 )
[L/(m*-h-bar)] [L/(m*-h-bar)]
40 kDa 26.04 16.77
100 kDa 87.28 106.70

En la Tabla V.2 se observa cémo tras la limpieza, la membrana de 40 kDa opera
aproximadamente a un 65% de su capacidad inicial.

Sin embargo, la membrana de 100 kDa ha recuperado aproximadamente su capacidad original
tras la limpieza realizada.

Asi pues, debido su menor ensuciamiento, mejor regeneracion y menor coste, la membrana
seleccionada entre las tres propuestas inicialmente, es la de 100 kDa. Por ello, a partir de este
punto, las experiencias se centran en la caracterizacion del funcionamiento de dicha membrana.
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5.3. ENSAYOS DE ENSUCIAMIENTO

En este apartado se muestran los resultados de los ensayos de ensuciamiento realizados durante
el desarrollo de la fase experimental del presente proyecto.

5.3.1. Primer ensayo de ensuciamiento

Finalizados los estudios mostrados anteriormente, se realiza un estudio del ensuciamiento de la
membrana seleccionada, la de 100 kDa, con el objetivo de analizar su comportamiento durante
un periodo prolongado de funcionamiento continuo.

En este ensayo se opera a una temperatura de 18.3 2Cy a una presién de 3 bar.
El volumen inicial en el tanque esde 7.5 L

Del mismo modo que en el anterior ensayo, se analiza el flux, asi como la turbidez y la
concentracién de azucares de la corriente de permeado.
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5.3.1.1. Flux (Jp)

A continuacién, se muestran en la Tabla V.9 los datos relativos a la evolucién del flux durante

esta experiencia.

Seguidamente, en la figura V.12, se expone la representacion grafica correspondiente a la
evolucion del flux con el tiempo en el primer ensayo de ensuciamiento, para la membrana de

100 kDa.
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Figura V.12. Evolucion del flux con el tiempo para la membrana de 100 kDa, empleando zumo
de pifia como efluente

Como es posible observar en la figura V.12, los resultados experimentales obtenidos mantienen
una tendencia lineal, lo que indica un bajo grado de ensuciamiento de la membrana en las
condiciones de operacion empleadas, a lo largo de la experiencia.

Este hecho refuerza la idea de que la mejor de las membranas propuestas es la seleccionada, la
de 100 kDa.
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5.3.1.2. Concentracion de azticares (2Brix)

A continuacién, se pueden observar en la tabla V.10 los datos relativos a la evolucion de la
concentracién de azucares presentes en la corriente de permeado durante esta experiencia.

Seguidamente, en la figura V.13, se expone la representacion grafica correspondiente a
evolucion de los 9Brix en el alimento y el permeado, para la membrana de 100 kDa.
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Figura V.13. Evolucion de la concentracion de azucares en el alimento y el permeado para la
membrana de 100 kDa, empleando zumo de pifia como efluente

Se observa en la figura V.13 como la concentracién de azucares apenas varia, situandose
aproximadamente en valores entre el 7% y el 8% de materia seca (azlcares en el caso de zumos).

En comparacién con la concentracion de azucares de la disolucion original, apenas es apreciable
una leve disminucion en la corriente de permeado.

Esto es debido a que, seguin lo expuesto anteriormente en la introduccion, con membranas de
UF no es posible retener este tipo de moléculas.
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5.3.1.3. indice de turbidez (NTU)

En cuanto al indice de turbidez de la corriente de permeado, en la tabla V.11 se exponen los
datos relativos a su evolucion durante esta experiencia.

Seguidamente, en la figura V.14, se expone la representacion grafica correspondiente a la
evolucion del indice de turbidez en el alimento y el permeado, para la membrana de 100 kDa.
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Figura V.14. Evolucion del indice de turbidez en el alimento y el permeado para la membrana
de 100 kDa, empleando zumo de pifia como efluente

En la figura V.14 se ve reflejada una gran reduccion del indice turbidez del permeado respecto
al alimento. Esto es debido al correcto funcionamiento de la membrana de 100 kDa,
correspondiente a procesos de UF, los cuales, como se ha visto anteriormente, retienen sdélidos
en suspensién, macromoléculas y pigmentos.

Ademads, no se aprecia ensuciamiento en el tiempo de operacién ensayado, lo que hace mas
firme la eleccién de esta membrana sobre las otras propuestas.
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5.3.1.4 Estudio de la evolucion de los parametros expuestos anteriormente
en funcidn del indice de rechazo de las membranas

Se muestra a continuacion la variacion de las variables estudiadas expresadas como porcentaje
de rechazo a lo largo del ensayo de ensuciamiento.
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Figura V.15 Evolucion de la concentracion de azucares con la presion y la temperatura,
empleando zumo de pifia como efluente, en funcion del porcentaje de rechazo de la membrana
de 100 kDa

Queda representado en la gréfica V.15, como se viene observando en el presente documento,
que el porcentaje de rechazo de azucares en las membranas de UF es minimo. Sin embargo, el
porcentaje de rechazo de sélidos en suspensidn es casi total.
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5.3.1.5. Limpieza de la membrana

Una vez concluido el estudio de ensuciamiento, se procede de nuevo a la limpieza de la
membrana, esta vez en un bafio de agua osmotizada durante una semana, con el fin de dilucidar
su actual permeabilidad.

