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El propésito de este trabajo es el diseno de un proceso para la extraccion de la
pectina presente en residuos y/o subproductos de origen agroindustrial, mediante
tecnologias de bajo coste y que sean respetuosas con el medio ambiente.

En primer lugar, se ha elaborado una revision bibliografica con el fin de realizar la
seleccion de la materia prima (pulpa de remolacha) y la tecnologia de extraccion
(extraccion asistida por microondas), para la produccion de pectina en una planta
industrial ubicada en la localidad de Olmedo, Valladolid.

En la segunda parte se presenta el dimensionado de la planta, con capacidad para
procesar 359 t/d de pulpa de remolacha. Utilizando HCI como agente de extraccion
a 60 °C durante 3 minutos y con una potencia de 297,7 kW, se consigue un flujo
masico de pectina himeda de 15,48 t/h (rendimiento del 21%). El coste total de la
planta es de aproximadamente 2,28 M€.

Palabras Clave: Pectina, Pulpa de Remolacha, extraccion, microondas, precipitacion.

The purpose of this work is the design of a project for the extraction of pectin presents
in organic waste or subproduct from agroindustry, through low-cost technology and
ecofriendly.

First of all, a bibliographic review has been elaborated in order to carry out a selection
of the raw material (Sugar Beet Pulp) and the extraction technology (Microwave
Assisted Extraction), for the production of pectin in an industrial plant situated in the
location of Olmedo, Valladolid.

The second part presents the sizing of the plant, with processing capacity of 359,01
t/d of sugar beet pulp. Using HCI as an extraction agent at 60 °C during 3 minutes
and with a power of 297,7 kW, it is aimed a mass flow of pectin of 15,48 t/h (yield of
21%). The total cost of the plant is around 2,28 M€.

Key Words: Pectin, Sugar Beet Pulp, extraction, microwave, precipitation.
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En Espana, la fruta ocupa el tercer puesto en el consumo después de carney
pescado ya que constituye uno de los productos basicos de la dieta
mediterranea. En 2020, debido a la pandemia COVID-19, durante los meses
de confinamiento (marzo - junio), se produjo un aumento del consumo de
fruta fresca de hasta un 40%. [1]

Los residuos generados por la industria hortofruticola son uno de los retos
gue mas preocupan a nivel de contaminacion medioambiental y, por tanto, es
importante abordar su valorizacion mediante diferentes técnicas. La Ley
22/2011, de 28 julio, de residuos y suelos contaminados, fomenta la
impulsion de medidas que prevengan la generacion, a través de su
reutilizacion, recuperacion y reciclado. Esta ley, por lo tanto, sera
perfectamente aplicable a los residuos utilizados en la produccion de pectina
gue seran abordados en este proyecto. [2,3]

La pectina se utiliza en la industria de alimentacion, para la produccion de
gelatinas, helados o salsas o en la formulacion de pastas o productos
carnicos, ademas de la industria farmacéutica cuando se necesita modificar
la viscosidad de un producto, en la industria de plasticos o en la elaboracion
de productos espumantes. [4,5]

Como se observa en la Figura 1, en 2019, el valor del mercado de pectina se
encontraba en torno a 1 billon de délares, con una expectativa de crecimiento
del 6,5% anual con lo que alcanzaria un valor de 1,5 billones de délares en
2025.

El crecimiento anual del mercado de pectina es debido a la mayor conciencia
social en el consumo de alimentos mas sanos y frescos por el auge en todo el
mundo de lo que se denomina como “convenience food” (aquella comida que
es adquirida de forma preparada, envasada y lista para ser consumida
directamente). [D]
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Figura 1. Incremento anual del valor de mercado de la pectina
por continentes. [D]

El volumen de mercado de pectina también aumenta anualmente. En 2020
se estimé que alcanzé el valor de 81.479 toneladas, y el prondstico es que la
tasa de crecimiento se establezca en un 5% anual, como se representa en la

Figura 2: [6]
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Figura 2. Incremento anual del volumen de pectina en toneladas [6]
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La pectina es un heteropolisacarido (macromoléculas que cumplen unas
funciones esenciales para la vida de los seres vivos), que esta presente en la
naturaleza de los sistemas celulares de las plantas [3].

