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RESUMEN

TITULO: OBTENCION DE JARABES DE GLUCOSA A PARTIR DE LA HIDROLISIS DEL
ALMIDON DE YUCA: ETAPAS DE PRECONCENTRACION Y CONCENTRACION.

AUTORES: Sonia Rocio Rodriguez Castellanos, Julie Tatiana Sandoval Rodriguez.”

PALABRAS CLAVES: Concentracion, Hidrolizados, Almidén, Osmosis inversa, Evaporacion,
Pelicula ascendente.

El objetivo de este proyecto fue evaluar los procesos de ésmosis inversa y evaporacion de pelicula
ascendente como métodos alternativos a la evaporacién tradicional con hervidores al vacio para la
concentracién de jarabes de glucosa obtenidos a partir de la hidrélisis del almidén de yuca. Para la
Osmosis inversa se evaluaron presiones de 21 y 37,5 Bar y temperaturas de 22 y 35,5 °C en dos
modulos membranarios, Filmtec (2 m2) y PCI (0,9 mz), obteniéndose los mejores resultados a 37,5
Bar y 35,5°C con el médulo Filmtec (mayor superficie de membrana). Bajo estas condiciones se
realiz6 una separacién de 2/3 del volumen inicial en 18 minutos. Debido a la concentracion final
alcanzada, este método se establecié como técnica de preconcentracion. Para la evaporacion de
pelicula ascendente, se evaluaron presiones de 100 y 200 mBar y temperaturas de 105y 115 °C, a
dos concentraciones de alimentacién diferentes de 10 y 40% w/w. De los resultados se concluye
que los factores de concentracién y de concentracion volumétrico no dependen significativamente
de las diferentes condiciones de operacion; tomando valores de 1,5 y 1,8 respectivamente. Una
comparacioén a nivel de consumo energético muestra que la evaporacién tradicional consume 150
veces mas energia que la evaporacion de pelicula ascendente, pero esta Ultima presenta un efecto
mas notorio sobre la calidad del producto.

* Proyecto de grado
** Facultad de Ingenierias Fisico Quimicas. Escuela de Ingenieria Quimica. Director: Ph.D. Carlos
Jesls Muvdi Nova.
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ABSTRACT

TITLE: PRODUCTION OF GLUCOSE SYRUPS FROM CASSAVA STARCH HYDROLYSIS:
PRECONCENTRATION AND CONCENTRATION STEPS.

AUTHORS: Sonia Rocio Rodriguez Castellanos, Julie Tatiana Sandoval Rodriguez.”
KEYWORDS: Concentration, Hydrolysates, Starch, Reverse Osmosis, Evaporation, Climbing Film.

The target of this project was to evaluate the processes of reverse osmosis and climbing film
evaporation as alternative methods to the traditional evaporation with vacuum batch pan for the
concentration of glucose syrups obtained from the hydrolysis of the cassava starch. For the reverse
osmosis were evaluated pressures of 21 and 37,5 Bar and temperatures of 22 and 35,5 °C in two
membrane modules, Filmtec (2 m?) and PCI (0,9 m?), the best results being obtained at 37,5 Bar
and 35,5°C; with the Filmtec module (major membrane surface area). Under these operation
conditions, it was possible to obtain a separation of 2/3 of the initial volume in 18 minutes. Due to
the final concentration reached, this method was established as a preconcentration technique. For
the climbing film evaporation were evaluated pressures of 100 and 200 mBar and temperatures of
105 and 115 °C at two different feeding concentrations of 10 and 40% w/w. The results show that
the concentration and concentration volumetric factors do not depend considerably from the
different operating conditions; taking values of 1,5 and 1,8 respectively. A comparison at level of
energy consumption shows that the traditional evaporation consumes 150 times more energy than
the climbing film evaporation, but the last one presents a more significant effect on the color of the
product.

* Reserch Project
** Phydical-Chemical Engineering College. Chemical Engineering Department. Advisors: Ph.D.
Carlos JesUs Muvdi Nova.
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INTRODUCCION

Los edulcorantes se emplean en los alimentos para otorgarles sabor dulce,
modificar sus propiedades fisicas y quimicas o para su conservacion. La
sacarosa es la mas utilizada en el mundo aunque su uso empezé a disminuir a
principios de los ochenta, debido al auge de los jarabes de fructosa y glucosa?.
Estos jarabes son obtenidos por hidrélisis del almidon; los cuales contienen una
mezcla de glucosa, fructosa y oligosacaridos en diferentes proporciones, con
composicién y poder edulcorante variables®™. Para la obtencién de los jarabes es
necesario realizarle al hidrolizado un proceso de purificacién (para mejorar sus
caracteristicas fisicas) y de concentracién (disminuyendo la actividad acuosa) con

el fin de preservarlo y facilitar su transporte y almacenamientol®.

La etapa de concentracion generalmente se realiza en hervidores clasicos al
vacio. Esto implica un alto gasto energético y tiempos de procesamiento
considerables, ocasionando degradacion térmica del producto y aumento de los
tiempos de produccion. Debido a estas desventajas, se evalGa la aplicacion de
técnicas alternativas tales como la 6smosis inversa y la evaporacion de pelicula

ascendentel®.

