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ABREVIATURAS

e CGA: acido clorogénico.

e TOC: trastorno obsesivo compulsivo.

e ELA: esclerosis lateral amiotrofica.

e EAU: Extraccion asistida por ultrasonidos.
e EAM: extraccion asistida por microondas.
e EFSC: extraccion por fluidos supercriticos.
e NPSH: carga neta positiva en aspiracion.
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RESUMEN Y PALABRAS CLAVE

Palabras clave

Acido clorogénico, extraccién, purificacion, disefio, harina de girasol, zeolita.
Resumen

En este trabajo se ha realizado el diseno de una planta de adsorciony
purificacion de acido clorogénico a partir de harina de girasol.

La planta consta de tres etapas principales. Una primera etapa de extraccion
sélido-liquido de acido clorogénico de la harina de girasol empleando una
disoluciéon de etanol en agua en un 70% en peso. Una segunda etapa de
adsorcion del acido clorogénico en zeolitas de tipo Beta, y una posterior
desorcion, de nuevo con una mezcla de etanol y agua, para recuperar el acido
clorogénico. Y, por ultimo, una etapa final de obtencion del acido clorogénico
puro en forma de sélido utilizando un secadero en spray. La planta cuenta
también con una etapa de pervaporacion previa al spray para recuperar el
etanol y recircularlo. La cantidad de acido clorogénico obtenida es 3679200
kilogramos de CGA al ano. En el transcurso del trabajo se han realizado los
balances de materia y energia y el dimensionado de varios equipos de
proceso: un intercambiador de calor, una bomba centrifuga, un extractor y
una adsorbedor.

Se ha realizado un estudio de la viabilidad econémica y un analisis de
sensibilidad ante la variacion del precio de venta.

Para la seleccion de la zeolita se llevd a cabo previamente un trabajo
experimental en el laboratorio.
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ABSTRACT AND KEY WORDS
Key words

Chlorogenic acid, extraction, purification, design, sunflower flour, zeolite

Abstract

This Final Project has developed the design of a plant for the extraction and
purification of chlorogenic acid from sunflower’s flour.

The plant can be divided in three main sections. The first section is based in
the extraction with a solvent composed by a mixture of ethanol and water
70/30 in mass. In a second section, the cholorogenic acid is separated and
concentrated by adsorption on Beta-zeolite. The chlorogenic acid is desorbed
also using a mixture ethanol/water. In the third section, chlorogenic acid is
dried and precipitated in a spray drier, where the final product, pure solid
chlorogenic acid is obtained. The amount of chlorogenic acid obtained is
3679200 kilograms per year. Some equipments from the plant have also
been designed in this Project: A heat exchanger, a centrifugal pump, an
extraction tower and an adsorption tower.

Previous to the Spray, a pervaporation step is used to separate the ethanol
and recirculate to the extraction step.

A study of the economic viability of the Project and an analysis of the
sensibility of the plant when the selling price varies has been also made.

An experimental work in the lab has been performed in the frame of this Final
Project, for the zeolite selection.
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1 INTRODUCCION

1.1 Acido clorogénico

El acido clorogénico es uno de los acidos fendlicos mas abundantes en los
alimentos consumidos en la dieta diaria. En 1837 Robiquet y Burton lo
detectaron por primera vez en cantidades abundantes en la composicion
guimica de los granos de café.l Sus propiedades beneficiosas para la salud
han sido avaladas por numerosos estudios tanto alimenticios como dentro del
campo de la medicina2. Es ademas un intermediario en la biosintesis de la
lignina.

1.1.1 Estructura quimica

Se conoce como acidos clorogénicos a la familia de ésteres formados por la
unién de un acido hidroxicinamico y un acido quinico, siendo el mas conocido
el llamado acido 5-O-cafeoilquinico o 5-CQA de acuerdo con la nomenclatura
establecida por la IUPAC, aunque algunos autores lo nombran como 3-CQAZ2. Su
estructura quimica se muestra en la figura 12.

OH

OH

HO OH

FIGURA 1: ESTRUCTURA QUIMICA DEL ACIDO 5—O0-CAFEOILQUINICO.

El acido 5-CQA es un compuesto formado por la unién de una molécula de acido
quinico y acido caféico, como se muestra en la figura 2. Esta reaccion tiene
lugar de forma natural cuando ambos reactivos se encuentran en altas
concentraciones.
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FIGURA 2: FORMACION DEL ACIDO 5-CQA A PARTIR DE ACIDO QUINICO Y ACIDO CAFEICO

1.1.2 Propiedades fisicas y quimicas

Su aspecto fisico en condiciones ambientales es el de un polvo blanco
ligeramente amarillento, como se aprecia en la figura 3.

FIGURA 3: ASPECTO DEL ACIDO CLOROGENICO. FOTOGRAFIA DE ELABORACION

PROPIA.

En presencia del ion amonio, el acido clorogénico en forma acuosa se torna de

un color amarillo intenso.

Sus principales propiedades se han recogido en la tabla 1.

TABLA 1: PROPIEDADES FiSICAS Y QUIMICAS DEL ACIDO CLOROGENICO

Peso molecular 354.31 g/mol

Punto de fusion 206-210 °C

Densidad 1,28 g/cm3

Solubilidad en agua 40 g/la 25°C

Otras solubilidades Soluble en alcohol y acetona
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El tamano de la molécula de acido clorogénico es aproximadamente 1,34
nanometros3, como se aprecia en la figura 4.

FIGURA 4: TAMANO ESTIMADO DE LA MOLECULA DE ACIDO CLOROGENICO.

Es una molécula poco soluble en agua debido a su tamano. Es quimicamente
inestable y puede formar o degradarse en acidos monoclorogénicos, los cuales
posteriormente daran lugar al acido quinico y caféico de nuevo4.

Es un antioxidante natural debido a la presencia en su estructura quimica de
grupos hidroxilo, y debido a efectos de conjugacion y resonancia. Esta
propiedad hace que el acido clorogénico ayude a que el cuerpo humano
prevenga reacciones oxidativas, ayudando asi a retrasar el envejecimiento
celulart.

1.1.3 Fuentes de obtencion

El acido clorogénico esta presente mayoritariamente en el reino vegetal.

Se puede encontrar acido clorogénico en frutas consumidas en la dieta diaria
tales como fresas, naranjas, melocotones, tomate, mandarina, sandia,
arandanos, etcétera.

La cantidad de CGA encontrado en estas frutas comprende valores entre 0,19
y 522 miligramos por cada kilogramo de fruta en base humeda, siendo de las
mencionadas anteriormente el arandano el que presenta una cantidad mayor
de este compuesto®.

Verduras como la berenjena presentan, a su vez, una gran cantidad de acido
clorogénico, aproximadamente 297 miligramos por cada kilogramo de
berenjena®.

Las hojas de alcachofa, a menudo consideradas como deshecho en la industria
alimentaria, contienen hasta un 2% de acidos fendlicos, siendo el de mayor
proporcion el acido clorogénico’, permitiendo aprovechar asi los desperdicios
del cultivo de este vegetal y reduciendo los residuos producidos.

Puede encontrarse CGA en especias como orégano, lavanda y melisas.

Otra fuente de obtencion del acido clorogénico es en verduras como rabano
verde, lombarda, lechuga, cilantro, col china, ajo, rabano blanco, cebolla,
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cebolla tierna, jengibre, espinacas, coliflor, brocoli, frijol, zanahoria, pepino,
pimiento verde, rojo, chile®.

El acido clorogénico se encuentra en las hojas de numerosas especies, muchas
de ellas consumidas en forma de infusion y presentes en la dieta diaria, como
el jengibre, eucalipto, cola de caballo, gardenia, clavo, pimiento de agua,
granada, albahaca, menta poleo, romero, té negro, alfalfa, menta, hojas de
aguacate, diente de ledn, caléndula, yerba mate, valeriana, manzanilla, arnica,
hojas de alcachofa, té verde y té blanco entre otras0,

También se puede encontrar acido clorogénico, aunque en bajas
concentraciones, en bebidas alcohdlicas, como vino blanco (menos de 5
mg/L)11, cervezal?, cerveza con aderezo de membrillo13, etc.

El alimento de consumo habitual que presenta una mayor cantidad de acido
clorogénico es el café. La cantidad habitual de acido clorogénico consumida
esta entre 0,5 y 1 g para consumidores habituales de café.14 Una taza
habitualmente contiene entre 50 y 150 mg de acido clorogénico por cada 200
mL15,

La materia prima en la que se basa este trabajo es semillas de girasol.

Las semillas de girasol contienen entre un 1,42 y un 2,69 mg de CGA por cada
gramo de semilla en su composicion, dependiendo de la especie de girasol16.

1.1.4 Usosy aplicaciones

Se le considera potencialmente beneficioso para el ser humano por sus
propiedades antioxidantes, hipoglucemiantes, antivirales, hepatoprotectoras o
nutracéuticas entre otras?l’.

Aplicaciones nutracéuticas
Entre los beneficios asociados al consumo de CGA destacan:

— Regulacion de la glucosa en humanos. Tendria un efecto sobre la diabetes
tipo 1118, Demostroé un efecto positivo en la experimentacion sobre ratas,
mejorando sus niveles de insulina. Como consecuencia puede tener
efectos preventivos a la aparicion de cataratas debidas al padecimiento de
dicha enfermedad.

— Mejora la vasorreactividad humana y disminuye el riesgo de enfermedades
cardiovasculares1?

— Reduce el riesgo de produccion de calculos biliares.

— Disminuye la incidencia del Alzheimer20

— Tiene una potencial actividad antibacteriana.21

— EI CGA ha demostrado poseer un efecto antioxidante en ensayos de
laboratorio, lo que supondria su eficacia ante el dano celular.22
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— Se han reportado leves mejorias en el metabolismo de la glucosa, el control
de peso, la salud cardiaca y mental al aumentar la dosis de CGA
consumido.23

Actualmente, se consume acido clorogénico como complemento alimenticio en
dietas de reduccion de peso, puesto que en los alimentos que se consumen en
la dieta diaria no esta presente en una cantidad suficiente para lograr este
objetivo. Aunque no existe una dosis 6ptima de consumo de acido clorogénico,
se recomienda tomar entre 120 y 300 miligramos de acido clorogénico diarios
con este objetivo. Superar esta dosis puede ser perjudicial para la salud24.

Aplicaciones antioxidantes

El acido clorogénico, junto con los demas polifenoles, es un antioxidante
natural. Previene el dano oxidativo en el cuerpo humano, aumentando asi la
calidad de vida de las personas y retrasando el envejecimiento y la aparicion
de enfermedades degenerativas.

Actla blogueando la produccion de radicales libres mediante mecanismos de
oxidacion-reduccion25.

Actualmente se han desarrollado cafés que mezclan café tostado con
pequenas cantidades de café verde, puesto que el café tostado, debido al
proceso de tueste, pierde gran parte de los acidos clorogénicos libres,
perdiendo por tanto, propiedades antioxidantes26.

Propiedades antimicrobianas

El acido clorogénico presenta actividad antimicrobiana contra microorganismos
como Staphylococcus aureus, Enterococcus faecalis, Bacillus subtilis,
Pseudomonas aeruginosa y Escherichia coli, siendo especialmente efectivo
contra bacterias Gram positivas.

Este beneficio asociado al acido clorogénico ha sido descubierto de forma
reciente por Lou et al. (2011), que demostraron que dicha capacidad deriva de
la capacidad del compuesto para modificar de forma irreversible la
permeabilidad de la membrana celular, lo que causa la muerte del
microorganismo.

Los acidos clorogénicos también funcionan contra hongos como Aspergillus,
reduciendo incluso la capacidad de produccion de toxinas de este
microorganismo.