Estructuralmente, la pectina esta formada por diferentes moléculas, con
hasta 17 diferentes monosacaridos organizados en distintas estructuras
unidas mediante enlaces covalentes, como se puede ver en la Figura 3 [7].

Esta constituida por cadenas lineales de acido D-galacturénico, que
representa el 70% de la pectina, con enlaces o (1-4) que tienen
ramificaciones de azlcares de muy diversos tipos.

Entre los diferentes tipos de pectina que se pueden encontrar en las paredes
celulares se puede distinguir, por su importancia, las siguientes:

- Homogalacturonano (HG): Es el polisacarido péctico mas importante ya
que representa aproximadamente el 65% de la pectina. Es un
homopolimero lineal constituido por acido galacturénico con enlaces o (1-
4). El HG esta esterificado de manera parcial con metilo en el carboxilo C-
6.

- Rhamnogalacturonano | (RG-l): Representa el 20-35 % de la pectina, el
esqueleto consta de un disacarido repetido [a -D-GalA-12- o -L-Rha-1-4]

- Rhamnogalacturonano 1l (RG-ll): Es la estructura de la pectina mas
compleja y representa el 10% de ella. Suele existir en las plantas.

- Otros componentes que se encuentran en menor proporcion son el
xilogalacturonano (XGA) y el apiogalacturonano (AG). [8]
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Figura 3. Estructura esquematica de la pectina que representa los polisacaridos
mas importantes. [9]

La pectina se puede clasificar en dos tipos segun el grado de metoxilacion
(DM), que es la relacion entre los grupos metoxilos y todos los acidos libres
presentes en la cadena molecular de la pectina. Esto influye en las
propiedades de la pectinay, por lo tanto, en la manera en la que va a gelificar
[9]

- Pectinas de alto metoxilo (HM):
Son aquellas en las que mas de un 50% de los grupos carboxilos del
acido estan esterificados con metanol. Estas pectinas son capaces de
dar geles en unas condiciones de pH que se encuentran entre 2,8 y
3,5 y un contenido de azucares promedio de 65%.
Las pectinas de alto metoxilo se dividen a su vez en dos grupos:

- De gelificacion rapida: El proceso de gelificacion aparece en un
tiempo menor de 5 minutos y su grado de esterificacion con
metanol se encuentra entre un 68-75%.

- De gelificacion lenta: Su gelificacion aparece en un tiempo
posterior a cinco minutos y tienen un 60-68% de esterificacion
con metanol. [11]

COOCH

‘ {40_._0_

COOCH COOCH

Figura 4. Estructura de la pectina de alto metdxilo. [12]
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- Pectinas de bajo metoxilo (LM):

Para la formacion de gel es necesaria la presencia de iones calcio. El
mecanismo de formacion de los geles es completamente distinto al
anterior. Estas, gelifican con o sin presencia de azlcar debido a dichos
cationes divalentes (Ca*2). En este tipo, menos del 50% de los grupos
carboxilicos estan esterificando con alcohol, ademas el pH no afecta
en la textura final del gel, puede estar comprendido entre 1-7. Las
pectinas LM han ido ganando cada vez mas importancia debido a la
aceptacion del consumidor gracias a su bajo contenido en calorias y a
la incorporacion en ellas de un nutriente como es el calcio (aunque su
proporcion sea muy pequena).

IIIJOUH ?WH
- W
I | |
COOH

COOCH, COOCH,

Figura 5. Estructura de la pectina de bajo metoxilo. [12]

La mayor parte de la pectina se localiza en la denominada laminilla media,
que es una capa que cementa las paredes celulares de las plantas, y en las
paredes celulares principales.

