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RESUMEN

Una de las proteinas mas abundantes en la leche de vaca es la caseina, esta se puede aprovechar
para muchos usos alimentarios conocidos como la fabricacion de quesos, complementos
alimentarios, etc. La recuperacién de la caseina como una fraccién aislada, es relativamente
sencilla, mediante su precipitacion a diferentes condiciones.

Como subproducto de este proceso de precipitacidn, se obtiene lactosuero que debido a que es
altamente contaminante para el medio ambiente, requiere de un tratamiento especifico en la
instalacion donde se genera. En numerosas ocasiones no es posible realizar este tratamiento in
situ y esto genera un coste adicional al proceso.

Por este motivo, se contempla la separacion fraccionada de las distintas fracciones proteicas
qgue contiene, para su posterior comercializacion, por lo que haremos econédmicamente viable
el proceso en todas sus etapas.

Palabras clave: Caseina, lactosuero, tecnologia de membranas.
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RESUM

Una de les proteines més abundants en la llet de vaca es la caseina: aquesta es pot aprofitar per
a molts usos alimentaris coneguts com son la fabricacié de formatges, complementes
alimentaris, etc. La recuperacié de la caseina como una fraccio aillada es relativament senzilla
mitjanzant la seua precipitacio a diferents condicios.

Com subproducte d’aquest procés de precipitacid s’obté el serum de la llet, que per ser altament
contaminant per al medi ambient requereix un tractament especific en la instal-lacié on es
genera. En nombroses ocasiones no es posible realizar aquest tractament in situ i aixo genera
un cost addicional al procés.

Per aquest motiu, es contempla la separacio fraccionada de les diferents fraccions proteiques
que conté, per a una posterior comercialitzacid, amb la qual cosa farem economicament viable

el procés en totes les seus etapes.

Paraules Claus: Caseina, serum de llet i tecnologia de membranes
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ABSTRACT

One of the most abundant proteins in cow milk is casein, which can be used in the food industry
to produce some types of cheese or food supplements. The recuperation of casein as an isolated
fraction, is relatively easy, through its precipitation at certain conditions.

As a byproduct of this precipitation process, whey is obtained. As the whey is relatively pollutant
for the environment, it requires of specific treatments at the plant where it is generated. In
numerous occasions, it is not posible to perform these treatments, making the entire process
less viable.

Because of this, we contemplate the separation of the different proteins it contains for a future

sale, which would make the process much more viable in all its steps.

Key words: Casein, whey, membrane technology
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1. OBJETIVO

El presente TFG cuenta con dos objetivos principales. El primer objetivo es la optimizacién del
proceso gravimétrico para obtener la mayor cantidad posible de caseina y seroproteinas de la
leche de vaca. El segundo objetivo de este TFG, es el disefio de una planta piloto con sistemas
de membranas de ultrafiltracién para recuperar la mayor cantidad de contenido proteico del
lactosuero.

2. JUSTIFICACION

La leche de vaca posee numerosos componentes que pueden ser separados para su posterior
comercializacién. La caseina es la proteina mayoritaria de la leche y tiene un gran rango de
aplicaciones industriales. Mediante el proceso gravimétrico y su posterior optimizacion, se
podrd determinar que valores de temperatura y molaridad de acido son los mas adecuados para
precipitar la mayor cantidad de proteina de la leche y asi poder obtener mas beneficios gracias
a su venta.

Con el lactosuero sobrante, obtenido tras la precipitacion de la caseina, se iniciara una etapa
térmica cuyo objetivo serd precipitar el mayor nimero de seroproteinas restantes en el
lactosuero. Todo el lactosuero generado, serd llevado a una planta piloto de ultrafiltracion para
extraer, finalmente, la mayor cantidad de concentrado proteico.

En la actualidad, todo el lactosuero que se generard en el sector lacteo, serd removido por un
agente autorizado para su gestion. Este es el caso de muchas empresas pequefias, que no
disponen de los medios necesarios para tratar el lactosuero in situ en sus plantas. Esto supone
un gasto de gestién y no se obtiene ningun beneficio econdmico de él. Al ser relativamente
contaminante, las empresas deben cumplir con la legislacion en materia de vertidos para evitar
futuras sanciones.

Es por esto, que reducir el volumen del lactosuero generado y aprovechar el concentrado
proteico en la etapa de la planta piloto de ultrafiltracion, se antoja de gran relevancia para su
aplicacion industrial posterior. Con ello no solo se puede obtener un beneficio econdmico sino
también uno medioambiental.

En lo que concierne a la justificacion académica, se ha requerido del uso de numerosas
competencias adquiridas durante el grado en ingenieria quimica, para la finalizacion del TFG. En
primer lugar se ha disefiado un proceso industrial relacionado con la industria quimica,
aplicando conocimientos de diversas asignaturas y controlando en todo momento el disefio
experimental, la optimizacién de dicho disefio y valorando el impacto medioambiental del
lactosuero.

Gracias a este trabajo, he podido desarrollar mis conocimientos en los procesos de filtracién por
membranas. También, he aprendido a manejar un software informatico de gran utilidad para la
optimizacion de ciertos procesos.

Finalmente, con la presentacién y la entrega de este TFG, se opta a la consecucién del Grado en
Ingenieria Quimica, paso indispensable si se desea desempefiar en el futuro, un trabajo en el
area ingenieril.
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3. ANTECEDENTES

3.1. Sector Lacteo

3.1.1. Introduccion y proceso productivo de la leche de vaca

El consumo de la leche de vaca se remonta miles de afios en la antigliedad. Se han obtenido
pruebas arqueoldgicas que demuestran que los primeros ndmadas que se dedicaron a la
ganaderia obtuvieron gran parte de su sustento gracias a la leche de las vacas. A pesar de que
también se obtenia leche de otros animales como cabras y ovejas, la leche de vaca era la mas
empleada.

Una de las propiedades principales de la leche es la gran cantidad de subproductos que se
pueden obtener a partir de ella. Un claro ejemplo de esto se encuentra en los quesos. En la
antigliedad lo utilizaban como una forma de conservar la leche. Lo que se hacia era afadir un
poco de sal y someter a la leche a una presién elevada, con esto se conseguia eliminar la fraccidon
liquida restante, denominada lactosuero.

}

Leche de r.onsumoJ | Derivados IicteosJ

| l

| Yogur| Iquesol l Nata l | Mantequllla|

Figura 1. Diagrama de los productos lacteos (MTD. Sector Lacteo, 2010)

Como cabe suponer, desde aquella época hasta la actualidad, todas las técnicas relacionadas
con el proceso productivo de la leche han mejorado considerablemente.

Actualmente, el proceso productivo de la leche de vaca es el siguiente:

1. Recepcién de la materia prima
La leche proviene de los establecimientos rurales donde se crian las vacas (tambos). La leche
proveniente de los tambos se recoge en camiones recolectores de leche. Estos camiones estan
equipados con tanques de enfriamiento para garantizar que la temperatura de la leche sea
siempre inferior a los 10°C.
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2. Control de la materia prima (primer control de calidad)
Antes de descargar la materia prima, se realiza el primer control de calidad. Este control de
calidad consiste en una serie de tratamientos fisico-quimicos para comprobar la calidad de la
materia prima recibida.

3. Recepcion de la leche
Si el control de calidad ha sido satisfactorio y la leche cumple las normas de calidad exigidas, se
procede a la descarga de la leche. A continuacidn, se higieniza la leche mediante una serie de
filtros, se enfria y se introduce en una serie de silos de acero inoxidable.

4. Pasterizacidn
La pasterizacidn es un tratamiento térmico que se le aplica a la leche con el objetivo de eliminar
todos aquellos microorganismos que sean dafiinos para el consumo humano.

5. Almacenamiento
La leche pasterizada se almacena en unos silos especificos a la espera de la siguiente etapa.

6. Esterilizacion
La esterilizacidn es un proceso térmico que tiene como obijetivo la eliminacidon completa de los
microrganismos asi como de la inactivacidén de las enzimas que pudiesen alterar la calidad del
producto final. Consiste en calentar la leche a unos 150°C durante un breve periodo de tiempo
(de 2 a 4 segundos).

7. Envasado
Primero se esteriliza el envase introduciéndolo en un bafo de peréxido de hidrégeno con un
posterior secado a alta temperatura. Una vez realizado este pequefiio tratamiento, se procede a
envasar la leche.

8. Control del producto terminado (segundo control de calidad)
Este es el segundo y ultimo control de calidad que se le realiza a la leche. Consiste en una serie
de controles fisico-quimicos y microbiolégicos que determinan si la leche cumple con la calidad
requerida para ser consumida.

9. Encartonadora
Esta maquina recibe todos los envases producidos y los agrupa en packs para su posterior
paletizado.
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10. Paletizado
Una vez que los envases estan agrupados en packs, se procede al estrichado para rigidizar las
cajas.

11. Almacenamiento
Se almacenan todos los productos hasta el momento de su venta. Esta etapa no requiere de
ningun tratamiento pues la leche ya es apta para su conservacién a temperatura ambiente.

12. Expedicion
El producto envasado se transporta en camiones para su posterior venta.

Figura 2. Esquema del proceso productivo de la leche de vaca (ilolay, 2017)

3.1.2. El sector lacteo en Espaiia

El sector lacteo en Espafia genera mas de 8600 millones de euros al afio. Esto supone el 2% del
total de la produccién industrial en Espafia y el 9% de la produccién del sector alimentario.

En el siguiente grafico se puede apreciar la distribucién de la producciéon industrial de productos
lacteos en Espafia entre el afio 2010 al afio 2015:
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Gréfico 1. Produccidn industrial (en miles de toneladas) de productos lacteos en Espaina
(MAGRAMA, 2015)

3.1.3. Composicidon de la leche de vaca

Segun el Real Decreto 1679/1994 del 22 de Julio, se entiende por leche cruda aquella leche
producida por la secrecién de la glandula mamaria de vacas, ovejas, cabras o bufalas que no
haya sido calentada a una temperatura superior a 40°C. Segun este mismo Real Decreto se
establece que la leche de consumo tratada térmicamente es la leche destinada a la venta del
consumidor final y a las colectividades, obtenida mediante tratamiento térmico y que se
presenta en las formas de leche pasterizada, leche esterilizada y leche UHT.

Como se puede apreciar en la Tabla 1, el componente mayoritario de la leche de vaca es el agua,
en ella se hallan sales y azlcares disueltos mientras que las proteinas se encuentran en estado
coloidal y finalmente el resto de materia grase se encuentra en emulsion.
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(MAGRAMA, 2015)

Tabla 1. Composicién quimica media de la leche de vaca, oveja y cabra por cada 100 g de leche

Nutrientes Unidades Vaca Oveja Cabra
Agua g 87.70 81.69 87.1
Glucidos (lactosa) g 4.70 4.27 4.60
Lipidos g 3.60 7.51 4.30
Sustancias nitrogenadas g 3.30 5.62 3.30
- Caseinas g 2.70 4.30 2.47
- Seroproteinas g 0.42 1.05 0.56
- Nitrégeno no proteico g 0.18 0.27 0.27
Sales minerales g 0.70 0.91 0.70
- Na mg 50 48 40
-K mg 150 121 180
-Ca mg 120 186 130
- Mg mg 12 18 20
-P mg 95 127 110
- Fe ppm 0.40 0.76 0.40
-Cu ppm 0.22 0.31 0.50
-Zn ppm 4.19 6.88 3.50
Vitaminas Trazas Trazas Trazas Trazas
Enzimas Trazas Trazas Trazas Trazas
Gases disueltos %Volumen 5

La lactosa es el glucido que se haya mas presente en la leche (en torno a un 5%). La principal
caracteristica de la lactosa es que fermenta con la ayuda de ciertos microorganismos presentes
en la leche. Esto, por ejemplo, da al queso su olor caracteristico. Ademas de la lactosa, existen
otros glucidos presentes en la leche como la glucosa y la sacarosa.