En la tabla V.3, quedan de manifiesto las diferencias entre el flux inicial y los resultantes tras
cada experienciay su correspondiente limpieza, siendo kq el coeficiente de permeabilidad inicial,
k, tras la primera limpieza y k,, tras la segunda limpieza.

Tabla V.3. Permeabilidad inicial y posterior a cada limpieza

kO k1 k2
AP [bar]
[L/(m*h-bar)] [L/(m*h-bar)] [L/(m*h-bar)]
3 93.33 103.70 57.97

Se observa pues, en la tabla V.3, como tras la limpieza, la membrana opera aproximadamente
a un 62% de su capacidad inicial.

En este caso no se ha recuperado la permeabilidad inicial debido a que en esta segunda limpieza
no se empled cloro libre, sino solamente agua osmotizada. Esto es asi incluso a pesar de haberse
realizado la limpieza durante una semana, en lugar de durante un dia, cosa que hace evidente
la utilidad de la correcta seleccién de los métodos de limpieza de las membranas mas adecuados
para cada caso.
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5.3.2. Segundo ensayo de ensuciamiento

Una vez la anterior experiencia llega a su fin, se procede a realizar un segundo estudio de
ensuciamiento de la membrana seleccionada.

En esta experiencia se analizan, ademas de las variables observadas en el primer ensayo de
ensuciamiento, otras como el pH, la conductividad y el factor de reduccién de volumen (en
adelante FRV).

5.3.2.1. Flux (Jp)

Seguidamente, en la figura V.17, se expone la representacion grafica correspondiente a la
evolucion del flux de permeado, para la membrana de 100 kDa.
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Figura V.17. Evolucion del flux de permeado para la membrana de 100 kDa, empleando zumo
de pifia como efluente

Se observa en la figura V.17cémo el flux de permeado se mantiene aproximadamente estable
tras el ascenso en las primeras fases.

Esto se debe al fendmeno de ensuciamiento producido con el tiempo, que provoca que el flujo
se vea controlado por la transferencia de materia a través de la capa gel formada.

A continuacion, en la figura V.18, se expone la representacion grafica correspondiente a la
evolucion del flux de permeado, para la membrana de 100 kDa, en funcién del factor de

reduccion de volumen (FRV).

-48-



Memoria descriptiva
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Figura V.18. Evolucion del flux de permeado respecto al FRV, para la membrana de 100 kDa,
empleando zumo de pifia como efluente

Se observa en la figura V.18 la misma tendencia representada en la figura V.15, como es légico,
pues el factor de reduccién de volumen es directamente proporcional al tiempo de la

experiencia.
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5.3.2.2. indice de turbidez, concentracién de azticares y conductividad

Se muestra a seguidamente la variacién de las variables estudiadas expresadas como porcentaje
de rechazo a lo largo del segundo ensayo de ensuciamiento.

100
80
) 60 .
= Indice de turbidez
[
40
[Azlcares]
20 Conductividad
0
0 1 2 3 4 5 6

t.m acumulado [h]

Figura V.19. Evolucion de las variables estudiadas en el sequndo ensayo de ensuciamiento,
respecto al tiempo acumulado, para la membrana de 100 kDa, empleando zumo de pifia como
efluente

Queda de manifiesto en la figura V.19 cédmo la conductividad, al igual que la concentracion de
azucares, apenas se reduce, debido a que las especies causantes de estos efectos, azlcares y
sales, permean a través de la membrana sin problemas.

Sin embargo, como se ha observado anteriormente, el indice de turbidez se ve reducido casi en
su totalidad, reafirmandose la calidad de la membrana seleccionada para el proceso estudiado.
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A continuacién, se expone la representacion grafica correspondiente a la evolucién de las
variables estudiadas, expresadas como porcentaje de rechazo, a lo largo del segundo ensayo de
ensuciamiento en funcién del FRV.

100 o—0—0—0—0—0—0—C—0—0

80
< ©0 )
= —®—|ndice de turbidez
< 40 .

[AzUcares]
20 Conductividad
0
1,00 1,05 1,10 1,15 1,20 1,25

FRV

Figura V.20. Evolucion de las variables estudiadas en el sequndo ensayo de ensuciamiento,
respecto al FRV, para la membrana de 100 kDa, empleando zumo de pifia como efluente

Se observa en la figura V.20 la evolucidon del indice de turbidez, la concentracidén de azucares y
la conductividad con el progreso de la experiencia, quedando asi complementada la figura V.17,
y haciéndose visible a groso modo la relacién entre el tiempo de operacién y el factor de
reduccion de volumen, detallado en el punto siguiente.
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5.3.2.3. Factor de Reduccién de Volumen (FRV)

Seguidamente, en la figura V.21, se expone la representacion grafica correspondiente a la
evolucion del factor de reduccién de volumen, para la membrana de 100 kDa.