En cuanto a la composicion de pectina, se ha recogido en la Tabla 1 los
porcentajes mas importantes expresados sobre materia seca de algunos
residuos ricos en pectina como son la cascara de limén y la piel de manzana:

Tabla 1. Composicion de la pectina seglin la materia prima utilizada expresada como porcentaje en
peso de materia seca [14]

Cascara de Piel de
Componente Limén (%) Manzana (%)

Acido Galacturénico 76,40 60,80
Grupos Metil éster 4,40 3,60
Grupos Acetilos 0,26 0,72
Azlcares totales 8,50 27,00
Proteinas 3,00 1,60
Fenoles 0,18 0,59
Cenizas 2,38 1,89
Total 95,12 96,20
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Las propiedades mas destacadas de las pectinas desde un punto de vista
fisicoquimico son las siguientes:

Solubilidad: Las pectinas son muy solubles en agua, pero también lo son
en otros como la formamida y en la glicerina caliente. Para la utilizacion
de la pectina, esta debe estar disuelta de forma total para evitar la
formacion heterogénea de gel. La mejor manera de que no se originen
grumos (produce la pérdida del poder gelificante) durante la disolucion de
la pectina es, mediante un previo premezclado con azlicar y
posteriormente una agitacion y disolucion con agua caliente (85-90°C)
[11].

Acidez: En su estado natural, las pectinas son neutras. Dependiendo de
su grado de esterificacion cuando se disuelven, el pH suele ser acido y
varia entre 2,8y 3,4 [11].

Viscosidad: Las pectinas en disolucién acuosa suelen ser viscosas. Esta
propiedad depende tanto del grado de polimerizacion, como del pH, la
temperatura o la concentracion. La viscosidad de las soluciones de
pectina puede ser un método para determinar su peso molecular.[11]
Poder gelificante y pH: La forma mas conocida de las pectinas es
formando geles de pectina-acido-azicar.

Las pectinas de alto metoxilo, no contienen suficientes grupos acidos
como para poder gelificar. Por lo tanto, con un pH por encima del valor pK
de los grupos acidos, la molécula tendra una carga lo suficiente negativa
como para prevenir la gelificacion en sistemas agua-azlcar. Cuando ese
pH se reduce, entonces es capaz de formar geles, pero con contenidos de
azUcar muy altos (cerca del 80%). Con un pH por debajo de 3 y un grado
de esterificacion del 70%, podra formar gel, ademas el contenido de
azucar sera de un 55% o incluso menor [15].

Por otro lado, las pectinas de bajo metoéxilo, no dependen tanto del pH
(ronda entre 2,5-6,5) aunque requiere de calcio para la formacion del gel.
Estos geles, seran mucho menos rigidos y ademas conllevara a trabajar
con solidos menos solubles.

La pectina es una fibra soluble natural que, como se ha indicado
anteriormente. Se encuentra en las paredes de la mayoria de las plantas y es
obtenida a gran escala a partir de desechos hortofruticolas, ya que contienen
una gran concentracion en sus pieles y cascaras.
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En cuanto a las materias primas principales de la industria de la pectina
destacan las siguientes:

- Residuos citricos: El 85% de la pectina es producida a partir de las
cascaras de los citricos: la del limon representa un 56%, la lima 30% y
la de naranjas un 13%. [16]

- Manzana: Destaca también la produccion de pectina a partir de pulpa
de manzana con un 14%. [16]

- Pulpa de remolacha: La fraccion de pectina producida es menor que
las anteriores. [16]

Estos subproductos anteriormente nombrados, son los que tradicionalmente
se usan en la industria de la extraccion de pectina, ya que suelen ser los
residuos mas abundantes generados en la industria de zumos. Sin embargo,
se producen diferentes tipos de pectinas que haran que cada una se utilice
en aplicaciones especificas. La cascara seca de los citricos cominmente
suele contener un porcentaje mas alto de pectina.

