ESTUDIO DEL PROCESO DE CLARIFICACION DE HIDROLIZADOS DE
ALMIDON DE YUCA UTILIZANDO MEMBRANAS CERAMICAS

MARIA VICTORIA PAOLA ACEVEDO ESTUPINAN
CARLOS OMAR PARRA ESCUDERO

UNIVERSIDAD INDUSTRIAL DE SANTANDER
FACULTAD DE INGENIERIAS FISICOQUIMICAS
ESCUELA DE INGENIERIA QUIMICA
BUCARAMANGA
2013



ESTUDIO DEL PROCESO DE CLARIFICACION DE HIDROLIZADOS DE
ALMIDON DE YUCA UTILIZANDO MEMBRANAS CERAMICAS

MARIA VICTORIA PAOLA ACEVEDO ESTUPINAN
CARLOS OMAR PARRA ESCUDERO

Trabajo de grado presentado como requisito para optar por el titulo de

Ingeniero Quimico

Director
Prof. CARLOS JESUS MUVDI NOVA
Ingeniero Quimico, Msc. PhD.

UNIVERSIDAD INDUSTRIAL DE SANTANDER
CENTRO DE INVESTIGACION EN CIENCIA Y TECNOLOGIA DE ALIMENTOS
BUCARAMANGA
2013



Sus ensefianzas y ejemplo son el veflejo de lo que soy por eso este
trabajo es de ustedes mamad, papd, Nico y abue, siempre serdn mi
mds grande inspiracion y motivacion. Este serd el primero de

muchos éxitos que estan por llegar.

A Dios por estar en mi, permitirme dar fruto y sé que junto a E(

vendrdan en abundancia.

A Carlos Omar Parra por vivir esta aventura junto a mi, gracias.

Maria Victoria



A mi madre, Ana Escudero quien me permitio alcanzar esta meta
con su esfuerzo y dedicacion. Te quiero; gracias por la paciencia, la
confianza y el sacrificio, no me alcanzara la vida para pagarte.

A Maria Victoria Acevedo quien camino de la mano conmigo
durante este viaje. Te amo con todo mi ser. Gracias por cambiar mi
vida.

A mis amigos, gracias por todos los buenos momentos y los mejores
recuerdos, gracias por los consejos y la compaiiia. Que nuestra
amistad trascienda tiempo y distancia.

A Dios, gracias por darme el amor y la amistad de las personas a las
que quiero, gracias por permitirme cumpliv mis metas.

Carlos Omar Parra



AGRADECIMIENTOS

Queremos expresar nuestros mas sinceros agradecimientos a nuestro director el
profesor Carlos Jesus Muvdi Nova por acogernos con tanta dedicacién, compartir
CON NOosotros sus conocimientos y experiencias para que este, nuestro proyecto,
se hiciera realidad. Gracias a él aprendimos realmente que es una investigacion,
donde los resultados no siempre son los esperados y sin embargo todos son
importantes; quien los analiza es el responsable de ver su aporte. Gracias por
esas miles de revisiones que permitieron mejorar y pulir nuestra redaccion
haciéndola mas profesional, concisa y precisa. Ahora nos consta que el empefio,
interés y dedicacion tienen sus frutos, a pesar de las eventualidades.

También queremos agradecer al personal del CICTA que nos recibieron como
parte de su familia. Gracias al Ingeniero Luis Carlos por su asesoria, por estar
atento y presto a ayudar en cada eventualidad, a Laurita por su amabilidad,
sonrisa y disposicién y a Arlei por su colaboracion.

A PROMITEC S.A.S por confiar en nosotros, darnos su total apoyo, permitirnos
conocer sus instalaciones, compartir con nosotros sus proyectos y utilizar sus
laboratorios. Gracias a la Dra. Blanca y al Ing. Erik, porque nos ensefiaron que el
conocimiento aplicado es el que produce dinero, a Loufrantz, Jose y Marcela por
su ayuda en los diferentes ensayos y buena energia.

A COLCIENCIAS por difundir la ciencia e investigacion y dar la financiacién para
este proyecto. A la Universidad Industrial de Santander por darnos la formacion
fundamental, conocimientos y apoyo. Al profesor Daniel Molina porque sin su
oportuna ayuda no se habria podido avanzar. Al profesor Fernando Viejo Abrante
por estar pendiente y aconsejarnos.

Finalmente queremos agradecer a nuestras familias por apoyarnos hasta el final,
creer en nosotros, recibirnos siempre con un abrazo y una sonrisa; gracias a
ustedes hemos llegado hasta acd. A nuestros amigos por estar pendientes y
acomodarse a nuestros tiempos. A Dios agradecemos profundamente por ser
nuestra guia, darnos la sabiduria y la fuerza para afrontar las adversidades.



CONTENIDO

INTRODUCCION

1. METODOLOGIA
1.1 FASE PRELIMINAR: Definicién de los pardmetros operatorios.

1.2 FASE 1. Estudio de la etapa de licuefaccién integrando
procesos membranarios.

1.3 FASE 2: Estudio de la etapa de sacarificacién integrando
procesos membranarios.

1.4 FASE 3. Estudio del proceso de hidrélisis aumentando la
concentracion del alimento.

1.5 FASE 4: Evaluacion del caudal y la calidad del permeado
utilizando membranas con diferentes diametros de poro.

1.6 MATERIALES, METODOS EXPERIMENTALES Y DE
ANALISIS.

1.6.1 Piloto de filtracion membranaria.
1.6.2 Materiales e insumos.

1.6.3 Métodos experimentales

2. ANALISIS DE RESULTADOS
2.1 PERMEABILIDAD DE LAS MEMBRANAS AL AGUA.

2.2 DETERMINACION DEL DIAMETRO DE PORO A UTILIZAR EN
LASFASES 1,2Y 3.

23 EFECTO DE LA AP Y DE LA TEMPERATURA EN LA
FILTRACION DEL HIDROLIZADO OBTENIDO DURANTE LA ETAPA
DE LICUEFACCION.

10

Pag.

18

25
26

26

27

27

28

28

28
29

30

31
31

31

32



24 EFECTO DE LA APy Y DE LA TEMPERATURA EN LA
FILTRACION DEL HIDROLIZADO OBTENIDO DURANTE LA ETAPA
DE SACARIFICACION.

2.5 EFECTO DE LA CONCENTRACION EN LA FILTRACION DEL
HIDROLIZADO  OBTENIDO DURANTE LAS ETAPAS DE
LICUEFACCION Y SACARIFICACION.

2.6 EFECTO DEL DIAMETRO DE PORO EN LA CALIDAD Y

CANTIDAD DE PERMEADO OBTENIDO EN LA FASE FINAL DE LA
HIDROLISIS.

3. CONCLUSIONES

4. RECOMENDACIONES

BIBLIOGRAFIA

11

35

37

40

44

45

46



LISTA DE TABLAS

Tabla 1. Comparacion de la composicion bromatoldgica del maiz,
papa, platano y yuca.

Tabla 2. Enzimas que participan en la hidrolisis del almidon.
Tabla 3. Clasificacion de los procesos membranarios.

Tabla 4. Resultados retencién de enzima, medidas a 30°C y 2 bar
después de 20 min de filtracion.

12

Pag.