1,25
1,20

1,15

FRV

1,10
1,05

1,00
0 1 2 3 4 5 6

tem @acumulado [h]

Figura V.21. Evolucion del factor de reduccion de volumen respecto al FRV, para la membrana
de 100 kDa, empleando zumo de pifia como efluente

Como se intuia en las graficas anteriores, y concordando con la teoria, el factor de reduccion de
volumen posee un comportamiento directamente proporcional al tiempo de experiencia, de
modo que la corriente de rechazo aparece cada vez mas concentrada, ya que queda menor
volumen para casi la misma cantidad de sélidos en suspension.
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5.3.2.4. Limpieza de la membrana

Una vez concluido el segundo estudio de ensuciamiento, se procede de nuevo a la limpieza de
la membrana, esta vez en un bafio de agua osmotizada durante 24 horas, con el fin de dilucidar
su actual permeabilidad.

En la tabla V.4, quedan de manifiesto las diferencias entre el flux inicial y los resultantes tras
cada experienciay su correspondiente limpieza, siendo kq el coeficiente de permeabilidad inicial,
k, tras la primera limpieza, k, tras la segunda limpieza y ks, tras la tercera limpieza.

Tabla V.4 permeabilidad inicial y posterior a cada limpieza

ko ks ka ks
AP [bar] 5 5 ) >
[L/(m®-h-bar)] [L/(m®-h-bar)] [L/(m*-h-bar)] [L/(m*-h-bar)]
3 93.33 103.70 57.97 37.35

Se observa pues, en la tabla V.4, cdmo tras la limpieza, la membrana opera aproximadamente a
un 62% de su capacidad inicial.

En este caso no se ha recuperado la permeabilidad inicial debido a que en esta tercera limpieza
tampoco se empled cloro libre, sino solamente agua osmotizada durante 24 horas.
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5.3.2.5. Sélidos Totales (ST)

Finalmente, se toma la medida de los sdlidos totales (ST) presentes en la disolucidn alimento y
en la disolucion que forma el permeado obtenido.

Se obtiene para la disolucién de alimento una concentracion de ST de 80.267 g/L, mientras que
en la disolucion permeada restan solamente 0.063 g/L, quedando patente la efectividad de la
tecnologia de UF mediante membranas en cuanto a la aplicacidn sobre este proceso.

Reduccion de ST = [ST], — [ST]p (V.2)

De este modo, segln la ecuacién V.2, se logra una reduccion de 80.204 g/L de sélidos durante
el proceso, esto es, segun la Ecuacion V.3, una reduccion del 99.92%.

Reduccion de ST (%) = <M> -100 (V-3)

[ST]a

Se observa la reduccidon casi total de los sélidos en suspensidn inicialmente presentes en la
disolucidn, con lo que se corrobora una vez mas la efectividad del método empleado, con la
membrana y condiciones de operacidn adecuadas.

Figura V.22. Comparativa entre el zumo de pifia previo a la clarificacion y una vez clarificado
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6. ANALISIS ESTADISTICO

Se muestran a continuacion los resultados de realizar un estudio estadistico DOE factorial a tres
niveles, el cual tiene por objetivo corroborar las condiciones de operacidon dptimas halladas
experimentalmente.

Se analizan las dos variables de respuesta que han resultado significativas, el flux de permeado
y el indice de turbidez, en funcién de la presién y la temperatura empleadas.

6.1. FLUX

Se estudia en este apartado el efecto de las variables manipuladas, presién y temperatura, sobre
el flux de permeado obtenido.

Seguidamente, en la figura VI.1. (a), se muestra la influencia de las variables de entrada, presién
y temperatura, sobre el flux de permeado, asi como las interacciones que se dan entre ellas.

Asimismo, en la figura VI.1. (b) se presenta un grafico 3D que representa la superficie de
respuesta del flux de permeado obtenido frente a las variables de entrada, presion y
temperatura.

Standardized Pareto Chart for Flux Estimated Response Surface

R?=96.6776 %

T T T T

Flux
. 8,0
Il 9,5
== 11,0
= 12,5
0 14,0
== 15,5
./ 17,0
1185
1 20,0
= 21,5
23,0

A:Presién

B:Temperatura

|
1
ae |
i
J

Flux

AA

L L L L L

3 6 9 12 15 B
Standardized effect Presion

(a) (b)

Figura VI.1. Diagrama de Pareto (a) y superficie de respuesta (b) para el flux de permeado para
la membrana de 100 kDa, empleando zumo de pifia como efluente
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En la figura VI.1. (a) se observa que ninguna interaccién entre las variables de entrada resulta
significativa. Sin embargo, cada una por separado si muestra un efecto significativo, en ambos
casos positivo, sobre la variable controlada. Esto es, que los valores de presion y temperatura
evolucionan de modo directamente proporcional a los del flux de permeado, cosa que
concuerda con los resultados obtenidos experimentalmente.

Mientras que la temperatura afecta levemente, es apreciable la gran relevancia de la presién
sobre el flux de permeado.

En la figura VI.1. (b) es posible observar la relacién aproximadamente lineal y directamente
proporcional que existe entre la presion y el flux de permeado.

Se aprecia asimismo en la figura VI.1. (b), una tendencia también aproximadamente lineal y
directamente proporcional entre la temperatura y el flux de permeado, cosa debida a la
disminucién de viscosidad provocada por el aumento de la temperatura.

Como se ha expuesto con anterioridad, la temperatura es un parametro influyente en el flux de
permeado, pero no tanto como la presién.

6.2. INDICE DE TURBIDEZ

Se estudia en este apartado el efecto de las variables manipuladas, presién y temperatura, sobre
el indice de turbidez en la corriente de permeado.