Para que la produccion de pectina a partir de residuos de frutas sea viable no
es suficiente con que la materia prima presente una calidad adecuada;
también es necesario tener una cantidad que sea suficiente para poder
ejecutar una operacion que sea rentable y viable econdmicamente hablando.
Ademas, tanto la pulpa de la manzana como las cascaras de los citricos en
estado humedo son productos muy perecederos. Ambos, pueden ser
atacados por microorganismos como mohos, que producen una variedad de
enzimas pécticas, lo que conlleva obtener una materia prima no Gtil. [14]

Por lo tanto, no es aconsejable almacenar estos tipos de materias primas
durante mucho tiempo, ya que incluso el trasporte a otras fabricas hace que
se pierda calidad de la pectina final que se produce. Conviene, antes de que
la materia prima sea trasladada, secar el residuo en la propia fabrica donde
se obtienen los desechos, ya que esto produce que el residuo pueda durar
durante varios meses. [14]

Por Gltimo, otra importante materia prima destacada es la pectina que se
encuentra en las semillas de las cabezas de girasol. El tejido blanco que
contiene estas semillas es muy rico en pectina. Desafortunadamente, estas
semillas se infectan con moho, por lo que dan lugar a resultados que no son
favorables en la produccion de pectina. [14]
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1.4. Principales aplicaciones de la pectina

La aplicacion de la pectina que se encuentra en mayor desarrollo se basa en
su uso en forma de gelatinas y mermeladas, pero cabe destacar que en los
altimos anos se han desarrollado nuevas aplicaciones. Un estudio de 2005
recoge las aplicaciones del mercado global de la pectina, que se muestran en
la Figura 6. [15]

Principales aplicaciones de la pectina

s 2% 8%

H Gelatinas y mermeladas M Bebidas lacteas acidificadas
M Preparacion de frutas Bebidas de frutas
B Farmacia y cuidado personal B Reposteria

M Pasteleria H Otros

Figura 6. Aplicaciones del mercado global de la pectina. [15]

Cuando se escoge un tipo de pectina para una aplicacion especifica, se ha de
considerar un numero de factores. Primero, se tiene que especificar la
propiedad deseada, es decir, si se requiere que sea gelificante, emulsionante,
estabilizante etc.... Seguidamente, una vez establecido |lo anterior, se tienen
en cuenta los factores extrinsecos, se estudia el pH, temperaturas, sales y los
solidos solubles entre otros. Por Ultimo, ya se procede a escoger el tipo de
pectina que se debe usar, si debe ser una pectina de alto metoéxilo (HM) o de
bajo metoxilo (LM), dependera de la cantidad de sélidos solubles totales. Si
esta cantidad es mayor de 60% se usara pectina HM. Por el contrario, si es
inferior al 60% se opta por una pectina LM. [15]

Tomando como base o anteriormente descrito, se van a exponer algunas de
las aplicaciones mas importantes:

o Gelatinas y mermeladas:
El papel que es ejercido tanto en las gelatinas, como en las mermeladas,
es dar la funcién de una textura de gel. En su produccion, es necesario
anadir azUcar y posteriormente agregar un compuesto acido para que las
moléculas se neutralicen dando lugar a la formacion de esa textura
deseada. Gracias a las propiedades funcionales, como la actividad
gelificante o la viscosidad, la pectina ayuda a la gelificacion y
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espesamiento de estos productos. Ademas, la pectina tiene una gran
estabilidad al pH que se elaboran estos dos productos. Se distinguen dos
tipos:

- Pectina HM, utilizada en la elaboracion de gelatinas y mermeladas

de alto contenido en azlcar.
- Pectina LM, para la produccion de gelatinas y mermeladas de bajo
contenido en azlcar. [15]