19

20
23

32



LISTA DE FIGURAS

Figura 1. Unidades estructurales basicas de la amilosa (a) y la
amilopectina (b).

Figura 2. Accion de la enzima a-amilasa durante la etapa de
licuefaccion.

Figura 3. Accion de la enzima glucoamilasa durante la etapa de
sacarificacion. Para el caso de la amilopectina.

Figura 4. Filtracion membranaria.
Figura 5. Cuadro metodologico.
Figura 6. Piloto de filtracibn membranaria.

Figura 7. Permeabilidad al agua de las membranas de 5, 8, 15y 50
kDa, medidas a 30°C y 2 bar después de 20 min de filtracion.

Figura 8. Permeabilidad del liquificado a 50°C (a) y a 80°C (b) con
APty de 1,5 y 3 bar. °Brix alimentacion de 15,28, pH 2,5 y
concentracion de a-amilasa de 0,028% p/p.

Figura 9. Permeabilidades a los 30 min de filtracion, a 50 y 80 °C
con APty de 1,5 y 3 bar para la etapa de Licuefaccion. °Brix
alimentacion de 15,28, pH 2,5 y concentracion de a-amilasa de
0,028% pl/p.

Figura 10. Resultados de los analisis fisicoquimicos realizados a los
permeados de la membrana de 15 kDa en la etapa de licuefaccion
obtenidos a 80 y 50 °C con APty de 1,5 y 3 bar. °Brix alimentacion
de 15,28, pH 2,5 y concentracion de a-amilasa de 0,028% p/p.
(a)°Brix. (b) %Materia seca.

Figura 11. Permeabilidad obtenida en la etapa de Sacarificacion
a.50°C (a) y a 70°C (b) con variacion de presidon transmembranaria
de 1,5y 3 bar, °Brix alimentacion de 17,2; pH 2,5 y concentracion de
glucoamilasa de 0,063% p/p.

13

Pag.

19

20

21

22
25
28

31

33

34

34

35



Figura 12. Permeabilidad a los 30 min a 50 y 70 °C con APty de 1,5
y 3 bar para la etapa de sacarificacion. °Brix alimentacion de 17,2;
pH 2,5y concentracion de glucoamilasa de 0,063% p/p.

Figura 13. Resultados de los analisis fisicoquimicos realizados a los
permeados obtenidos con la membrana de 15 kDa en la etapa de
sacarificacion obtenidos a 70 y 50 °C con APty de 1,5y 3 bar. °Brix
alimentacion de 17,2; pH 2,5 y concentracion de glucoamilasa de
0,063% p/p. (a) °Brix (b) %Materia seca.

Figura 14. Comparacion de la cinética de permeabilidad para
concentraciones de 20, 30 y 40% p/v de almidén hidrolizado,
realizadas a 80°C para licuefaccion (a) y 70°C para sacarificacion (b)
con APty de 1,5 bar, pH 2,5 y membrana de 15 kDa.

Figura 15. Comparacion de las permeabilidades a los 10 y 30
minutos para las concentraciones de 20, 30 y 40% p/v de almidon
hidrolizado, realizadas a 80°C para licuefaccion y 70°C para
sacarificacion con APty de 1,5 bar, pH 2,5 y membrana de 15 kDa.

Figura 16. Resultados de los analisis fisicoquimicos realizados para
las muestras de alimento y permeado con concentraciones de
almidon de 20%, 30% y 40% p/v en las etapas de licuefaccion y
sacarificacion. Realizadas a 80°C para licuefaccion y 70°C para
sacarificacion con APty de 1,5 bar, pH 2,5 y membrana de 15 kDa.
(a)°Brix (b) %Materia seca.

Figura 17. Comparacion de turbidez entre las muestras de alimento,
y de permeado ultrafiltrado con una membrana de 15 kDa para
concentraciones de 30 y 40% p/v en las etapas de licuefaccion y
sacarificacion.

Figura 18. Comparacion de las permeabilidades de hidrolizados
sacarificados a los 10 y 30 min para las membranas con diametros
de poro de 15, 150 y 300 kDa, y 0,2; 0,45; 0,8 y 1,4 um realizadas a
70°C con APty de 1,5 bar, pH 2,5, 20% p/v para la concentracion del
almidén hidrolizado.

Figura 19. Comparacion de la turbidez (a) y el porcentaje retencion
(b) entre la muestra de alimento y las de permeado filtrado con
membranas de 15, 150, 300 kDa y 0,2; 0,45; 0,8 y 1,4 uym con
concentracion de almidon 20% para el hidrolizado sacarificado.

Figura 20. Resultados de los analisis fisicoquimicos realizados para

14

36

37

38

39

39

40

41

42

42



las muestras de alimento y permeado de las membranas con
diametros de poro de 15, 150 y 300 kDa, y 0,2; 0,45; 0,8 y 1,4 uym
realizadas a 70°C, APty 1,5 bar, pH 2,5, concentracion de almidén
20% p/v e hidrolizado sacarificado. (a)°Brix (b) %Materia seca.

15



RESUMEN

TITULO: ESTUDIO DEL PROCESO DE CLARIFICACION DE HIDROLIZADOS DE ALMIDON DE
YUCA UTILIZANDO MEMBRANAS CERAMICAS*

AUTORES: Maria Victoria Paola Acevedo Estupifian, Carlos Omar Parra Escudero**

PALABRAS CLAVE: Filtracibn membranaria, hidrélisis enzimatica, almidén de yuca, membranas
ceramicas, jarabes de glucosa, clarificacion.

Se evalud la clarificacion de los hidrolizados de almidén de yuca utilizando membranas ceramicas
de microfiltracion y ultrafiltracion en la producciéon de jarabes de glucosa (producidos mediante
hidrolisis enzimatica del almidon en dos etapas: licuefaccion y sacarificacion).

El estudio se llevd a cabo en 5 fases: en la fase preliminar se determind la membrana a utilizar (5,
8, 15 y 50 kDa) durante las tres primeras fases del proyecto que asegurara un 95% de retencion de
enzima. En las dos primeras fases se evalué el efecto de la presion transmembranaria (1,5 y 3 bar)
y la temperatura (50°C y temperatura de hidrélisis) sobre el proceso de filtracion membranaria tanto
en la etapa de licuefaccién (fase 1) como en la de sacarificacion (fase 2) para encontrar las
mejores condiciones de operacion para las fases 3 y 4. En la tercera fase se evalué el efecto del
aumento en la concentracion de almidén alimentado (20, 30 y 40%p/v) para ambas etapas
(licuefaccién y sacarificacion) con el fin de obtener un producto mas rico en glucosa y en la cuarta
fase se evaluaron diferentes membranas (15, 150 y 300 kDa; 0,2; 0,45; 0,8 y 1,4 um) sobre la
etapa de sacarificacidon para evaluar la productividad en términos de permeabilidad y la calidad en
términos de turbidez.

Los resultados obtenidos mostraron que la presién y la temperatura no influyen significativamente
sobre la permeabilidad, ni sobre la calidad del permeado permitiendo trabajar con la menor presion
(menor desgaste de equipos y menor gasto energético) y la temperatura de hidrdlisis (con el fin de
trabajar un proceso de produccion en continuo); ademas se observé la posibilidad de usar
membranas con diametros de poro de hasta 0,8 ym aumentado hasta en 5 veces la productividad
disminuyendo la turbidez en un 99%.