Seguidamente, en la figura VI.2. (a), se muestra la influencia de las variables de entrada, presion
y temperatura, sobre el indice de turbidez en la corriente de permeado, asi como las
interacciones que se dan entre ellas.

Asimismo, en la figura VI.2. (b) se presenta un grafico 3D que representa la superficie de
respuesta del indice de turbidez en la corriente de permeado frente a las variables de entrada,
presidn y temperatura.

Estimated Response Surface

Standardized Pareto Chart for indice de Turbidez
R?=87.3296 %

indice de Turbidez

046
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=307
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o
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Figura VI.2. Diagrama de Pareto (a) y superficie de respuesta (b) para el indice de turbidez en la
corriente de permeado para la membrana de 100 kDa, empleando zumo de pifia como efluente
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En la figura VI.2. (a) se observa que tanto la presién como la temperatura resultan significativas,
con un efecto negativo, sobre la variable controlada. Esto es, que los valores de presion y
temperatura evolucionan de modo inversamente proporcional a los del indice de turbidez en la
corriente de permeado, cosa que concuerda con la reduccion de la cantidad de sélidos solubles
obtenida experimentalmente.

Ademads, en este caso si resulta significativa la interaccidon entre los parametros de entrada,
siendo positiva dicha interaccion.

Mientras que la temperatura afecta levemente, nuevamente se aprecia la gran relevancia de la
presién en el proceso estudiado.

En la figura VI.2. (b). es posible observar la relacién aproximadamente lineal e inversamente
proporcional que existe entre la presion y el indice de turbidez.

Como se ha comentado anteriormente, es notable la gran influencia de la presion sobre dicho
parametro. Esto se debe a que la presidon provoca la compactacién de la membrana y de la
posible capa de ensuciamiento, cosa que dificulta el paso de las particulas coloidales a través de
la membrana.

Se aprecia asimismo en la figura VI.2. (b), una tendencia también aproximadamente lineal e
inversamente proporcional entre la temperatura y el indice de turbidez en la corriente de
permeado, cosa debida a la disminucién de viscosidad provocada por el aumento de la
temperatura.

Como se ha expuesto con anterioridad, la temperatura es un parametro influyente en el flux de
permeado, pero no tanto como la presién.
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7. PROPUESTA DE INSTALACION SEMIINDUSTRIAL

Se presentan en este apartado los componentes, asi como el disefio de una instalacidn
semiindustrial capaz de llevar a cabo el proceso propuesto en el presente trabajo.

7.1. CALCULOS

La densidad de flujo de permeado disminuye de manera directamente proporcional a la
temperatura del alimento [6].

Debido a las limitaciones técnicas de la planta empleada para la obtencién de los datos
experimentales mostrados en apartados anteriores, diversos parametros no se logran mantener
en los valores deseados de manera lo suficientemente exacta. Por ello, se realizan los calculos
necesarios para ajustar estos valores a los requeridos, cosa que permite disefiar correctamente
la instalacion semiindustrial propuesta, como se muestra en el Anexo.

Los ensayos se realizaron a una temperatura promedio de 259C, obteniéndose un flux de
permeado J, = 20 L/(h-m?). Con el objetivo de no deteriorar el zumo, manteniendo asi sus
propiedades funcionales y organolépticas, se desea operar a una temperatura de 152C.

Para esto, se tiene en cuenta la Tabla 1.1 del Anexo, obtenida basandose en la variacién
inversamente proporcional de la viscosidad con la temperatura, factor directamente
relacionado con el flux de permeado.

Realizando los calculos que se adjuntan en el Anexo, finalmente se obtiene un flux de permeado
Jp = 15.649 L/(h-m?), que se emplea para realizar el disefio de la planta.

También en el Anexo se adjunta el calculo para hallar el volumen requerido para cada tanque,
3
elcualesV=1m"
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7.2. COMPONENTES

Se incluyen en el Anexo los datos correspondientes a los componentes a continuacién
expuestos.

* Tanques de almacenamiento con sistema de refrigeracién:

Depdsito para los fluidos que intervienen en el proceso capaz de mantenerlos a la
temperatura deseada.

Figura VII.1. Tanque de almacenamiento refrigerado. [7]

* Agitadores:

aseguran una distribucion homogénea de los fluidos en los tanques de almacenamiento.

Figura VII.2. Agitador a contra rotacion. [8]

* Sensores de nivel:
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permiten conocer la cantidad de disolucion almacenada en cada tanque, con el objetivo

de que no exceda niveles minimos ni maximos.

Se selecciona el modelo LD362_M12 de la marca ICOS.

b [o], [} [ &), €

LD362-M12

Material
PPA - Poliftalamida
(tuerca en PA)

Figura VII.3. Sensor de nivel [9]

Sensores de temperatura:

permiten conocer propiedades del fluido como la viscosidad, ademas de informar de un

exceso de temperatura que pueda desnaturalizar el alimento.

Se selecciona el modelo D61 de la marca Gesa.

Figura VIl.4. Sensor de temperatura. [10]

-61-



Memoria descriptiva

* Filtro:

dificulta la obstruccion de la bomba. Se situa, por tanto, antes de la misma.
Se selecciona el filtro

Figura VIL5 Filtro. [11]

e Bombas:

se encargan de asegurar que llegue el caudal deseado al médulo de membranas.
Se selecciona el modelo Cat 2SF10ES de la marca Cat.