Preparacion de frutas:
La preparacion de frutas se fundamenta en los yogures, es decir los
yogures que contienen una base de fruta, tipo como una mermelada o los
yogures de frutas, que se llaman tipicamente. La pectina que se utiliza es
deltipo LM, la cual crea un gel suave que es lo suficientemente firme como
para poder asegurar una distribucion uniforme de la fruta y al mismo
tiempo, permite la preparacion de frutas que puedan ser mezcladas de
una manera facil con el yogur. [15]
Confiteria:
La pectina es utilizada en un rango de concentraciones entre 1-3%.
Proporciona una textura y un sabor que son superiores en comparacion
con otros agentes gelificantes, Los parametros de produccion deben ser
estrictamente controlados, puede ocasionar problemas a la hora de ser
manipulada, ya que, durante el procesado, se forma gel a altas
temperaturas (aproximadamente a 70 °C) y es sensible tanto al pH como
al contenido de soélidos solubles. [15]
Bebidas lacteas acidificadas:
Se incluyen en este apartado, las bebidas de yogur, las mezclas de zumo
de frutas y de leche, suero de leche y bebidas de soja. Este grupo, cada
vez forma un porcentaje mas amplio en cuanto a la aplicacion de la
pectina de tipo HM. Son productos muy demandados sobre todo en el
mercado asiatico, aunque en la actualidad también tienen un aumento
exponencial en el mercado occidental. El uso de la pectina HM, resulta de
la capacidad que tienen de estabilizar particulas con un pH bajo, debido a
que pH 4, la pectina HM se encuentra cargada negativamente, mientras
que las proteinas, en las que se incluyen la caseina, estan cargadas
positivamente. La interaccion produce un efecto estabilizador. [15]
Bebidas de frutas:
También conocidas comunmente como zumos. Se utilizan las
propiedades de viscosidad de la pectina HM, para restaurar la sensacion
en el paladar del zumo como si estuviese recién exprimido. [15]
Farmacia y productos de cuidado personal:
Se utiliza la pectina en productos para el cuidado de heridas, debido a que
tiene efectos curativos. Ademas, se atribuye a la pectina un efecto
estabilizador en la piel, ya que ayuda a mantener el pH natural. Por la
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capacidad que tienen de anadir viscosidad y su efecto emulsionante, es
usada en gran medida en la preparacion de productos farmacéuticos
ayudando a la estabilizacion en el organismo de los seres humanos. [15]

Existen varios métodos para la extraccion de pectina que pueden ser divididos
en simples o combinados. [17] Este apartado se centrara en la materia prima
gue mas comunmente se utiliza en la produccion de pectina que son las pieles
y pulpas de algunas frutas. Las tecnologias de extraccion simple se centraran
en extraccion de tipo acido, alcalina y enzimatica mientras que las tecnologias
de extraccion combinada se centran en el uso de agua subcritica, extraccion
asistida por ultrasonidos, microondas y combinacion ultrasonidos-
microondas.

e Extraccion acida:

La pectina puede ser extraida usando unas disoluciones acidas fuertes,
como pueden ser acido clorhidrico, acido sulfarico o acidos organicos
(acido citrico o acético) 0,05M con un pH entre 1-3, a una temperatura
entre 80-100 °C y agitacion con un tiempo medio de 3 horas. La funcion
del acido sera hidrolizar muchas de las redes que forman las paredes
celulares, dando lugar a la liberacion de la pectina. Esta liberacion de
pectina es favorecida por las altas temperaturas. Dependiendo de la
materia prima utilizada, el rendimiento de extraccion de pectina sera
diferente, ya que en las cascaras de los citricos (naranjas o limones) el
rendimiento se encuentra comprendido entre 11,1 a 21,3%. En las pieles
de manzanas este rendimiento esta en torno al 16,6%.