Los lipidos (o grasas) forman entre un 3.5% hasta el 8% de la leche en funcién del animal del que
provenga. Esta materia grasa se presenta en forma de gldbulos rojos. Estos glébulos se
encuentran suspendidos en el agua y rodeados de una fina capa de fosfolipidos. Esto evita que
los glébulos rojos se unan entre si, lo que mantiene a la leche en emulsion. Los lipidos también
ayudan a mejorar la distribucién de la caseina en la masa del queso.

En la leche, existen dos clases de sustancias nitrogenadas: las proteinas, que representan
alrededor del 95% del nitrégeno en la leche, y las sustancias no proteicas que representan el 5%
restante del nitrégeno. El porcentaje de sustancias nitrogenadas esta entre un 3 hasta un 6% en
funcién del animal del que provenga la leche. En todos los tipos de leche existe una relacién
proporcional entre la materia grasa y la cantidad de sustancias nitrogenadas.

La caseina es la proteina mayoritaria presente en la leche llegando a representar hasta un 80%
del nitrégeno total de la leche. Ademas, es la proteina responsable del color blanco de la leche.

Como se aprecia en la tabla 2, la caseina se divide en 4 fracciones mayoritarias que se clasifican
en funcién de su movilidad electroforética: a-caseina, B-caseina, k-caseina y y-caseina.
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Tabla 2. Fracciones de la caseina presente en la leche de vaca, oveja y cabra (MAGRAMA,

2015)

Especie animal Vaca Oveja Cabra
Fracciones de caseina a 50.8 30.2 12.6
Fracciones de caseina 8 33.0 47.1 75.3
Fracciones de caseina k 9.4 7.3 8.2
Fracciones de caseinay 6.8 15.4 3.9

Al contrario que el resto de proteinas, la caseina no precipita por la accién del calor. Para
conseguir que la caseina llegue a precipitar se tiene que conseguir que pierda su estabilidad
coloidal. Esto se puede conseguir de dos formas:

a. Acidificacion. Este método se basa en el hecho de que todas las fracciones que
constituyen la caseina comparten la misma propiedad: precipitan al acidificar la leche a
un pH = 4.6. Este punto se corresponde con el punto isoeléctrico de la leche. Por esta
razon, a la caseina se la considera una proteina insoluble en la leche.

b. Accién de enzimas proteoliticas. Estas enzimas son de origen animal o vegetal y al
mezclarse con las caseinas forman un precipitado llamado paracaseina.

Una vez que todas las fracciones de la caseina han precipitado, quedan la lactosa y sales junto
con el resto de las proteinas. A esta disolucidn se le denomina lactosuero.

3.1.4. Composicion y problematica del lactosuero

Segun el Cadigo Alimentario, el lactosuero es el liquido amarillento resultante tras la separacién
de gran parte de la caseina y la grasa durante la elaboracion de diferentes productos lacteos
(Morales, 1992).

El lactosuero esta constituido principalmente por lactosa, seroproteinas (B-lactoglobulina y a-
lactoalbimina exclusivamente), vitaminas, minerales y grasas. Las seroproteinas del lactosuero
se recuperan por ultrafiltracion mediante un secado a temperaturas relativamente bajas para
evitar su desnaturalizacion.

Tabla 3. Composicion de la leche de vaca y lactosuero (Webb et al, 1974)

Componente Leche de vaca (%) Lactosuero (%)
Agua 87.2 93.7
Grasa 3.7 0.05

Caseina 2.8 0.003
Proteina 0.7 0.66
Lactosa 4.9 4.6
Cenizas 0.7 0.58
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Existen dos tipos de lactosuero obtenidos en funcidn de la manera en que precipite la caseina:

a. Lactosuero acido. Se obtiene mediante la acidificacidon de la leche.

b. Lactosuero dulce. Se obtiene por la adicién de las enzimas proteoliticas.
Como se aprecia en la Tabla 4, a pesar de que las diferencias en composicién no son
excesivamente dispares, si que merece la pena conocer las diferencias entre ambos tipos de

lactosuero de cara al analisis de los resultados finales.

Tabla 4. Composicion del lactosuero dulce y acido (Panesar et al, 2007)

Componente Lactosuero dulce (g/L) Lactosuero acido (g/L)
Solidos totales 63.0-70.0 63.0-70.0
Lactosa 46.0-52.0 44.0-46.0
Proteina 6.0-10.0 6.0-8.0
Caicio 0.4-0.6 1.2-1.6
Fosfatos 1.0-3.0 2.0-45
Lactato 2.0 6.4
Cloruros 1.1 1.1

Otro de los aspectos relacionados con el lactosuero que hay que mencionar es la importancia
del control de la demanda quimica de oxigeno (DQO). La DQO es un parametro que nos permite
cuantificar la cantidad de oxigeno necesario para poder oxidar materia orgdnica bajo
condiciones de temperatura, tiempo y agentes oxidantes y se mide en miligramos de oxigeno
requerido por litro (mg O,/L o ppm).

La DQO de la leche de vaca es de 220000 ppm mientras que la DQO del lactosuero es de 70000
ppm. Esto demuestra que el lactosuero puede contaminar el medio ambiente y ademds nos
permite comprobar que el lactosuero aun cuenta con ciertos componentes de interés.

El lactosuero es un residuo que generan las queserias durante la transformacion del queso en
leche. Aproximadamente, de cada 100 litros de leche empleada se obtienen 10 kg de queso y 90
kg de lactosuero. Esto lo convierte en el principal residuo en la industria lactea y por esta razon
hoy en dia se siguen buscando nuevas formas para aprovechar el lactosuero.
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3.1.5. Aplicaciones de la caseina y del lactosuero

Aplicaciones de la caseina

Algunas de las aplicaciones mas comunes de la caseina se resumen en la siguiente tabla:

Tabla 5. Aplicaciones y propiedades de la caseina (Audic JL, Chaufer B y Daufin G, 2003)

Aplicaciones

Propiedades

Envoltura textil

Aumenta la adherencia de la envoltura

Adhesivos Mejora la resistencia al agua
Plasticos Mejora el procesado vy la resistencia mecanica
Detergentes Aumenta la tensidn superficial

Suplementos alimenticios

Aumenta el porcentaje proteico

Aplicaciones del lactosuero

Las aplicaciones del lactosuero estan recogidas en la siguiente tabla:

Tabla 6. Aplicaciones y propiedades del lactosuero (Poveda, 2013)

Aplicaciones Propiedades

Quesos Emulgente y gelificante
Panaderia Aumenta el valor nutricional
Bebidas Mejora la solubilidad
Postres Mejora la textura

Industria carnica Funcionan como gelificante

Guillermo Garach Serrano
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3.2. Procesos de membranas

3.2.1. Desarrollo histérico e introduccion a los procesos de membranas

Desarrollo histoérico

El desarrollo de los procesos por membranas comenzd en el siglo XVIII cuando algunos cientificos
y filésofos de la época empezaron a descubrir esta técnica. Abbe Nolet, por ejemplo, ya acufio
el término “ésmosis” para describir la permeabilidad del agua a través de un diafragma en 1748.
Durante el siglo XIX y principios del siglo XX los procesos de membranas no tenian ningin uso
industrial ya que sélo se utilizaban en laboratorios con el fin de desarrollar algin principio
fisico/quimico. Un ejemplo de esto lo hayamos en Maxwell, quien hablé del concepto de
membrana semipermeable para desarrollar la teoria cinética de los gases.

El primer gran impacto industrial que tuvieron las membranas fue durante el fin de la Segunda
Guerra Mundial. Esto se produjo debido a la gran escasez de agua que existia tanto en Alemania
como en grandes partes del resto de Europa. Esta crisis indujo al ejército norteamericano a
financiar una serie de experimentos con el objetivo de crear filtros para poder testear el agua
de una manera correcta.

En 1960, y a pesar de que los fundamentos actuales de las membranas ya habian sido
desarrollados, los procesos de membranas solo se utilizaban para algunas aplicaciones
industriales muy especializadas. Sin embargo, en 1962 Sidney Loeb y Srinivasa Sourirajan
desarrollaron un nuevo tipo de membranas mas finas y considerablemente mas resistentes. Este
nuevo tipo de membrana permitié que la dsmosis inversa fuese viable ya que el flujo que
atravesaba dicha membrana era 10 veces mayor que cualquiera hasta la fecha.

Al mismo tiempo que Loeb y Sourirajan desarrollaban su innovadora membrana, se hicieron
multiples avances relacionados con las membranas. Cabe la pena mencionar un ejemplo en el
sector de la medicina donde W.J. Kolf fue capaz de realizar el primer trasplante de rifidn.

En la Figura 3, se muestra una breve cronologia del desarrollo histérico de las membranas:
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Introduccidn a los procesos de membranas

Los procesos de membranas son uno de los procesos mas comunes dentro del dmbito de la
ingenieria quimica. Al tener un numero casi ilimitado de aplicaciones, los procesos de
membranas se han vuelto muy utilizados en muchos sectores industriales. Estos procesos estan
clasificados dentro de los procesos de separacion, concentracién y purificacion.

Los procesos de separacidn por membranas tienen lugar a través de una membrana
semipermeable. Esta, actla como una interfase para conseguir separar una corriente
multicomponente liquida y gaseosa en dos corrientes unicomponentes. En este tipo de procesos
se necesita una fuerza impulsora que desplace el flujo. Debido a que el flujo que atraviesa la
membrana discurre de forma tangencial, la posibilidad de que se colapsen todos los poros de la
membrana es mucho menor. Con esto se consigue limitar el flujo de determinadas especies en
una direccién. Esta es una de las principales diferencias con los procesos de filtracion
tradicionales.

La caracteristica principal de los procesos por membranas es la capacidad de la membrana de
controlar la permeabilidad de una especie quimica a través de ella. Otra de las caracteristicas de
estos procesos es la baja energia que necesitan para funcionar, lo que convierte a estos procesos
en una alternativa sostenible.

° i o
- ) (=] o d o & Q
9o o - 9 o,9 g0
o st SRR T o s @
o @ o D o - - 2 -~ Uﬂ?“o 3
_—- o o 9 o -~ ~ ° CREL g
_ i a o D
- _ o o o
Alimento - o mbrans o o Rechazo
> 1
P— b o il o> %o
9
- 3
Permeado

Figura 4. Esquema simplificado de un proceso de separacidon de membranas. (Schmeling et al,
2010)

Como se observa en la figura 4, la corriente que fluye por la membrana recibe el nombre de
alimento, la corriente que la atraviesa recibe el nombre de permeado y la corriente que no
atraviesa a la membrana recibe el nombre de rechazo.
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Todas las membranas tienen 2 parametros caracteristicos que explican su comportamiento:

1. Selectividad. La selectividad de una membrana es la capacidad que posee dicha
membrana de retener las sales y viene expresada por el indice de rechazo (IR):

C,—C
IR(%) = % Ecuacion 1
A

Donde Ca y Cp (g/L) son la concentracién de sales del alimento y permeado
respectivamente.