Triplex Direct-Drive
Plunger Pump

Model 2SF

Figura VIl.6. Bomba. [12]
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Sensores de presion:

permiten detectar infra o sobrepresiones y ajustar las bombas. Se situan entre las
bombas y las valvulas de alivio.

Se selecciona el modelo DN-52 de la marca Abad Controls.

Figura VII.7. Sensor de presién. [13]

Medidores de caudal:

Se selecciona el caudalimetro MDC — 16...160 L/h de la marca Abad Controls.

Figura VII.8. Medidor de caudal. [14]
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Analizadores en linea: se sitla uno en cada corriente (alimento, rechazo y permeado).
o Analizador de turbidez: realiza la medicién mediante nefelometria. Expresa el
resultado como el indice de turbidez, en NTU.

Se escoge el modelo MicroTOL 2 de la marca Coleparmer.

Figura VII.9. Analizador de turbidez. [15]

Modulos de membranas:

equipados con las membranas que permiten realizar la clarificacién. Poseen dos salidas,
una para la corriente de rechazo y otra para la corriente de permeado.

1

Figura VII.10. Mdédulo de membranas. [16]
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e Membranas:

actuan como filtro selectivo para llevar a cabo la clarificacion deseada.

Figura VII.10. Membranas. [17]

¢ Vdlvulas de seguridad:

permiten desviar un posible exceso de caudal en caso de sobrepresién. Se sitdan a la
salida de la bomba, pues es el punto de mayor presién en la instalacion.

Figura VII.11. Vdlvula de seguridad. [18]

Se selecciona el modelo AA 11 46 de la marca Salvador Escoda.
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e Vaélvulas de retencidn:

Se selecciona el modelo AA 05 416 de la marca Salvador Escoda.

Figura VII.12. Valvula de retencion. [18]

¢ Vdlvulas de regulacion:

permiten regular el caudal que circula por cada linea de la instalacién.

Simple:

Se selecciona el modelo AA 02 117 de la marca Salvador Escoda

Figura VII.13. Vdlvula de regulacion simple. [18]
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De tres vias:

Se escoge el modelo VRG131 50-40 de la marca Salvador Escoda.

VRG 3 vias

Figura VII.14. Vdlvula de regulacion de tres vias. [19]

De cuatro vias:

Se escoge el modelo VRG 141 50.40 de la marca Salvador Escoda.

VRG 4 vias

Figura VII.15. Vdlvula de regulacion de cuatro vias. [19]
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7.3. DISENO DE LA INSTALACION SEMIINDUSTRIAL

En el presente apartado se muestra el esquema bdsico de la instalacion propuesta en la que se
daria lugar la clarificacion de zumo de pifia empleando tecnologia de membranas.
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Figura VII.1. Diagrama de flujo de la instalacion propuesta para llevar a cabo la clarificacion de
zumo de pifia mediante ultrdfiltracion
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8. CONCLUSIONES

Una vez realizado el analisis de resultados y el estudio de su aplicacion semiindustrial, es posible
obtener una serie de conclusiones acerca del TFG realizado.

- Se observa la mayor efectividad tanto de flux de permeado como de rechazo de las
membranas con mayor MWCO, siempre dentro del rango de aplicacién de la UF (10, 40
y 100 kDa).

- También queda claro el leve efecto positivo entre la temperatura y el flux de permeado,
si bien deben tenerse en cuenta los limites de temperatura que desnaturalizarian la
disolucién alimento.

- Encuantoalapresién, también se observa su efecto positivo sobre el flux de permeado,
en este caso bastante acentuado. Sin embargo, se ha de tener la precaucion de no
alcanzar la presion critica, a partir de la cual se favorece el ensuciamiento de la
membrana-

- Cuando analiza la reduccion de sélidos solubles, se observa un claro efecto positivo de
la presion sobre la reduccion del indice de turbidez.

- Se comprueba que la UF logra los resultados deseados en cuanto a clarificacion, ya que
elimina casi la totalidad de las particulas que provocan turbidez en la disolucion
alimento. Ademas, este método permite mantener la concentracién de azucares, y el
pH de la disolucidn inicial, por lo que las caracteristicas organolépticas no se ven
afectadas, siendo apropiadas para la aplicacion propuesta, es decir, emplear el
clarificado obtenido como componente de mezcla en productos de zumo de fruta
mixtos, sin aumentar la densidad de dicho producto.

- En cuanto a la viabilidad econémica del proceso, desde el punto de vista técnico, la
aplicacién de la tecnologia de membranas hoy en dia es un proceso muy empleado y
recomendado en la industria alimentaria. Si bien, para su aplicacién a escala hay que
realizar una inversion importante. No obstante, esta quedaria amortizada con los
beneficios obtenidos en la venta del producto, debido a su mayor valor anadido.