Otro efecto reportado es la capacidad de, mediante la modificacion de acidos
clorogénicos, obtener sustancias inhibidoras que actian frenando la actividad
de la enzima integrasa del virus VIH, ademas los CGA son capaces de inhibir la
reproduccion del virus de la Hepatitis B25.



=i

ESCUELA DE INGENIERIAS
INDUSTRIALES

Universidad deValladolid

Otras aplicaciones del acido clorogénico.

Gracias a sus propiedades, surge una fuente de investigacion para la aplicacion
de acido clorogénico en cosmética contra el envejecimiento2?, como cosmético
reafirmante y para la pérdida de peso28

1.2 Métodos de extraccion y purificacion

Existen diversos métodos de extraccion del acido clorogénico en funcion de la
fuente de la que se quiera obtener.

La fuente de obtencion mas comun de acido clorogénico son los granos de café
verde.

1.2.1 Métodos de extraccion:

Extraccion con disolventes

Actualmente, el método de extraccidon empleado es a extraccion solido-
liguido tradicional.

Estda basada en la capacidad de extraccion de diversos disolventes, asi
como la aplicacion de calor o de mezcla.

A continuacion, se describe un método en el que se usaron tres
condiciones distintas de aplicacion de este método2°:

Experimento 1

Los granos de café son congelados previamente mediante la aplicacion
de nitrogeno liquido, consiguiendo asi que la degradacion del acido
clorogénico disminuya.

Una vez liofilizados los granos, se mezclan con agua destilada. Se agita
la mezcla magnéticamente durante un tiempo corto, de
aproximadamente media hora a temperatura suficientemente alta, 80°C
en ausencia de luz, y se filtra la mezcla al vacio.
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Experimento 2

Partiendo de granos de café liofilizados previamente, se mezclan con
una disolucién acuosa de metanol al 70% (v/v). La mezcla se agita -
magnéticamente durante un tiempo de 24 horas a temperatura
ambiente en ausencia de luz. La mezcla se filtra al vacio y los restos de
metanol son evaporados en un evaporador al vacio.

Experimento 3

Se emplea un disolvente organico, de forma analoga al método anterior,
esta vez una disolucion acuosa de metanol al 60% (v/v). De nuevo, se
agita la mezcla magnéticamente durante 48 horas a temperatura
ambiente en ausencia de luz.

Se filtra y se evapora como se ha mencionado en el método
anteriormente descrito.

En todas estas condiciones, el método se llevo a cabo en ausencia de luz.
El motivo de trabajar en ausencia de luz es evitar la degradacion del acido
clorogénico, puesto que los compuestos fendlicos se degradan en
presencia de luz en el espectro visible30,

Sin embargo, esta técnica convencional tiene numerosas desventajas,
necesitas mucho tiempo para llevarse a cabo, consumen una gran
cantidad de disolventes, etc.

Con el fin de hacer el proceso mas respetuoso con el medio ambiente, asi
como mejorar el proceso de extraccion, se han desarrollado técnicas
novedosas que se describiran a continuacion.

Extraccion mediante ultrasonidos (UASE)

Este método se basa en la implosion de las burbujas causadas por
cavitacion, lo que genera macro-turbulencias, colisiones inter-particulares
a gran velocidad y perturbaciones en materiales microporosos naturales
que aceleran la difusion, ayudando asi al transporte de materia.

Permite trabajar a una menor temperatura, reduciendo asi el riesgo de que
los productos de la extraccion se degraden.

El coste de este método es muy bajo, ya que puede tener lugar en un simple
bano de ultrasonidos, presente en la mayoria de los laboratorios.

El método UASE permite anadir mejoras, como por ejemplo el uso de un
desintegrador de ultrasonidos (método FUASE).
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El uso de este método, sin embargo, puede provocar la aparicion de
especies oxidantes por la descomposicion del agua. Esta desventaja
puede minimizarse empleando una mezcla de alcohol/agua, ya que el
alcohol es mas estable.

Extracciéon mediante microondas (MASE)

Es un método novedoso y alternativo.

Al contrario de los métodos que involucran un calentamiento
convencional, el calentamiento mediante la aplicacion de microondas
permite la absorcion de la energia de las microondas y su conversion a
energia térmica cuando las microondas pasan a través de un medio.

Dicha conversion tiene lugar mediante dos fendmenos que ocurren de
forma simultanea: rotacion dipolar y conduccion ionica.

La energia térmica generada se distribuye inmediatamente en el medio
de forma homogénea.

Es importante hacer una buena seleccion del disolvente que se va a
emplear, puesto que es esencial no solo la solubilidad de los
componentes como la absorcion de la energia de las microondas.

Cuanto mayor sea la constante dieléctrica, mayor sera la capacidad de
absorcion.

Extraccién con liguidos presurizados (PLE)

Destaca por su menor consumo de disolventes.

En este método, el compuesto se extrae en un tanque de acero
inoxidable con un disolvente a alta presion y una temperatura superior
a la de ebullicion por debajo de la presion atmosférica.

Por el aumento de la solubilidad y la transferencia de materia, y la
disminucion del punto de la viscosidad y la tensién superficial, se
obtienen mejores resultados que con la extraccion liquida convencional.

Extraccion con fluidos supercriticos (SFE)

Los productos obtenidos mediante este método estan libres de
compuestos inorganicos.

El proceso tiene lugar a una temperatura relativamente baja, por lo que
se evita la degradacion de los compuestos sensibles a la temperatura.
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El acido clorogénico es una sustancia térmicamente inestable, por lo
que, al no estar influenciado por la temperatura, si no por el solvente y
la presion, este método constituye una buena alternativa a las formas
de extraccion convencionales.

Ademas, puesto que el proceso es anaerobio se evita la aparicion de
reacciones oxidativas.

Extraccion enzimética.

Es un método ecoldgico y el extracto obtenido es de una gran calidad.

Las enzimas hidrolizan las células de la planta, liberando los
componentes.

Este proceso depende completamente de la temperatura y el pH de
operacion, los cuales deberan ser monitorizados para asegurar la
correcta extraccion.

Extraccion por dispersion de matriz en fase soélida.

Consiste en mezclar directamente la muestra con el material sélido,
generalmente silice octadecil modificada o arena, que ayuda a romper
las células.

Tras homogeneizar la mezcla, se transvasa a un tubo SPE y los
constituyentes son eluidas con el eluyente apropiado.

Este proceso no degrada ni modifica los compuestos que se obtienen
de la extraccion, por lo que es un buen método.

Extraccion por fermentacion en fase sélida

Una forma de extraccion en desarrollo actualmente es la extraccion
mediante fermentaciéon en fase sélida.

Como microorganismo encargado de la fermentacion se emplea la
levadura Saccaromyces cerevisiae.

Es importante que la pulpa sea homogénea durante la fermentacion, por
lo que se mezcla cuidadosamente. Ademas, debe estar ligeramente
hameda, para que el medio de crecimiento del microorganismo sea
optimo.

Antes de ser inoculada a la pulpa, la cual se mantiene a 28°C, la
levadura se trata con agua desionizada a 35°C para asegurar su
crecimiento.
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Tras la fermentacion, el residuo soélido se elimina bien mediante
centrifugacion, dando lugar a un producto en fase liquida rico en acido
clorogénico o empleando una prensa hidraulica. Ademas de acido
clorogénico, el extracto obtenido contiene otras sustancias que deben
ser eliminadas31.

1.2.2 Métodos de aislamiento y purificacion:

Tras obtener el acido clorogénico, este se encuentra a menudo junto con otros
compuestos, por ello, es necesario aislar el CGA:

» Método 1: Precipitacion de proteinas2°.

Los extractos acuosos extraidos de los tres métodos anteriores se ponen en
contacto con sulfato de amonio para incrementar la fuerza iénica, lo que
provoca que las proteinas precipiten.

Para eliminar la cafeina, se emplea diclorometano como disolvente.

El acido clorogénico se extrae en 4 etapas empleando acetato de etilo. Para
separarlo del mismo, las fases obtenidas de estas etapas se juntan, se
secan con sulfato de sodio y se evaporan en un evaporador rotatorio.

> Método 2: Desorcion con etanol=°.

Se ajusta el pH de los extractos a un valor de 3 empleando acido fosforico,
se anade acido clorhidrico y se mantiene en agitacion a 60 °C en ausencia
de luz durante media hora. La mezcla se filtra al vacio tras enfriarse.

El acido clorogénico se desorbe empleando etanol al 96%.

El producto obtenido se seca y evapora empleando un método analogo al
explicado en el método de aislamiento anterior.

» Método 3: Cromatografia de capa fina.

Se usan platos de silicato de aluminio gel 60 Fas4.

Como fase movil se emplea una mezcla de butanol, agua y acido acético en
una proporcion 6/2/2 en volumen a temperatura ambiente.

Una vez la fase movil abandona cada plato, estos se secan con aire caliente
y se revelan empleando yodo2°.

» Método 4: Cromatografia de gradientes de polaridad

La cromatografia basada en los gradientes de polaridad es también un
método efectivo para la extraccion de acido clorogénico de los otros
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compuestos presentes en los extractos obtenidos. Especialmente, se
demostré para extractos procedentes de granos de café verde. En este caso,
como fase estacionaria se empled una mezcla entre acetato de etilo y
hexano y como fase movil, un gradiente idnico de LiCI32.

» Método 5: Adsorcion de extractos acuosos ricos en acido clorogénico

La adsorcion es una técnica empleada en el aislamiento y purificacion de
compuestos cuando se encuentran disueltos en fase liquida.

Se debe cumplir que el tamano de poro del adsorbente debe ser mayor que
el tamano de la molécula de acido clorogénico.

Uno de los métodos de adsorcion mas comunes es el uso de resinas micro
porosas de tamano de poro de aproximadamente 1,88nm3.

El uso de resinas tiene numerosas ventajas, entre las que destacan el bajo
coste de operacion, la facilidad de uso que presentan, su gran capacidad
de adsorcion, su capacidad de regeneracion, etc.

El disolvente suele ser de caracter organico, como es el acetato de etilo33.
En este tipo de resinas se puede seleccionar el tamano de poro, la carga
i6nica, etc. en funcioén del compuesto que queremos adsorber.

También se pueden encontrar resinas de intercambio idnico para estos
fines.

Destaca el uso de resinas poliméricas derivadas de amberlita, como la
llamada XAD-16. Esta resina en particular tiene una gran area superficial
de contacto, 800 m2/g, poros de un tamano en la region de mesoporos,
100 A o mayor, y permite trabajar en todos los rangos de pH, lo que le hace
ideal para la extraccion de acido clorogénico34

El carbon presenta un tamano de poro de 1.88nm, que es un valor muy
proximo al tamano de una molécula de acido clorogénico y su superficie de
contacto es de 660.9 m2/g.

Existen derivados mesoporosos del carbon sintetizados a partir de carbono
y nanoparticulas de silice que presentan superficies de contacto mayores
que las del carbon activo. Esto hace que sean mas eficaces, ya que cuanto
mayor y mas similar sea el area superficial de la particula al de la molécula,
mejor comportamiento como adsorbentes presenten33.

Las nanoparticulas magnéticas hidrofilicas impresas molecularmente se
emplean para la extraccion de acido clorogénico en zumos de frutas. Fueron
creadas empleando nanoparticulas aminofuncionales y empleando como
molécula de plantilla el acido clorogénico 35.

Modificando particulas de silice con compuestos como 1.3.5-MeszCesH3 y
NH4F se obtienen particulas mesoporosas con las cuales se obtiene una
capacidad de adsorcidon maxima de acido clorogénico de 250 mg de CGA/
g silice36.
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1.2.3 Zeolitas

Las zeolitas son aluminosilicatos microporosos que pueden encontrarse de
forma natural o ser sintetizadas en el laboratorio.