* Trabajo de grado.

** Facultad de Ingenierias Fisico-Quimicas. Escuela de Ingenieria Quimica. Centro de
Investigacion en Ciencia y Tecnologia de Alimentos. Director: Carlos Jesus Muvdi Nova
Ingeniero Quimico, Msc., PhD.
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ABSTRACT

TITLE: STUDY OF CLARIFICATION PROCESS OF CASSAVA STARCH HYDROLYSATES
USING CERAMIC MEMBRANES.*

AUTHORS: Maria Victoria Paola Acevedo Estupifian, Carlos Omar Parra Escudero**

KEYWORDS: Membranal filtration, enzymatic hydrolysis, cassava starch, ceramic membranes,
glucose syrups, clarification.

Clarification of cassava starch hydrolysates was evaluated using ceramic membranes of
microfiltration and ultrafiltration in the production of glucose syrups (obtained by enzymatic
hydrolysis in two stages: liquefaction and saccharification).

The study was conducted in five phases: a preliminary phase determined the membrane to use (5,
8, 15 and 50 kDa) during the early three phases of the project to ensure 95% of enzyme retention.
In early two phases, the effect on the transmembrane pressure (1.5 to 3 bar) and temperature (50
°C and hydrolysis temperature) were evaluated on the membranal filtration process for both stages,
liquefaction (phase 1) and saccharification (phase 2), to find the best operating conditions for
phases 3 and 4. In the third phase, the effect to increase the fed starch concentration (20, 30 and
40% wi/v) was evaluated for both stages (liquefaction and saccharification) in order to obtain a more
concentrated glucose product and, in the fourth phase the permeability in terms of productivity and
quality in terms of turbidity were evaluated in different membranes (15, 150 and 300 kDa, 0.2, 0.45,
0.8 and 1.4 microns) on the saccharification step.

The results showed that the pressure and the temperature do not influence significantly the
permeability or the quality of the permeate, allowing operations with lower pressure (less wear of
equipment and minor energetic expense) and hydrolysis temperature (in order to carry a continuous
production process); in addition was observed the possibility of using membranes with pore
diameters of up to 0.8 microns increasing even in 5 times the productivity without affecting the
permeate quality (diminishing the turbidity in 99 %).

* Undergraduate Project.

** Physical and Chemical Engineering’s Faculty. School of Chemical Engineering. Food Science
and Technology Research Center. Director: Carlos Jesus Muvdi Nova Ingeniero Quimico, Msc.,
PhD.
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INTRODUCCION

Los jarabes de glucosa son soluciones liquidas altamente viscosas de glucosa
concentrada (2,140 cP a 75% de materia seca; 53,7 equivalente dextrosa y
26,7°C) que pueden contener maltodextrinas (Hobbs, 2009). Su poder edulcorante
esta entre 40 y 79 (siendo 100 el poder de dulzura de la sacarosa) (Shallenberger,
1982) (Well, 1987) (Uribe, 2004).

Estos jarabes son muy apreciados en la industria de alimentos ya que
proporcionan dulzor, suavidad y brillo a los productos. Ademas ayudan a la
formacién de cristales mas pequefos, facilitan la masticacion de las gomas, y
disminuyen la actividad del agua prolongando la duracién del producto, entre otros
beneficios. Aparte son precursores para otros sacaridos como la fructosa, cuyo
poder edulcorante es mayor (80-130). Estas caracteristicas les permiten su
utilizacion en productos como: chocolates, helados y dulces en general. (Arango,
2008) (Promitec, 2010) (Tate & Lyle, 2012) (Kearsley & Dziedzic, 1995). Los
jarabes de glucosa también son materia prima para la produccién de etanol (para
el consumo o carburante) u otros productos de fermentacién como: acido lactico,

penicilina y vitaminas, entre otros (Andersen et al., 2011).

La materia prima para la produccién de jarabes de glucosa es el almidén,
polisacérido formado por unidades de glucosa que generalmente estd compuesto
aproximadamente por 80% de amilopectina y 20% de amilosa en base seca. La
amilosa es un polisacarido lineal con formacién helicoidal y enlaces glucosidicos
alfa-1,4. La amilopectina es un polisacarido ramificado en el que cadenas lineales
de residuos de alfa-1,4 D-glucosa se unen mediante enlaces glucosidicos alfa-1,6
(Andersen et al, 2011). La Figura 1 representa la estructura de estos dos

compuestos.
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Figura 1. Unidades estructurales basicas de amilosa (a) y amilopectina (b)
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Fuente: ESRF (European Synchrotron Radiation Facility), (Cornuéjols & Pérez, 2010)..

Una de las principales fuentes de almidén es la yuca que contiene hasta un 87,7
%, superando en mas del 10% a otras fuentes de almidon (ver Tabla 1).

Tabla 1. Comparacion de la composicion bromatoldgica del maiz, papa, platano y
yuca.

% En base seca Maiz Papa | Platano Yuca
Glucosa 2,59 8,45 8,40 2,00
Proteina 10,30 10,00 4,00 2,67
Almidén 71,70 76,05 75,60 87,67
Fibras 9,75 0,00 4,00 3,33
Acidos grasos 4,30 0,50 4,00 1,00
Cenizas 1,36 5,00 4,00 3,33

Fuente: (Aya Arias, et al, 2006)

La produccion de jarabes de glucosa inicia con la hidrdlisis (acida o enziméatica)
del almidéon. La hidrélisis acida permite obtener jarabes con un 35-55 ED
(Equivalentes Dextrosa; término en que se mide el grado de conversion de
almidon en maltodextrinas y glucosa). En cambio, la hidrdlisis enzimatica, con la
cual se trabajo en este trabajo de grado, permite obtener jarabes con un contenido
de ED superior a 95 (Singh & Cheryan, 1998).
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La hidrélisis enzimatica consta de dos etapas: licuefaccion y sacarificacion

utiizando a-amilasas y glucoamilasas, respectivamente. La Tabla 2 resume

algunos de sus principales elementos diferenciadores.

Tabla 2. Enzimas que participan en la hidrélisis del aimidon.

Peso
Enzima Actividad Productos | molecular en
kDa
Oligosacari
Endoamilasas. Degradan aleatoriamente | dos de 30-150
a-amilasas | los enlaces glucosidicos a-1,4 al interior | longitud (dependiendo
de las moléculas de almidén. variable de la cepa)
glucoamilas Exoamilasas. Degradan los enlaces a- Glucosa, 66-250
as 1,4y a-1,6 desde el extrgmo no reductor | maltosay (dependiendo
de las moléculas de almidon mezclas de la cepa)

Fuente: (Henrissat, 1991) (Latorre, 2008), (Sanchez et al, 2004) (Rutz & Janssen, 2007).

En la etapa de licuefaccion, el almidén se hidroliza para dar lugar a una solucion

de dextrinas (cadenas con mas de 10 unidades de glucosa) por la accion de a-

amilasas. Hasta este momento el hidrolizado obtenido tiene un contenido de 15-20

ED (Kearsley & Dziedzic, 1995). La Figura 2 ilustra los sitios de rompimiento de la

molécula para esta primera etapa de hidrélisis.