En este trabajo se realiza el estudio experimental del proceso de concentracion de
hidrolizados de almidén de yuca. Dentro de sus objetivos se encuentran el andlisis
de las variables mas influyentes de cada uno de estos procesos (presion,
temperatura y concentracion de alimentacion) sobre caracteristicas como
consumo de energia y calidad del producto obtenido y su posterior comparacion
con el proceso de concentracion tradicional al vacio empleado por la empresa
PROMITEC SANTANDER S.A.S.

Los experimentos se llevaron a cabo en pilotos facilitados por el laboratorio
ProBioGEM de la Universidad de Lille-1 Francia y se realizaron con hidrolizados
de glucosa concentrados elaborados por la empresa Promitec Santander S.A.S.
Por otra parte, los datos de la evaporacion tradicional fueron tomados en dicha

empresa, bajo sus propias condiciones de operacion.
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1. PROBLEMATICA Y JUSTIFICACION

Dentro del proceso de produccién de edulcorantes a partir de hidrolizados de
almiddn, la etapa de concentracion es la de mayor consumo energético'®. Esto se
debe principalmente a los métodos tradicionales empleados para la evaporacion
del agua en solucion y consiguiente concentracion de los solidos disueltos; estos
meétodos, ademas de generar un alto consumo energético, afectan la calidad del
producto principalmente debido a la degradacion térmica (caramelizacion)
resultado de una exposicion prolongada a temperaturas elevadas!. Esta
condicion plantea un reto en el estudio de nuevas tecnologias en la industria

alimenticia orientadas a la solucion de dicha problemética.

Entre las soluciones planteadas encontramos procesos no térmicos como los
procesos membranarios de ésmosis inversa y también procesos térmicos como
los evaporadores de pelicula (ascendente y descendente). Entre las ventajas con
las que cuentan estos métodos, sobresalen el tratamiento del producto en
condiciones moderadas de operacion, tiempos de residencia cortos, y el disefio

compacto y de facil instalacion!”.

Debido a la creciente rentabilidad en la produccion y empleo del almidon de yuca
en Colombia y a su préspera utilizacion como alternativa al uso del almidon de
maiz, se ha venido incrementando su consumo como materia prima en la
elaboracién de edulcorantes a partir de almidén'®; con lo cual se ha presentado la
necesidad de realizar estudios experimentales de los métodos anteriormente

mencionados de forma a evaluar su aplicabilidad para este tipo de materia prima.

Para ello se cont6 con el apoyo del Laboratorio Probiogem / IUT A Lille, FRANCIA,
quien facilitdé el préstamo de los equipos utilizados en el presente trabajo (pilotos

de pelicula ascendente y de 6smosis inversa). .
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2. ESTADO DEL ARTE

La evaporacion es un proceso muy utilizado en las industrias alimentarias y a su
vez es el de mayor consumo energético. Bichsel et al.(1982)® y Hinkova et
al.(2002) aseguran que aproximadamente el 50% de la energia utilizada para
producir aztcar de cafia es consumida durante la etapa de evaporacion del jugo
azucarado diluido. Igualmente plantean la potencial aplicacion de la ésmosis
inversa en las primeras etapas de concentracion (antes de la evaporacion); de
forma a reducir el gasto energético. Bichsel et al.(1982)" indican que la mayor
reduccion de consumo de energia se da en la concentracion de jugo diluido desde
12 °Brix hasta un maximo de 30 °Brix para una presion osmotica alrededor de 35

bar.

Madaeni et al.(2010)" estudiaron la aplicacién de procesos membranarios de
Osmosis inversa para la pre-concentracién del jugo azucarado diluido mediante
dos etapas membranarias con recirculacién. En este trabajo los investigadores
concluyen que con la utilizaciébn de la ésmosis inversa como método de pre-
concentracion, seguido de una etapa de concentracion con un evaporador de
ebullicién tradicional, se logra un ahorro de energia del 33% respecto a realizar
toda la concentracion empleando Unicamente un evaporador de ebullicion. El
estudio se basé en un tratamiento a escala de laboratorio operado a 45 °C y 22
bar de presién transmembranaria. Igualmente se evidencia que a mayores
concentraciones, el fenébmeno de polarizacion de concentracion (acumulacion de
solutos sobre la membrana) aumenta y los flujos de permeado disminuyen. Asi
mismo existe una tendencia al aumento del flujo de permeado ocasionado por el

incremento de temperatura durante el proceso.

A una conclusién similar llegan Jesus et al.(2007)*% con sus experimentos para
concentrar jugo de naranja a 3 diferentes presiones transmembranarias (20, 40 y
60 bar) en continuo (recirculando tanto permeado como retenido) y en batch, con
el objetivo de evaluar la influencia de la presién transmembranaria sobre el flujo de
permeado y el producto concentrado. Para los experimentos en continuo, se

observé que, para las tres presiones estudiadas, el flujo inicial de permeado
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decrecio a los 15 min de proceso y se estabilizé alrededor de los 80 min. Sefialan
que esta disminucion en el flujo de permeado es consecuencia de la polarizacion
de concentracion sobre la superficie de la membrana, la cual esta relacionada con
el aumento de la concentracion de solutos en la interface membrana/jugo y es la
responsable de la disminucion del flujo de permeado al inicio del proceso. Para los
experimentos en batch, se vio que el flujo de permeado disminuyé a medida que el
factor de concentracion aument6. Sus causas son la polarizacion de
concentracion, fenomenos de ensuciamiento y el aumento de la presion osmotica
y de la viscosidad de la solucion. EI mayor factor de concentracion se obtuvo a la
mayor presion transmembranaria. La retencion de azucares y vitamina C no fue
del 100% de acuerdo a analisis realizados en el permeado. El jugo de naranja
concentrado por Osmosis inversa presentd un aroma caracteristico mejor

preservado comparado con el jugo concentrado por evaporacion térmica.