Su estructura cristalina esta formada por combinaciones de tetraedros de AlO4
y SiOa. El tipo de zeolita viene determinado en funcion de como se combinen
dichos tetraedros como se aprecia en la figura 537.

FIGURA 5: ESTRUCTURA QUIMICA DE LAS ZEOLITAS A) TiPo ZSM-5 B) Tipo Y C) TiPo
BETA

La presencia de alimina hace que las zeolitas presenten una carga negativa,
que se contrapone con la presencia de cationes positivos. Como resultado, en
su superficie interna presentan un fuerte campo electrostatico3s.

La variedad de propiedades de las zeolitas son el resultado de la
comercializacion de diversos tipos de estos minerales en funcion del objetivo
que presenten, desde control de la polucion, separacion de hidrocarburos,
catalisis en procesos de refinerias y, como es el caso de este trabajo, adsorcion
molecular selectivas®.

Existen mas de 206 tipos de zeolitas, de las cuales mas de 40 tipos pueden
encontrarse de forma natural en rocas sedimentarias, como volcanicas y
metamorficas, etc.
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Las zeolitas presentan propiedades que las hacen esenciales para su
aplicacion en diversos procesos industriales:

e Presentan una distribucion de sus poros uniforme, por lo que actian
separando las moléculas en funcién de su tamano de forma similar a
como lo haria un tamiz.

e Segun la proporcion de aluminio/silicio que presentan, presentan mejor
actividad adsorbiendo unos compuestos u otros.

De este modo, las zeolitas con una proporcion Si/Al alta adsorberan
mejor compuestos apolares y las que tengan una relacion (Si/Al) baja
presentaran mayor afinidad por los compuestos polares.

e Presentan buen rendimiento incluso en condiciones desfavorables de
temperatura y bajas concentraciones de adsorbato

Las principales aplicaciones de las zeolitas son las siguientes:
» Adsorcién:

Al calentarse al vacio en una corriente de gas las zeolitas pierden agua de
hidratacion sin modificar su estructura. Cuando alcanzan el estado de
deshidratacion las zeolitas presentan una gran capacidad para la adsorcion
selectiva de las moléculas que pueden penetrar en sus cavidades.

> Intercambio i6nico:

La mayor o menor capacidad de intercambio idnico se ve afectada por la
proporcion de aluminio en su estructura. Esta capacidad las hace
adecuadas para operaciones de separacion de cationes por intercambio
iénico.

» Capacidad catalitica:

Son los catalizadores mas usados a escala mundial. Destaca su presencia
en refinerias en procesos de alquilacion, craqueo, reformado, asi como en
la industria quimica para la obtencion de intermedios y productos de
elevado poder anadido37.

Las zeolitas tienen aspecto de polvo blanco como se muestra en la figura 6,
pero empleando el microscopio electronico se puede distinguir el aspecto de
sus cavidades en funcion del tipo de zeolita, como se aprecia en la figura 740,
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FIGURA 6: ASPECTO DE LA ZEOLITA TIPO BETA EMPLEADA

FIGURA 7: ASPECTO BAJO EL MICROSCOPIO DE LAS ZEOLITAS A)ZSM-11 B)Y C)BETA

1.3 Pervaporacion para la separacion de mezclas etanol/agua.

El proceso de pervaporacion consiste en el empleo de una membrana para
separar disolventes en una mezcla de manera selectiva. Para ello, la presion
de vapor sobre el lado de filtrado de la membrana se reduce.

El proceso de separacion consiste en dos etapas: permeacion y evaporacion.

La corriente atraviesa la membrana, donde los componentes se disuelven,
dispersandose a continuacion a través de la membrana.
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La evaporacion tiene lugar en el lado posterior de la membrana, favorecida por
el vacio.

El filtrado es eliminado como vapor y recuperado por condensacion4i.

El material retenido por la membrana permanece en fase liquida, disminuyendo
su temperatura a medida que circula sobre la membrana42.

Tiene numerosas aplicaciones, entre las que destaca la separacion de mezclas
azeotropicas, motivo por el cual se va a aplicar en este proyecto, ya que se
trabaja con una mezcla azeotrépica de etanol y agua42.

La membrana recomendada es de tipo organifilica, del tipo SULZER 1060,
fabricada por la compania Sulzer, y la temperatura 6ptima de trabajo es de
70°C. Estos datos se han extraido de experimentos realizados con
anterioridad41.
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2 OBEJTIVOS

Este TFG tiene dos objetivos generales:

1)

2)

Estudio experimental de la adsorcion del acido clorogénico en diferentes

zeolitas comerciales para seleccionar una zeolita en base a su mayor
capacidad de adsorcion, asi como las condiciones de adsorcion.

Calculo y dimensionado de una instalacion de extraccion y purificacion

de acido clorogénico de harina de girasol.

Los objetivos especificos correspondientes a cada uno de estos objetivos son:

©)

Estudiar experimentalmente la adsorcion del acido clorogénico en
diferentes zeolitas comerciales.

Seleccionar la zeolita comercial, en estado acido o amoénico que
proporcione el mejor porcentaje de adsorcion.

Determinacion de las condiciones Optimas (tiempo de contacto y
temperatura) para maximizar la cantidad de acido clorogénico
adsorbida.

Calculo y dimensionado de una instalacion de extraccion y purificacion
de acido clorogénico de harina de girasol. Realizar los balances de
materia y energia de una planta de extraccion y purificacion de acido
clorogénico con una capacidad de 2016 Tm/ano de harina de girasol
Dimensionar los equipos principales del proceso

Estudiar la viabilidad econémica del proceso
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3 ESTUDIO EXPERIMENTAL DE LA ADSORCION DE ACIDO
CLOROGENICO EN ZEOLITAS COMERCIALES

3.1 Materiales y métodos
3.2 Equipos

e Mufla
e Bano de agua a temperatura constante con agitacion.

e Espectro UV.
e PH metro.
e Centrifuga

3.3 Reactivos

e Acido clorogénico de la marca Carbo synth.

FIGURA 8: ENVASE DEL ACIDO CLOROGENICO. FOTOGRAFIA DE ELABORACION PROPIA.

e Agua ultra pura Milli Q.

3.3.1 Adsorbentes

e Zeolitas comerciales
Las zeolitas se emplearon tanto en su forma amonica como protonica.

Para pasar de forma amonica a protonica se sometieron a un tratamiento
térmico aumentando la temperatura gradualmente desde 5°C hasta
alcanzar 550°C aplicando una rampa de calentamiento en la mufla.
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Alcanzada dicha temperatura se mantuvo durante 6 horas y se enfrid
aplicando misma rampa de enfriamiento.

Este proceso de calcinacion se lleva a cabo en crisoles, como los que se
muestran en la figura 13, los cuales fueron rellenados hasta alcanzar un
espesor aproximado de 3 centimetros.

El mecanismo de este procedimiento consiste en romper las moléculas de
NH4 liberando NH3z en el proceso y dejando, como resultado, un hidrogeno
en cada molécula.

FIGURA 9: CRISOLES EMPLEADOS PARA CALCINAR LAS ZEOLITAS

Los datos de las zeolitas empleadas se recogen en la siguiente tabla:

TABLA 2: CARACTERISTICAS DE LAS ZEOLITAS EMPLEADAS SEGUN LOS DATOS
SUMINISTRADOS POR EL FABRICANTE

Nombre Relacion Si/Al Tamano de poro Fabricante/Suministrador
NH4-ZSM-5 23 38.948 A Zeolyst International
NH4-ZSM-5 80 36.571 A Zeolyst International
NH4-Y 12 59.075 A Zeolyst International
NH4-BETA 38 36.790 A Alfa Aesar
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3.4 Técnicas analiticas

El seguimiento de la adsorcion de acido clorogénico se realizdé determinando la
concentracion de acido clorogénico en el liquido mediante espectrofotometria
UV-VIS

Se realiza un barrido para las longitudes de onda en el intervalo de longitudes
de onda correspondiente al ultravioleta, entre 250 y 400 nm, puesto que este
es el intervalo en el que el acido clorogénico presenta un maximo de absorcion.

Antes de medir en el espectro, se preparan disoluciones patron a las
concentraciones de 5, 10, 15 y 20 ppm con el fin de obtener la recta de
calibrado que se empleara para calcular la concentracion a partir de la
adsorbancia medida en el espectro. La recta de calibrado se muestra en la
figura 10.

RECTA CALIBRADO

25 y=19,147x
R?=0,9996
20
15
10
5
0
0,2 0 0,2 0,4 0,6 0,8 1 1,2

FIGURA 10: RECTA DE CALIBRADO QUE RELACIONA DISTINTAS CONCENTRACIONES DE
ACIDO CLOROGENICO EN UN RANGO EN O Y 20 PPM Y LA ADSORBANCIA REGISTRADA EN
EL ESPECTRO.

Para realizar el analisis se emplean microcubetas de cuarzo, y como blanco se
usara agua ultra pura de tipo | Milli-Q.

3.5 Procedimiento experimental.

3.5.1 Cribado inicial con diferentes zeolitas

En esta primera parte del trabajo experimental se estudié la capacidad de
adsorcion del acido clorogénico en distintas zeolitas comerciales para realizar
un cribado y seleccionar la que mejores resultados obtuvo.
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Para ello, se prepararon 50 mg de cada zeolita, en su forma amoénica y acida y
se pusieron en contacto con 25 mL de disolucion de acido clorogénico con una
concentracion de 200 ppm en agitacion manteniendo una temperatura de
30°C con ayuda del bano de agua caliente con agitacion magnética (fig. X).

Se mantuvieron en agitacion durante 24 horas para asegurar que las zeolitas
estudiadas alcancen el equilibrio de adsorcion.

Tras esto, se filtraron las muestras empleando para ello filtros de jeringa de
celulosa regenerada de 0,2 um.

Inicialmente, se probdé con filtros de nylon, pero el acido clorogénico presenta
interaccion con este material, adquiriendo una tonalidad amarillenta que
imposibilita su posterior analisis con el método de espectroscopia UV-VIS,
puesto que, al tener color, la grafica obtenida en el analisis mostraba un
compuesto totalmente distinto al del acido clorogénico.

Para que las muestras puedan ser medidas en el espectro UV-VIS, las
absorbancias deben ser inferiores a 1.

Para ello, debemos diluir las muestras antes de medirlas. Se ha comprobado
gue la concentracion maxima que permite esta condicion es de 20 partes por
millon.

Esta experiencia se repitio hasta por 3 veces para asegurar que la zeolita llegb
a saturacion.

3.6 Resultados experimentales del cribado de adsorbentes

Se mantienen las distintas zeolitas durante un tiempo de 24 horas a 30°C en
agitacion en contacto con una disolucion de 200ppm de acido clorogénico,
para seleccionar la zeolita que mejores resultados proporciona. Los resultados
obtenidos se recogen en la tabla 3:
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Tipo de zeolita
ZSM-5 (80)
HZSM-5 (80)
ZSM-5 (23)
HZSM-5 (23)
BETA

HBETA

Y

HY

24 horas, 30°C
% adsorbido

14,90

21,01 +£0.71

11,95

229+0.5

41,94

98,1+0.3

58,54

97,6+0.1
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mg CGA ads/g zeolita

2,86
4,10
2,13
4,48
7,91
18,75
11,02
18,91

Todas las zeolitas presentaron porcentajes de adsorciéon superiores en su
forma proténica que en la amoénica del orden del doble en términos de
porcentaje de adsorcion. Esto es debido a que la acidez de las zeolitas en su
forma proténica es mucho mayor que en su forma amonica como se recoge en
la tabla 4.