Figura 2. Accion de la enzima a-amilasa durante la etapa de licuefaccion.
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hrotron Radiation Facility).

La segunda etapa de hidrdlisis, también llamada etapa de sacarificacién, utiliza

glucoamilasas. Estas enzimas transforman las dextrinas producidos en la
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licuefaccién en azucares de bajo peso molecular (glucosa, maltosa o mezclas),
mediante el ataque a los enlaces glucosidicos de los extremos no reductores
(Amutha & Gunareskaran, 2001) (Latorre, 2008). La Figura 3 ilustra los sitios
donde se realiza la hidrélisis. Al terminar esta etapa se puede obtener un
hidrolizado con un contenido final de 93-96% ED.

Figura 3. Accién de la enzima glucoamilasa durante la etapa de sacarificacion. Para

el caso de la amilopectina.

Enlaces a-1,6

Fuente: ESRF (European Synchrotron Radiation Facility).

Una vez finalizada la sacarificacion, el hidrolizado es clarificado para remover
sélidos suspendidos e impurezas insolubles (proteinas y grasas). Para ello se
utiliza tradicionalmente la filtracion frontal mediante filtros prensa o filtros rotatorios
al vacio con tierras diatomeas como auxiliar filtrante (Singh & Cheryan, 1998)
(Basso, 1982) (Kuske & Bonnett, 1977) (Simms, 1985).

El proceso anteriormente descrito, se lleva a cabo generalmente en reactores
batch. Esta configuracién genera incrementos en los costos de produccién, debido
a los tiempos de parada, a los limitados volimenes producidos y a la pérdida de

enzima después de cada cochada (Mameria et al, 2000).

Una posible soluciéon que permita incrementar la produccion sin aumentar los
costos asociados podria ser el desarrollo del proceso de hidrodlisis integrando al

reactor enzimatico una membrana de ultrafiltracion.
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Una membrana es una barrera fisica que permite el paso de ciertos componentes
del fluido alimentado gracias a una fuerza impulsora como concentracion, presion
o temperatura (Pabby et al, 2009). El fluido que pasa a través de la membrana se
denomina permeado y el que no la atraviesa es el retenido como se ilustra en la
Figura 4 (Wang L et al, 2011).

Figura 4. Filtracion membranaria.
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Fuente: (Becerra, 2011)

Para los procesos que utilizan membranas es importante tener en cuenta la
colmatacion (acumulacién reversible o irreversible de material dentro o sobre la
estructura de la membrana). Este fenbmeno tiene como efecto la pérdida del
rendimiento de la membrana; evidenciada en la disminucion del flujo en el

permeado.

Existen muchas maneras de clasificar los procesos con membranas. Uno de ellos
es a través del tamafio de poro de las membranas utilizadas. Segun esta
caracteristica las membranas pueden ser de microfiltracion (MF), ultrafiltracion
(UF) y nanofiltracion (NF). El principal mecanismo de separacion de estas
membranas es la exclusion de tamafio, sefialada por la clasificacion nominal de
las membranas por su MWCO (“Molecular Weight Cut-Off’: peso molecular o
tamafo de particula nominal mas pequefio para el cual se espera un porcentaje de
retencion = 90%) (Cui, Z.F. et al, 2010). Esta clasificacion se puede observar con
mayor detalle en la Tabla 3. N6tese que a medida que disminuye el diametro de

poro aumentan las presiones de trabajo para el proceso membranario.
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Tabla 3. Clasificacion de los procesos membranarios.

: ~ Intervalo de Presién
Proceso Membranario Tamafio de poro :
transmembranaria (AP1y)
Microfiltracion (MF) 100-10.000 nm o > 100 kDa 1-10 bar
Ultrafiltracién (UF) 1-100 nm o 0,5-100 kDa 1-10 bar
Nanofiltracion (NF) 0,5-10 nm o0 0,1-0,5 kDa 10-30 bar

Fuente: (Wang, L, et al, 2011) (Cui, Z.F. et al, 2010)

Atendiendo a su naturaleza las membranas se clasifican en organicas e
inorganicas. Dentro de las inorganicas las mas importantes son las membranas
ceramicas que presentan mayor resistencia mecanica, quimica y térmica, lo cual
les permite trabajar a altas velocidades de flujo y temperaturas. Generalmente son

fabricadas de aliumina, 6xido de zirconio, 6xido de titanio o sus mezclas.

Esta operacion con membranas permitiria realizar el proceso en continuo. Las
enzimas retenidas podran ser usadas en reacciones sucesivas mientras se
remueven continuamente los productos a través de la membrana, al mismo tiempo
que se clarifica el hidrolizado obtenido, reteniendo los soélidos suspendidos
(proteinas, y almidén no hidrolizado) (Bélafi-Bako, 2006). (Gan, 2002). (Hong,
1981). (Yang, 2006). (Grzeoekowiak & Sloinska, 2005). (Andric et al, 2010). Estas
caracteristicas permiten aumentar la produccién, disminuir los tiempos de
procesamiento y minimizar costos (Sulei-Choinacka et al, 2005). Las siguientes
son algunas ventajas que incorpora una membrana de ultrafiltracién en el proceso

(en continuo o en batch):

Incrementa la tasa de reaccién
Minimiza la cantidad de productos secundarios

Menores requerimientos energéticos

0w NP

Calidad superior en términos de turbidez, color y contenido microbioldgico
(Singh & Cheryan, 1998).

Este trabajo hace parte del proyecto Colciencias-UIS-Promitec S.A.S. codigo

1102-5022-7720 titulado “Aumento de la productividad de jarabes de glucosa

23




obtenidos a partir de hidrolizados de almidén de yuca” que busca el andlisis de
procesos que permitan el aumento de la productividad y de la calidad de los
esquemas de produccion de la empresa Promitec S.A.S. Para ello la presente
propuesta de investigacidbn busca analizar el impacto de integrar membranas
cerdmicas para la clarificacion de hidrolizados de almidon de yuca utilizados en la

produccion de jarabes de glucosa.
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i +T:50-80°C
= *APtm: 1,5-3 Bar

* a-amilasa0,028%(p/p)
*pH:5
*20% almidon

1. METODOLOGIA

Figura 5. Cuadro metodoldgico.

Permeabilidad al agua.

FASE PRELIMINAR: Definicion de los parametros
operatorios.

Determinacion del didametro de poro.

v

FASE 1: Estudio de la etapa de

licuefaccién integrando
procesos membranarios.

W
1

| *Permeabilidad
* »5glidos solubles
* % de retencidn

i * Calidad del permeado |

| =

v

* Temperatura 25°C

* APtm: 2 Bar

* a-amilasa, glucoamilasa
* Concentracién de enzima
constante

FASE 2: Estudio de la
etapa de
sacarificacion
integrando procesos
membranarios.

} - T:50-70°C
__.//E * APtm: 1,5-3 Bar

= MrssssssssssssEsssmmnnmnnd ;

* Glucoamilasa 0,0631% p/p

*pH: 4,5

FASE 3: Estudio del proceso de hidrdlisis
aumentando la concentracion de almidén

"""""""""""""""" ’ i 7 Variables de entrada

Parametros

~  Pruebas arealizar

Didmetro de poro :
i +15,150y 300 kDa )
©+0,2;0,4508y1,4um

FASE 4:Evaluacion del caudal de permeado
usando membranas con diferentes
diametros de poro.