Con todo, queda de manifiesto en el presente TFG, la gran utilidad de la tecnologia de
membranas, en concreto de la ultrafiltracion, para los procesos de clarificacion de bebidas y
zumos, bien por si misma o en combinacidn con otras técnicas que mejoren los resultados de
ésta por emplearse previa o simultdneamente, o mejoren el producto final por emplearse con
posterioridad a la ultrafiltracién. De este modo, nos encontramos ante una tecnologia eficaz,
eficiente y versatil, ademas de respetuosa con el medio ambiente, la cual hoy en dia sigue
desarrollandose.
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Estudio Econémico

1. GASTOS ASOCIADOS LA INSTALACION DE LA
PLANTA

En este apartado se exponen los precios unitarios de los componentes que forman la
instalacion disefiada. Asi como la cantidad requerida de cada uno de ellos, obteniendo de este
modo el precio total de la planta industrial.

1.1. PRESUPUESTOS PARCIALES

Seguidamente se expone el presupuesto desglosado en bloques.

1.1.1 Mano de obra

A continuacion, se muestra el presupuesto relativo al pago de las ndminas de los trabajadores.
Se plantea una instalacion de la planta en el tiempo de 10 dias.

o L Precio Importe
Descripcion ud. Medicion

(€] (€]
Pedn h 80 12,77 1021,60
Oficial de primera h 80 15,98 1278,40
Jefe de montaje h 80 18,20 1456,00
Ingeniero Quimico h 300 15,63 4687,50
Total 8443,5
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1.1.2 Equipos

En este punto se muestra el coste relativo a los elementos que componen la instalacién.

Componentes principales

Descripcidn Precio Cantidad Importe
(€] (€]

Tanque de almacenamiento 405,25 6 2431,50
Bomba 210,50 7 1473,50

Mdédulos de membranas 840,25 2 1680,50
Membranas 315,75 2 631,50

Valvulas de seguridad 594,68 6 3568,08
Valvula de retencion 15,40 8 123,20
Valvulas de regulacién simples 286,04 12 3432,48
Valvula de regulacion de tres vias 106,80 6 640,80
Valvula de regulacion de cuatro vias 132,00 1 132,00

Total 14113,56
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Componentes secundarios

. Precio Importe
Descripcion Cantidad
(€] (€]
Agitador 120,50 6 723,00
Sensor de nivel 33,45 6 200,70
Sensor de temperatura 11,45 6 68,70
Filtro 20,40 7 142,80
Sensor de presion 7,57 7 52,99
Medidor de caudal 160,20 7 1121,40
Analizador de turbidez 56,30 2 112,60
Toma de tierra 136,40 6 818,40
Total 3240,59
Resumen
s Importe
Descripcion
(€]
Componentes principales 14113,56
Componentes secundarios 3240,59
Total 17354,15
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1.2. PRESUPUESTO DE EJECUCION MATERIAL

A continuacion, queda reflejado el coste total que suponen los dos apartados anteriores.

Descripcién Importe

Mano de obra 8443,50
Equipos e instrumentacién 17354,15
Total 25797,65

1.3. PRESUPUESTO DE EJECUCION POR CONTRATA

Seguidamente, se expone el presupuesto reflejado en el cuadro anterior, teniendo en cuenta
los gastos generales producidos y el beneficio industrial obtenido.

Presupuesto Importe

Presupuesto total de ejecucién material 25797,65
Gastos generales (13%) 3353,69
Beneficio industrial (6%) 1547,86

Total 30699,20
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1.4. PRESUPUESTO BASE DE LICITACION

Finalmente, se muestra el presupuesto total calculado para la instalacién industrial propuesta
en el presente TFG, incluyendo el I.V.A.

Presupuesto Importe

Presupuesto de ejecucion por contrata 30699,20
I.V.A. (21%) 6446,83

Total 37146,04

El presupuesto de base de licitacion asciende a la expresada cantidad de:

TREINTA Y SIETE MIL CIENTOCUARENTA Y SEIS EUROS CON CUATRO CENTIMOS
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1.TABLA DE AJUSTE DEL FLUX CON LA

TEMPERATURA

T M l ‘ Document B.BL
TAMIi¢ TECHNICAL DIRECTIONS ~ |NOME26 G&
ZA Les Laurons
ZOIONYONS: TAMI Industries MEMBRANES Written by BBL
® INT {33} 4-75-26-47-69 21/02/2006
B INT (33) 4-75-26.47-87 Rev. 26

- inlet (Pe) and outlet pressure (Ps) of the carter and permeate back-pressure

To make this measurement, it is necessary to note the following parameters :

- permeate flow (Qp) in I/h.

(Cp).

- temperature, to determine the coefficient (Kt) to convert to 25C (see table

hereafter).

Water flow measurements can be made at different pressures and temperatures.

The DE 1 25 value is corrected following the calculation formula herunder :

TMP = (Pe + Ps) - Cp
2

DE 125=Qp x Kt
TMP x A

Temperature coefficient table "Kt"

(A = membrane area in m?)