HY (12)
HB (38)
HZ (80)
HZ (23)

Textural properties

BET Vporo(®
Area@ (cms3g1)
(m2g1)

652 0,37
506 0,24
408 0,19
406 0,16

dporo©
(nm)
0,73
0,69
0,58
0,52

Acid Sites@ (mEqg-g1)
Weak ()

Total

5.237
4.317
2.990
6.269

3.211
1.425
1.063
1.781

Strong ®

2.025
2.892
1.927
4.487

(a) Calculated from N2 isotherms at -196 °C, (b) Micropore volume and (c)

diameter calculated by MP method, (d) calculated from the TPD-NHs profile, (e)

at temperature lower and (f) higher than 280°C.

Estos resultados muestran que es necesaria la etapa de calcinacion/activacion
de la zeolita antes de la adsorcion.

Las zeolitas que presentaron mejores resultados fueron las zeolitas Beta e Y.
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Sin embargo, tras el periodo de agitacion, la mezcla de la disolucion de acido
clorogénico con la zeolita tipo Y mostré un color amarillento que hacia
imposible su analisis empleando espectroscopia UV, por lo que se descartd
esta zeolita. Estos resultados muestran que el acido clorogénico sufre una
degradacion en contacto con la zeolita Y.

Por tanto, la zeolita seleccionada para la adsorcion es la HBeta en su forma
protonica.

Calculo de la constante de adsorcion.

En el proceso de adsorcion del acido clorogénico, interviene el fendmeno de
transferencia de materia por el interior de las particulas porosas de zeolitas.

La transferencia de materia por el interior de particulas porosos es dificil de
definir, puesto que no se puede saber la forma exacta que presentaran los
canales porosos en el interior de la particula.

Tomando el concepto de la transmision en pelicula fina se puede asumir el
balance de transferencia de materia como:

dM k'-A-(cs—c)
dt b

Donde:

e A:area de la interfase soélido-liquido
e Db: espesor de la pelicula liquida que rodea las particulas.

e c:concentracion del soluto en la disolucion en el tiempo t, en este caso,
referido al acido clorogénico.

e cs: concentracion de saturacion de las particulas de acido clorogénico
e M: masa transferida de soluto
e K': coeficiente de difusion.

Puesto que en el laboratorio los experimentos se llevan a cabo en proceso
batch a volumen constante, se puede asumir:

dM =V -dc

y la variacion de la concentracion con el tiempo puede expresarse segln la Ec.
3:

dc _ k'-A-(cs—c)
at bV
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Integrando y desarrollando la expresion, puede obtenerse la variacion de la
concentracion con el tiempo (Ec. 4):

fc de k' A it

wes—c JoV-b
cs—co k'-A

In = -t

cs—c V-b
k'-A
c=cs- <1 — e_(w)'t>
Esta expresion es la que permite despejar el valor de la constante de adsorcion,
puesto que el area de la interfase (A) y el espesor de la pelicula fina (b) se
pueden asumir constantes.
kK'-A [m3
b

S

Los valores obtenidos experimentalmente, a una temperatura de 30 °C son:
¢s=1000 g/m3

c=96 g/m3

V=0,2-103 m3

t=2400s

El valor obtenido de la constante de adsorcion es 8,41-10° m3/s.
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4 CALCULO Y DIMENSIONADO DE UNA PLANTA DE
EXTRACCION Y PURIFICACION

4.1 Diseno de la planta

4.1.1 Bases de diseno del proceso

4.1.1.1 Capacidad de Produccion

La planta de extraccion de acido clorogénico descrita en este proyecto opera
24 horas al dia los 365 dias del ano.

Operando en estas condiciones, al 100% de su capacidad se producen
3679200 kilogramos de CGA al ano.

En el caso de una sobreproduccion del 20%, la planta obtendria 4415040
kilogramos de acido clorogénico al ano, mientras que en el caso de una
produccion al 75% de la capacidad total, el producto obtenido serian 2759400
kilogramos de CGA al ano.

4.1.1.2 Especificaciones de la materia prima

La materia prima de la que se obtendra el acido clorogénico en esta planta sera
la semilla de girasol.

Es necesario tener en cuenta la variedad de girasol de la que se obtendra la
biomasa. La cantidad de CGA obtenida puede variar en funcion del tipo de
girasol plantado, y dependera de la época del aho, puesto que cada variedad
tiene un momento del ano 6ptimo para ser plantada.

Cada semilla de girasol contiene, aproximadamente un 3,5% de acido
clorogénico junto a otros elementos, siendo el mas abundante las proteinas
(31%).

Actualmente en Espana los cultivos de girasol son transgénicos, ya que permite
la obtencion de semillas con un rendimiento mejor que con el cultivo no
modificado genéticamente, asi como mejorar su resistencia ante
depredadores, el frio y el encharcamiento43.
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100-500 pm

FIGURA 11: IMAGENES DE TRES FRACCIONES DE TAMIZADO DE LA MATERIA PRIMA

4.2 Limites de bateria del proceso
El proceso se divide en dos secciones principales. La seccion 100 comprende

la llegada de la materia prima, su almacenamiento y el proceso de adsorcion.
La seccibn 200 esta formada por las operaciones de desorcion y
pervaporacion.

Todo el proceso tiene lugar a cubierto a excepcion del almacenamiento de la
materia prima, que estara en un silo situado en el exterior de la nave con el fin
de mantener las condiciones 6ptimas de humedad.

4.3 Localizacion

La planta esta situada en Medina del Campo, en la provincia de Valladolid, a
65 km aproximadamente de la localidad de Valladolid.

Se situara en el poligono industrial del escaparate, carretera Pozaldez S/N con
codigo postal 47400, con coordenadas (41.316209, -4.908152).
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FIGURA 13: VISTA SATELITE DE LA PARCELA SELECCIONADA PARA LOCALIZAR LA PLANTA.
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El motivo de la eleccion de esta localizacion es la presencia de empresas
dedicadas al cultivo y la cosecha del girasol, asi como plantaciones del mismo.
Esto sitUa la planta muy cerca de la materia prima que necesita.

Ademas, esta localizacion sitla la planta cerca de los servicios auxiliares
necesarios tales como acceso a la red municipal de agua potable, redes de
saneamiento y abastecimiento energético, y cuenta con grandes facilidades
para el posterior transporte del producto obtenido, como la red ferroviaria y de
carreteras.

Climatolégicamente, Medina del Campo presenta condiciones 6ptimas para el
proceso, la temperatura media anual es de 12,4°C, y las precipitaciones de 380
mm al ano, siendo la mas baja en agosto con un promedio de 12 mm y la mas
alta en mayo, promediando 45 mm.

El mes mas caluroso en esta localidad es julio, llegando a una temperatura
maxima de 29,5 °C, y el menor enero, alcanzando valores de 3.9 °C43,

c
30

€ Altitude: 724m Climate: BSK *C: 12.4 / °F: 54.2  mm: 380 / inch: 15.0 mm  inch

01 [ 03 04 05 06 [ 08 09 10 1n 12

[ 0z 03 04 05 08 o7 o8 09 10 1 12
Copyright: CLIMATE-DATA.ORG

FIGURA 14: DIAGRAMAS QUE MUESTRAN LA EVOLUCION DE LA TEMPERATURA Y LAS
PRECIPITACIONES EN MEDINA DEL CAMPO A LO LARGO DE UN ANO SIENDO: LA FIGURA A
LA REPRESENTACION DE LAS PRECIPITACIONES A LO LARGO DE UN ANO, MOSTRANDO EN
EL EJE DE ORDENADAS LA CANTIDAD DE AGUA EN MM (AZUL) EN COMPARACION CON LA

TEMPERATURA EN °C (ROJO) Y EN EL EJE DE ABSCISAS LOS MESES. LA FIGURA B
REPRESENTA LA EVOLUCION DE LA TEMPERATURA (°C) EN EL EJE DE ORDENADAS Y LOS
MESES EN EL EJE DE ABSCISAS.

La velocidad del viento presenta variaciones estacionales leves en esta
localidad.

Presenta una velocidad promedio de 14 km/h en la temporada mas ventosa,
cuya duracion comprende del 8 de octubre al 6 de mayo, y de 12,3 km/h en el
dia mas calmado del ano, el 25 de agosto44.
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FIGURA 15: REPRESENTACION GRAFICA DE LAS VARIACIONES DE LA VELOCIDAD DEL
VIENTO EN MEDINA DEL CAMPO.
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4.3.1 Descripcion del proceso

Se realiz6 el diseno de una planta piloto de extraccion de acido clorogénico
partiendo de harina de semillas de girasol como materia prima cuya
composicion es de 3,8 mg de CGA por cada gramo de harina.

El proceso consiste en una extraccion de la biomasa, que tiene lugar en el
extractor T-101, se emplea una mezcla de etanol/agua en una proporcion de
70/30 a la temperatura de 70°C como disolvente. De esta etapa se obtiene
una corriente liqguida compuesta, entre otras cosas, de hemicelulosas y acido
clorogénico diluidos, que sera tratada posteriormente, y una corriente de
residuo solido, que sera almacenada en el tanque T-104.

La corriente liquida procedente del extractor sera tratada en una torre de
relleno (A-101) con zeolita tipo H-Beta en su interior en las que se separaran
las hemicelulosas en una corriente liquida, quedando adsorbido el acido
clorogénico en las zeolitas.

Para la desorcion del acido clorogénico de las zeolitas, se usa una corriente de
etanol 70°C que pasa a través de la torre de relleno D-201.

Las torres de relleno, tanto las destinadas a la adsorcién como a la desorcion,
estan duplicadas y funcionan de forma alterna, de modo que mientras que en
una torre tiene lugar el proceso de adsorcion de CGA en la otra tiene lugar la
regeneracion de las zeolitas y el proceso de desorcion del acido clorogénico,
logrando asi que la planta opere de forma continua.

Asi, de esta parte del proceso se obtendran dos corrientes liquidas, una
corriente de producto, compuesta mayoritariamente de acido clorogénico, agua
y etanol, y una corriente de residuo compuesta por hemicelulosas y agua
principalmente.

La corriente que contiene el acido clorogénico se hace pasar por una
membrana (M-201), que separa la corriente inicial en dos, una formada por
agua y CGA, y otra de etanol.

La corriente de etanol se recircula para ser incorporada a la etapa de desorcion.

La corriente formada por agua y CGA pasa por un secadero tipo Spray que,
mediante la aplicacion de aire a alta temperatura, evapora el agua,
produciendo una corriente sélida de acido clorogénico, que sera el producto
final de la planta.

El diagrama de flujo del proceso se muestra en el anexo 1
La planta constara de los siguientes elementos:

e Extractor (T-101): para realizar la lixiviacion.
e Membranas (M-201): para separar el CGA del agua y el etano.
e Bomba de vacio (BV-201)
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e Secador tipo spray (5-201): para secar el CGA

e Torres de relleno (A-1041, D-201): para realizar la adsorcion y la desorcion.

e Tangues de almacenamiento auxiliares (T-100, T-102, T-103, T-201, T-
104): para asegurar el correcto funcionamiento de la planta.

e Tornillo sinfin (W-101): para transportar la materia prima hasta los
extractores

e Bombas centrifugas (B-101, B-102, B-201): para desplazar los fluidos por
la planta

e Intercambiadores de calor (E-101, E-102, E-104, E-201, E-203)
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4.4 Diseno de equipos
Los equipos que se van a disenar son el intercambiador de calor E-104, uno de

los extractores T-101 y la bomba centrifuga B-102.

Los calculos pertinentes para el diseno de los equipos se muestran
desarrollados en el ANEXO 2: CALCULOS.

4.4.1 Diseno del intercambiador de calor E-104.

El equipo E-104 se trata de un intercambiador de calor del tipo carcasa y tubos,
de cabezal flotante. La funcion de este equipo es elevar la temperatura del
disolvente, una mezcla 70/30 wt. de agua y etanol, desde una temperatura
inicial de 25 °C hasta la temperatura de operacion de 70°C.