Fuente: Autores

Cada una de las hidrdlisis del almidon, utilizadas en las pruebas, se realizaron en
batch con los siguientes parametros de operacion: pH 5, 80°C de temperatura,
tiempo de reaccidon 15 min y relacion enzima/sustrato 0,028%p/p para licuefaccion;
pH 4,5 70°C de temperatura, tiempo de reaccion 45 min y relacion
enzima/sustrato 0,063%p/p para sacarificacion de acuerdo a los resultados
obtenidos por Ruiz et al., 2009. Para ambas etapas se trabaj6 con 6 | de solucion y
bajo agitacion (30 rpm). La temperatura de hidrolisis se controlé con un bafio
termostatado y el pH se regulé con NaOH y HCI 2N. Las reacciones de hidrélisis

se detuvieron bajando el pH a 2,5 y manteniéndolo durante 1 h.
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El caudal de permeado se midié cada 5 min; al final de las pruebas se midi6 el
caudal del retenido y se tomaron muestras para sus posteriores analisis
fisicoquimicos; los cuales fueron realizados en los laboratorios de Promitec S.A.S.

Las pruebas de ultrafiltracion tuvieron una duracion de 30 min.

Los resultados obtenidos fueron analizados para emitir un concepto sobre:
- Calidad del producto obtenido
- Vida util de la membrana

- Rendimiento.

El estudio de la clarificacidon de los hidrolizados de almidén se llevé a cabo en

cinco fases.

1.1 Fase preliminar: Definicién de los pardmetros operatorios.

BuscO determinar un diametro de poro para la membrana que asegurara un
porcentaje retenciobn mayor o igual al 95% para cada enzima utilizando soluciones
ideales (enzima/agua).

Durante esta etapa se dejaron fijos los siguientes parametros: temperatura 30°C y

2 bar de APty con las concentraciones de enzima antes especificadas.

1.2 Fase 1: Estudio de la etapa de licuefaccién integrando procesos

membranarios.

En esta fase se analiz0 el efecto de la temperatura y la presion sobre la
ultrafiltracion en la etapa de licuefaccion. El disefio de experimentos fue de tipo
factorial 2 (Galbiati, 2007).Los niveles a evaluar fueron: Tna de 80 °C para la
licuefaccién (maxima actividad enzimatica y mejor permeabilidad) (Ruiz et al.,
2009), y Tmin de 50°C (mayor viscosidad mejora el rendimiento de la bomba)
(Youshuang et al., 2011) (Slominska & Niedbach, 2009) (Morales et al., 2008)
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(Lépez -Ulibarri & Hall, 1997). Para la presion los niveles a evaluar fueron 1,5y 3
bar (el nivel maximo estuvo condicionado a la capacidad del piloto). La hidrdlisis
se llevo a cabo con concentracion de almidon de 20 %p/v utlizando las
condiciones establecidas por Ruiz, 2009.

El hidrolizado obtenido se sometié a ultrafiltracion recirculando el retenido al
tanque de alimentacion. La membrana utilizada fue aquella que aseguré una

retencion superior al 95% (fijada en la fase preliminar).

1.3 Fase 2: Estudio de la etapa de sacarificaciéon integrando procesos

membranarios.

En esta fase se analizd el efecto de la temperatura y la presion sobre la
ultrafiltracién en la etapa de sacarificacion. El disefio de experimentos fue de tipo
factorial 2 (Galbiati, 2007). Los niveles utilizados fueron los mismos que en la fase
1 a excepcion de la Tmax que en esta fase fue 70 °C (maxima actividad enzimatica
para la glucoamilasa).

La sacarificacion se realizé usando como alimento maltodextrinas no clarificadas
provenientes de una etapa previa de licuefaccién, obtenida de una solucion de
almidon al 20 %p/v; en la hidrélisis se usé la membrana escogida en la fase
preliminar. La filtracion se llevé a cabo recirculando el retenido al tanque de

alimentacion.

1.4 Fase 3: Estudio del proceso de hidrélisis aumentando la concentraciéon del

alimento

Esta fase evalud el efecto de la concentracion del alimento en la ultrafiltracion.
Para esto se usaron las mejores condiciones de presion y temperatura
encontradas en las fases 1 y 2, segun los criterios de permeabilidad, retencion y
concentracion de azucares reductores. Las concentraciones de almidon a evaluar
fueron 20, 30y 40 % pl/v.
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1.5 Fase 4: Evaluacién del caudal vy la calidad del permeado utilizando membranas

con diferentes diametros de poro.

Esta etapa evalu6 membranas ceramicas con diferentes didmetros de poro que
permitan obtener un mayor caudal en la etapa de sacarificacion, en vista de un
proceso mas productivo, sin disminuir la calidad del permeado.

Los diametros de poro evaluados para esta etapa fueron 15, 150 y 300 kDa, y 0,3;
0,45; 0,8y 1,4 um.

La presion y temperatura utilizadas en esta fase fueron las que presentaron los
mejores resultados en las fases precedentes segun: porcentaje de retencion de la
membrana, permeabilidad y calidad del permeado. La filtracion se realizé usando
hidrolizados obtenidos a partir de una solucién de almidén al 20 %pl/v. La filtracion

se llevo a cabo recirculando el retenido al tanque de alimentacion.

1.6 Materiales, Métodos experimentales y de analisis

1.6.1. Piloto de filtracién membranaria.

El piloto en el cual se trabajo esta representado en la Figura 6.

Figura 6. Piloto de filtracibn membranaria.

N° Elemento
1 Tanque de alimentacian
enchaquetado
- "f 2 WValvula
C il )| Bomba de

desplazamiento positivo

4 Médulo membranario

Walvula reguladora de
presién

Fuente: Autores
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El piloto estd fabricado en acero inoxidable y consiste en un tanque de
almacenamiento enchaquetado con capacidad de 10 L; una bomba de
desplazamiento positivo que impulsa la alimentacion hacia el mddulo
membranario, en donde se lleva a cabo la filtracion. La presién transmembranaria
(APtv) se controla mediante una valvula ubicada en la corriente del retenido a la
salida del modulo membranario. El retenido es recirculado al tanque de
alimentacion, mientras el permeado se recupera.

El tanque de alimentacion también fue utilizado para realizar la hidrélisis
enzimética; adicionando un agitador mecénico y cerrando la valvula a la salida del

tanque.
1.6.2. Materiales e insumos

Los materiales, equipos, insumos Yy reactivos utilizados en este trabajo fueron:

e Almidon de yuca, marca Almiyuca® suministrado por ADS

e Enzimas a-amilasa (Liquozyme SC DS®) y glucoamilasa (Spirizyme Fuel®)
marca Novozymes.

e Membranas ceramicas monocanal de a-alumina, TAMI®.

e Bomba de desplazamiento positivo: Bomba rotatoria marca Tuthill® SI-5009
acoplada con un motor Siemens de 1 HP y 1090 rpm. Bomba lobular tipo
SRU acoplada con un motor Sew Eurodrive® de 0.5 HP y 439 rpm.

e Variador de frecuencia: CFW-08 (WEG®)

e Bafio termostatado marca Lauda®, Alpha RA 24

e pH-metro marca Hanna® HI 991001, utilizado para mantener fijo este
parametro durante las dos etapas de la hidrélisis del almidén.

e Mangueras flexibles de polietileno y reforzadas.

e HCI al 37%, azul de coomasie G-250, etanol al 99,9% y albamina de suero
bovino (BSA) marca Merck®; acido ortho fosférico al 85% suministrado por
Yequim Ltda, hipoclorito de Sodio al 13% suministrado por Multiquimicos

Ltda y NaOH en escamas suministrado por Suquin Ltda.
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1.6.3. Métodos experimentales

A continuacion se presentan los métodos experimentales y de analisis utilizados

en el presente proyecto.