c* Coef. c* Coef. c® Coef. Cc Coef.
Kt Kt Kt Kt
0 2,003 25 1,000 50 0,612 75 0,426
1 1,934 26 0,977 51 0,603 76 0,420
2 1,870 27 0,955 52 0.594 77 0414
3 1,808 28 0,934 53 0,585 78 0,409
4 1,751 29 0,913 54 0,575 79 0,404
5 1,696 30 0,883 55 0,566 80 0,398
6 1,645 31 0,875 56 0,557 81 0,393
7 1,506 32 0,860 57 0,549 82 0,385
8 1,549 33 0,839 58 0,541 83 0,383
9 1,505 34 0,822 59 0,533 84 0,380
10 1463 3% 0.816 60 0,525 a5 0,375
1 1,422 36 0,788 61 0,517 86 0,371
12 1,383 37 0773 62 0,509 87 0,366
13 1,346 38 0,759 63 0.502 88 0,362
14 1,311 39 0,744 64 0,495 89 0357
15 1,278 40 0,730 65 0,488 20 0,354
16 1,245 a1 0717 66 0,482 91 0,349
17 1,214 42 0,703 67 0,471 92 0,347
18 1,184 43 0,691 68 0,458 93 0,342
19 1,153 44 0,678 69 0,461 94 0,339
20 1127 45 0,667 70 0,454 85 0,334
21 1,089 46 0,656 7 0,449 96 0,331
22 1,073 47 0,644 72 0,442 97 0,327
23 1,048 48 0,634 73 0,436 o8 0,324
24 1,022 49 0,624 74 0,431 99 0.320
Exampla: . membrane area : 228m?
. transmembrane pressure : 1,3 bars
. temperaturs © 15T
-KLat 15T 1.278
permeste flow : 10500 I

. DE 125 = 10500 x 1,278 = 453 Vh.i¥ al 1 bar and 25C
1,3x228

Figura I.1. Ajuste del flux de permeado con la temperatura
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2.CALCULOS

2.1. Reduccion de los ST

Concentracion de sélidos en el alimento: Cy:= 1204 %1

Concentracion de sdlidos el alimento (diluida a 2/3 para evitar la obturacién de las membranas):
2 gm
Cy = CnH—=2802067—

Concentracion de solidos en el permeado: Cp:= 0.063 gn
L

Reduccion de ST:  AST = Cp-Cp= 80.204-%1 _
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2.2. Calculos para la instalaciéon

Planta piloto:
Condiciones operativas: T.= 208K p = 3bar

L

Flux de permeado de zumo de pifia:  Jp 5gg:= 20 3
- hr-m

Area de la membrana empleada: A, =0 10 3m2

El caudal de permeado se define como:  Qp=Jp 19gA,, = L‘I.lai

Debido a posibles sobrecalentamientos inesperados que puedieran degradar el zumo en caso de
gue el sistema de refrigeracidn fuera insuficiente, se decide implementar la solucidn a escala
insustrial con las siguientes condiciones operativas:

Instalacion industnal:
Condiciones operativas: T .= 288K  p = 3bar
Factor de comeccion segun el documento proporcionado por TAMI industnes, incluido en el
presente Anexo:;
Parapasarde T=298KaT=286K: K =1278

Se propone una expresion comectora del cosficiente de permeabilidad:

Qp 205Kt _Tp 2085

PIM A,  PIM

kp 239=
Siendo  kpPTM = Jp , queda la siguiente expresion:
Expresion comactora del flux de permeade: IP_QEE =—=-= Jp_IQE'Kr
La planta piloto operaa PTM := 3har
Aplicando las condiciones operativas de la planta piloto, queda:

J Tp 59q— T
P 208 L P 298~ 'p 288
= = 15.640—— Alp gy = ————=—

—_— Tp 208

Tp 288= = 21.753%
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Se desea operar con un rendimiento del 50%: mn = 50%

3
Se pretende producir un caudal de permeado de: Qo= O.S-i

Segun la definicién de rendimiento, el caudal de zumo de pifia que se debe alimentar a

la planta es:
3
r,-|=& QA:=E=0_042_£
Qa 1 hr
El flux de permeado se define como: Ip= i - A = %
Amembrana Ip

Por lo que el area de membrana requerida, es:

t = 24hr
Calculo del volumen de tanque requerido v =Q ot ————>
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3.HOJAS TECNICAS DEL INSTRUMENTAL

3.1. Instrumental de laboratorio

Turbidimetro Dinko D-112:

TURBIDIMETRO Modelo D-112

+ Medicion nefelométrica de turbidez causada por la luz reflejada
en angulo de 90° con respecto a la luz incidente, de particulas
suspendidas en un liquido

+ Lectura digital en NTU (Unidades Nefelométricas de Turbidez)

+ Lampara de tungsteno. Espectro ajustado 400-600nm

+ Conforme EPA “EPA Manual of Methodes for Chemical
Analyses of Water and Wastes” USA

+ Version D-112IR con Led infrarrojo de pico centrado a 860nm
segun norma I1SO 7027(DIN-EN27027)

+ Sistema optico de tres detectores con linealidad compensada

+ Auto-cero

+ Auto rango

+ Memoria de calibracion

+ Lecturas promedio

+Teclado de membrana, entrada de datos de calibracion interna

+ Incluidos patrones, cubetas y maleta en el modelo P portatil

Rango: tres escalas 0 -9,999 /10 - 99,99y 100 — 999 ONTU
Precision: + 2% escala 1y 2, + 3% escala 3

Resolucion: 0,001 / Repetitividad: + 1% de la lectura.
Volumen de muestra: minimo 5ml