Gurak et al.(2010)*Y, estudiaron la concentracién del jugo de uva mediante
O0smosis inversa en funcion de la presion (40,50 y 60 bar) y la temperatura (20,30 y
40 °C); en el estudio se escogieron las mejores condiciones de proceso (60 bar y
40°C) basadas en el mayor flujo de permeado sin presencia de cambios
significativos en el color del producto como indicador de la calidad. También
observaron una disminucion del flujo de permeado durante el proceso justificada

bajo los mismos argumentos ya expuestos.

Posterior a la etapa de preconcentracion antes descrita, en la industria, la etapa de
concentracion generalmente se llevaria a cabo mediante sistemas clasicos de
evaporacion (hervidores)™. Sin embargo varios autores han venido estudiando el
comportamiento de una técnica de evaporacion alternativa como lo es el
evaporador de pelicula; los estudios analizan los posibles factores que pueden
influir en este proceso. Walthew et al.(1996)**! muestran un aumento del
coeficiente de transferencia de calor a mayores niveles de AT (entre la superficie
caliente y el alimento), debido a la formacién de una mayor turbulencia que reduce
la resistencia a la transferencia; un incremento en el flujo de alimentacién influye

también en el aumento del coeficiente de transferencia de calor a largo plazo,
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mediante la reduccion de la tasa a la que dicho coeficiente disminuye debido al

ensuciamiento.

Pacheco et al.(2003)** aseguran que una caida en el coeficiente de transferencia
de calor en un evaporador de pelicula ascendente/descendente esta relacionada

con un aumento de la concentracion y de la viscosidad.

Por otro lado, Walthew et al.(1996)™*® sefialan que valores altos de temperatura
ocasionan un sobresecado (colmatacién) en la parte superior de la columna,

fendbmeno que se acelera si se emplea también un flujo de alimentacion pequefio.

Estos estudios nos dan una idea de la aplicabilidad de la concentracién de
soluciones empleando técnicas alternativas como 6smosis inversa y evaporador
de pelicula; evidenciando la necesidad de analizar el comportamiento de dichos
meétodos en la concentracién de jarabes de glucosa provenientes del almidon de

yuca.
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3. CONCEPTOS TEORICOS

El jarabe de glucosa es un liquido altamente viscoso (2.140cps a 75% de materia
seca, 53,7 dextrosa equivalente y 26,7°C*™)); es una solucién de glucosa
concentrada con contenido también de dextrinas y maltodextrinas (maltosa y otros
sacaridos nutritivos)*®. Se obtiene a partir de la hidrélisis del almidén que puede
ser &acida o enzimatica; aunque la hidrolisis enzimatica ha desplazado
industrialmente a la hidrélisis &cida y ha ganado ventaja en su aplicacion*®. La
materia prima, el almidén, es un carbohidrato polisacarido inodoro e insipido, que
se presenta en forma de grano o polvo, esta formado por una mezcla de dos tipos
de polimeros de a-glucosa; la amilosa y la amilopectina. El almidén es producido
por la mayoria de plantas como una forma para almacenar energia, es por esto
que se puede encontrar en diversas fuentes siendo el maiz y el trigo las mas
utilizadas industrialmente debido a su abundancial*”. Sin embargo tltimamente se
han venido empleando diferentes fuentes como el arroz, la papa, el platano y la
yuca. Teniendo en cuenta que Colombia es un importante productor de yuca en
América Latinal®, esta sera la fuente de almidén para este estudio.

El proceso de produccion del jarabe de glucosa empieza por la hidrolisis del
almiddén en un reactor enziméatico agitado, a temperaturas que se encuentran entre
los 70 y 80 °C y pH entre 4 y 5 (las condiciones definitivas dependen del tipo de
enzima). Generalmente se usan las enzimas a-amilasa y glucoamilasa™®, en dos
etapas separadas. En una primera fase de hidrdlisis (licuefaccién), la a-amilasa
realiza el proceso de rompimiento de los enlaces a(1-->4). De esta etapa se
obtienen maltodextrinas ramificadas de peso molecular mediano. Posteriormente
en la segunda fase de hidrélisis (sacarificacién), la glucoamilasa rompe los
enlaces a(1-->6) para tener finalmente cadenas de glucosa y maltosa™®. Esta
solucion se lleva a un proceso de purificacion y desalado para posteriormente ser

concentrada.

La concentraciébn es importante debido a que es una forma de conservacion
bastante eficiente para algunos alimentos y ademas ofrece ventajas econémicas

ya que reduce el peso y el volumen del producto®?”. Existen varias técnicas de
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concentracion que se pueden clasificar en térmicas y no térmicas. Dentro de las
térmicas la mas utilizada es la evaporacion, la cual se emplea para eliminar

parcialmente por ebullicién el agua de alimentos liquidos®*.