El flujo de disolvente que se requiere es de 200 m3/h, es decir, 187340 Kg/h
de fluido.

Para el calculo de las propiedades fisicas de la mezcla, se recurre a las
siguientes correlaciones:

e La viscosidad, puesto que el rango de temperatura empleado esta en
torno a los 70°C, se emplea la regla desarrollada por Kendall y
Monroe45.

e La capacidad calorifica de la mezcla, con la correlacion para valores
entre O y 100°C, con la correlacion obtenida en la bibliografia“e.

Las propiedades fisicas de los compuestos puros se obtuvieron a partir de la
pagina web del NIST47, y de la base de datos proporcionada por la
universidad4s.

Las propiedades fisicas de la mezcla etanol/agua se recogen en la tabla
siguiente:

PROPIEDADES DE LA MEZCLA
densidad (kg/m3)  929,1
viscosidad (Pa-s) 0,0013

K 0,52
Cp ki/kg k 4,21
Pr 0,011

El calor requerido para calentar la mezcla es de 8,6 MW W.
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El fluido calefactor empleado es vapor de agua a 100°C, que se condensara
para aportarle el calor necesario al disolvente.

Las propiedades fisicas del vapor son:

TABLA 6: PROPIEDADES FiSICAS DEL VAPOR DE AGUA A UNA TEMPERATURA DE 100°C Y
1 ATMOSFERA DE PRESION.

PROPIEDADES DEL VAPOR

Densidad (kg/m3) 0,60
Viscosidad (Pa-s) 0,000012
K (W/m-K) 0,025

Cp kJ/kg-k 1,56

Pr 0,0008
Entalpia vapor (kJ/kg) 2264,3

La cantidad de agua caliente que sera necesaria es de 13,71 kg/h.

DISTRIBUCION DE TEMPERATURAS

120

100 @ ®

80

60

40

TEMPERATURA 2C

20

FIGURA 16: DIAGRAMA DE TEMPERATURAS EN EL INTERCAMBIADOR DE CALOR. LA LINEA
NARANJA REPRESENTA EL FLUIDO CALEFACTOR, LA LINEA AZUL EL FLUJO DE DISOLVENTE
ETANOL/AGUA EN UNA PROPORCION 30/70

La temperatura media logaritmica en el intercambiador es 49,11°C

Los valores tipicos del coeficiente global cuando los fluidos frio y caliente son
agua son de entre 500 a 1000 W/m2°C, se estimara el valor de 500 W/m2°C.

El area de intercambio calculada para esa estimacion de U es 350,6 m2.

Las caracteristicas del intercambiador de calor son:
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TABLA 7: CARACTERISTICAS DEL INTERCAMBIADOR.

CARACTERISTICAS NTERCAMBIADOR
Diametro interior (m) 0,026
Diametro exterior (m) 0,03

Longitud (m) 7,32
N2 tubos 509
D bancada (m) 1,03
D carcasa (m) 1,97

El intercambiador esta fabricado en acero inoxidable, con una conductividad
térmica de 16 W/m°C.

Los coeficientes obtenidos son:
TABLA 8: COEFICIENTES DE INTERCAMBIO CORRESPONDIENTES AL INTERCAMBIADOR.

Coeficientes de intercambio
(W/m?K)

Interior de los tubos 4644
Exterior de los tubos 2236
Coeficiente global 665
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4.4.2 Diseiio de la bomba B-102

La bomba se encarga de mover un flujo de 56202 kg/h de etanol desde el
tanque T-103 hasta el intercambiador de calor E-104. La bomba se encuentra
situada en la linea 8 del proceso. El caudal que circula por dicha linea es 0,046
m3/s, con una velocidad de 3 m/s.

Las caracteristicas de la tuberia a la que esta acoplada la bomba se recogen
en la tabla 9:

TABLA 9: CARACTERISTICAS DE LA TUBERIA CORRESPONDIENTE A LA LINEA 8.

0.D (mm) 140
t (mm) 2,77
Shedule (n°) 5

Tras hacer un estudio comparando el NPSH disponible de la bomba con los
NPSH requeridos por el fabricante y eligiendo el catalogo de bombas
centrifugas normalizadas de la marca VOGT49, la bomba seleccionada es el
modelo 645 de la serie N de la marca VOGT.

Se obtiene una NPSH disponible de 7,95m.

En dicho catalogo se proporciona la curva correspondiente a la relacion entre
el NPSH requerido y el caudal, o que nos permite seleccionar la bomba mas
adecuada para esta instalacion.

NPSH

MPSH (ff)

/ 20
10

50 100 150 200 250 Q')

NPSH (meca)

Caudal Capacity

FIGURA 17: CURVA QUE REPRESENTA EL NPSHR DE LA BOMBA FRENTE AL CAUDAL.
PROPORCIONADA POR EL FABRICANTE*,

La potencia del motor, que se proporciona también por el fabricante, es de 5,6
kW.

Para que la bomba seleccionada sea adecuada, la altura manométrica que
proporcione debe ser suficiente para la altura que requiere la instalacion. La
bomba deberia proporcionar una altura mayor que 1,59 m.
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La altura manométrica maxima que se extrae de la curva caracteristica de la
bomba son 12 metros. Por tanto, la bomba seleccionada es adecuada para la

instalacion.
g, e o 3¢ 40 500 60 quw Hpo 800 000 MO0 ausg
Altura
Head
=50
-40
=30 =
r T
=20
10
0 -0
0 al 100 150 200 250 Q(mih)

1. FIGURA 18: CURVA CARACTERISTICA DE LA BOMBA.
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4.4.3 Diseno de los extractores T-101 A/B

¢ Dimensionado

Los extractores son dos torres de relleno de lecho fijo iguales que tienen un
volumen de 20 m3. Por el interior circula un caudal de 200 m3/h, 0,055 m3/s.

El flujo de disolvente se introduce a las torres por la parte superior, con una
velocidad de 0,024 m/s.

Las torres contienen la materia prima, 12000 kg de harina de semilla de
girasol.

Las dimensiones de ambas son 8,6m de alturay 1,72m de diametro.

e Material

El material seleccionado para la fabricacion de la torre de adsorcion, puesto
que el fluido empleado no es corrosivo es acero al carbono con especificacion
A.S.M.E n° SA515, de grado 55 con composicién nominal C-Si.

e Calculo mecanico del equipo

Los espesores de la carcasa y los cabezales de este equipo han sido
calculados de acuerdo con las especificaciones del codigo ASME seccion VIl
DIV.1.

Las dimensiones finales de los extractores tras el calculo mecanico son:

Dimensiones de las torres de extraccion
Espesor de la carcasa (mm) 1,09
Diametro final de la carcasa (m) 1,7211
Espesor de los cabezales (mm) 2,2

Diametro final de los cabezales 1,7244
(m)
Altura (m) 8,6
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4.4.4 Diseno de los adsorbedores A-101 A/B

¢ Dimensionado

Los adsorbedores A-101 A/B tienen a su vez la funcion de adsorbedores y
desorbedores, puesto que ambas operaciones se realizan en continuo de forma
gque mientras en una de las torres se produce la adsorcion hasta la saturacién
de las zeolitas, en la otra torre, rellena de las zeolitas saturadas de acido
clorogénico, se produce la desorcion, recuperandose asi las zeolitas para la
siguiente etapa de adsorcion.

Las torres tienen un volumen de 20 m3y por cada una de ellas pasa un caudal
de 200 m3/h.

Los adsorbedores operan con una velocidad superficial equivalente al 70% de
la velocidad minima de fluidizacion

La velocidad superficial por el interior del extractor es por tanto 0,0053 m/s.

Partiendo de este dato, se calculan las dimensiones de la torre.

D (m) 3,67
H (m) 1,89

e Calculo mecanico del equipo

Los espesores de carcasa y cabezales se calcularan de forma analoga a los de
los extractores, se utiliza codigo ASME seccion VIII DIV.1

Dimensiones de las torres de adsorcion
Espesor de la carcasa (mm) 1,93
Diametro final de la carcasa (m) 3,67
Espesor de los cabezales (mm) 1,8
Diametro final de los cabezales 3,67
(m)
Altura (m) 1,89
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5  ESTUDIO DE LA VIABILIDAD ECONOMICA DEL PROYECTO

Se ha realizado un estudio de la viabilidad econémica del proyecto haciendo
un analisis del coste inicial consistente en la compra de los equipos de la
planta, asi como de las materias primas y de los servicios auxiliares.

Se ha realizado ademas un estudio de la sensibilidad de la inversion con las
fluctuaciones en el precio de venta del producto.

La cantidad de producto obtenido en esta planta es 420 kg/h de acido
clorogénico con una alta pureza. 3679200 kilogramos de CGA al ano.

5.1 Coste total de la planta

Para estimar el coste total de la planta se emplea el método de Lang, mediante
el cual el coste de la planta se obtiene como el coste de todo el equipo base
multiplicado por un factor. Puesto que se trata de una planta mista, es decir,
una planta en la que se trabaja con sélidos y liquidos, el factor es 4,74.

C=F-ZE

Donde:

= Ccorresponde al coste de la planta
= F corresponde al factor de Lang
= E corresponde al coste de equipos.

Para estimar el coste de los equipos se ha empleado el programa CAPCOST
(Tabla 9).

Este programa nos proporciona una estimacion de los costes en délares.
Actualmente, la conversion entre euros y délares es 1 $=0,89 €.
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TABLA 13: RESUMEN DEL COSTE TOTAL DE LOS EQUIPOS DE LA PLANTA.

Purchased
Equipment Cost

Totals 4830700
Total Module Cost 10010000
Total Grass Roots 13460000

Cost

Total Equipment 4830700
Cost

Lang Factor 4,74

Lang Factor Cost 22900000

Por lo tanto, el coste de la planta segin el método de Lang es de 22.900.000
$, que equivale a 20.381.000 €.

5.2 Andlisis de la viabilidad econémica de la planta
Se comenzara el analisis a partir del calculo del coste de la planta realizado en

el apartado anterior.

De forma analoga se suman los costes correspondientes a los servicios
auxiliares en la tabla 10

TABLA 14: COSTES CORRESPONDIENTES A LOS SERVICIOS AUXILIARES

Utility Usage Cost (S)
Steam 186000 MJ/h 3144000
Electricity 17,43 kW 9780
TOTAL 3153780

En total, los costes de los servicios auxiliares ascienden a 3.153.780 $, que
equivale a 2.806.864,2 €.

Asi como con las materias primas en la tabla 11.
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TABLA 15: COSTES CORRESPONDIENTES A LA MATERIA PRIMA

Material Price Flowrate Annual Cost
Name ($/keg) (kg/h)

Sunflower 0,33 12000 32955120
meal

Ethanol 1,71 112404 1599578610
Water 0,0017 524552 7421046,96

El coste total de la materia prima para la planta es 1.639.954.777 $,
1.459.559.751 €.

El precio de venta estimado para el acido clorogénico es de 610 $/kg, que
equivale a 578,5 €/kg con lo que el beneficio anual obtenido es de
2.021.996.340 €.

El precio al que se vende este producto actualmente esta en torno a 884
€/kg, segln la pagina oficial de Sigma-Aldrich3°.

Realizando un analisis de flujo de caja, con un tiempo de depreciacion de 3
anos (figura 19), se observa que durante los primeros 3 anos el proyecto no
presenta beneficios, sin embargo, a partir del tercer ano, la tendencia es
positiva.

Cash Flow Diagram
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FIGURA 19: DIAGRAMA DE FLUJO DE CAJA
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Representando la evolucion de los flujos de caja en contraste con la evolucion
de los flujos de caja acumulados (figura 18), se aprecia que a partir del ano 4
la inversion inicial se recupera.