Dimensiones 250 x 260 x 95mm / Peso 2Kg

Alimentacion 230V-50/60Hz

1.9773.00 | D-112 Turbidimetro
1.9793.00 | D-112IR | Turbidimetro

PATRONES SDB DE TURBIDEZ conforme EPA y ISO, con CERTIFICADO. CUBETAS

1.9775.00 | Cubeta porta-muestras, 4u
1.9776.00 | Patron Primario SNTU, 60ml
1.9777.00 | Patron Primario 40NTU, 60ml
1.9778.00 | Patron Primario 400NTU, 60ml
1.9796.00 | Patron Primario IR, 5SNTU, 60ml
1.9797.00 | Patron Primario IR, 40NTU, 60ml
1.9798.00 | Patron Primario IR, 400NTU, 60ml

1.9779.00 | Patron Primario de Formazina 4000NTU, 125ml

1.9790.00 | Solucién limpiadora antiestatica, 250ml

Figura lll.1. Ficha del turbidimetro Dinko D-112
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Refractémetro lvymen NR-101:

O “TA HP “ ” “ ” 0 Ll °
f:_:ﬁf;‘:@- Digital portable refractometers “NR-101” and “NR-151 .v‘y_n;ﬁs!},\
APPLICATIONS

Model NR-151. Measurement of % Brix and refractive index nD.

Ideal for concentrations of sugars in % Brix and the measurement of refractive index
N D. For frut, juices, drinks, milk, wine, edible oils, food industry, chemicals, pharma-
ceutical, science, petrochemical, oils, lubricants etc.

Model NR-101. % Brix, refractive index 1 D and % salinity.

Ideal for concentrations of sugar % Brix, measuring refractive index 10 and NaCl in
U4 of salinity.

Ideal for fruit, juices, drinks, milk, wine, edible oils, food industry, chemicals, phar-
maceutical, science, petrochemical, oils, lubricants etc.

Modei NR-151
COMMON FEATURES

Portable and easy to use.

Alphanumeric display.

Determinations using a high precision photo cell integrated to a CCD camera and di-
gital image processor.

Chamber prism of anti corrosive stainless steel and lid.

Automatic temperature compensation (ATC) to 20 °C, with a sample temperature
range from 5 to 40 °C.

Temperature selection °C or °F.

Calibration using distilled water.

Function selection limits and tolerable alarms.

Microprocessor with instant response.

Disconnects automatically if inoperable for 3 minutes.

Low voltage alarm.

Power supply 9V battery.

Operating temperature from 0 to 40 °C at up to 90% relative humidity and a maxi-

mum height of 2000 m above sea level.
Model KR-101

MODELS  Partho. and Measurement

Resolution
g e Brix % 0.0 - 95.0% 0.1% +0.1%
R2+40°F 02°F £2°F
NR-101 5001013 RefractionindexT)D  13330- 1441310 0.0001T)D +00002T)
Salinity % 00-280% 0.1% +0.1%

Comes complete with protective camry case, dosing burette, bottle of distilled water and a 9V battery.

Figura Ill.2. Ficha del refractometro lvymen NR-101
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pH-metro/conductimetro:

Especificaciones

& crisON

Sujetos o cambia sin pravio aviso.

Especificaciones
Pantalla
Tedado

Escalas de medida
{la resclucién depend d ko escci]

Error de medida (= 1 digiio)

Reproducibilidod |= 1 digitc]

Compensacién de femperatura
Temperatura de referencia (RT)
Cosficiente de temperatura TC)
Factor de conversion TDS
Pairones de calibracién
Constonte de célula aceptada

Dee cristal liquido, retroilvminada, con pictogramas
De membrang, & fedas

Conduclividod Q.01 pS/cm a 500 m5/cm
Salinidod 0.0 2 1999 mg/] NaCl

2.0a50.0 g/I NaCl
D5 Omg/1a 500 g/1
Temperatura  -20.0 0 150.0°C

-4.0a 302.0°F

Conductividad =0.5%
Salinidad =05%
D5 =05%
Temperatura < 0.2°C (0.4 °F)

Conductividod =0.1%
Sdlinided +0.1%
5 +0.1%
Temperatra = 0.1"C{0.1 °F)

Mediante sensor de temperatura Pt 000 integrado

20025°C |68 o 77 "F). Ajuste de fabrica: 25 °C {77 °F)

0,00 a 9.99%/°C |ojuste de fabrica: 2%,/ *C)

0,00 a 4.44 |gjuste de fabrica: 0.64)

147 p5/em, 1413 pSfcm, 12.88 mS/cmy 111.8 mS/cm fa 25 °C/77 )
Entre 0.05 y 50 em! [ojuste de fabrica: 1.0 cm)

Dimensiones del insirumento y condiciones ambientales

Temperatura de funcicnamiento
Temperatura de almacenamiento
Condiciones ambienfales

Peso

Tamaiio

Datos técnicos adicionales
Gesfidn de energia

Tipo de profeccién

Fuente de alimentacian |pilag)
Conedior

De0°Ca50°C [de32Fal22°
De-15°Cab5*Clde 5 °Fa 149 °F

80% de humedad relativa |sin condensacian]
300g

186 x 73 x 38 mm

Desconexin automética tras 5 minutos de inactividad.

IP &7

3 pilas de 1.5V, fipo AA. Autonomia de méas de 400 horas
MP-5, mulfipin de 5 contactos

5 aiios

& meses

Figura Ill.3. Ficha del pH-metro/conductimetro Crison CM 35 +

-9-