La evaporacién en la industria de alimentos comunmente se realiza mediante
hervidores al vacio calentados por vapor (Figura 1), los cuales emplean
temperaturas elevadas y tiempos de procesamiento considerables; lo que afecta
la calidad de un gran numero de productos alimenticios y disminuye la eficiencia
del proceso debido a la acumulacion de compuestos sobre la superficie de

intercambio (resultado del aumento de la viscosidad y la degradacion térmica).

1. Entrada de suministro de vapor; 2. Camisa externa; 3.
Salida de condensado; 4. Entrada de producto; 5. Salida de
producto; 6. Salida de vapores y entrada de la bomba de

. vacio; 7. Agitador

Fuente: Food process engineering and technology (Cap. 21).
Zeki Berk. 2009

Figura 1. Hervidor al vacio enchaquetado

Estos hervidores batch pueden ser enchaquetados o tener intercambiadores
internos. Las areas de transferencia de calor generalmente son pequefias debido
a la forma del hervidor y los coeficientes de transferencia de calor tienden a ser
bajos a condiciones de conveccion natural, aunque pueden ser mejorados

mediante un sistema de agitacion*?.

Por otra parte, existen otros métodos para llevar a cabo la evaporacion. Entre ellos
se destacan los evaporadores de pelicula, los cuales disminuyen el dafio térmico
de la solucién gracias al menor tiempo de contacto con la superficie caliente®®.
Dentro de estos tipos de evaporadores estan los de pelicula ascendente, pelicula

descendente, de superficie rotatoria y de pelicula raspada’®®; siendo la técnica de
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concentracion con evaporador de pelicula ascendente (Figura 2) la utilizada en

este estudio.

Ciclon

Retorno de agua de

v . -
enfriamiento

Columna Vapor

Receptor de
Tangque de concentrado
alimentacion

v %
E
]

Ré&ceptor de

P3ondensad
B —w— @ ©
@ B ¥
@) Indicador de Presion S e Vacio Aguade
()- Indicador de Temperatura A S enfriamiento

(&)~ Indicador de flujo

Fuente: De Dietrich Process Systems. Evaporation-Climbing Film and Natural Circulation
Evaporator. Tomado el 27 de Abril de 2010 desde http://www.ddpsinc.com/TeachingUnits/qts4.html

Figura 2. Evaporador de pelicula ascendente

Este método de evaporacion consiste en alimentar el producto a procesar en la
parte inferior de la columna mediante una bomba. Cuando el vapor de
calentamiento se hace pasar por la columna, el liquido alimentado ebulle y genera
un volumen importante de vapor emitido que se eleva a gran velocidad y arrastra
una pelicula a lo largo del interior del tubo hasta el ciclon donde ocurre la
separacion del liquido y el vapor emitido. Generalmente se trabaja bajo
condiciones de vacio para disminuir el punto de ebullicion, y de esta forma afectar

en menor grado al producto alimenticio!®®

. La principal ventaja de esta técnica es
gue no se requiere bombear la pelicula liquida, mientras que su mayor desventaja
es el requerimiento de una gran diferencia de temperatura entre el alimento y la

superficie caliente para favorecer la transferencia de calor'??.
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Dentro de los métodos de concentracion no térmicos, uno que se encuentra en
desarrollo es la 6smosis inversa o hiperfiltracion. Este es un proceso de
separacion membranaria que implica el paso de agua a través de una membrana
de permeabilidad selectiva (Figura 3), desde una zona de mayor concentracion a
otra de menor concentracion; mediante la aplicacion de una presion superior a la

presién osmética en el lado de mayor concentraciont??.

Particulas,

Retenido

Permeado

Fuente: GEA. www.geafiltration.com

Figura 3. Membrana de 6smosis inversa

La principal ventaja de la concentracibn por membrana con respecto a la
concentracion por evaporacion es una reduccion del dafio causado por tratamiento
térmico; resultando en una mejor conservacion de las caracteristicas nutricionales,
sensoriales y de sustancias volatiles del producto. En contraste con la ebullicion, la
concentracion por membrana no exige un cambio de fase, por lo que la energia se
utiliza mas eficazmente. Otras ventajas de este proceso son menores gastos en
funcionamiento y mano de obra y mayor sencillez en las instalaciones; ya que solo
requiere una valvula de control y no precisa de generadores de vapor. Las
principales desventajas son las variaciones en el flujo del producto a filtrar como
consecuencia de los cambios en la concentracion del mismo. Solamente permiten
la concentracién del producto hasta maximo un 30% de soélidos totales y la posible

colmatacién de las membranas disminuye el tiempo de funcionamiento efectivo>¥.
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4. DESARROLLO EXPERIMENTAL

La metodologia empleada para el desarrollo y cumplimiento de los objetivos del
proyecto se muestran en la Figura 4. Este desarrollo experimental se realizd con
hidrolizados de glucosa concentrados elaborados por la empresa Promitec
Santander S.A.S. tanto para los experimentos de Osmosis inversa como de

evaporador de pelicula ascendente, los cuales se describen a continuacion.