Flujo de caja Vs. Flujo de caja acumulado

2000.00
1750.00
1500.00
1250.00
1000.00 —8— Flujos de caja
750.00
500.00
250.00
0.00
(250.00)
(500.00)

—®— Flujos de caja
acumulados

Flujo de caja

Afios

FIGURA 20: COMPARACION DE LA EVOLUCION TEMPORAL DE LOS FLUJOS DE CAJA Y LOS
FLUJOS DE CAJA ACUMULADOS

Atendiendo al analisis de los flujos de caja del proyecto, podemos asumir que,
econémicamente, el proyecto es rentable.
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5.3 Analisis de sensibilidad.

Para el analisis de la sensibilidad de la planta, se deben calcular el VAN (valor
actual neto), que indica la rentabilidad del proyecto a partir del analisis de los
flujos de caja, y el TIR (tasa interna de retorno), que nos indica el porcentaje
cuando el VAN vale cero.

Calculando el VAN con una tasa del 8%, y el TIR con una estimacion del 10%,
los valores obtenidos se reflejan en la tabla 12.

VAN 537,32 K $
TIR 55 %
FIGURA 21: VAN Y TIR DEL PROYECTO.

El VAN obtenido es un valor positivo y alto, y el TIR es un porcentaje superior al
porcentaje estimado, por tanto, el proyecto es rentable.

A continuacion, para asegurar la viabilidad ante cambios en el precio de venta
del producto, se calcula el VAN y el TIR para varios valores de precio de venta.

> Para un precio de venta inferior al estimado, 534 €/ksg.

Para una disminucion del precio del producto muy alta, el VAN sigue
presentando un valor positivo, sin embargo, se ve reducido de forma
significativa.

El valor del TIR sigue estando por encima del valor estimado, por lo que el
proyecto seguiria siendo rentable.

VAN 58.62 K€
TIR 15 %
TAaBLA 16: VAN Y TIR CORRESPONDIENTES A UN PRECIO DE VENTA DEL PRODUCTO DE
534 €/KaG
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> Para un precio de venta superior al estimado, 623 €/kg.

Si el precio de venta del producto aumenta significativamente, el valor del Van
es positivo y bastante alto. El valor del TIR es muy alto, por lo que el proyecto
resultaria muy rentable.

VAN 1085,31 K€
TIR 83 %
TABLA 17: VAN Y TIR CORRESPONDIENTES A UN PRECIO DE VENTA DEL PRODUCTO DE
62

52






ESCUELA DE INGENIERIAS

Universidad deValladolid INDUSTRIALES

54



=i

ESCUELA DE INGENIERIAS
INDUSTRIALES

Universidad deValladolid

CONCLUSIONES Y LINEAS FUTURAS

En este trabajo se ha realizado el diseno de una planta de extraccion de acido
clorogénico en la que se emplea como materia prima principal harina de
girasol.

El proceso consta de tres etapas principales.

Una primera etapa consistente en la extraccion del acido clorogénico junto con
otros compuestos de la harina de girasol empleando como disolvente una
disolucion de etanol en agua al 70% en peso.

Una segunda etapa de adsorcion del acido clorogénico de la corriente obtenida
del proceso de extraccion que tiene lugar en dos torres de adsorcion rellenas
de zeolita, en concreto zeolita Beta en forma protoénica, que una vez saturadas
seran recuperadas en un proceso de desorcion empleando también una mezcla
de etanol y agua, extrayendo asi el acido clorogénico de las zeolitas. De esta
etapa se obtiene una mezcla de etanol, agua y acido clorogénico

Tras esta etapa, se realiza un proceso de pervaporacion para recuperar el
etanol y recircularlo a cabezas.

Por ultimo, el acido clorogénico puro como producto final se obtiene en forma
sélida en una etapa de secado spray en la que se emplea aire caliente.

De esta planta se obtiene un total de 3679200 kilogramos de acido clorogénico
al ano, que fijando su precio de venta en 534 €/kg, se obtienen unos beneficios
de 2.177.534.520 € anuales. Del estudio de la viabilidad econémica de la
planta y el analisis de sensibilidad de este ante posibles variaciones del precio
de venta del producto se concluye que la planta es rentable econdémicamente.

El acido clorogénico presenta numerosas ventajas para la salud humana por
sus propiedades antioxidantes, nutracéuticas y antibacterianas. Actualmente,
la demanda de productos con unas caracteristicas esta, ya que, en la sociedad
actual, cada vez se invierte mas en salud, por lo que la comercializacion del
acido clorogénico, en vistas al futuro, promete seguir creciendo en los proximos
anos.

El TFG incluye también una parte experimental desarrollada en el laboratorio,
dentro del Grupo de Investigacion de Ingenieria de Procesos a Presion, de
estudio de la adsorcion de disoluciones acuosas de acido clorogénico en
zeolitas comerciales, obteniéndose los mejores resultados de adsorcion con la
zeolita Beta en su forma protonica.
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8 ANEXOS

ANEXO 1: PLANOS
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ANEXO 2: CALCULOS

Calculos para el diseno del intercambiador de calor>?.

El objetivo del intercambiador es calentar un flujo de Kg/h de disolvente
formado por etanol y agua en una proporcion 70/30.

El flujo de mezcla se calentara de 25 a 70 °C, por lo que la temperatura media
en el intercambiador es de 47,5 °C.

Los datos recopilados para cada uno de los compuestos que forman el
intercambiador para dicha temperatura siguiente se detallan a continuacion.

e Para la obtencion de los datos correspondientes al agua se empled la
base de datos del NIST.

AGUA
densidad (kg/m3) 989,14
viscosidad (Pas)  0,00057059

K (W/mK) 0,64056
Cp (kJ/kg k) 4,1807
Pr 0,00372403

e Para el etanol:

Para obtener los calculos correspondientes al etanol, fue necesario recurrir a
las siguientes correlaciones:

o Calculo de la viscosidad del etanol:

logiopu =Ax (l—l)
T B
Donde:
A= 686.64
B=300.88

o Calculo de la capacidad calorifica del etanol

Cp =A+ BT+ CT?+ DT?
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Donde:
A=9.014
B=2.14-101
C=-8.3910°
D=1.373-10°

De esta forma, las propiedades fisicas del etanol son:

ETANOL

densidad (kg/m3) 789
viscosidad (Pa-s) 0,0072
K 0,17
Cp (kJ/kg k) 1,50
Pr 2,94

e Para la mezcla:

o Para el calculo de la viscosidad de la mezcla se empled la
correlacion de Kendall y Monroe

1 113
umezcla = [xl *ul3 + (1 —x1) = ;123]

Donde X1 corresponde a la proporcion de etanol en la mezcla

o Para el calculo del calor especifico de la mezcla se empled la
siguiente correlacion:

Cp mezcla = 5,16765 — 0,0026108 - T — 3,80691 - x1 — 0.00469903 - x13 - T
+ 35,1179 - 1076 - T2 - x1

Donde X1 corresponde a la proporcion de etanol en la mezcla, y
la temperatura se toma en Kelvin.
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o Para el calculo de la capacidad calorifica de la mezcla se emplea
la siguiente correlacion:

k mezcla = 0,5940 + 0,0011 - T — 0,5012 - x1 + 0,0326 - x12

Donde X1 es la proporcion de etanol en la mezcla y la
temperatura esta medida en Kelvin.

Las propiedades fisicas de la mezcla son las siguientes:

PROPIEDADES DE LA MEZCLA

Densidad 849,04
(kg/m3)

Viscosidad (Pa's) 0,0041
K (W/mK) 0,34
Cp (kJ/kg-k) 3,68
Pr 0,045

Para el diseno, primero es necesario calcular el calor que el intercambiador
debe aportar al disolvente.

q=m-cp-AT

q = 8609056,52 W

El fluido calefactor que se va a emplear es vapor saturado a una temperatura
de 100°C.

Las propiedades fisicas del vapor de agua a 100°C es de:

PROPIEDADES DEL VAPOR

Densidad (kg/m3) 0,60
Viscosidad (Pa-s) 0,000012
K (W/mK) 0,025

Cp kJ/kg k 1,56

Pr 0,0008
Entalpia vapor (kj/kg) 2264,3
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De modo que, empleando la ecuacion del calor, la cantidad de vapor de agua
gue sera necesaria sera de 13429,27 kg/h.

Para calcular la temperatura media logaritmica en el intercambiador, se aplica
la siguiente formula

_ (Tce—Tfs)— (Tcs —Tfe)

ATml =
(Tce —Tfs)
In ((Tcs — Tfe))

Se obtiene un valor de 49,11°C.

Lo siguiente que se calculara sera el area de intercambio del intercambiador
de calor.

Para intercambiadores de calor cuyo fluido calefactor es un vapor, y el fluido
frio un disolvente organico, el rango de valores de coeficiente global tipico esta
entre 500 y 1000 W/m2°C. Tomamos un valor de 500.

q=U-A-ATm
De modo que el area de intercambio es de 350,6 m?2

Antes de elegir la distribucion del intercambiador, es necesario fijar las
caracteristicas del mismo.

Di (m) 0,026
Do (m) 0,030
L (m) 7,32

A partir de estas caracteristicas se puede obtener el nimero de tubos:

A
Nt=—= 20 =
t T 508,20 = 509 tubos

El nimero de pasos por tubo supuesto es de 4.
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El valor del paso por tubos se obtiene con la formula:

Pt =1.25-d0 = 0.0375

El intercambiador de calor tiene una distribucion al tresbolillo con el fin de
mejorar el intercambio de calor.

Para el calculo del diametro de la bancada de tubos se aplica la siguiente
formula:

1
Db = do - (XY™
=0 ()

Siendo los valores:

K1 0,0743
nl 2,499

Se obtiene un valor de Db de 1,03 m

Para calcular el diametro de la carcasa se emplea una grafica que relaciona el
tipo de intercambiador y el diametro de la bancada:
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FIGURA 22 GRAFICA PARA EL CALCULO DEL DIAMETRO DE CARCASA A PARTIR DEL TIPO DE
INTERCAMBIADOR DE CALOR Y DEL DIAMETRO DE LA BANCADA

El valor del didmetro de la carcasa es de 1,97 m.

Una vez obtenidos estos datos, se deben calcular los valores de los coeficientes
individuales del intercambiador.

e Calculo del coeficiente por el interior

En el interior de los tubos, el mecanismo de transmision de calor presente es
la condensacion del vapor de agua.

Suponiendo que la distribucion de la bancada de tubos esta situada en
disposicion vertical, la correlacion para obtener el coeficiente sera la de
Nusselt:

(Ec. 11)

1
pl- (pl — pv) - g>3

h =0.927 - ki -
< ul - Mv
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Donde:

= Kl es la conductividad del fluido en estado liquido (condensado),
» plesladensidad del fluido liquido

= pves ladensidad del vapor

= pnves la viscosidad del vapor

= Mv es el flujo de condensado

Gc k
= 0.079—g
m-s

My=—— =
v Nt-m-do

El valor del coeficiente por el interior de los tubos es 4644,22 W/m2°C.

e Coeficiente por el exterior de los tubos.

Para obtener el coeficiente por el interior de la carcasa se empleara el método
de Kern.

Primero, se debe calcular el area para el flujo perpendicular, para lo cual, se
empleara la siguiente formula:

ds -1b - (Pt — do)
As = Pt = 0.31m.

La densidad del flujo masico por la carcasa:

G's = G = 166,25 kg
ST as "““m?.s
El diametro equivalente de carcasa:
1,10
de = P (Pt? — 0,917 - do?) = 0,021
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La férmula de la correlacion de Kern es:

1
3 (Ec. 15)

ho-de de-G's Cp-u
—=]h- .( )
k U k

El coeficiente jh se calcula con la grafica siguiente, a partir del ndmero de
Reynolds por la carcasa.
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FIGURA 23: GRAFICO PARA CALCULAR EL FACTOR DE CORRECCION DEL COEFICIENTE
INDIVIDUAL POR EL EXTERIOR DE LOS TUBOS OBTENIDO A PARTIR DEL METODO DE KERN

Se obtiene un valor de jh de 0,21

El coeficiente de transferencia de calor por el interior de la carcasa es de
ho=2235,65W/m2°C.