2. Densidad de flujo permeado. La densidad de flujo permeado de una membrana es su
capacidad para producir un caudal de permeado. La densidad de flujo permeado viene
dada por la ley de Darcy:

Jp=A-(AP — An) = E—P Ecuacién 2

m

Donde Jp es la densidad de flujo permeado a través de la membrana (L/m?h) y A es el
coeficiente de permeabilidad de la membrana (L/m2hbar). Este coeficiente varia en
funcidon de distintos parametros como el espesor o el tamafio de los poros de la
membrana. AP es el gradiente de presion de trabajo aplicada entre el alimento y el
permeado (bar) mientras que Am es el gradiente de presién osmatica de trabajo aplicada
entre el alimento y el permeado, despreciable en los procesos de ultrafiltracién (bar).
Qp es el caudal de permeado obtenido a través de la membrana (L/h) y An es el drea de
la membrana (m?).

Los procesos de membrana se explican a partir de ecuaciones que relacionan la densidad del
flujo permeado por la membrana, con la fuerza impulsora que mueve dicho flujo. En este caso
se trabajara con la diferencia de presiones entre el alimento y el permeado como fuerza
impulsora.

Los procesos por membranas se clasifican en funcion de la fuerza impulsora que mueve el flujo
a través de la membrana. Esta fuerza impulsora puede ser la presion, la concentracién o el
potencial eléctrico. En el presente TFG se hara hincapié en la clasificacion cuando la fuerza
impulsora es la presidn. Siguiendo esta clasificacion se obtiene:
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Tabla 7. Clasificacion de las distintas técnicas de separacién por membranas con la presion por
la fuerza impulsora

Técnica empleada | Tamafio particula (hm) | Presién operacion (bar)
Microfiltracién 50-10000 <2
Ultrafiltracion 5-100 1-5
Nanofiltracién 0.5-5 5-15

Osmosis Inversa 0.01-1 10-60

Como se observa en la tabla anterior, a medida que el tamafio de la particula disminuye, se
necesitara de una presion de trabajo mayor para que dichas particulas atraviesen la membrana.

En la siguiente figura se muestran las diferentes técnicas de separacién de membranas para los
distintos tamafios de particulas:

I Macromoléculas organicas I

Coloides Compuestos
organicos
Bacterias Virus Sales disueltos
Polen Levadura
| | | ] | 1 ]
100 pm 10 1 01 0,01 0,001 0,0001
| Microfiltracién | Nanofiltracion

Filtracion Ultrafiltracion |

Figura 5. Relacidn entre el diametro del poro de la particula con la técnica de separacién por
membranas (Zena membranes)

3.2.2. Microfiltracion

Como se ha podido ver en la tabla 7, la microfiltracion se refiere a los procesos de membranas
que separan particulas en suspensidon con un didmetro de entre 50 a 10000 nm bajo una presion
de operacidn inferior a 2 bar. El primer uso a gran escala que tuvo este proceso fue durante la
Segunda Guerra Mundial para controlar los niveles de contaminacién en los tanques de reserva
de agua.
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En 1960 se desarrolld el modelo de filtracion en linea utilizando membranas de microfiltracion.
Este proceso se basaba en forzar a todo el flujo, bajo presién, a través de la membrana. A medida
que las particulas se iban acumulando en la superficie, la presidon requerida para mantener el
flujo aumentaba, hasta que eventualmente se tenia que sustituir la membrana.

+~ membrane surface

' Particle build-up on
¥

Particle-free permeate

Figura 6. Filtracion en linea con membranas de microfiltracion (Baker et al, 2000)

Sin embargo, en 1970 se empez6 a utilizar el proceso alternativo de la filtracion de flujo cruzado.
La diferencia con la filtracidn en linea era que en lugar de forzar al flujo a pasar directamente a
través de la membrana, se hacia pasar el flujo tangencialmente sobre la membrana. Con esto se
conseguia obtener una corriente sin particulas (permeado) y otra corriente con todas las
particulas (rechazo). A pesar de que el coste de este proceso era mds elevado y complejo que el
anterior, se conseguia aumentar sustancialmente el uso de las membranas de microfiltracién.

o O o O o
Feed -Q o O D 1:::1% 0 o - Retentate

SO AN GRS ONE SO
2@%5%@@&@@: Egi"d{}d’@@; .

Particle-free permeate

Figura 7. Filtracion de flujo cruzado con membranas de microfiltracion (Baker et al, 2000)

3.2.3. Ultrafiltracion

Como se ha podido ver en la tabla 7, la ultrafiltracion se refiere a los procesos de membranas
que separan particulas en suspension con un diametro de entre 5 a 100 nm bajo una presion de
operacion de entre 1 a 5 bar. La ultrafiltracion utiliza una membrana porosa que consigue
separar el agua de macromoléculas y materias coloidales. La diferencia principal con la
microfiltracidn reside en el tamafo de los poros, permitiendo el paso de materias con un tamanio
menor.
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El didametro de los poros de la membrana determinard el grado de eliminacién de los compuestos
organicos y microorganismos. Esto implica que los compuestos que tengan menor peso
molecular atravesaran la membrana, llevandose la corriente de rechazo el resto de
macromoléculas. Esto hace de la ultrafiltraciéon un proceso muy versatil que permite concentrar,
clarificar o filtrar disoluciones sin tener que afiadir sustancias externas para la desinfeccién.

Gran parte del sector de la tecnologia de membranas esta dedicado a la filtracién de aguas
residuales. Dado que estas aguas llevan toda clase de materia organica y particulas, es
recomendable aplicar una etapa de ultrafiltracion antes de la 6smosis inversa o nanofiltracion.
Con esto se consiguen filtrar muchas particulas que podrian entorpecer la etapa posterior de
purificado.

Hay dos grandes tipos de materiales que forman las membranas:

- Membranas orgdnicas. Como por ejemplo el carbono.
- Membranas inorganicas. Como por ejemplo las ceramicas.

Las mas utilizadas actualmente son las membranas inorgdnicas de ceramica ya que poseen
numerosas ventajas frente a otras membranas de distintos materiales. Estas membranas son
capaces de resistir valores muy elevados de pH y temperatura y también son resistentes a los
oxidantes. Esto hace que sean muy atractivas para trabajar con aguas residuales pues permite
un mayor uso, ensuciandose menos que otras membranas.

Al igual que con el resto de membranas, uno de los mayores obstaculos a controlar es el
ensuciamiento (en inglés “fouling”). Al irse cubriendo la membrana de suciedad, la densidad de
flujo ird disminuyendo también, pues parte de los poros de la membrana estaradn obstruidos, lo
que dificultara el paso del flujo. A esto se le lama ensuciamiento y se debe de tener en especial
consideracion puesto que incrementa la complejidad y duracién del proceso debido a la limpieza
manual o al reemplazo de la membrana.

El ensuciamiento en las membranas de ultrafiltracién se puede deber a uno de los siguientes
factores:

- Taponamiento de los poros. Esto sucede cuando el diametro de las particulas del soluto
coinciden con el didmetro de los poros de la membrana.

- Formacién de la capa gel por la unién de las macromoléculas de soluto y disolvente.

- Adsorcion de moléculas sobre la membrana
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Gréfico 2. Efecto del ensuciamiento en la densidad de flujo (Baker et al, 2000)

En el gréfico 2 se puede apreciar el efecto del ensuciamiento sobre la densidad de flujo. Debido
al ensuciamiento, el flujo permeado decrece con el paso de los dias. Para volver a tener los
mismos valores de flujo permeado se deben realizar limpiezas periddicas.

3.2.4. Nanofiltracion y 6smosis inversa

Como se ha podido ver en la tabla 7, la nanofiltraciéon se refiere a los procesos de membranas
gue separan particulas en suspensidon con un diametro de entre 0.5 a 5 nm bajo una presion de
operacion de entre 5 a 15 bar. En esa misma tabla, se observa que la 6smosis inversa se refiere
a los procesos de membranas que separan particulas en suspensiéon con un didmetro de entre
0.01 a 1 nm bajo una presién de operacion de entre 10 a 60 bar. Ambos procesos operan bajo
el mismo principio de funcionamiento con la diferencia de que en la nanofiltracién pasan
particulas de mayor tamafio grandes a través de su membrana.

Estos dos procesos se utilizan cuando un soluto de bajo peso molecular (como las sales
inorganicas o pequefias moléculas organicas como la glucosa y sacarosa) tiene que separarse de
una disolucién. El proceso consiste en hacer pasar la disolucidn a través de una membrana que
sea permeable al agua pero impermeable a las sales de la disolucion. Bajo una elevada presion,
esta disolucion entra en contacto con la membrana provocando la retencién de las sales y una
corriente de permeado libre de dichas sales.

La diferencia de estos dos procesos con la ultrafiltracion radica en el tamafio del soluto. Por esto
en la nanofiltracién y en la dsmosis inversa se necesitan membranas mas densas. Esto implica
que se necesitara también una mayor presidon para hacer pasar el soluto a través de la
membrana.

Tanto la nanofiltracion como la dsmosis inversa tienen numerosas aplicaciones. Se pueden
aplicar en casos de desmineralizacion y desalinizado de aguas. Son utilizadas también en
tratamientos de agua con determinados sélidos disueltos con el fin de remover ciertos cationes
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(“ablandarla”). Al reducir la dureza del agua también se obtiene una reduccién de la
concentracién de sodio. En el sector lacteo, se suele someter al lactosuero a una etapa de
nanofiltracidn para eliminar todas las sales que no han podido ser retiradas en la anterior etapa
de ultrafiltracion.

Osmosis
Inversa
. Presiéon
_— externa
< «
O
Agua 3 - Agua
purificada>~—~_ © 5‘0 @ concentrada
< "‘, a9

Figura 8. Esquema de funcionamiento de la dsmosis inversa

3.2.5. Aplicaciones de las membranas en el sector lacteo

Desde el principio de los afios 70, la industria lactea ha ido utilizando progresivamente mas
técnicas de separacion por membranas. Las aplicaciones de las membranas en el sector lacteo
se dividen en dos grandes grupos:

a. Aplicaciones a la leche. La microfiltracidn se utiliza con leche entera o desnatada para
eliminar bacterias o para fraccionar la caseina. La ultrafiltracidn se utiliza también con
leche entera o desnatada para elaborar quesos, helados y para la elaboracién de leche
y helados con un bajo nivel de carbohidratos. La nanofiltracidn y la dsmosis inversa
utilizan leche desnatada para elaborar quesos y helados.

b. Aplicaciones al lactosuero. La microfiltracidn se utiliza con el lactosuero para eliminar
las grasas y las bacterias. La ultrafiltracién se aplica al lactosuero para obtener
concentrados de las proteinas de dicho lactosuero. La nanofiltracidn y la dsmosis inversa
se utilizan con el lactosuero para eliminar las sales.
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CAPITULO II: METODOLOGIA
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4. PROCEDIMIENTO EXPERIMENTAL

En este apartado se va a describir la metodologia empleada en la realizacién de los ensayos
experimentales.

4.1. Recuperacion de la caseina

Se realiza en primer lugar la recuperacién de la caseina contenida en el alimento inicial. Para
ello, se procedera a la precipitacidn de la misma en medio acido mediante el método
gravimétrico, que se basa en la precipitacion de la caseina cuando esta alcanza el punto
isoeléctrico. Se realizardn 9 repeticiones del experimento variando la temperatura y la
molaridad del acido acético para hallar qué combinacion de ambos es mas efectiva para
precipitar la mayor cantidad de caseina.