1. Método de Bradford: Método colorimétrico que permite cuantificar

proteinas (Bradford, 1976). Se utilizé para determinar el porcentaje de
retencion de las membranas usando un espectrofotometro Genesys 20
ThermoSpectronic.

2. Turbidez: Este método se basa en la comparacion de la intensidad de la luz
dispersada por la muestra bajo condiciones estandar con un patron. Método
segun USEPA 180.1

3. Permeabilidad: Se realizd con el fin de conocer la cantidad de flujo que

atraviesa la membrana. Permite caracterizar la membrana en términos de
productividad y limpieza (permeabilidad al agua). Se determiné pesando el
permeado obtenido en un tiempo determinado (Mameria et al, 2000) con

una balanza anélitica OHAUS.

4. Porcentaje de materia seca: Método segun manual de procedimientos de
laboratorio de Promitec S.A.S. la Norma A.O.A.C. 1980

5. Grados Brix: Permite cuantificar la cantidad de soélidos solubles

(esencialmente azucares) en el jarabe por medio de la medicion del indice
de refraccion. Se utilizé un refractobmetro de mano Fisher No 13 964 70C de
0-90%

6. Andlisis de variables: Software Statgraphic Centurion XVI.
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2. ANALISIS DE RESULTADOS

2.1 Permeabilidad de las membranas al agua

Se realizd una prueba con agua destilada usando el piloto de filtracion para
evaluar la permeabilidad inicial al agua de las membranas de 5, 8, 15 y 50 kDa
con las condiciones especificadas en la metodologia. Los resultados se muestran

en la Figura 7.

Figura 7. Permeabilidad al agua de las membranas de 5, 8, 15 y 50 kDa, medidas a
30°Cy 2 bar después de 20 min de filtracion.

= 600 |
% 498,07
N 500 ej‘
E
=. 400
3 33%33
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[
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Diametro de poro [kDa]

Fuente: Autores.

De la figura se observa como aumenta la permeabilidad al aumentar el didmetro
de poro de la membrana. Los valores de permeabilidad al agua para las
membranas nuevas son necesarios para evaluar la limpieza de las membranas

después de usarlas en las diferentes pruebas.

2.2 Determinacién del diAmetro de poro a utilizar en las fases 1, 2 y 3.

La determinacion del diametro de poro de la membrana usada en las fases 1, 2y 3
se llevo a cabo mediante filtraciones de soluciones ideales enzima-agua durante

20 min a 30°C y APty de 2 bar con 3 | de alimentacion.
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El criterio de seleccion de la membrana a utilizar fue el tamafio de poro que
asegurara un porcentaje de retencion mayor o igual al 95%. La Tabla 4 resume los
resultados obtenidos.

Tabla 4. Resultados retencién de enzima, medidas a 30°C y 2 bar después de 20
min de filtracion.

Enzima Dporo [kDa] | Abs [A] | Abs prom [A] | % Ret
5 0,008 0,0075 91,12
0,007
0,013
8 ' 0,01 88,17
Liquozyme 0,007
(a-amilasa) 15 0,003 0,004 95,27
0,005
0,042
50 0,0345 59,17
0,027
0
5 0 100
0
8 0.003 0,0015 99,09
Spirizyme 0
lucoamilasa
(© ) 15 0’%08 0,004 97,56
0,015
50 0,016 90,24
0,017

Fuente: Autores

De la tabla se observa que la membrana de 15 kDa es la Unica que cumple con el
criterio de seleccion para Liquozyme (a-amilasa). En cuanto a Spirizyme
(glucoamilasa) también se escogi6 la membrana 15 kDa, ya que mostré la mejor

permeabilidad para un porcentaje retencion mayor al 95%.

2.3 Efecto de la APty y de la temperatura en la filtracion del hidrolizado obtenido

durante la etapa de licuefaccion.

Esta parte del estudio se llevo a cabo segun lo descrito en la seccion 2.2 de la
metodologia. La Figura 8 muestra los resultados obtenidos para la permeabilidad

32



de la membrana de 15 kDa a las condiciones de operacién propuestas para la

licuefaccion.

Figura 8. Permeabilidad del liquificado a 50°C (a) y a 80°C (b) con variacion de APy
de 1,5y 3 bar. °Brix alimentacion de 15,28, pH 2,5 y concentracion de a-amilasa de
0,028% p/p.
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Fuente: Autores.

En ella se observa que a medida que pasa el tiempo el caudal del permeado
tiende a disminuir levemente, lo que indicaria poca colmatacion en la membrana;
ademas se observa que para las condiciones evaluadas no se presenta
disminucién significativa de la permeabilidad (pérdidas no mayores al 12%),
indicando baja colmatacion. Es importante resaltar que en los primeros 5 min de
filtracion corresponden a la estabilizacion del sistema, lo que explica el leve

aumento en la permeabilidad en algunas pruebas de filtracion.

La Figura 9 muestra una comparacion de las permeabilidades a los 30 min de
filtracion. En esta figura se observa que el efecto de la presion y la temperatura no
son significativos (los promedios se encuentran dentro de las desviaciones
obtenidas), es decir a una temperatura de 80°C se puede trabajar tanto con una
presion de 1,5 bar o el doble sin obtener una mejora considerable en la
permeabilidad. Esto se corroboré mediante un andlisis estadistico con el Software

Statgraphic Centurion XVI, en el cual los datos fueron tratados por analisis de
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Pareto mostrando valores p mayores a 0,05; contrario a lo que se esperaria
(mayor permeabilidad a mayor temperatura y presion).

Estos datos sefialan la posibilidad de llevar a cabo el proceso de filtracion con
condiciones de operacion mas suaves que permitan un menor desgaste de los

equipos y menores gastos energéticos.

Figura 9. Permeabilidades a los 30 min de filtracién, a 50 y 80 °C con AP, de 1,5y 3
bar para la etapa de licuefaccion. °Brix alimentacién de 15,28, pH 25 vy
concentracion de a-amilasa de 0,028% p/p.
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Fuente: Autores.

La Figura 10 muestra los resultados de % materia seca y °Brix obtenidos para los

estudios fisicoquimicos realizados en esta etapa.