El material elegido para la construccion del intercambiador es acero inoxidable.

Este material tiene una conductividad térmica de 16 W/m °C
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Para el calculo del coeficiente global U se aplica la siguiente férmula:

do
1 do +d"'ln(m)+1+ do 1
U di-hi 2 - kw ho di-hid hod

(Ec. 16)

El valor del coeficiente global obtenido es 665 W/m2K.

Como el valor obtenido es superior al valor supuesto, se puede aceptar este
valor por valido.
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Calculos para el diseno de la bomba B-102

La bomba se encarga de mover un flujo de 56202 kg/h de etanol desde el
tanque T-103 hasta el intercambiador de calor E-104.

Las propiedades del fluido transportado son las que se muestran a
continuacion:

ETANOL
Densidad (kg/m3) 789
Viscosidad (Pa's) 0,0078

K (W/mK) 0,17
Cp (kJ/kg k) 1,48
Pr 3,14

Antes de seleccionar la bomba centrifuga, es necesario hacer un estudio de la
tuberia.

El caudal que circula por el interior de la tuberia es 0,046 m3/s, con una
velocidad de 3 m/s.

El diametro interno de la tuberia se calcula mediante la siguiente ecuacion:

’4.
D= —Q=0,14m
U

Se estima un espesor minimo de tuberia (t) para una P de diseno de 7 bar.

_(P-Do

B 2-5-E+C)'M

Donde:

t: espesor minimo del tubo, in

P: P interna de diseno, 101,526 psig

Do: diametro externo de la tuberia, 5,51 in

S: tensidon maxima admisible del material a la temperatura de diseno
11600 Ib¢/in2. (para SS316 y T< 350°C)

C: sobre espesor por corrosion, 0,04 in.

M: Tolerancia de fabricacion, 1,125

E: Eficiencia de soldadura. El valor tipico es 0,8

t =0.079 inch = 0.002 m.
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Seleccionando una tuberia normalizada segun ANSI B 36.10M las
caracteristicas de la tuberia son las siguientes:

0.D (mm) 140
t (mm) 2,717
Shedule (n°) 5

Se debe, ademas, comprobar que la bomba no Cavite, para ello, se calcula el
NPSH disponible de la bomba:

Pv

NPSHd =22 4 h
pg  ° T pg

Donde:

e Po es la presion del depésito del que la bomba aspira, 1bar
e hoeslaaltura de la superficie libre del liquido en el interior del deposito,
8m.

e hy.ies la pérdida de cargas de la bomba
e Pv es la presion de vapor del fluido, en este caso la correspondiente al
etanol, 0.059 bar

El calculo de hroi se lleva a cabo mediante la siguiente expresion:

b3 Vs?
fO—i_ Z'g'D

A representa el modulo de Moody.

Para calcular el médulo de Moody es necesario calcular primero el nimero de
Reynolds por el interior de la tuberia.

Re

Re=42484,61
Suponiendo una rugosidad de tuberia (¢) de 2,810, ¢/D=0.0002

El médulo de Moody se obtiene en la grafica mostrada en la figura 17.
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FIGURA 24: DIAGRAMA DE MOODY

Se obtiene un valor del médulo de Moody €=0,016.

Por tanto, las pérdidas por carga en la tuberia tienen un valor de 0,052 bar/m
Se obtiene una NPSH disponible de 7,95m.

Para que la bomba no cavite se debe cumplir que el NPSH disponible sea mayor
que el NPSH requerido.

EI NPSH requerido es un parametro proporcionado por el fabricante.
La bomba seleccionada es el poédelo 645 de la serie N de la marca VOGT.

En la figura 18 se representa la relacion entre el NPSH requerido y el caudal de
la bomba.

MPSH , ! i
— 1 30
g ] F o=
= 5 I 2B
E ! =
= ! 10
0 I L
50 100 150 200 250 agh

Caudal  Capacity

FIGURA 25: CURVA QUE REPRESENTA EL NPSHR DE LA BOMBA FRENTE AL CAUDAL.
PROPORCIONADA POR EL FABRICANTE4?,
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La potencia del motor es de 5,6 kW.

La bomba seleccionada debe ser capaz de manejar el caudal que la instalacion
requiere. Para comprobar que la bomba seleccionada es adecuada, se hace un
Bernuilli a las lineas 8 y 9 entre el depésito de almacenamiento de etanol (T-
103) y las torres de extraccion (T-101 A/B).

P1 ul? P2 u2?
p-g 2-g9 p-g 2-g

+ z2 + hf(l—Z)

El recorrido de las lineas 8 y 9 comprende desde la superficie libre del etanol
contenido en el tanque de almacenamiento T-103, la bomba centrifuga B-
102, el intercambiador de calor E-104, las valvulas V-112 o V-111, y la
entrada a las torres T-101 A/B, como se muestra en la figura 25.

E-104 .
Linea 9

>

V-111/v-112

P

P

Linea &

T-101 A/B

Desarrollando la expresion de Bernuilli:

__Pi_P,
pg

V2
hm + ﬁ + (hy — hy) + hf1-y)
Las presiones de ambos equipos son la misma, 1 bar.
La velocidad de descarga del fluido en la torre es 3 m/s.

La altura de la torre es de 8,6 m, y se puede asumir que la altura de la superficie
libre en el interior del tanque de almacenamiento de etanol es 8m.

hfi> representa las pérdidas de carga, ya se calcul6 anteriormente 0,052
bar/m, 0,53 m.c.a
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La altura manométrica requerida por la instalacion es: 1,59 m.

En el catalogo proporcionado por el fabricante se proporciona una grafica que
relaciona la altura manométrica que puede alcanzar la bomba en funcion del

caudal.

El caudal con el que opera la bomba es 0,046 m3/s, 165,6 m3/h.

Consultando la grafica:

100 200 300 400 500 EEIIEI TEIIEI BQD 400 10?0 "PD Q (U.5.gpm)

Altura
Head
=50
=40
3 -0 =
E i T
= =
=20
L 10
0 -0
0 50 100 150 200 250 Qi)

FIGURA 27: CURVA CARACTERISTICA DE LA BOMBA.

La altura maxima que alcanza la bomba para un caudal de 165,6 m3/h es 12
metros. Es un valor mucho mayor que el que la instalacion requiere, por tanto,
la bomba seleccionada si es adecuada para la planta.
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Calculos para el diseno de los extractores T-101 A/B

¢ Dimensionado

Los extractores son dos torres de relleno de lecho fijo iguales que tienen un
volumen de 20 m3. Por el interior circula un caudal de 200 m3/h, 0,055 m3/s.

El flujo de disolvente se introduce a las torres por la parte superior, con una
velocidad de 0,024 m/s.

Las torres contienen la materia prima, 12000 kg de harina de semilla de
girasol.

Las dimensiones de ambas son 8,6m de alturay 1,72m de diametro.
e Material

El material seleccionado para la fabricacion de la torre de adsorcion, puesto
que el fluido empleado no es corrosivo es acero al carbono con especificacion
A.S.M.E n° SA515, de grado 55 con composicion nominal C-Si.

e Calculo mecanico del equipo

Para los calculos mecanicos de este equipo, puesto que es un recipiente a
presion, se utiliza codigo ASME seccion VIII DIV.1

— Espesor minimo requerido de carcasa

Se emplea la siguiente formula:

L PR
~ SE —0.6P

Donde:

E=eficacia de juntas, en este caso se aplicara un valor de 0,85
P=presion interna, 21,75 psig.

R=radio interno de la carcasa, 33,85 in

S=maximo valor de tension admitido, obtenido de las tablas
descritas en la norma. Se admite un valor de 20000 psig.

Se obtiene un espesor de 0.043 in, 1,09mm.

A este valor es necesario sumarle una tolerancia por corrosion (CA). Se
aplicara la recomendacion proporcionada en los apuntes de la asignatura,
0,00169 m.

El espesor final obtenido es de 1,09169 mm.
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Por tanto, el didmetro exterior de la carcasa de la torre de adsorcion sera
de 1,7210 metros.

— Espesor de los cabezales.

Se ha elegido para esta ocasion un cabezal semiesférico.

El espesor del cabezal se obtiene a partir de la siguiente expresion:

PR

L= SE—o02p

Cuyos parametros son los mismos que los empleados para el calculo del
espesor de la carcasa.

t=0,021 in; 0,00053 m.

A este valor también es necesario sumarle el valor de la tolerancia, 0,00169
m. Por tanto, el espesor de los cabezales es 0,0022m. El diametro de los

cabezales mide 1,7244 m.
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Calculos para el diseno de los adsorbedores A-101 A/B

¢ Dimensionado

Los adsorbedores A-101 A/B tienen a su vez la funcion de adsorbedores y
desorbedores, puesto que ambas operaciones se realizan en continuo de forma
que mientras en una de las torres se produce la adsorcion hasta la saturacion
de las zeolitas, en la otra torre, rellena de las zeolitas saturadas de acido
clorogénico, se produce la desorcion, recuperandose asi las zeolitas para la
siguiente etapa de adsorcion.

Las torres tienen un volumen de 300 m3y por cada una de ellas pasa un caudal
de 200 m3/h.

Para evitar la fluidizacion de las particulas de zeolita, la velocidad de operacion
sera un 30% inferior a la velocidad minima de fluidizacion.

Para hallar dicha velocidad, se recurre a la ecuacion de Carman-Kozeny:

Emr  (ps—p)- 0% Ds-g
1_Emf Hu

umf = 0,055 -

Donde:

=  &mfes el valor de la porosidad del lecho
= pseselvalorde la densidad del sélido
= peselvalordeladensidad del liquido
= O es el valor de la esfericidad

La densidad de las zeolitas es de 1100 kg/m3, y la densidad del liquido es de
929,1 kg/ms3.

Suponiendo que las particulas de zeolita tienen forma esférica, se puede
asumir el valor de la porosidad como 0.4.

El valor de la esfericidad estimado es de 1, puesto que suponemos que las
zeolitas son esféricas.

Por tanto, el valor de la velocidad minima de fluidizaciéon es de 0,0076 m/s.

Para dar por valido este valor, el régimen de flujo en el interior de la torre debe
ser laminar.

Calculando el nimero de Reynolds para esa velocidad:
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_ Dp*-u-p
6-u-(1—é&np)

Re;

Se obtiene un valor de 1,5-103. Para que el régimen de flujo sea laminar, el
valor del Reynolds debe ser menor que 2, puesto que esta condicion se cumple,
la velocidad minima de fluidizacion se considera valida.

Los extractores operan con una velocidad de un 70% de la minima de
fluidizacion.

La velocidad superficial por el interior del extractor es de 0,0053 m/s.

Partiendo de este dato, se calculan las dimensiones de la torre.

D(m) 3,67
H(m) 1,89

e Calculo mecanico del equipo

Los espesores de carcasa y cabezales se calcularan de forma analoga a los de
los extractores, se utiliza codigo ASME seccion VIII DIV.1

— Espesor minimo requerido de carcasa

Se emplea la siguiente formula:

L PR
~ SE —0.6P

Donde:

E=eficacia de juntas, en este caso se aplicara un valor de 0,85
P=presion interna, 21,75 psig.

R=radio interno de la carcasa, 7,16 in

S=maximo valor de tension admitido, obtenido de las tablas
descritas en la norma. Se admite un valor de 20000 psig.