El procedimiento experimental utilizado para la precipitacion de la caseina es el siguiente:

Se miden 100 mL de leche desnatada en un vaso de precipitados de 250 mL. Este vaso de
precipitados se pondra sobra un agitador magnético con calefaccién. Esto se repetira 3 veces
para 3 temperaturas distintas: 25°C, 40°C y 55°C. Se controlara el aumento de la temperatura
con ayuda de un termémetro.

Una vez se alcanza la temperatura deseada, se afiaden poco a poco gotas de una disolucion de
acido acético previamente preparado con concentraciones de 1 M, 1.5 My 2 M. Por lo tanto, se
realizaran 9 repeticiones combinando las temperaturas y las concentraciones. Las 9 repeticiones
realizadas se resumen en la siguiente tabla:

Tabla 8. Experiencias realizadas combinando temperatura y molaridad

Temperatura leche (°C) | Molaridad acido acético (M)
25°C 1M
40°C 1M
55°C 1M
25°C 1.5M
40°C 1.5M
55°C 1.5M
25°C 2M
40°C 2M
55°C 2M

La adicion de las gotas de acido se ha de realizar en intervalos y siguiendo la evolucion del pH
con un pH-metro anotando su evolucion.

A medida que se acidifique la leche, se observara la precipitacion de la proteina insoluble de la
leche, la caseina. Esto continuara hasta que se alcance un pH de 4.6 que se corresponde con el
punto isoeléctrico de la caseina. Los vasos de precipitados se deben dejar sobre la placa caliente
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hasta que se observe la separacién completa de la fraccién liquida (lactosuero) con la fraccion
sélida (caseina).

Figura 9. Ejemplo de una repeticidn realizada

A continuacidn, se separa la caseina del lactosuero y se le afiaden 2 mL de acido acético de la
molaridad correspondiente. Después, con la ayuda de una tela de nylon se filtra la caseina
presionando manualmente para tratar de eliminar la mayor cantidad de leche posible.

Posteriormente, a la caseina se le adicionan 10 mL de éter etilico, se agita suavemente y se
separa para depositarla sobre un vidrio de reloj (previamente pesado) y dejarlo en la estufa
calefactora a 50°C durante 24 horas.

Finalmente, se pesara el vidrio de reloj con la caseina seca y se anotara la masa de caseina
obtenida.

4.2, Recuperacion de las seroproteinas

En segundo lugar, se recuperaran las seroproteinas del lactosuero sobrante en la primera parte
del experimento. Esto se realiza precipitando las proteinas del lactosuero con ayuda de la
temperatura. El sélido proteico obtenido se lleva a centrifugacién para finalmente introducirlo
en la estufa calefactora. Se comparara la cantidad de seroproteinas obtenida en los 9
lactosueros distintos obtenidos de la primera parte del experimento.

El procedimiento experimental utilizado para la precipitacion de las seroproteinas es el
siguiente:

La fraccidn liquida restante (lactosuero), obtenida en cada experiencia, se debe introducir en
vasos de precipitados de 250 mL. Estos vasos de precipitados se introducen en un bafio de agua
a una temperatura de 70°C durante varios minutos hasta que se observe como precipitan las
seroproteinas (B-lactoglobulina y a-lactoalbumina) presentes en el lactosuero.
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Con la ayuda de un papel de filtro se separan las seroproteinas del liquido restante. Este sélido
proteico obtenido, se introduce en tubos de ensayo (previamente pesados) y se lleva a la
centrifugadora. Una vez centrifugado, se vierte el liquido sobrenadante de cada tubo en la pila
y con la ayuda de una gradilla se introducen todos los tubos en la estufa calefactora. Una vez
secados, se obtiene la masa de seroproteinas recuperadas.

4.3. Ensayos en la planta piloto de ultrafiltracion

Por ultimo, se procede a la realizacion de la Gltima parte del experimento en la planta piloto de
ultrafiltracién. Este experimento tiene dos objetivos principales:

a. Cuantificar el contenido proteico del lactosuero.

b. Obtener los pardametros de la membrana empleada.
Primero se obtendra la permeabilidad de la membrana. Esto se llevara a cabo con agua de red
(Am = 0) realizando 3 ensayos distintos variando la presién y midiendo el caudal de permeado a
través de la membrana en un tiempo establecido.

Figura 10. Planta piloto de ultrafiltracion

A continuacidn, se procedera a obtener la cantidad de proteinas del lactosuero separando a
estas de la lactosa y de las sales presentes en el lactosuero. Se preparan disoluciones con el
lactosuero en polvo, manteniendo la concentracidn constante y variando en 3 ensayos distintos
la presién de operacién. Se tomaran datos del caudal permeado asi como muestras de las
corrientes de permeado y alimento para cuantificar su contenido proteico.

Una vez obtenido, se aplicara el método de Bradford que se basa en la unién de un colorante, el
Comassie Blue G-250 a las proteinas. Con la ayuda de este método y de un espectrofotdmetro
se determinard la cantidad de proteinas presentes en el lactosuero.

25
Guillermo Garach Serrano




Disefio de una planta piloto para la separacidn de distintos componentes de la leche de vaca

4.3.1. Ensayos de permeabilidad de la membrana

El procedimiento experimental utilizado para la realizacién de los ensayos de permeabilidad de
la membrana es el siguiente:

Esta experiencia se llevara a cabo en la planta piloto de ultrafiltracidn. Se realizaran 3 ensayos
con agua de red para poder obtener el coeficiente de permeabilidad de la membrana. En cada
ensayo se fijara un incremento de presidn distinta: 0.8 bar, 1.6 bar y 2.4 bar. Se haran 3
repeticiones para cada ensayo.

Para mantener la presidn constante se ha de mantener fijo el caudal de rechazo en 300 L/h, esto
se consigue abriendo o cerrando poco a poco la valvula de regulacion. En cada ensayo se
mediran 3 volimenes de permeado y el tiempo requerido para obtener ese volumen, para luego
poder realizar un promedio. Al tratarse de agua de red, tanto la corriente de rechazo como la de
permeado se recircularan al tanque de alimentacion.

Con los datos de flujo permeado y presidon se elaborara una recta de calibrada de donde
podremos determinar el coeficiente de permeabilidad de la membrana.

4.3.2. Ensayos de recuperacion del lactosuero

El procedimiento experimental utilizado para realizar los ensayos de recuperacién del lactosuero
en la planta piloto de ultrafiltracion es el siguiente:

Primero se preparara una disolucién de 5 g/L de lactosuero en polvo. Se debe afadir poco a poco
y mezclandolo constantemente para evitar que queden grumos al introducirlo en la planta
piloto. Una vez que la disolucién esta completamente homogeneizada, se introduce en el tanque
del alimento.

Al igual que en el apartado anterior, se realizaran 3 repeticiones por ensayo utilizando las
mismas presiones: 0.8 bar, 1.6 bar y 2.4 bar. Entre repeticidn y repeticidén es conveniente dejar
5 minutos para que el sistema se estabilice.

Se recogerdn los volumenes de permeado anotando los tiempos. Se recogerd una muestra de
alimento para cada presidn en viales, guardandolos en la nevera.

Para finalizar con la planta piloto, se abrird la vélvula de salida del tanque de alimentacion para
vaciarlo y se rellenard con agua de red para proceder a la limpieza de la membrana de
ultrafiltracién.

Una vez que la planta piloto esté limpia se llevara a cabo la determinacion del contenido proteico
de lactosuero mediante el método Bradford.

Se recogeran 100 plL de cada muestra en el vial mediante una pipeta automatica y se depositaran
en un vaso de precipitados de 20 mL en el que se introduciran también 3 mL de reactivo
Bradford. El contenido del vaso de precipitados se introducira en viales que se agitaran durante
2 minutos. A continuacidn, se llenara una cubeta con cada muestra de los viales y se medira su
absorbancia con un espectrofotémetro trabajando a una longitud de onda de 650 nm.
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Con las absorbancias obtenidas en el espectrofotometro y la recta de calibrado del apartado
anterior se podra determinar la cantidad de proteinas presentes en cada una de las muestras.

5. METODOS ANALITICOS

Después de la explicacidon del procedimiento experimental, se procede a explicar los métodos
analiticos utilizados. Cada método utilizado varia en funcién del parametro que se desea
determinar.

Los dos métodos analiticos utilizados fueron:

a. El método Bradford para la determinacidon del contenido proteico de las muestras
obtenidas en los ensayos de ultrafiltracion del lactosuero.

b. La determinacion de la DQO de todas las muestras de lactosuero utilizado en todos los
ensayos realizados.

5.1. Cuantificacion de las proteinas del lactosuero

El método analitico utilizado para la determinacidon de la cantidad total de proteinas del
lactosuero fue el método Bradford. Este método se basa en la unién de un colorante, el
Comassie Blue G-250 a las proteinas, que da lugar a un complejo cuyo pico de absorcidon se
encuentra entre 465 y 595 de longitud de onda. En una solucidn acida, este colorante existe en
dos formas: una azul y una naranja. Las proteinas procedentes del lactosuero se unen a la forma
azul formando un complejo proteina-colorante con un coeficiente de extincion mayor que el
colorante libre.

La ejecucién de este método es relativamente sencilla puesto que consiste en, primer lugar,
afnadir 100 pL de muestra a un vaso de precipitados de 20 mL para posteriormente anadir 3 mL
de reactivo Bradford. Se introducird el contenido de los vasos de precipitados en viales que
permaneceran en agitacion durante 2 minutos. Finalmente, se llenard una cubeta con cada
muestra de los viales y se medira su absorbancia con un espectrofotémetro trabajando a una
longitud de onda de 595 nm.

Para poder determinar las proteinas presentes en las muestras de lactosuero, se realizd
previamente una curva de calibrado con un rango de concentracion de entre 0y 2 g/L para poder
comparar dicha recta con la elaborada una vez obtenidos los datos en el espectrofotémetro.
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5.1. Determinacion de la DQO

El segundo método analitico empleado fue la determinacidn de la demanda quimica de oxigeno
(DQO) de determinadas muestras. Este método se basa en la oxidacién del oxigeno presente en
la muestra en medio acido.

El método empleado fue el descrito en la informacion de las fichas técnicas de los test en cubetas
de la marca Merck, de su gama de productos Spectoquant. El test utilizado era valido para
muestras con concentraciones entre 500 y 10000 mg/L. Este método consiste en la introduccion
de 1 mL de muestra al tubo del kit, agitar y posteriormente dejar reaccionar a 148 °C en un
reactor durante 2 horas. Una vez transcurrido el tiempo, se dejan atemperar las muestras fuera
del reactor y se introducen en el equipo, obteniéndose el valor de la DQO de cada muestra.

6. EQUIPOS ANALITICOS

Durante la realizacién de los diferentes ensayos, se utilizaron diversos equipos para la
cuantificacion de las distintas muestras obtenidas.

En primer lugar, se utilizo el pH-metro, modelo Crison GLP 22. Dicho aparato permite medir la
concentracién de protones presentes en una muestra. El pH-metro fue utilizado para seguir la
evolucidn del pH en la leche hasta llegar al punto isoeléctrico.

El siguiente equipo utilizado fue el conductimetro modelo Crison GLP 32. Este aparato permite
medir la conductividad de una disolucién. El conductimetro fue utilizado para medir la
conductividad de la leche y del lactosuero durante su acidificacién.