Figura 10. Resultados de los andlisis fisicoquimicos realizados a los permeados de
la membrana de 15 kDa en la etapa de licuefaccién obtenidos a 80 y 50 °C con AP+,
de 1,5y 3 bar. °Brix alimentaciéon de 15,28, pH 2,5 y concentracion de a-amilasa de
0,028% p/p. (2)°Brix. (b) %Materia seca.
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Fuente: Autores.
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El andlisis estadistico muestra que las variables de entrada en los rangos
utiizados no afectan de forma significativa las variables de salida (°Brix y
%materia seca), valores p mayores a 0,05. Es decir que ni la presion ni la
temperatura afectan significativamente las caracteristicas del permeado. Estos
resultados son esperados debido a que ni la presion, ni la temperatura deberian
afectar la cantidad de solidos retenidos por la membrana (la selectividad depende

Unicamente de la membrana -exclusion por tamafio de poro-).
Adicionalmente, se cuantificé la cantidad de enzima en todos los permeados
obtenidos y se encontré para todos ellos un porcentaje de retenciéon de enzima

superior al 95%.

En conclusion las mejores condiciones de operacion encontradas en esta fase son

APrv 1,5 bar (menor esfuerzo en la bomba) y 80°C (temperatura de hidrolisis).

2.4 Efecto de la APty y de la temperatura en la filtracion del hidrolizado obtenido

durante la etapa de sacarificacion.

Esta parte del estudio se llevé a cabo segun lo descrito en la seccién 2.3 de la
metodologia. La Figura 11 muestra el comportamiento de la permeabilidad para
las diferentes condiciones de operacion planteadas.

De esta figura se puede observar, para ambas temperaturas, que a un APy de 3
bar la membrana pierde permeabilidad (pérdidas de permeabilidad de 29,37% vy
27,65% para las temperaturas de 50°C y 70°C, respectivamente). Esto es debido a
las limitaciones propias del piloto utilizado. Con este piloto, para alcanzar la APty
requerida era necesario cerrar considerablemente la valvula reguladora de
presion, haciendo que se redujera significativamente la velocidad del retenido y
por lo tanto su arrastre sobre la superficie membranaria; aumentando la
colmatacion en ella. Por otro lado, a 1,5 bar las pérdidas de permeabilidad

alcanzan un maximo de 2,78%.
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Figura 11. Permeabilidad obtenida en la etapa de Sacarificacion a 50°C (a) y a 70°C
(b) con variacién de presion transmembranaria de 1,5y 3 bar, °Brix alimentaciéon de
17,2; pH 2,5y concentracion de glucoamilasa de 0,063% p/p.
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Fuente: Autores.

En la Figura 12 se muestra una comparacion entre las permeabilidades a los 30
min. En esta no se observa un efecto significativo en las variables de entrada (T y
APry); ya que los valores se encuentran dentro de las desviaciones obtenidas.

Esto fue confirmado estadisticamente por analisis de Pareto (p>0,05).

Figura 12. Permeabilidad a los 30 min a 50 y 70 °C con APy, de 1,5y 3 bar para la
etapa de sacarificacion. °Brix alimentacion de 17,2; pH 2,5 y concentracion de
glucoamilasa de 0,063% p/p.
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La Figura 13 muestra los resultados obtenidos para los estudios fisicoquimicos
realizados a las muestras. En esta figura se observa una disminucién entre los
valores del alimento y los permeados tanto para los °Brix como para el porcentaje

de materia seca evidenciando que la membrana retiene tanto solidos suspendidos
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como solubles. El analisis estadistico muestra que ni la temperatura ni la presion
ejercen una influencia significativa sobre las variables de salida (°Brix y %materia

seca). Resultados congruentes con la fase anterior.

Figura 13. Resultados de los analisis fisicoquimicos realizados a los permeados
obtenidos con la membrana de 15 kDa en la etapa de sacarificacion obtenidos a 70
y 50 °C con AP, de 1,5y 3 bar. °Brix alimentaciéon de 17,2; pH 2,5y concentracion
de glucoamilasa de 0,063% p/p. (a) °Brix y (b) Y%Materia seca.
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Fuente: Autores.

En conclusion las mejores condiciones encontradas en esta fase teniendo en
cuenta la condiciones de operacién del piloto son APy, 1,5 bar y 70°C.

Ademas se cuantificd la cantidad de enzima en los permeados obtenidos y se
encontro para todos los experimentos un porcentaje de retencion de esta superior
al 95%.

2.5 Efecto de la concentraciéon en la filtracién del hidrolizado obtenido durante las

etapas de licuefaccién v sacarificacion.

Los resultados de este apartado se llevaron a cabo segun lo descrito en la seccion
2.4 de la metodologia.

La Figura 14 muestra el comportamiento de la permeabilidad para la membrana de
15 kDa con variaciones de concentracion de almidon alimentado del 20, 30 y 40%
p/v para las etapas de licuefaccion y sacarificacion.

En la licuefaccion (Figura 14.a) se observan caidas de permeabilidad de 11,9%,
37,4% y 20,9% para las concentraciones de 20, 30 y 40% p/v de almidén
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alimentado, respectivamente, lo que evidencia el aumento del ensuciamiento de la
membrana con la concentracion; lo mismo sucede en la sacarificacion donde las
caidas de permeabilidad son del 1,4%, 36,6% y 11,7% para las concentraciones

de 20, 30 y 40% p/v, respectivamente.

Figura 14. Comparacion de la cinética de permeabilidad para concentraciones de
20, 30 y 40% p/v de almiddn hidrolizado, realizadas a 80°C para licuefaccion (a) y
70°C para sacarificacion (b) con AP, de 1,5 bar, pH 2,5y membrana de 15 kDa.
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Fuente: Autores.

La Figura 15 muestra la permeabilidad en las etapas de licuefaccion y
sacarificacion a los 30 min de filtracion, para las concentraciones de 20, 30 y 40%
p/v de almidon alimentado. Comparado con el flujo a 20% p/v para la licuefaccion,
se observa que al aumentar la concentracion a 30 y 40% p/v se reduce el flujo de
permeado en un 50% y 40%, respectivamente. Por otra parte, la disminucién de la
permeabilidad en sacarificacién con respecto a la concentracién de 20% pl/v, fue
del 56,3% para 30% p/v y solo 10,7% para 40% p/v.

Es importante mencionar que para ambas etapas se evidencia mayor pérdida de
permeabilidad a 30% p/v que a 40 % p/v. Este comportamiento se debe a que con
40 %p/v se aumenta la viscosidad de la solucion, disminuyendo la capacidad de
decantacién de los insolubles (corroborado visualmente) y mejorando velocidad de
arrastre del retenido (171440,878 [kg/(m?*h)] a 30%p/v y 188108,741 ml/s [kg/
(m**h)] a 40 %plv); las bombas lobulares trabajan mejor con fluidos viscosos.
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Figura 15. Comparacién de las permeabilidades a los 10 y 30 minutos para las
concentraciones de 20, 30 y 40% p/v de almidén hidrolizado, realizadas a 80°C para
licuefaccion y 70°C para sacarificacion con AP+, de 1,5 bar, pH 2,5y membrana de
15 kDa.
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Fuente: Autores.

La Figura 16 muestra los resultados de los analisis fisicoquimicos realizados en
esta fase. Se puede apreciar, como era de esperarse, un crecimiento en los
valores de °Brix y % materia seca al aumentar la concentracion de almidén debido

al aumento en la cantidad de solidos en suspension.