Reconocimiento Determinacion de Desarrollo de Andlisis de
y estudio de los |:> las condiciones los |:> resultados
pilotos experimentales experimentos

Figura 4. Diagrama de bloques del desarrollo experimental

4.1. DESARROLLO EXPERIMENTAL OSMOSIS INVERSA

La Figura 5 representa el diagrama del piloto del proceso de Gsmosis inversa

empleado para los experimentos de preconcentracion del jarabe de glucosa.
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Figura 5. Diagrama del piloto de 6smosis inversa

El piloto de 6smosis inversa utilizado consta de un tanque de alimentacién con

capacidad de 50 L; el sistema posee una bomba reciproca de alta presion para la
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circulacion del alimento en el mismo. Las membranas empleadas en este piloto
son de material organico (Filmtec® y PCI-AFC99®). El médulo Filmtec® tiene una
superficie membranaria de 2 m? y una presion y temperatura maximas de 69 bar y
45 °C, mientras que para el modulo PCI® son de 70 bar y 70 °C y la superficie
membranaria es de 0,9 m?. El retenido (Figura 3) que se obtiene a la salida del
modulo de filtracion pasa hacia un enfriador para ser recirculado al tanque de

alimentacion.

Las condiciones experimentales estuvieron limitadas por dos factores que son la
cantidad de materia prima disponible y las caracteristicas del piloto de dsmosis
inversa. Se plantea un disefio experimental factorial en donde las variables son la
presion y la temperatura. EI mayor nivel de presion esta restringido por el limite de
trabajo de la bomba del piloto y corresponde a 36 bar. EI menor nivel de presion
se considerd como un valor intermedio y fue de 20 bar. A su vez, el mayor nivel de

la variable temperatura se determind teniendo en cuenta la temperatura maxima
de resistencia y un margen apropiado de seguridad para la membrana Filmtec®.

Es asi que se decidid trabajar con una temperatura de 35 °C. De nuevo, como
menor nivel se utilizé un valor intermedio de 22 °C. Para cada experimento se
hicieron mediciones periddicas de los volimenes de permeado y de los °Brix para

el retenido y el permeado.

4.2. DESARROLLO EXPERIMENTAL EVAPORADOR DE PELICULA
ASCENDENTE

La Figura 6 corresponde al esquema detallado del piloto de evaporador de pelicula
ascendente. Este consta de una bomba centrifuga de alimentacion (2) (potencia
instalada de 0,25 kW) que hace circular la solucién a concentrar desde el tanque
de alimentacion (1) hacia la base de la columna (3). Una vez llena la base con
solucion, se hace circular vapor sobrecalentado (4) por el interior del tubo
intercambiador, para calentar la solucion hasta su punto de ebullicion y, con el
impulso del vapor generado, transportar la solucion (que se va concentrando) en

forma de una pelicula de liquido hasta la cima de la columna. Esta mezcla liquido-
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vapor se separa con un ciclon (5); el vapor es condensado sobre un serpentin (6)
y recogido en un balén (7). En el fondo del ciclon (8) el liqguido es bombeado
(bomba de engranajes (9)) a un tanque de almacenamiento (10). Este piloto puede

trabajar al vacio (bomba de vacio (11), 8 mbar abs de presion minima).
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Fuente: laboratorio Probiogem/USTL1 Francia
Figura 6. Diagrama Piloto Evaporador de Pelicula Ascendente

Las condiciones experimentales se establecieron tomando en cuenta las
empleadas por la empresa Promitec Santander S.A.S, las especificaciones del
piloto y la cantidad de materia prima disponible. Se plante6 un disefio experimental
factorial 22, variando la temperatura y la presién para dos concentraciones de
alimentacion diferentes. Respecto a la concentracion inicial, se tomaron los
valores de 10% y 40% w/w. El de 10% se debe a que es aproximadamente la

concentracion de la solucién obtenida de la hidrdlisis y el de 40% es debido a que
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era el maximo valor permitido por la cantidad de materia prima disponible. Para la
variable temperatura se utilizaron dos condiciones: 115 °C, temperatura vapor
cercana a la utilizada por la empresa Promitec Santander S.A.S (110 °C) y 105°C,
temperatura minima que asegura la ausencia de cambio de fase del vapor de
calentamiento (para efectos de célculo de consumo energético, la energia

transferida sera solo energia sensible).

La variable presion tomé valores de 200 mbar para asegurar una temperatura de
ebullicion inferior a la temperatura de degradacion térmica de azucares y un valor
intermedio de 100 mbar. Para todos los experimentos se registraron
periodicamente las temperaturas del vapor de caldera, de ebullicion de la solucion
y del condensado de vapor de caldera, ademas de las observaciones presentes
durante el proceso. Terminado el experimento, se determina su duracion, las
masas del condensado de vapor de caldera, del condensado (producto) y del

concentrado; asi como los °Brix finales.

Los datos obtenidos sirvieron para escoger las condiciones de operacidon mas
adecuadas (disminucion del ensuciamiento de la columna y mayor factor de
concentracion). Con estas condiciones se realizaron otra serie de experimentos,
esta vez recirculando hasta una concentracion final permitida por el sistema
(limitado por la bomba de recuperacion de concentrado); buscando observar la
maxima concentracion que se puede alcanzar con el piloto. Este procedimiento se
realiz6 tres veces, diluyendo cada vez hasta la concentracion inicial; el objeto fue
el de determinar la influencia del proceso sobre la calidad del producto. Esta
repercusion en la calidad estd relacionada con variaciones en el color en la
mezcla; las cuales indican, para esta aplicacion, el cambio en la composicion
debida a reacciones de caramelizacion presentes posiblemente durante el proceso
de concentracion®®. Las muestras obtenidas se analizaron mediante
espectrofotometria UV-visible, siendo esta una técnica empleada comunmente

para andlisis de color?®?”!