Para la cuantificacion de las proteinas, se utilizé el método Bradford, explicado en el apartado
anterior. Este método utiliza un espectrofotdmetro, el cual nos permite obtener la absorbancia
de una muestra, y que, tras la realizacion de la recta de calibrado, permite determinar la
concentracién de dicha muestra.

Para la obtenciéon de la DQO, se utilizaron kits de la marca Merck. El funcionamiento de este
método esta explicado en el apartado anterior.

7. DISENO DE EXPERIMENTOS

El disefio de experimentos es una técnica que consiste en la aplicaciéon de unos determinados
métodos estadisticos y matematicos con el objetivo de determinar la influencia de ciertos
pardmetros sobre las variables de estudio. Estos métodos estadisticos y matematicos
cuantificaran la influencia de dichos parametros sobre las variables. Con esto, se podrd optimizar
el proceso en funcidn de las condiciones dptimas de operacion.

El disefio de experimentos de este TFG se realizd utilizando el software estadistico Statgraphics
Centurion.
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El primer paso realizado, fue la definicidn de los parametros que influenciaron a nuestras
variables de respuesta. En este caso, se estudio el efecto de la molaridad del acido (1 M, 1.5 M
y 2 M) y de la temperatura (25°C, 40°Cy 55°C) sobre el porcentaje de caseina extraido.
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Figura 11. Captura de pantalla del disefio de experimentos realizado mediante Statgraphics
Centurion

Una vez introducidos los datos experimentales, el programa generard graficos, diagramas y
tablas que mostraran los parametros éptimos. El resultado de este disefio de experimentos,
permitira visualizar qué molaridad del 4cido y qué temperatura seran las ideales para conseguir
extraer de la leche la mayor cantidad de caseina.
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CAPITULO Ill: RESULTADOS Y
CONCLUSIONES
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8. METODO GRAVIMETRICO

En este apartado se exponen los resultados del método gravimétrico para la precipitacién de la

caseina presente en la leche en medio 4cido.

Los datos obtenidos en las 9 repeticiones (3 repeticiones por ensayo) realizadas son los

siguientes:
Tabla 9. Datos de las repeticiones del método gravimétrico a 25°C
252C
Molaridad (M) Masa total(g) Masa caseina (g) % caseina
1 40.77 2.16 2.10
1,5 38.65 0.04 0.04
2 40.62 2.01 1.95
Tabla 10. Datos de las repeticiones del método gravimétrico a 40°C
402C
Molaridad (M) Masa total (g) Masa caseina (g) % caseina
1 42.97 4.36 423
1,5 43.44 4.83 4.68
2 42.90 4.29 4.16
Tabla 11. Datos de las repeticiones del método gravimétrico a 55°C
552C
Molaridad (M) Masa total (g) Masa caseina (g) % caseina
1 42.99 4.38 4.25
1,5 43.45 4.84 4.69
2 43.95 5.34 5.18

La masa total se corresponde al peso de la caseina seca y del vidrio del reloj. A cada muestra se
le resto el peso de su vidrio de reloj correspondiente para obtener la masa de caseina presente

en cada muestra.

Para obtener el porcentaje de caseina primero se ha buscado el dato de la densidad de la leche,

y sabiendo que el volumen que cogiamos eran 100 mL, se obtiene la masa de leche descremada.

{Vleche descremada = 100 mL = 0,1 L
Pleche descremada = 1,031 kg/L

Guillermo Garach Serrano

——> m=p-V=103,1gleche
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Con el dato de la masa de leche descremada se obtiene la cantidad de caseina (en porcentaje)

qgue habria en 100 gramos de leche.

Ejemplo para T=252Cy 1 Molar:

103,1 gleche —— 2,16 gcaseina

100 gleche —— X g caseina

_100-2.16

— 0
103.1 2.10%

Este mismo procedimiento de cdlculo se repetird para las otras 8 experiencias restantes.

8.1. Variacion de la DQO, la conductividad y el pH

A lo largo del proceso experimental, tanto la DQO, como el PH y la conductividad, sufren

alteraciones debido a las diferentes etapas que se le aplican al alimento.

Los cambios en la DQO, conductividad y pH producidos se presentan en la siguiente tabla:

Tabla 12. Variaciones de la DQO, la conductividad y el pH

Leche Punto isoeléctrico Lactosuero
DQO (mg/L) 83500 73600 70500
(CILITAEREL 6.11 8.92 10.63
(mS/cm)
pH 6.7 4,52 4.85

Guillermo Garach Serrano
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9. RECUPERACION SEROPROTEINAS

En este apartado se exponen los resultados obtenidos al precipitar las seroproteinas del
lactosuero a 70°C y posterior centrifugacion.

Los datos obtenidos en las 9 repeticiones (3 repeticiones por ensayo) realizadas son los
siguientes:

Tabla 13. Datos de las repeticiones de la recuperacidn de seroproteinas a 25°C

252C
Tubos de
Molaridad (M) seroproteina seca (g) | Seroproteina (g)
1 17.415 0.085
1,5 17.553 0.093
2 17.484 0.194

Tabla 14. Datos de las repeticiones de la recuperacion de seroproteinas a 40°C

40°C
Tubos de
Molaridad (M) seroproteina seca (g) Seroproteina (g)
1 16.629 0.099
1,5 17.525 0.135
2 17.615 0.145

Tabla 15. Datos de las repeticiones de la recuperacidn de seroproteinas a 40°C

552C
Tubos de
Molaridad (M) seroproteina seca (g) Seroproteina (g)
1 17.399 0.039
1,5 17.490 0.080
2 17.631 0.111

La masa de los tubos de seroproteina seca se corresponde con la masa de los tubos de ensayo y
de las seroproteinas secas. La masa de seroproteinas se obtiene al restar en cada repeticién el
peso de su tubo de ensayo correspondiente.
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10. ENSAYOS DE ULTRAFILTRACION EN PLANTA PILOTO

A continuacion, se presentan los resultados obtenidos durante la realizacién de los ensayos en
la planta piloto de ultrafiltracion. Primero se expondran los datos obtenidos en los ensayos de
permeabilidad de la membrana para hallar su coeficiente de permeabilidad, A (L/m?-h-bar), y de
el mismo, la resistencia intrinseca de la membrana, R (m™2). Finalmente se presentan los datos
obtenidos al realizar los ensayos con lactosuero y la obtencion del indice de rechazo de la
membrana.

10.1. Ensayos de permeabilidad de la membrana

Para poder determinar la densidad de flujo permeado a través de la membrana (Jw), lo primero
gue se necesita es calcular el area de la membrana inorganica mono tubular de 15 kDa a partir
del didametro interno (0.6 cm) y de la longitud de la membrana (20 cm):

Areamembprana = T * Qinterior * L Ecuacion 3

Areaemprana = T - 0.6 - 20 = 37.69 cm? = 0.003769 m?

Posteriormente, se presentan los datos obtenidos para los 3 ensayos realizados a distintas
presiones utilizando agua de red. En las tablas siguientes se muestran las 3 repeticiones
realizadas por ensayo y el promedio de estas repeticiones:

Tabla 16. Repeticiones y promedio del ensayo de permeabilidad a AP = 0.8 bar

AP=0.8bar Repeticion 1 Repeticion 2 Repeticion 3 Promedio
V (ml) 4 4 4 4
V(L) 0.004 0.004 0.004 0.004
Tiempo (min) 0.75 0.72 0.85 0.77
Tiempo (h) 0.013 0.012 0.014 0.013
Q (L/h) 0.32 0.33 0.28 0.31
Jw (L/m?2-h) 849.03 888.52 749.15 828.90
36
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Tabla 17. Repeticiones y promedio del ensayo de permeabilidad a AP = 1.6 bar

AP=1.6bar Repeticion 1 Repeticion 2 Repeticion 3 Promedio
V (ml) 4 4 4 4
V(L) 0.004 0.004 0.004 0.004
Tiempo (min) 0.40 0.42 0.42 0.41
Tiempo (h) 0.007 0.007 0.007 0.007
Q(L/h) 0.60 0.58 0.58 0.58
Jw (L/m?-h) 1591.93 1528.26 1528.26 1549.48

Tabla 18. Repeticiones y promedio del ensayo de permeabilidad a AP = 2.4 bar

AP=24bar Repeticion 1 Repeticion 2 Repeticion 3 Promedio
Vv (ml) 4 4 4 4
V(L) 0.004 0.004 0.004 0.004
Tiempo (min) 0.25 0.25 0.25 0.25
Tiempo (h) 0.004 0.004 0.004 0.004
Q(L/h) 0.96 0.96 0.96 0.96
Jw (L/m2-h) 2547.09 2547.09 2547.09 2547.09

Con los datos de volumen y tiempo se calcula el caudal y la densidad de flujo permeado
utilizando las siguientes ecuaciones:

()~

Ecuacion 4

]W< L )_ Q(f)

> == > Ecuacién 5
m?-h Areamembrana (M?)

Recopilando los datos promedio de la densidad de flujo promedio y la presién de trabajo se
elabora la siguiente tabla:
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Tabla 19. Resultados promedio para cada presién de trabajo

AP (bar) Jw (L/m?-h)
0 0
0.8 828.90
1.6 1549.48
2.4 2547.09

Con los datos de la tabla 19 se procede a la representacién de Jw vs. AP y se obtiene el siguiente

grafico:

3000
2500
2000
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o
o
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Jw (L/h-m2)
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y = 1033x
R2=0,9956
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/

/
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Gréfico 3. Representacién de Jw vs. AP

Para finalizar, se exponen los calculos realizados para obtener el coeficiente de permeabilidad
de la membrana, A (L/m?-h-bar), y de el mismo, la resistencia intrinseca de la membrana, Rm (m"
1). La ecuacién 6 nos relaciona la pendiente de la grafica 3 con la viscosidad del agua vy el

coeficiente de permeabilidad de la membrana:

Guillermo Garach Serrano

Dénde : A = 1033

m? - h - bar
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A continuacién, se realizan los cambios de conversién de unidades pertinentes para obtener el
coeficiente de permeabilidad de la membrana en m™:

diente = 1033 L 0.001m* _ 1.033 —2
pendiente = m? h bar 1L h bar
kN
1 bar = 100 —
m
di = 1.033 Lhar 0.01033 m-
pen lente = 1. hbar' KN = U. h- kN

100 Z

3

m* 1KN  1h o, M
=2.869 1077 —
s-N

h-kN 1000N 3600s

pendiente = 0.01033

N-s m3
i - pendiente = 0.89 - 107> —-- 2.869 - 107° — = 2.553- 107" m
m s'N

Por lo tanto, se obtiene que el coeficiente de permeabilidad de la membrana es:

1

- =3916-10'1 m~!
2553, 10-12 _ o016 107 m

Rm

10.2. Ensayos de recuperacion del lactosuero

Para la realizacion de los ensayos de ultrafiltracidn con lactosuero, se tuvo que preparar la
disolucién con lactosuero en polvo para introducirla en el tanque de alimento de 10 L de

volumen.

Si la concentracion requerida era de 5 g/L, la masa de lactosuero que se debia tomar era:

=9

-10 L =50 g de lactosuero

Migctosuero = O
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A continuacién se presentan los 3 ensayos realizados en la planta piloto de ultrafiltracién al

trabajar con 3 presiones distintas: 0.8 bar, 1.6 bar y 2.4 bar.