Cuando se habla de rendimiento de pectina, se define como la fraccion
del peso de la pectina extraida seca dividido entre el peso de la materia
prima seca utilizada en la extraccion: [17,18]

Peso pectina seca extraida(g)

* 100

Rendimiento de pectina = — —
Peso materia prima en polvo para extraccién(g)

e Extraccion Alcalina:
La pectina también puede ser extraida mediante el uso de disoluciones
alcalinas, como pueden ser disoluciones de NaOH (poco concentradas)
cuyo pH se encuentra entre 9-13, con una temperatura menor que la
extraccion acida (31-80 °C) y con agitacion continua. Los iones hidroxilos
producen un hinchamiento en las células, rompiendo los enlaces de
hidrogeno que existen entre la celulosa y otros polisacaridos. Por lo tanto,
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la extraccion en condiciones alcalinas contribuye a obtener pectina por la
ruptura producida en las estructuras de celulosa y hemicelulosa. El
rendimiento en frutas como el pomelo ronda el 19,9-24,5%. Si se compara
con una extraccion acida, el rendimiento para esta materia prima es un 3-
5% menor. En general se obtienen unos rendimientos superiores si son
comparados con el uso de disoluciones acidas.[17]

Extraccion enzimatica:

La temperatura de trabajo suele estar comprendida entre 35-60 °C. En
cuanto al pH suele ser acido, entre 3,5-4,5 con un tiempo de reaccion de
4 a 24 horas. La funcion de las enzimas es deconstruir las paredes
vegetales de las plantas por la hidrélisis de celulosa o hemicelulosas,
liberando de este modo la pectina que se encuentra atrapada dentro de
las fibras de celulosa y hemicelulosa. Las enzimas mas usadas en este
proceso de extraccion y que, por tanto, son las responsables de la rotura
de la red son las celulasas, las hemicelulosas y las xilanasas. Los
resultados de rendimientos de extraccion si se usan pieles de manzana
es del 7,2 %, lo que conlleva a una reduccion si es comparado con el uso
de acido citrico. [17]

Extraccion con agua subcritica:

El agua subcritica es el agua que se encuentra en estado liquido y se
mantiene a temperaturas mas altas que las de su punto de ebullicion
normal sin que se produzca un cambio de fase. Por lo tanto, el rendimiento
de la pectina, estara influenciado de una mayor forma por la temperatura.
Por ejemplo, el maximo rendimiento de pectina que se puede extraer
mediante la piel de citricos es de 22% a una temperatura de 120°C. El
aumento de la presion y la elevacion de la temperatura hace que las
propiedades quimicas del agua puedan ser modificadas. Por ello, se
extraen compuestos sin importancia de la polaridad o del grado idnico.
Otros factores que se deben tener en cuenta son la presion, y el tiempo.
En cuanto al factor tiempo, si se excede en el tiempo de extraccion, se
degradara la pectina obtenida.

Extraccion asistida por ultrasonidos:

Esta tecnologia de extraccion es una técnica no térmica de procesos
donde se aplican formas de energia de alta frecuencia que el oido humano
no puede percibir. Los ultrasonidos, por lo tanto, seran vibraciones que se
desplazaran en un medio causando una expansion 0 una comprension.
En la practica, esta técnica se fundamentara en la transferencia de masa
del sélido al disolvente que se somete el ultrasonido. Esta técnica, mejora
los procesos de extraccion y se usa para la extraccion de pectina de
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diferentes frutas. Destaca la extraccion de pectina a partir de la cascara
de naranja ya que se puede alcanzar un rendimiento muy elevado, cerca
del 28,1 %, usando 150 W, con un tiempo corto (10 minutos). El disolvente
usado es HCI con pH=1,5.[17]

Extraccion asistida por microondas (EAM)

Consiste en la generacion de un campo electromagnético que, por lo
tanto, emite una frecuencia sobre la materia prima usada, lo que implica
una radiaciéon no ionizante que resulta de una conduccion idnica y la
rotacion de dipolos. Estos mecanismos producen un calentamiento rapido
y uniforme. El calentamiento acelera la transferencia de masa y ayuda a
destruir la estructura formada por pectina, celulosa y hemicelulosa.

Los factores que se deben considerar en la EAM, son la eleccion del
disolvente (en términos de pH y volumen), la densidad de potencia y por
Gltimo la temperatura de operacion.