. Estos resultados fueron comparados posteriormente
con los obtenidos experimentalmente utilizando los procesos propios de la

empresa Promitec Santander S.A.S.
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5. RESULTADOS Y ANALISIS

A continuacion se presenta el resumen y el andlisis de los resultados

experimentales obtenidos para las dos técnicas de concentracion estudiadas.

5.1. ANALISIS DE LAS PRUEBAS DE CONCENTRACION POR OSMOSIS
INVERSA

La Figura 7 muestra el volumen de permeado obtenido en funcién del tiempo
utilizando las membranas Filmtec® y PCI-AFC 99®; a distintas condiciones de

temperatura y presion transmembranaria.
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Figura 7. Vol. de permeado Vs tiempo para las membranas Filmtec®(a) y PCI-AFC

99°(b).

Observando los resultados obtenidos en la Figura 7 se puede notar un aumento
del volumen total de permeado en el tiempo y una tendencia a estabilizarse
después de cierto tiempo. Esto se traduce en una disminucion de la velocidad de
separacion (filtracién) a medida que la concentracion de la alimentacién aumenta.
Este comportamiento se debe principalmente al aumento de la presién osmotica y

la viscosidad de la solucion resultado del incremento de su concentracion!*,

Asi mismo en la Figura 7 se distinguen dos grupos de curvas; el primer grupo
corresponde a los experimentos realizados a una presion transmembranaria de
37,5 bar y el segundo grupo a una presion de 21 bar. Se observa que una mayor
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presion transmembranaria induce mayores volumenes de permeado para un
mismo tiempo; luego mayores flujos de permeacion. Igualmente la temperatura
favorece la filtracion, esto debido a la disminucion de la viscosidad de la solucion y

el aumento de los coeficientes de difusion a través del material membranario.

De ello se obtiene que el experimento a 37,5 bar y 35,5°C sea con el que se
logran los mejores resultados. Para dicho experimento con la membrana Filmtec®
se alcanzan a retirar 14000 ml de permeado de los aproximadamente 21500 ml de
solucién inicial (10% w/w) en 18 minutos; mientras que para la membrana PCI® se
alcanzan a retirar 14000 ml de permeado de los 22000 ml de solucion inicial (10%
w/w) en 40 minutos. Esta diferencia de tiempo entre las dos membranas se debe a
la diferencia en las superficies membranarias, ya que una es casi el doble de la

otra (2 y 0,9 m? para las membranas Filmtec® y pCI® respectivamente).

Un punto interesante a resaltar esta relacionado con una de las caracteristicas
mas importantes de los procesos membranarios y es el de la linealidad a nivel de
disefio-escalado. Para un mismo volumen de trabajo, si se duplica la superficie
membranaria, se divide entre dos el tiempo de procesamiento; o expresado de
otra manera, para un mismo tiempo de procesamiento, si se duplica la superficie

membranaria multiplicaria por dos la capacidad del proceso.

Igualmente interesante es lo rapido del proceso de filtracién. Si se toman en
cuenta las mejores condiciones de operacion (37,5 bar y 35,5°C) con la
membrana Filmtec® (2m? de superficie de filtracion), se observa una separacioén de
cerca de 2/3 del volumen inicial en tan solo 20 minutos sin emplear temperaturas

elevadas.

La Figura 8 muestra la variacion de la concentracion en funcion del tiempo para
las dos membranas y bajo distintas condiciones de presion y temperatura. En ella

se observa un mismo comportamiento para las dos membranas, con la diferencia

. ® : ., L, .
gue con la membrana Filmtec™ se alcanza la misma concentracion maxima que

con la PCI® pero en aproximadamente la mitad del tiempo; esto debido a su mayor
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area membranaria (casi del doble). Esta maxima concentracibn se encuentra
alrededor de 25 °Brix; lo que confirma la utilizacion de este proceso de 0smosis
inversa como etapa de pre-concentracion; como lo afirman Hinkova et al.(2002)1®y
P. Fellows®!. Una mayor concentracién se alcanzara superando la presion
osmotica a esa concentracion; esto solo sera posible incrementando la presion de

trabajo.

Es importante comentar que la concentracion del permeado se mantuvo alrededor
de 0,25 y 1 °Brix. Esto nos permite asegurar que las membranas, en el rango de
concentraciones de alimentacion trabajado (10-25 °Brix), no pierden selectividad
de forma significativa; que se podria esperar del proceso de 6smosis inversa como

consecuencia del aumento de la concentracion de azlcares en la alimentacion.
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Figura 8.°Brix del retenido Vs tiempo para las membranas Filmtec®(a) y PCI®(b)

5.2. ANALISIS DE LAS PRUEBAS DE CONCENTRACION MEDIANTE EL
EVAPORADOR DE PELICULA ASCENDENTE

En la Figura 9 se comparan la concentracion inicial y final obtenida en cada
experimento a diferentes condiciones de presion de trabajo y de temperatura de
vapor de calentamiento. Es importante aclarar que para los experimentos a la

concentracion de 40% no se pudieron realizar duplicados debido a su alta
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demanda de materia prima. Sobre ese punto es importante recordar que los
experimentos se realizaron en Francia con materia prima (jarabe de glucosa)

colombiana.