Figura 16. Resultados de los analisis fisicoquimicos realizados para las muestras
de alimento y permeado con concentraciones de almidén de 20%, 30% y 40% p/v en
las etapas de licuefaccion y sacarificacion. Realizadas a 80°C para licuefaccion y
70°C para sacarificacion con AP, de 1,5 bar, pH 2,5 y membrana de 15 kDa.
(a)°Brix. (b) %Materia seca.

40 4

1 349
a) 35 4 b) 35 | 31,10 32,88
3 28,6
a0 | —,-295g 5 5 0 22,00 . ¥
— 2 A
25 24 23 24 215 : ) o 25 | 23 55 23 14 CAlim. Lic.
= = E oAlim. Lic. © 1925 =P Li
m 20 4 17 B 5 20 115, 10 erm. Lic.
o 5%, aass ©Perm. Lie. 5 s 50 = Alim. Sac.
15 1 _I T mAlim. Sac. = 15 A 13
2 L Perm. Sac.
10 4 OPerm. Sac. 10 4
54 5
o : o —
20 30 40 40
Concetracion de almidén en % pliv Concetracmn de almldon en % plv

Fuente: Autores.

La Figura 17 presenta las medidas de turbidez tomadas para las diferentes

muestras de la fase 3. Se puede observar que la turbidez en el alimento aumenta
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con la concentracién, ya que hay mas presencia de sélidos suspendidos. Se
observa también que las muestras de permeado presentan una disminucion de la
turbidez mayor al 98% para todas las concentraciones de almidon usadas, lo que

resalta la eficiencia del proceso de filtracion.

Figura 17. Comparacion de turbidez entre las muestras de alimento, y de permeado
ultrafiltrado con una membrana de 15 kDa para concentraciones de 30 y 40% p/v en
las etapas de licuefaccion y sacarificacion.
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Fuente: Autores.

Segun los datos presentados la concentracion de almidon de 20% p/v es la que
alcanza una mejor permeabilidad al sufrir menor colmatacién tanto en licuefaccion
como en sacarificacion; no obstante para sacarificacion a 40% p/v se alcanzé una
permeabilidad similar a la concentracion del 20% pl/v; esto indica que la
concentraciéon de 40% p/v podria ser una mejor opcion para la hidrolisis de

almidon al obtener productos mas concentrados.

2.6 Efecto del diametro de poro en la calidad y cantidad de permeado obtenido en

la fase final de la hidrdlisis.

Los resultados de este apartado se llevaron a cabo segun lo descrito en la seccion
2.5 de la metodologia. La Figura 18 muestra los resultados de las permeabilidades

obtenidas con los diferentes diametros de poro a los 10 y 30 min.
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De esta figura se puede observar que la pérdida de permeabilidad para los
diametros de poro: 15, 150 y 300 kDa, y 0,2; 0,45; 0,8 y 1,4 um fue de 2,79%,
11,52%, 9,43%, 17,16%, 14,46%, 45,06% y 57,71%, respectivamente. Estos
resultados muestran una tendencia general de aumento de la colmatacion
(ensuciamiento) al aumentar el diametro de poro de la membrana. Esto es debido
a la mayor presencia de particulas que pueden pasar parcialmente a través de los

poros, impidiendo el paso de otras sustancias.

Figura 18. Comparacion de las permeabilidades de hidrolizados sacarificados a los
10 y 30 min para las membranas con diametros de poro de 15, 150 y 300 kDa, y 0,2;
0,45; 0,8 y 1,4 um realizadas a 70°C con AP+, de 1,5 bar, pH 2,5, 20% p/v para la
concentracion del almiddn hidrolizado.
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Fuente: Autores.

La Figura 19 muestra los resultados obtenidos al evaluar los diferentes diametros
de poro para turbidez y porcentaje de retencion encontrados.
En la figura anterior se aprecia que la clarificacién obtenida con los diferentes

diametros de poro es efectiva, pues se alcanzé una disminucién de mas del 98,9%
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en todas las membranas excluyendo la de 1,4 ym (89%) con respecto al alimento.
Ademas se mantuvo un porcentaje retencion de enzima superior al 90% (excepto

para la membrana de 1,4 um).

Figura 19. Comparacién de la turbidez (a) y el porcentaje retencion (b) entre la
muestra de alimento y las de permeado filtrado con membranas de 15, 150, 300 kDa
y 0,2; 0,45; 0,8 y 1,4 um con concentracion de almidén 20% para el hidrolizado
sacarificado.
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Fuente: Autores.

La Figura 20 muestra los analisis fisicoquimicos para los permeados obtenidos
con los diferentes diametros de poro. Se observa que los °Brix y el % materia seca

no presentan variacion significativa con el diametro de poro.

Figura 20. Resultados de los analisis fisicoquimicos realizados para las muestras
de alimento y permeado de las membranas con diametros de poro de 15, 150 y 300
kDa, y 0,2; 0,45; 0,8 y 1,4 um realizadas a 70°C, AP, 1,5 bar, pH 2,5, concentracién
de almidon del 20% p/v e hidrolizado sacarificado. (a)°Brix. (b) %Materia seca.
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Fuente: Autores.
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Los resultados obtenidos indican que es posible mejorar la producciéon de
hidrolizados de almidon al utilizar una membrana con un diametro de poro de
hasta de 0,8 uym (generalmente se usan diametros de hasta 15 kDa). Esto
aumentaria el flujo de permeado hasta en 5,2 veces lo obtenido con una
membrana de 15 kDa (aumentando la productividad del proceso), sin que ello

conlleve a una pérdida significativa de la calidad del permeado.
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3. CONCLUSIONES

1. La presion y la temperatura no tuvieron un efecto significativo en la
operacion de ultrafiltracion (bajo las condiciones evaluadas), mostrando que
se pueden obtener permeabilidades similares a 1,5 y 3 bar con una
temperatura de 80°C lo que permite trabajar con condiciones de presion

moderadas y a la temperatura de hidrdlisis.

2. El aumento en la concentracion del hidrolizado preparado con una solucién
de almiddén al 30% p/v disminuye la permeabilidad de la membrana, debido
al aumento de solidos suspendidos. Este efecto se ve reducido al trabajar
con una concentracién del 40% p/v debido al aumento en la viscosidad, el
cual disminuye la decantacion y aumenta la eficiencia de las bombas

lobulares como la usada en el piloto.

3. Los resultados obtenidos evidencian la posibilidad de trabajar con
membranas de microfiltracibn con diametro de poro hasta 0,8 uym, sin
reducir la calidad del permeado y aumentando la productividad hasta en 5,2

veces. Mejorando la eficiencia del proceso de clarificacion.

4. Este trabajo permiti6 comprobar las ventajas del uso de membranas
ceramicas de a-alimina en la etapa de clarificacion de hidrolizados de
almidon de yuca, entre ellas: resistencia quimica, térmica y mecanica, baja
colmatacion y alta selectividad todos ellos reflejados a través de las

variables permeabilidad en el tiempo, porcentaje retencion y turbidez.
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4. RECOMENDACIONES

Se recomienda realizar un estudio adicional utilizando hidrolizados con
concentracién de almidon del 40% p/v para corroborar la permeabilidad de las
membranas con los diferentes diametros de poro evaluados en este trabajo.

Se recomienda aumentar la superficie membranaria del piloto utilizado, con el fin

de establecer estudios para la produccién de hidrolizados de almidén de yuca en

continuo.
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