La EAM es una técnica que es muy utilizada sobre todo en los Ultimos
anos, ya que es considerada una tecnologia de quimica verde, debido a la
reduccion del consumo de energia y al menor uso de disolventes
organicos, lo que aumenta el rendimiento comparado con los métodos
tradicionales. [19]

Extraccion asistida por ultrasonidos y microondas:

Es el método mas novedoso que previene la degradacion que puede
ocurrir en la extraccion de la pectina y aumenta su eficiencia. Esto se
consigue mediante la optimizacion de parametros como la modificacion
del tiempo sonico o del tiempo de irradiacion. Esta extraccion combinada
ha sido aplicada utilizando como materia prima la piel de higos. [19]
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A continuacion, la tabla 2 resume las ventajas y desventajas de las diferentes
tecnologias de extraccion:

Tabla 2. Principales ventajas y desventajas de los diferentes métodos extraccion. [17][19]

Método de extraccion

Ventajas

Desventajas

Extraccion Acida

Extraccion Alcalina

Extraccion Enziméatica

Extraccion con agua subcritica

Extraccion Asistida por
ultrasonidos

Extraccion asistida por
microondas

Extraccion asistida por
ultrasonidos-microondas

Facilidad de operacién
Bajo coste de tecnologia
Dan altos rendimientos
Bajo coste de tecnologia

Temperatura de operacion
menores

Reduccion corrosion de
equipos

Es amigable con el
medioambiente

Tiempos cortos de operacion
Alta pureza

Mayor eficiencia de la
extraccion

Mayor rendimiento
Mas segura
Utiliza menos energia

Utiliza menos disolvente

Tiempos bajos de operacion

Menos consumo de materia
prima

Gran eficiencia

Alta corrosividad

Se tiene una alta
contaminacion del
medioambiente

No es aplicable
industrialmente ya que se
necesitan grandes volimenes
de materia prima y requieren
de un alto coste

La complejidad de los equipos
y sus altos costes impiden la
aplicacién a escala industrial.

La poca uniformidad provoca
diferentes pectinas en los
distintos lotes producidos.

Dificultad de producirse en
grandes escalas.

Limitaciones de los equipos

13
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Tabla 3. Resumen datos experimentales de las diferentes tecnologias de extraccion.

[17][19]
Materia Tecnologia Condiciones . Propiedades
. P P Rendimiento j .
prima de extraccion de extraccion Pectina extraida
Céscaras de
Pulpa de los citricos: Reoldgicas
manzana Temperatura 111 a
Extraccion 80-100 °C 21,3%
Acida Pulpa de Emulsionantes
Cascaras de pH: 1-3 manzanas:
citricos 16,6%.
Piel de Temperatura Piel de
Pomelo 32-80 °C Pomelo: Reolégicas
Extraccion 179a
Alcalina 24,5% Emulsionantes
Cascara de pH: 9-13 Cascara de
nharanja naranja: Fermentadoras
23%%.
Cascaras de
Cascaras de Temperatura: los citricos:
los citricos 35-60 °C 11,7%
Extraccion Pulpa de Fermentadoras
Pulpa de Enzimatica pH: 3,5-4,5 manzana:
manzanas 3,4-4,8%.
Céascaras de
Temperatura: los citricos: Reologicas
Cascaras de Extraccion 100-140 °C 22%
los citricos con agua Pieles de
subcritica manzanas: Emulsionantes
16,6%.
Pieles de
manzanas
Céscaras de
Cascaras de los citricos: Reolégicas
los citricos 27,3%
Temperatura: Pieles de
Piel de Extraccion 70-140 °C manzanas: Emulsionantes
manzana Asistida por 9,2%.
ultrasonidos pH: acidos Pieles de
Piel de (1,5) pomelos: Antioxidantes
pome[o 23,1-27,1%
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Materia Tecnologia Condiciones I Propiedades
, P P Rendimiento f .
prima de extraccion de extraccion Pectina extraida
Pieles del
Piel de Temperatura: Pomelo:
Pomelo 90 °C 24,2-29,8% Reolégicas
Pieles de
Piel de Extraccion manzanas: Antioxidantes
manzana asistida por 23,32%.
microondas Céascara de Emulsionantes
Cascara de pH: 1,5-3,0 limones:
limon 5,8-25,3%
Pulpa de
remolacha
Extraccion Temperatura:
Piel de asistida por 80-100 °C Pieles del
Pomelo ultrasonidos- Pomelo: Reoldgicas
microondas pH: 1-3 36,3%