Los resultados que muestra la Figura 9 nos permite decir que a menores
concentraciones iniciales se obtienen concentraciones finales menores, debido al
mayor contenido de agua en la solucion. Se observa que las distintas condiciones
de presion y temperatura utilizadas no afectan la concentracion final del producto

(influenciada Unicamente por la concentracion inicial de la solucion).
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Figura 9. Comparacion de la concentracion inicial (A) y final obtenida (B) en cada
experimento para distintas condiciones de presién de trabajo y de temperatura de
vapor de calentamiento.

Las figuras 10 y 11 muestran los factores de concentracion volumétrico y de °Brix,
respectivamente, y refuerzan lo anteriormente dicho.
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Figura 11. Factor de concentracion

En estas dos Figuras se observa que los factores de concentracion tanto
volumétrico como de °Brix conservan valores similares para las diferentes
concentraciones iniciales y condiciones de operacion, por lo tanto no hay
incidencia de dichas variables sobre los factores de concentracion. Estos
resultados muestran que, en términos de productividad, son esencialmente las
especificaciones del evaporador (longitud y diametro del intercambiador) quienes
determinan el alcance del proceso (factores de concentracion).

31



En la Figura 12 se presenta la energia necesaria para evaporar un kilogramo de
agua de la solucién a concentrar. Esta energia se calcul6 teniendo en cuenta solo
el calor sensible cedido por el vapor (la temperatura de salida de vapor de
calentamiento fue siempre superior a la temperatura de condensacion) y el

condensado de agua recuperado de la solucion después de la concentracion.

Los valores de energia para las pruebas a una concentracion inicial de 10%
evidencian una variabilidad significativa en los experimentos; por lo que no se
puede establecer una tendencia sobre el flujo de energia con respecto a las
condiciones de trabajo. Esta variabilidad se explica por el hecho que la mayoria de
las préacticas se realizaron bajo control manual de vacio, afectando las
temperaturas de ebullicion entre el experimento original y su duplicado, y de ahi, la
transferencia de energia. Sin embargo se puede decir que, de manera general,
todos los experimentos guardan el mismo nivel de consumo de energia por

kilogramo de agua evaporada (entre 3 y 8 Kcal/kg agua evaporada).
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Figura 12. Consumo de Energia evidenciado para las pruebas de evaporacién de
pelicula ascendente.

La Figura 13 muestra las temperaturas de ebullicion promedio encontrados

durante les experimentos (original y duplicado).
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Figura 13. Temperatura de ebullicibn de la solucién para las concentraciones
iniciales de 10% w/w (a) y 40% w/w (b). A=original; B=duplicado.

De ella se observa que la presion influye en la temperatura de ebullicion.
Fendmeno que encuentra su explicacion en la modificacion del equilibrio liquido-
vapor; mayor vacio genera la disminucién de la temperatura de ebullicion?122,
Igualmente se observa que la concentracion inicial influencia la temperatura de
ebulliciéon. Esto puede explicarse ya que al aumentar la concentracion de sélidos
disueltos en la solucion, la presion de vapor disminuye (aumentando asi su

temperatura de ebullicién) 3!,

5.2.1. Efecto del proceso de evaporacion en pelicula ascendente sobre la

calidad del producto (analisis basado en el color del producto).

Para concentrar la solucién de 20°Brix a 65,5 °Brix, la solucion debi6 pasar por el
evaporador tres veces (tres ciclos). En el primer ciclo la solucién alcanzé una
concentracion de 34,5 °Brix, luego del segundo ciclo la concentracion fue de 46,75
°Brix y finalmente con el tercer ciclo se alcanzo la concentracion final de 65,5 °Brix.
La Figura 14 muestra los valores de absorbancia en el espectro visible para el
producto al final de cada ciclo (para su respectivo andlisis todas las muestras

fueron llevadas a una misma concentracion diluyendo con agua).
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Figura 14. Valores de absorbancia en el espectro visible para el jarabe concentrado
por evaporacién de pelicula ascendente a distintos niveles de concentracion.
Muestras diluidas hasta una concentracién de 20,25°Brix.

En la Figura 14 se observa una influencia de la evaporacion sobre la absorbancia
de la solucion especialmente para la longitud de onda de 440nm, que corresponde
al color azul. Esto se debe a que el color que se absorbe es el complementario del
color que se transmite o refleja, que en este caso es el amarillo®?. Se puede ver
gue para cada ciclo hay un incremento en el valor de la absorbancia, lo que indica
un efecto (negativo) de la técnica de evaporacion sobre el color del producto;

luego sobre la calidad de éste.

Lo anterior se explica por el hecho de que un aumento en la concentracién de la
solucion durante el proceso conlleva a una mayor viscosidad, lo que dificulta la
fluidez de la pelicula (ascendente); incrementando el tiempo de contacto de esta
con la superficie caliente del evaporador; causando una elevacion en el valor de la
absorbancia en aproximadamente un 28%. Este aumento de la absorbancia esta

directamente relacionado con la composicion de la solucion.

El cambio de absorbancia entre el jarabe sin evaporar y el primer ciclo se puede
explicar igualmente a un cambio de la composicién del producto, ya que antes del

ciclo el jarabe tenia una apariencia turbia y después de este se torné traslucido.
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5.3. COMPARACION DE LA TECNICA DE EVAPORACION DE PELICULA
ASCENDENTE RESPECTO A LA EVAPORACION TRADICIONAL

Esta seccion busca, de forma general, comparar el método estudiado con respecto
a la etapa de concentracion tradicionalmente aplicada en la empresa Promitec
Santander S.A.S. (evaporador enchaquetado de superficie raspada en vacio), en

términos de consumo energético y de calidad.