Tabla 20. Repeticiones y promedio del ensayo con lactosuero a AP = 0.8 bar

A P=0.8 bar Repeticion 1 Repeticion 2 Repeticion 3 Promedio
Vp (ml) 4 4 4 4
Vp (L) 0.004 0.004 0.004 0.004
Tiempo (min) 5.38 5.17 5.28 5.28
Tiempo (h) 0.090 0.086 0.088 0.088
Qp (L/h) 0.04 0.05 0.05 0.05
Jp (L/m?2-h) 118.29 123.25 120.52 120.69

Tabla 21. Repeticiones y promedio del ensayo con lactosuero a AP = 1.6 bar

AP=1.6bar Repeticion 1 Repeticion 2 Repeticion 3 Promedio
Vp (ml) 4 4 4 4
Vp (L) 0.004 0.004 0.004 0.004
Tiempo (min) 3.58 4.50 3.58 3.89
Tiempo (h) 0.060 0.075 0.060 0.088
Qp (L/h) 0.07 0.05 0.07 0.06
Jp (L/m%h) 177.70 141.51 177.70 165.64

Tabla 22. Repeticiones y promedio del ensayo con lactosuero a AP = 2.4 bar

Guillermo Garach Serrano

AP=24bar Repeticion 1 Repeticion 2 Repeticion 3 Promedio
Vp (ml) 9.0 8.0 8.4 4
Vp (L) 0.0090 0.0080 0.0084 0.004
Tiempo (min) 6.25 5.58 6.08 5.97
Tiempo (h) 0.104 0.093 0.101 0.100
Qp (L/h) 0.09 0.09 0.08 0.09
Jp (L/m?2-h) 229.24 228.10 219.82 225.72
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Con los datos de volumen de permeado y tiempo se calcula el caudal y la densidad de flujo de
permeado mediante las siguientes ecuaciones:

(L> _ V(L) Ecuacién 7
Qp h) =t cuacion
L
L o (5) |
]p( 3 ) = - 5 Ecuacion 8
m® - h Areamemprana (M*)

Recopilando los datos promedio de la densidad de flujo promedio y la presién de trabajo se
elabora la siguiente tabla:

Tabla 23. Resultados promedio para cada presion de trabajo de los ensayos con lactosuero

AP (bar) Jp (L/m%h)
0 0
0.8 120.69
1.6 165.64
2.4 225.72

A partir de estos datos, se elabora la gréfica 4 representando Jp vs. AP. También se han
representado los datos obtenidos en los ensayos de permeabilidad anteriores para asi facilitar

su comparacion.

Jvs AP
3000
2500
y =1033x
R2=0,9956
E 2000
(g
£ 1500 *
= & Agua
- 1000 Alimento
y =100,81x
R2=0,9312
500
O T T T T T 1
0 0,5 1 1,5 2 2,5 3
AP (bar)
Grafico 4. Representacién de Jp vs. AP y de Jw vs. AP
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Para calcular el indice de rechazo se debe realizar primero una recta de calibrado con los datos
obtenidos mediante el espectrofotometro. La recta de calibrado nos permitird obtener las
concentraciones de proteina en el alimento y en el permeado a partir de los valores de las
absorbancias. Los datos para la realizacidn de la recta de calibrado son los siguientes:

Tabla 24. Datos de la recta de calibrado

Co (g/L) Absorbancia (645 nm)
0 0
0.75 0.361
1 0.517
1.75 0.820
2 1.027

Con los datos de la Tabla 24, se representa la absorbancia frente a la concentracion, obteniendo
la siguiente recta de calibrado:

RECTA DE CALIBRADO

1,2

’

y = 0,4959x
R?=0,9936

ABSORBANCIA (645 NM)

CO (G/L)

Grafico 5. Recta de calibrado

Los valores de concentracidn en proteina del alimento y del permeado se han obtenido utilizado
la ecuacidn de la recta de calibrado anterior:

Absorbancia

Absorbancia = 0.4959- C;, — Cy = 04959 Ecuacion 9
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Con esta ecuacidn, se obtienen las concentraciones de proteina tanto en el alimento como en el
permeado. Estos datos se exponen en las siguientes dos tablas:

Tabla 24. Concentracidn de proteinas en el alimento

Presion (bar) | Absorbancia (645 nm) Ca(g/L)
0.8 0.698 1.408
1.6 0.461 0.930
24 0.590 1.191
Promedio Ca (g/L) 1.176

Tabla 25. Concentracién de proteinas en el permeado

Presion (bar) Absorbancia (645 nm) Cp (g/L)
0.8 0.115 0.232
1.6 0.062 0.125
2.4 0.110 0.222

Con las concentraciones de proteinas en el alimento y en el permeado y aplicando la Ecuacidn
1, se obtiene la selectividad de la membrana expresado como un indice de rechazo.

Habiendo cogido un valor promedio para la concentracidn de proteinas en el alimento (indicado
en la Tabla 24) y el valor correspondiente a cada presidn de trabajo, se obtienen los indices de
rechazo de la membrana para cada presién. Los indices de rechazo se presentan en la siguiente
tabla:

Tabla 26. indices de rechazo para cada presién de trabajo.

Presion (bar) IR IR (%)
0.8 0.802 80.25
1.6 0.893 89.32
2.4 0.810 81.07

11. DISENO DE EXPERIMENTOS

En este apartado se expondrdn los resultados obtenidos con la herramienta Statgraphics
Centurion. Con la ayuda de las tablas y graficas obtenidas con este programa, se podrd observar
que combinacién de temperatura y molaridad de acido son las mas convenientes para extraer
la mayor cantidad de caseina de la leche en el método gravimétrico.

La tabla 27 nos muestra las estimaciones para cada uno de los efectos estimados (temperatura
y molaridad) y las interacciones ademas del error estandar de cada efecto asi como el factor de
inflacién de varianza mas grande (1,0).
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Tabla 27. Efecto estimado para el % de caseina extraido

Analvze Experiment - %caseina
File name: <Untitled>

Estimated effects for %caseina

Effect Estimate | Sind Error |V.IF.
average 40177 0.657968
A:Temperatura |3,34333 0.720768 1.0
B:Molaridad 0.236667 |0.720768 1.0

AA -2,64333 [ 1,24841 1.0
AB 0.54 0.882757 10
BB 1.01667 1.24841 1.0

Standard errors ares based on total error with 3 4.1

Para poder graficar las estimaciones en orden decreciente de importancia, se hace uso de la
herramienta “Diagrama de Pareto” que se muestra a continuacion:

Standardized Pareto Chart for %caseina

A:Temperatura

.

I

AB

B:Molaridad

0 1 2 3 4 5
Standardized effect

Grafico 6. Diagrama de Pareto estandarizado para el % de caseina

Con este grafico Pareto observamos dos tipos de variables: la temperatura (A) y la molaridad del
acido (B). También se observan las 3 posibles combinaciones posibles de estas variables asi como
su influencia en el porcentaje de caseina extraido.

La tabla Anova fue la siguiente obtenida con el programa Statgraphics Centurion. En ella se
muestran los efectos estimados para la extraccién del porcentaje de caseina.

44
Guillermo Garach Serrano




Disefio de una planta piloto para la separacidn de distintos componentes de la leche de vaca

Tabla 28. Tabla Anova de los efectos estimados para la extraccion del % de caseina

Analysis of Variance for %caseina

Source Sum of Squares |Df |Mean Square |F-Ratio |P-Value
A:Temperatura | 16,7668 1 16,7668 21.52 00182
B:Molaridad 0,0840167 1 0.0840167 0,11 0,7642
AA 3,49361 1 3,49361 448 0.1245
AB 0.2916 1 0,2916 37 0,3840
BB 0.516806 1 0.516806 0.66 04751
Total error 23377 3 0,779259

Total (corr.) 23,4906 8

R-squared = 80,048 percent

R-squared (adjusted for d.f.) = 73,4614 percent
Standard Error of Est. = (,882737

Mean absolute error = 0.437331
Durbin-Watson statistic = 1.71846 (P=0.3213)
Lag 1 residual autocorrelation = 0,121918

La tabla ANOVA se encarga de separar la variabilidad de porcentaje de PL extraida en piezas
separadas para cada efecto. Prueba el significado estadistico de cada efecto comparando su
cuadro medio con el error experimental estimado.

A continuacidn, se obtuvo el grafico de efectos principales para el porcentaje de caseina

extraida:
Main Effects Plot for %caseina
S -
4 V -
g 3F >
@ C ]
[72)
o C ]
R 2 -
A =
ok~ ]
25 55 1 2
Temperatura Molaridad

Grafico 7. Grafica de efectos principales para el % caseina extraida

Con este grafico, se aprecian los dos efectos principales, cada uno con su propio rango de
valores, y su efecto en el porcentaje de caseina extraida.

Con ayuda de la siguiente tabla, se podra obtener la ecuacidén de regresion para el porcentaje
de caseina extraida ajustada a nuestros datos:
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Tabla 29. Coeficiente de regresion del % caseina extraido

Regression coeffs. for %9caseina

Cocfficient Estimate
constant -3.45852
ATemperatura [0,52737
B:Molaridad -1,30333
AA -0,00587407
AB 0,036

BB 2,03333
The StatAdvisor

This pane displays the regression equation which has been fitted to the data. The equation of the fitted model is

Yecasetna = -3.43832 + 0.52737* Temperatura - 7,30333*Molaridad - 0,00587407* Temperatura™2 + 0,036* Temperatura*Molaridad + 2,03333
*Molaridad"2

La ecuacién de regresién para el porcentaje de caseina extraida seria:

%caseina = —3,45852 + 0,52737 - Temp — 7,30333 - Mol — 0,00587407 - Temp?
+ 0,036 - Temp - Mol + 2,03333 - Mol Ecuacién 9

Con el gréfico siguiente, se podra apreciar la interaccidn de las variables con el porcentaje de
caseina extraida:

Interaction Plot for %caseina

Molaridad=2

Molaridad=1

Molaridad=1
Molaridad=2

%caseina
w
l g % I |5 R | TTTT | UL I | RS I G L |

Lo b by b byvaa bvaaa |

25 55

Temperatura

Grafico 8. Interaccion de las variables con el % de caseina
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Por ultimo, se obtiene la grafica con la superficie de respuesta estimada:

Estimated Response Surface

2
1,8

%caseina
O =2 N W A OO

1,6
1.2 1,4
50 55 1 7 Molaridad

st I deaebiaaeleaiig

Temperatura

Gréfico 9. Superficie de respuesta estimada
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12. CONCLUSIONES

En este ultimo apartado del capitulo lll, se presentan las conclusiones extraidas de los resultados
experimentales.

De las experiencias realizadas con respecto a la precipitacién de la caseina presente en la leche,
se observa mediante las tablas 9, 10 y 11 que a mayor temperatura se obtiene un mayor
porcentaje de caseina precipitada, no afectando de manera tan clara a la variable molaridad en
las experiencias.

A partir del disefio de experimentos se ha reafirmado que la variable temperatura tiene un
efecto positivo y mucho mas influyente que la molaridad, la cual tiene un efecto negativo taly
como se observa en el diagrama de Pareto en el gréfico 6. Con el grafico 8 ademas, se ve que la
molaridad tiene un minimo en 1.5M, mientras que la temperatura tiene su maximo en 532C
(aproximadamente) y por lo tanto se concluye que el éptimo es trabajar a esa temperatura y
con una molaridad de acido acético de 2.