Se obtiene un espesor de 0,0092 in, 0.00023 mm.
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A este valor es necesario, de nuevo, sumarle una tolerancia por corrosion
(CA). Se aplicara la recomendacion proporcionada en los apuntes de la
asignatura, 0,00169 m.

El espesor final obtenido es de 1,93 mm.

Por tanto, el didametro exterior de la torre de adsorcion sera de 3,67 metros.

— Espesor de los cabezales.

Se supone cabezal semiesférico.

El espesor del cabezal se obtiene a partir de la siguiente expresion:

PR

L= TSE—o02p

Cuyos parametros son los mismos que los empleados para el céalculo del
espesor de la carcasa.

t=0,0045 in; 0,21 mm.

A este valor también es necesario sumarle el valor de la tolerancia, 0,00169
m. Por tanto, el espesor de los cabezales es 0,0018 m. El diametro de los

cabezales mide 3,67 m.
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ANEXO 3: TABLA DE CORRIENTES
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Lnea 1 2 3 4
T-100 T-101 A/B E-101 A-101 A/B
Desde—hasta
T-101 A/B E-101 A-101 A/B S. AGUA
Temperatura (°C) 25 70 70 70
Presién (bar) 1 1 1 1
Densidad (Kg/m3) 600 936.7 936.7 989.14
Cp (Kj/Kg°Q) - 421 421 4.18
TOTAL 12000.00 187760.00 187760.00 | 131138.00
AGUA 660 131138 131138 131138
CCA 420 420 420 -
ETANOL - 56202 56202 -
AIRE - - - -
o EXTRACTO CON ETER 1092 - - -
HUJ&E};?CO CENIZAS 936 _ _ -
PROTEINA 3720 - - -
GRASAS 1548 - - -
HEMICELULOSA 1548 - - -
CELULOSA 1800 - - -
ALMIDON 216 - - -~
LIGNINA 840 - - -
TOTAL 1 1 1 1
AGUA 0.055 0.698434171 0.698 1
CCA 0.035 0.002236898 0.002 -
ETANOL - 0.299328931 0.299 -
AIRE - - - -
y EXTRACTO CON ETER 0.091 - - -
Fr:fécscifa” CENIZAS 0.078 - - -
PROTEINA 031 - - -
GRASAS 0.064 - - -
HEMICELULOSA 0.129 - - -
CELULOSA 0.15 - - -
ALMIDON 0.018 - - -
LIGNINA 0.07 - - -
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Linea

7

9

Desde—hasta

E. AGUA

T-102

E.ETANOL

T-103

E-104

T-102

E-104

T-103

E-104

T-101 A/B

Temperatura (°C)

25

25

25

25

70

Presién (bar)

1

1

1

1

1

Densidad (Kg/m3)

989.14

989.14

789

789

936.7

Cp (Kj/Kg°C)

4.18

4.18

1.48

1.48

4.21

TOTAL

56202.00

56202.00

56202.00

56202.00

187340.00

AGUA

131138

131138

131138

CCA

ETANOL

56202

AIRE

, EXTRACTO CON

masico CENIZAS

(Kg/h) PROTEINA

GRASAS

HEMICELULOSA

CELULOSA

ALMIDON

LIGNINA

TOTAL

AGUA

e

0.3

CCA

ETANOL

0.7

AIRE

EXTRACTO CON
Fraccién ETER

mdasica CENIZAS

PROTEINA

GRASAS

HEMICELULOSA

CELULOSA

ALMIDON

LIGNINA
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Linea

10

11

12

13

Desde—hasta

E. H20 CAL

T-101 A/B

E-102

A-101 A/B

T-101 A/B

E-102

A-101 A/B

S.ETOH H20

Temperatura (°C)

70

60

50

70

Presién (bar)

1

1

1

1

Densidad (Kg/m3)

1000

989.14

989.14

936.7

Cp (Kj/Kg°O)

4.18

4.18

4.18

4.21

Flujo
masico

(Kg/h)

TOTAL

131138.00

131138.00

131138.00

187340.00

AGUA

131138

131138

131138

56202

CCA

ETANOL

131138

AIRE

EXTRACTO CON
ETER

CENIZAS

PROTEINA

GRASAS

HEMICELULOSA

CELULOSA

ALMIDON

LIGNINA

Fraccién
masica

TOTAL

AGUA

e

[ S

0.3

CCA

ETANOL

0.7

AIRE

EXTRACTO CON
ETER

CENIZAS

PROTEINA

GRASAS

HEMICELULOSA

CELULOSA

ALMIDON

LIGNINA
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Linea

14

15

16

17

Desde—hasta

E. H20

CAL.

E-104

E. AG

UA

E. AG

UA

E-104

S.H20 CAL

E-101

E-102

Temperatura (°C)

100

75

50

50

Presién (bar)

12

1.2

Densidad (Kg/m3)

0.6

936.7

936.7

936.7

Cp (Kj/Kg°O)

4.18

4.18

4.18

4.18

Flujo
masico

(Kg/h)

TOTAL

13.71

13.71

13.71

13.71

AGUA

13.71

13.71

13.71

13.71

CCA

ETANOL

AIRE

EXTRACTO CON
ETER

CENIZAS

PROTEINA

GRASAS

HEMICELULOSA

CELULOSA

ALMIDON

LIGNINA

Fraccién
masica

TOTAL

AGUA

e

N | =

e

CGA

ETANOL

AIRE

EXTRACTO CON
ETER

CENIZAS

PROTEINA

GRASAS

HEMICELULOSA

CELULOSA

ALMIDON

LIGNINA
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Linea

18

19

20

21

Desde—hasta

E-102

E-101

E. AGUA

E-201

S. AGUA

S. AGUA

E-201

M-201

Temperatura (°C)

30

30

25

70

Presién (bar)

1

1

Densidad (Kg/m3)

936.7

936.7

936.7

936.7

Cp (Kj/Kg°O)

4.18

4.18

4.18

4.18

Flujo
masico

(Kg/h)

TOTAL

13.71

13.71

131138.00

131138.00

AGUA

13.71

13.71

131138

131138

CCA

ETANOL

AIRE

EXTRACTO CON
ETER

CENIZAS

PROTEINA

GRASAS

HEMICELULOSA

CELULOSA

ALMIDON

LIGNINA

Fraccién
masica

TOTAL

AGUA

e

e

CCA

ETANOL

AIRE

EXTRACTO CON
ETER

CENIZAS

PROTEINA

GRASAS

HEMICELULOSA

CELULOSA

ALMIDON

LIGNINA
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Linea

22

23

24

25

Desde—hasta

D-201 A/B

M-201

E-202

BV-201

M-201

E-202

BV-201

B-201

Temperatura (°C)

70

60

70

70

Presién (bar)

1

1

1

-0.9

Densidad (Kg/m3)

936.7

936.7

936.7

936.7

Cp (Kj/Kg*O)

4.21

4.21

4.21

4.21

Flujo
masico

(Kg/h)

TOTAL

131138.00

187340.00

131138.00

131138.00

AGUA

56202

CGA

ETANOL

131138

131138

131138

131138

AIRE

EXTRACTO CON
ETER

CENIZAS

PROTEINA

GRASAS

HEMICELULOSA

CELULOSA

ALMIDON

LIGNINA

Fraccién
masica

TOTAL

AGUA

0.3

0.3

0.3

CGA

ETANOL

0.7

0.7

0.7

AIRE

EXTRACTO CON
ETER

CENIZAS

PROTEINA

GRASAS

HEMICELULOSA

CELULOSA

ALMIDON

LIGNINA
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Linea

26

27

28

29

Desde—hasta

E. ETOH

B-201

E-203

M-201

T-201

E-203

2-201 A/B

S-201

Temperatura (°C)

50

50

70

70

Presién (bar)

1

1

1

1

Densidad (Kg/m3)

789

936.7

936.7

939.7

Cp (Kj/Kg°O)

1.48

1.48

1.48

4.18

Flujo
masico

(Kg/h)

TOTAL

131138.00

131138.00

131138.00

56622.00

AGUA

56202

CCA

420

ETANOL

131138

131138

131138

AIRE

EXTRACTO CON
ETER

CENIZAS

PROTEINA

GRASAS

HEMICELULOSA

CELULOSA

ALMIDON

LIGNINA

Fraccién
masica

TOTAL

AGUA

0.3

0.3

0.993

CCA

0.007

ETANOL

0.7

0.7

AIRE

EXTRACTO CON
ETER

CENIZAS

PROTEINA

GRASAS

HEMICELULOSA

CELULOSA

ALMIDON

LIGNINA
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Linea

30

31

32

33

Desde—hasta

S-201

E. AGUA

E-201

E. AGUA

S.CGA

E-201

S. AGUA

D-201 A/B

Temperatura (°C)

110

100

30

70

Presién (bar)

1

Densidad (Kg/m3)

0.6

936.7

936.7

Cp (Kj/Kg°O)

4.18

4.18

4.18

Flujo
masico

(Kg/h)

TOTAL

420.00

13.71

13.71

56202.00

AGUA

13.71

13.71

56202

CCA

420

ETANOL

AIRE

EXTRACTO CON
ETER

CENIZAS

PROTEINA

GRASAS

HEMICELULOSA

CELULOSA

ALMIDON

LIGNINA

Fraccién
masica

TOTAL

AGUA

CGA

ETANOL

AIRE

EXTRACTO CON
ETER

CENIZAS

PROTEINA

GRASAS

HEMICELULOSA

CELULOSA

ALMIDON

LIGNINA
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Linea

34

35

36

37

Desde—hasta

D-201 A/B

E. AIRE

S-201

E. AGUA

S. AGUA

S-201

S. AGUA

E-202

Temperatura (°C)

70

110

110

100

Presién (bar)

1

1

1

Densidad (Kg/m3)

936.7

0.9213

171.72

0.6

Cp (Kj/Kg°O)

4.18

1.011

4.18

4.18

Flujo
masico

(Kg/h)

TOTAL

56203.00

29275.81

160416.81

13.71

AGUA

56203

131138

13.71

CCA

ETANOL

AIRE

29275.81

29278.81

EXTRACTO CON
ETER

CENIZAS

PROTEINA

GRASAS

HEMICELULOSA

CELULOSA

ALMIDON

LIGNINA

Fraccién
masica

TOTAL

AGUA

e

[N S

CCA

ETANOL

AIRE

EXTRACTO CON
ETER

CENIZAS

PROTEINA

GRASAS

HEMICELULOSA

CELULOSA

ALMIDON

LIGNINA
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INDUSTRIALES

Linea 38 39 40 41
E. AGUA E-202 E-203 T-101 A/B
Desde—hasta
E-203 S. AGUA S. AGUA T-102
Temperatura (°C) 100 80 80 70
Presién (bar) 1 1 1 1
Densidad (Kg/m3) 0.6 936.7 936.7 -
Cp (Kj/Kg°Q) 4.18 4.18 4.18 -
TOTAL 13.71 13.71 13.71| 11700.00
AGUA 13.71 13.71 13.71 -
CGA - - - -
ETANOL - - - -
AIRE - - - -
EXTRACTO CON
Flujo ETER B B B 1092
?Sgs};()) CENIZAS - - — 936
PROTEINA - - - 3720
GRASAS - - - 1548
HEMICELULOSA - - - 1548
CELULOSA - - - 1800
ALMIDON - - — 216
LIGNINA - - - 840
TOTAL 1 1 1 1
AGUA 1 1 1 -
CCA - - - -
ETANOL - - - -
AIRE - - - -
EXTRACTO CON - - - 0.093333333
Fraccién ETER
masica CENIZAS - - - 0.08
PROTEINA - - - 0.317948718
GRASAS - - - 0.132307692
HEMICELULOSA - - - 0.132307692
CELULOSA - - - 0.153846154
ALMIDON - - - 0.018461538
LIGNINA - - - 0.071794872
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