5.3.1. Consumo de energia.

La Figura 15 muestra la comparacion de la energia consumida en cada proceso
por kilogramo de solucién alimentada, para la evaporacion tradicional al vacio
(empresa) y el evaporador de pelicula ascendente (estudiado). Como se observa
en la gréfica, el proceso de evaporacion tradicional se realizé tres veces partiendo
de 20 °Brix hasta concentraciones finales de 61, 59,6 y 57 °Brix. Las diferencias
en las energias se explican por diferencias en las concentraciones finales
alcanzadas en cada experimento. Lo mismo sucede para los datos de energia del

evaporador de pelicula ascendente.

De la Figura 15 se observa que hay una diferencia significativa entre el método de
evaporacion tradicional empleado en la empresa y la evaporacion por pelicula
ascendente, en donde el consumo energético para el primero es al menos 150
veces mayor que para el de pelicula ascendente. Esto puede justificarse en dos
puntos, baja eficiencia en la transferencia de energia (evaporador enchaquetado)
y pérdidas de energia considerables (evaporador no aislado térmicamente) en el

proceso utilizado tradicionalmente.
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Figura 15. Energia consumida por kilogramo de jarabe alimentado por el evaporador
enchaquetado (técnica utilizada por la empresa) y de evaporacion de pelicula
ascendente.

5.3.2. Efectos sobre la calidad del producto (analisis basado en el color del

producto).

En la figura 16 se presentan los valores de absorbancia de 440 nm para un mismo
jarabe concentrado y diluido tres veces consecutivas, por evaporacion de pelicula
ascendente y evaporacion tradicional (empresa). Las diluciones siempre se
realizaron para llevar nuevamente la solucién a una concentracion inicial de 20
°Brix aproximadamente. Las muestras finales (a diferentes concentraciones)
fueron analizadas por espectrofotometria a una misma concentracion (61,25 °Brix
para la evaporacion de pelicula ascendente y de 57 °Brix para la evaporacion
tradicional aplicada por la empresa); esto con el fin de que los resultados no se

vieran afectados por la concentracion.
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Figura 16. Valores detallados de absorbancia a 440 nm para el jarabe evaporado
mediante evaporacion de pelicula ascendente, leidos a 61,25 °Brix (a) y evaporacion

tradicional leidos 57 °Brix (b).

La tendencia general para las dos técnicas (Figura 16) es la de un aumento en la
absorbancia a 440 nm; lo que evidencia la presencia de reacciones de
caramelizacidbn con cada nueva evaporacion (siendo mas significativa para la
evaporacion en pelicula ascendente). Esto se debe a que con este método, a
medida que se concentra la solucién, aumenta la viscosidad de esta, y con ello, la
dificultad de la pelicula a desplazarse facil y rapidamente sobre la superficie

caliente (que esta a una temperatura cercana a la del vapor de calentamiento).

Sin embargo, se observa que para la primera evaporacién el impacto sobre las
absorbancias posee el mismo orden de magnitud (27,8% en el evaporador de
pelicula ascendente y 16,08% en el evaporador tradicional para la primera

evaporacion).
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6. CONCLUSIONES

Se establecio la técnica de 6smosis inversa como un método de preconcentracion
de jarabes de glucosa. Con esta técnica se pudo retirar 2/3 del volumen de
solucién inicial (10°Brix) en corto tiempo (20 min); sin emplear temperaturas que
afecten el producto e incrementando 2,5 veces la concentracion. Una mayor
presidn transmembranaria y temperatura aumentaran el volumen de permeado,

siendo la presion la mas influyente, para este proceso.

Para la evaporacion de pelicula ascendente se observa que la tasa de
concentracion es la misma sin importar las diferentes condiciones de presion,
temperatura y concentracion de alimentacion. Esto permite concluir que el proceso
estd determinado principalmente por las especificaciones de disefio del

intercambiador de calor en el evaporador.

Al comparar el método de evaporacidon de pelicula ascendente con el tradicional,
se observo que el método tradicionalmente utilizado consume 150 veces mas
energia que el método estudiado; debido a su baja transferencia de energia. Por
otro lado, la evaporacién de pelicula ascendente presenta un mayor impacto sobre
la calidad del producto (color); debido a mayores tiempos de contacto con la
superficie caliente; ocasionados por el aumento de la viscosidad de la solucién y
su dificultad para desplazarse sobre la superficie de intercambio. Este
inconveniente podria disminuirse trabajando con la técnica de evaporacion por

pelicula descendente.
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7. TRABAJOS FUTUROS A CONSIDERAR

Se presentan dos posibilidades:

Trabajar con la técnica de evaporacion de pelicula descendente, que por el
principio mismo de su proceso, permitiria disminuir el impacto de
evaporacion sobre la calidad del producto; manteniendo los niveles de
consumo energético presentados por la evaporacion de pelicula

ascendente.

Estudiar el método de caracterizacion de los jarabes de glucosa por
espectrofotometria UV-Visible como estrategia para definir la calidad del

producto.
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