Como se aprecia en la tabla 12, la variacién de DQO no fue muy sustancial pero si relevante para
comprobar que aun quedan determinados compuestos para ser extraidos y también su poder
contaminante. Por otra parte y como se preveia, los valores de conductividad aumentaron a
medida que se iba adicionando el acido acético. Finalmente, el pH fue disminuyendo a medido
que se adicionaba el 4cido acético hasta permanecer alrededor de su punto isoeléctrico.

De las experiencias realizadas en la planta piloto de ultrafiltracion se ve que la densidad de flujo
aumenta con la presién de trabajo mediante las tablas 19 y 23 y a su vez que la densidad de flujo
del agua siempre es mucho mayor que la densidad de flujo del permeado. En cambio, cuando
se hizo la experiencia con el lactosuero disuelto como corriente de alimento, al ir pasando por
la membrana tubular, ésta se iba ensuciando y en cada ensayo se acumulaban las sales y
proteinas retenidas. Por lo tanto la relacion de AP y densidad de flujo de permeado no es lineal
tal y como se observa en el gréfico 4.

En cuanto a los indices de rechazo de la tabla 26, son bastante elevados ya que rondan el 80%,
lo cual significa que la membrana ha sido capaz de retener el 80% de las proteinas de la corriente
de alimento, y por eso las concentraciones de las proteinas en el permeado son bastante
pequefias conforme se indica en la tabla 25.
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CAPITULO IV: DISENO PLANTA PILOTO
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13. DISENO DE LA INSTALACION

Tras el analisis de los resultados y de las conclusiones obtenidas, se procede a explicar el disefio
de la instalacidn. Antes de proceder a la explicacién de dicho disefio, es conveniente estudiar el

diagrama de bloques de la figura siguiente con el fin de entender, de una forma simplificada, el
proceso que se ha llevado a cabo:

2

RECEPCION LECHE

ETAPA
ACIDO ACETICO —¢= PRECIFITACION — & CASEINA
caseina

ETAPA
PRECIPFTACIOMN —= SEROPROTEIMNAS
SEROPROTEIMAS

RECHAZO

COMCENTRADD ETAPA
PROTEICO ULTRAFILTRACION

PERMEADD
(SALES ¥ Ha0)

Figura 12. Diagrama de bloques del proceso
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El disefo de la instalacion industrial se ha basado en los ensayos realizados en el laboratorio y
en la optimizacién de los resultados obtenidos. Este disefio dispone de todos los elementos
necesarios para aplicar, tanto el proceso gravimétrico como el proceso en planta piloto de
ultrafiltracion, a un nivel industrial.

El disefio de la instalacidn esta divido en los 2 procesos llevados a cabo:

a. El proceso gravimétrico, que a su vez se halla divido en 2 etapas: la etapa de la
precipitaciéon de la caseina y la etapa de la precipitacion de las seroproteinas.
b. El proceso en planta piloto de ultrafiltracion, que solo consta de la etapa de
ultrafiltracién.
Asi mismo, el disefio de la instalacidn consta de dos circuitos de limpieza que se explicaran una
vez detallados los 2 procesos principales.

13.1. Proceso gravimétrico

Este proceso consta de 2 etapas: la etapa de la precipitacién de la caseina y la etapa de la
precipitacién de las seroproteinas.

El proceso comienza con el tanque de alimentacion de la leche de vaca (T2). Este tanque de 1500
L de capacidad y fondo cénico, dispone de agitador magnético para mover la leche, una unidad
de enfriamiento (UE1) para mantener la leche refrigerada y un termémetro (MT1) para
comprobar la temperatura de la leche dentro del tanque. Este tanque dispone también de
sensores de nivel superior e inferior, toma de tierra (TT2), un cubeto de contencion para retener
liguidos en caso de un derrame y de una valvula (V5), por debajo del tanque, para facilitar la
evacuacion de la leche en caso de averia o limpieza.

A la salida del tanque, se dispone de una bomba (B1) encargada de impulsar la leche al tanque
de la etapa de la precipitacion de la caseina (T3). En el caso de que la bomba falle, se dispone de
una valvula de seguridad (V7) que permitiria la recirculacion de la leche al tanque (T1). Antes de
llegar al tanque donde precipitard la caseina, se comprueba tanto la presién a la salida de la
bomba mediante un manémetro (M1), como el caudal impulsado por la bomba mediante un
caudalimetro (Q1). El caudal puede ser regulado antes de la entrada del tanque con la ayuda de
la valvula de regulacion (V8).

La etapa de la precipitacién de la caseina comienza cuando se introduce tanto la leche
proveniente del tanque de alimentaciéon (T2) como el acido acético dosificado con la ayuda de
la vélvula (V9). Este tanque de 500 L de capacidad y fondo cdnico, cuenta con un agitador
magnético para homogeneizar la disolucidn, intercambiador de calor para calentar la muestray
tanto termdémetro (MT2) como sensor de pH (MP1). Dicho tanque, dispone también de sensores
de nivel superior e inferior, toma de tierra (TT3), un cubeto de contencién capaz de retener la
disolucién en caso de vertido y de una valvula (V11), por debajo del tanque, para facilitar la
evacuacion de la disolucién en caso de averia o limpieza.

Este tanque cuenta con dos salidas principales. La caseina humeda precipitada se evacuara por
el fondo del tanque con la ayuda de una valvula (V12). El lactosuero restante se bombeara con
la ayuda de una bomba (B2) al tanque de la etapa de la precipitacion de las seroproteinas (T4).
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En el caso de que la bomba falle, se dispone de una valvula de seguridad (V14) que permitiria la
recirculacién del lactosuero al tanque (T3). Antes de llegar al tanque donde precipitaran las
seroproteinas (T4), se comprueba tanto la presion a la salida de la bomba mediante un
mandmetro (M2), como el caudal impulsado por la bomba mediante un caudalimetro (Q2). El
caudal puede ser regulado antes de la entrada del tanque con la ayuda de la valvula de
regulacion (V15).

En la parte inferior de este tanque (T3), se dispone de un filtro (F1) del que se obtendran dos
corrientes: una corriente de caseina humeda y una corriente de lactosuero que se llevard a la
etapa de ultrafiltracion. La corriente de caseina humeda se introduce en un horno (H1) de
donde, posteriormente, se obtendrdn las masas de caseina seca.

La etapa de la precipitacién de las seroproteinas se pone en marcha una vez recibido el
lactosuero proveniente de la etapa anterior. Este tanque (T4) de 500 L de capacidad y fondo
conico, cuenta con un agitador magnético para homogeneizar la disolucién, intercambiador de
calor para calentar la muestra y termdémetro (MT3) para controlar la temperatura del lactosuero.
Este tanque dispone también de sensores de nivel superior e inferior, toma de tierra (TT4), un
cubeto de contencién capaz de retener el lactosuero en caso de vertido y de una valvula (V17),
por debajo del tanque, para facilitar la evacuacién del lactosuero en caso de averia o limpieza.

Aligual que el tanque anterior (T3), este tanque (T4) dispone también de dos salidas principales.
Las seroproteinas humedas precipitadas se evacuaran por el fondo del tanque con la ayuda de
una valvula (V18). El lactosuero restante, se bombeara con la ayuda de una bomba (B3) a la
etapa de ultrafiltracién. En el caso de que la bomba falle, se dispone de una vdlvula de seguridad
(V21) que permitiria la recirculacién del lactosuero al tanque (T4). Antes de llegar a la etapa de
ultrafiltracidon, se comprueba tanto la presién a la salida de la bomba mediante un manémetro
(M3), como el caudal impulsado por la bomba mediante un caudalimetro (Q3). El caudal puede
ser regulado antes de la entrada del tanque con la ayuda de la valvula de regulacidon (V22).

En la parte inferior de este tanque (T4), se dispone de un filtro (F2) del que se obtendran dos
corrientes: una corriente de seroproteinas himedas y una corriente de lactosuero que se llevara
a la etapa de ultrafiltraciéon. La corriente de seroproteinas himedas se introduce en una
centrifugadora (C1) de donde también se obtendra una pequefia corriente de lactosuero que
serd llevada a la etapa de ultrafiltracién. Finalmente, se introducen las seroproteinas en el horno
(H2) de donde, posteriormente, se obtendran las masas de las seroproteinas.

Estos 3 tanques disponen ademds de una entrada, por la parte superior del tanque, por donde
entrara el agua para las labores de limpieza de estos tanques. La limpieza de los tanques del
proceso gravimétrico se explicara en el apartado de limpieza de la instalacion.
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13.2. Proceso en planta piloto de ultrafiltracion

Este proceso consta Unicamente de la etapa de ultrafiltracion. La etapa de ultrafiltracion
empieza cuando el tanque de alimentacién del lactosuero (T5) recibe todo el lactosuero
generado en el proceso gravimétrico.

Este tanque (T5) de 1000 L de capacidad y fondo cdnico, cuenta con un agitador magnético,
sensores de nivel superior e inferior y toma de tierra (TT5). El tanque de alimentacién del
lactosuero cuenta también con un cubeto de contencién capaz de retener el lactosuero en caso
de vertido y de una vélvula (V24), por debajo del tanque, para facilitar la evacuacion del
lactosuero en caso de averia o limpieza. Finalmente, este tanque cuenta con una entrada en la
parte superior para permitir el paso al rechazo recirculado proveniente del mddulo de
membranas (MM1).

El lactosuero se bombeara por la parte de debajo del tanque con la ayuda de una bomba (B4).
Previamente al paso del lactosuero por la bomba, existe una valvula de 3 vias (V26) que permite
recoger una muestra para poder analizar el concentrado proteico. Posteriormente, se
comprueba la presion del fluido, a la salida de la bomba, con la ayuda de un manémetro (M4).
En el caso de que la bomba falle, se dispone de una valvula de seguridad (V27) que permitiria la
recirculacién del lactosuero al tanque (T5).

A continuacién, existe una valvula de 3 vias (V28) que une el segundo circuito de limpieza de la
instalacion con la etapa de ultrafiltracion. Esto permite que en caso de averia o limpieza, se
pueda hacer circular la disolucién de limpieza por la planta piloto de ultrafiltracion.

El caudal de lactosuero sera controlado por la vélvula de regulaciéon (V29) y medido a
continuacién con un caudalimetro (Q4) para poder controlar el caudal que atravesara el mddulo
de membranas (MM1). Es necesario introducir un filtro (F3) para eliminar posibles agregados
moleculares que no se desee filtrar y de un mandmetro (M5) para controlar la presion.

El médulo de membranas produce dos corrientes: la corriente de permeado que contiene sales
y agua, y la corriente de rechazo. El rechazo recirculado, se controla con una valvula (V32) y se
introduce por la parte superior del tanque de alimentacion del lactosuero. La corriente de
rechazo también esta unida a una valvula de 3 vias (V31) conectada al segundo circuito de
limpieza. Esto permite, que en caso de averia o limpieza, se pueda recircular el rechazo al
segundo circuito de limpieza para su posterior purgado.

13.3. Circuitos de limpieza

Esta instalacion cuenta con dos circuitos de limpieza: el primer circuito de limpieza es
responsable de la limpieza del proceso gravimétrico y el segundo circuito de limpieza es
responsable de la limpieza de la etapa de ultrafiltracion.

El primer circuito de limpieza consta de un tanque de alimentacién (T1) de agua. Este tanque de
75 L de capacidad y fondo cdénico, cuenta con sensores de nivel superior e inferior y toma de
tierra (TT1). El tanque de agua cuenta también con un cubeto de contencién capaz de retener el
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agua en caso de vertido y de una valvula (V1) por debajo del tanque para facilitar la evacuacion
del agua en caso de averia o limpieza.

La corriente de salida de este tanque se distribuye en 3 corrientes debido a la accién de 2
valvulas de 3 vias (V2 y V3) que son capaces de suministrar agua a los 3 tanques del proceso
gravimétrico en caso de necesidad de limpieza.

La funcidn principal del segundo circuito de limpieza es la limpieza del médulo de membranas.
Este circuito esta disefiado en funcidn de las indicaciones ofrecidas por el fabricante del mddulo
de membranas:

a. Enjuague con agua a una presion intermedia

b. Circular una disolucién de NaOH, con una concentracién de 15 g/Ly a 85°C, durante 30
minutos a través del médulo de membranas.

c. Enjuagar por completo el médulo de membranas hasta eliminar el hidréoxido sédico.
Circular una disolucion de HNOs, con una concentracion de 5 mg/Ly a 50°C, durante 15
minutos a través del médulo de membranas.

Como el agua, la sosa (NaOH) y el acido nitrico (HNOs) deben estar en tanques separados, se
dispone de 3 tanques para cada uno de los fluidos. El tanque del acido nitrico (T8) y el tanque
de sosa, disponen de 100 L de capacidad mientras que el tanque de agua dispone de 75 L de
capacidad. A la salida de cada tanque, se dispone de una vdlvula que impide o permite el paso
de cada fluido de los tanques. Después de las vélvulas se dispone de un filtro (F4) que tiene como
objetivo retener sustancias que podrian dafiar a la bomba (B5) que impulsa a los fluidos del
segundo tanque de limpieza. También se dispone de una valvula de seguridad (V33) tras la
bomba.

A continuacidn, el fluido pasa al médulo de membranas para las etapas de limpieza. Finalmente,
se dispone de una vélvula de 3 vias (V31) para recircular el fluido.

13.4. Diagrama de tiempos de la instalacién

En este apartado, se presenta un diagrama de tiempos donde se podra observar el tiempo que
permanece activo cada etapa del proceso. El diagrama de tiempos de la instalacidn es el
siguiente:
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Tabla 30. Diagrama de tiempos de la instalacion

Minutos 30 30 30 30 30 30 30 30 30 30 30

Recepcion Leche X

Etapa
precipitacidn caseina

Etapa
Precipitacion X X X X X X
seroproteinas

Recepcion lactosuero X X X X X X

Etapa ultrafiltracion

Primer
circuito de limpieza

Segundo
circuito de limpieza
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14. Representacion de la instalacion
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Etapa ulirafiitracion

Guillermo Garach Serrano

T_[_@_zm

-
-
L
[ |
@
e
0 L £ TR
B -

Etapa precipiiacian caselna

B Wi gk L] b e

I S g

(D s

[ Py =

T

LEYENDA DE LA INSTALACION

|a L diagmia E
H E Ham [
—

-

T

) Ema

L. Ml e e

= el e sl
e e el nfeds wdonae
s .

Figura 14. Diagrama de flujo de la instalacién por etapas

58




Disefio de una planta piloto para la separacion de distintos componentes de la leche de vaca

Proceso gravimetnco
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Etapa ulrafiltracion
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1. PRESUPUESTO

El presupuesto es el documento que muestra el coste total del proyecto, es decir, la inversion
que se requiere para ejecutarlo. Para llevarlo a cabo, es necesario realizar las mediciones de las
unidades de obra que lo constituyen y, por otro lado, el clculo del precio unitario de cada una
de ellas de manera que, aplicando los precios a las cantidades, se pueda obtener el coste total

del proyecto (Gomez-Senent Martinez, E, et al., 2015).

1.1. Presupuestos parciales

1.1.1. Presupuesto de la mano de obra

Se prevé que la instalacidn de todo el conjunto de la planta piloto se realice en un mes (160 h

laborales). El presupuesto de la mano de obra se recoge en la siguiente tabla:

Tabla 31. Presupuesto parcial de la mano de obra

Cadigo | Ud. Descripcion Medicion Precio (€) Importe (€)
09.01 h Pedn ordinario 160 12.77 2043.20
09.02 h Oficial de primera 160 15.98 2556.80
09.03 h Técnico de montaje 160 18.20 2912.00
09.04 h Ingeniero Quimico 160 30.00 4800.00

Total (€) 12312.00
1.1.2. Presupuesto de los equipos y de la instrumentacion
En este apartado se desglosan todos los presupuestos parciales:
Tabla 32. Presupuesto parcial de los materiales

Cédigo | Ud. Descripcion Medicion Precio (€) Importe (€)
01.01 L Agente Bradford 1 127.72 12.78
01.02 Ud. | Kit DQO Merck 3.0 6.80 20.40
01.03 L Solucién de NaOH 20 3.35 67.00
01.04 L Solucion de HNO; 20 4.70 94.00

Total (€) 194.18
Tabla 33. Presupuesto parcial de la materia prima

Cadigo | Ud. Descripcion Medicion Precio (€) Importe (€)

02.01 L Leche desnatada 22000 0.20 4400.00
Total (€) 4400.00
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Tabla 34. Presupuesto parcial de los tanques de almacenamiento

Cadigo | Ud. Descripcion Medicion Precio (€) Importe (€)
03.01 ud. Deposito vertical INOX 1500L 1 3880.00 3880.00
03.02 ud. Deposito vertical INOX 1000L 1 1010.00 1010.00
03.03 ud. Deposito vertical INOX 500L 2 892.00 1784.00
03.04 ud. Deposito vertical PRFV 100L 2 345.00 690.00
03.05 ud. Deposito vertical PRFV 75L 2 286.00 572.00

Total (€) 7936.00
Tabla 35. Presupuesto parcial de las valvulas

Cadigo | Ud. Descripcion Medicion Precio (€) Importe (€)
04.01 Ud. | Valvula motorizada de 3 vias 10 150.65 1506.5
04.02 Ud. | Valvula de seguridad duco 5 110.00 550.00
04.03 Ud. | Valvula de esfera 22 100.06 2201.32
04.04 Ud. | Valvula de asiento con 5 150.00 750.00

actuador
Total (€) 5007.82
Tabla 36. Presupuesto parcial de los equipos de bombeo

Cadigo | Ud. Descripcion Medicion Precio (€) Importe (€)
05.01 ud. Elegtrobomba multicelular 3 380.00 1140.00

horizontal HX25

05.02 Ud. | Electrobomba multicelular

horizontal VIP H-81T 2 335.00 670.00
Total (€) 1810.00

Tabla 37. Presupuesto parcial de los equipos auxiliares e instrumentacidn

Guillermo Garach Serrano

Cadigo | Ud. Descripcion Medicion Precio (€) Importe (€)
06.01 Ud. | Filtro Cintropur NW25 4 116.60 466.4
06.02 Ud. | Sensor de presion Wika 10-

12719342 6 83.40 500.4
06.03 Ud. | Sensor de temperatura RDT 5 79.00 395.00

omega
06.04 Ud. | Sensor digital de pH 1 180.90 180.90
06.05 Ud. | Sondas de nivel 8 92.98 743.84
06.06 Ud. | Centrifugadora en acero inox

U5-180/6T 1 523.22 523.22

06.07 Ud. | Caudalimetro de turbina 4 915.00 3660.00

omega

06.08 Ud. | Unidad de enfriamiento 2 1674.00 3348.00
06.09 Ud. | Horno calefactor 2 1820.00 3640.00

Total (€) 13457.76
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Tabla 37. Presupuesto parcial de las conducciones

Cadigo | Ud. Descripcion Medicion Precio (€) Importe (€)
07.01 ud. Tuberla polipropileno D25, 1 3500.00 3500.00
juntas y codos
Total (€) 3500.00
Tabla 38. Presupuesto parcial del médulo de membranas
Cédigo | Ud. Descripcion Medicion | Precio (€) Importe (€)
08.01 ud. kl\/lD(j.’j‘mbrana cerdmica TAMI 15 5 250.00 1750.00
08.02 Ud. | Carter TAMI 7 membranas 1 2100.00 2100.00
Total (€) 3850.00

En la siguiente tabla, se resumen los presupuestos parciales de los equipos y de la

instrumentacion:

Tabla 38. Tabla resumen de los presupuestos parciales de los equipos y de la instrumentacién

Descripcion Importe (€)
Materiales 194.18
Materia prima 4400.00
Almacenamiento 7936.00
Valvulas 5007.82
Equipos de bombeo 1810.00
Equipos auxiliares e instrumentacion 13457.76
Conducciones 3500.00
Médulo de membranas 3850.00
Total (€) 40155.76

1.2. Presupuesto de Ejecucion Material (PEM)
Tabla 39. Resumen del PEM

Descripcion Importe (€)
Mano de obra 12312.00
Equipos e instrumentacion 40155.76
Total (€) 52467.76

Asciende el presupuesto de Ejecuciéon Material a la expresada cantidad de: CINCUENTA Y DOS
MIL CUATROCIENTOS SESENTA Y SIETE CON SETENTA Y SEIS CENTIMOS.
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1.3. Presupuesto de Ejecucion por Contrata (PEC)

Tabla 40. Resumen del PEC

Descripcion Importe (€)
Presupuesto de Ejecucidon Material 52467.76
Gastos Generales (15%) 7870.17
Beneficio Industrial (6%) 3148.07
Total (€) 63486.00

Asciende el presupuesto de Ejecucién por Contrata a la expresada cantidad de: SESENTA Y TRES

MIL CUATROCIENTOS OCHENTAS Y SEIS.

1.4. Presupuesto Base de Licitacion

Tabla 40. Resumen del Presupuesto Base de Licitacion

Descripcion Importe (€)
Presupuesto de Ejecucién por Contrata 63486.00
IVA (21%) 13332.06
Total (€) 76818.06

Asciende el presupuesto Base de Licitacién a la expresada cantidad de: SETENTA Y SEIS MIL

OCHOCIENTOS DIECIOCHO CON SEIS CENTIMOS.
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ANEXOS
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ANEXO |. DIMENSIONAMIENTO DEL MODULO DE MEBRANAS

El objetivo de este anexo es explicar en mayor profundidad el dimensionamiento del médulo de
membranas. Sabiendo que el tanque de recepcion del lactosuero recibe un caudal de 900 L/h
de lactosuero durante un periodo de tiempo de 3 horas:

3
m
Q4 = 300H =0.3 W con una v (tangencial) = 3 m/s

La conversion, Y, se ha establecido en un 60%:

Qp Q4-Y(%) 300-60
Y(%)=— 100 —— = = =180L/h
(%) Q4 Qr 100 100 /
Sabiendo que:
Qp
A =—
Tmemb ]P

Cogiendo las condiciones de operacién éptimas para la densidad de flujo:

_Qp 180

Finalmente, para saber el nimero de membranas necesarias en el carter, dividimos las 2 areas
internas de dicho carter entre si:

n (membranas) = 02 - 7 ud

Por tanto, el médulo de membranas contara con 7 membranas de 15kda.

La membrana escogida se muestra en la siguiente figura:
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External diameter (mm):

Extermnal diameter
= 2S5 L=1178 mm™

Number of chanmnnels: O7 os
Hydraulic diameter: S S
Area (sgm): O 16 0O_20
Available cut-offs™™: MFT/7OUF/ MFT/UF/
Fine UF Fine UF

= Available lengths: S8S0, 850, 1020, 1178 murn.

Figura 17. Especificaciones técnicas de la membrana escogida

La membrana escogida fue la segunda ya que su area de 0.2 m? es la mas adecuada.
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