La remolacha azucarera es una variante de la remolacha comun
perteneciente a la familia de las Quenopodiaceas. La polinizacion es
cominmente producida por el viento. Es una planta de ciclo bianual, la cual
el primer ano es sembrada y en el segundo produce las flores. En cuanto a la
produccion de azucar solo interesara el primer ano, mientras que el segundo
ano sera necesario para la produccion de semillas. [20]

En Espana, en el ano 2013/2014, el total de remolacha recogida en la suma
de las campanas de recoleccion invernal y estival fue de 2,88 Mt. Dentro de
la UE este porcentaje de produccion representa cerca del 3%. Destaca por
encima del resto, la Comunidad de Castilla y Ledn, y en especial la provincia
de Valladolid, donde cabe destacar la fabrica de Olmedo. [20]

La pulpa de remolacha es un subproducto econémico obtenido tras la etapa
de extraccion de la remolacha azucarera. Este producto suele ser considerado
como un residuo usado para la alimentacion de animales. La pulpa de
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remolacha esta constituida por: una mezcla de polisacaridos y ademas, de
residuos de proteinas o compuestos fendlicos, aunque estos en menor
medida, cuya composicion se recoge en la Tabla 4.

Los elementos que componen la estructura de la pulpa de la remolacha seran,
por lo tanto, comunes a los que componen la pectina, ya que esta tiene un
alto contenido en ella (15-30% del peso en seco). Destacan el
Homogalacturonano (HG), Rhamnogalacturonano | (RG ) y el
Rhamnogalacturonano Il (RG Il). [21].

Tabla 4. Composicién quimica de pulpa de remolacha.[22]

Componente Composicion (%
MS)
Proteina bruta 7,36
Galactanos 9,54
Xilanos 1,73
Arabinanos 21,81
Glucanos 20,34
Mananos 0,60
Pectina 27,34
Acido soluble en lignina 1,93
Acido insoluble en lignina 0,03
Cenizas 3,41

MS: materia seca

Los principales usos de la pulpa de remolacha son la alimentaciéon animal o
su valorizacion energética:

La pulpa de remolacha, es utilizada de forma mayoritaria en alimentacion
animal, principalmente en rumiantes, por su alto contenido en fibra pudiendo
incluso sustituir a los cereales con los que se alimenta el ganado vacuno
dedicado a la produccion de leche.

La pulpa de remolacha es un producto de facil digestion que actida como
prebidtico, ademas de favorecer la hidratacion y facilitar la ganancia de peso
(alto nivel de energia). [23]

Esta materia prima es utilizada como fuente de obtencion de etanol y biogas
tras una hidrolisis. Ademas, existe la posibilidad de la produccion de
fertilizantes, e incluso puede ser utilizada, gracias a su alto contenido en
fibras, en la industria papelera.[24]
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En este trabajo, el uso de la pulpa de remolacha tendra como objetivo la
extraccion de la pectina, mediante una técnica de extraccion asistida por
ondas microondas. Una vez recuperada la pectina presente en la pulpa de
remolacha, el sélido resultante podra utilizarse como materia prima para la
produccion de biocombustibles o incluso en la industria de la quimica fina
(produccion de etanol, acidos, furfural...).
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El objetivo principal de este Trabajo Fin de Grado es el estudio del proceso de
obtencion de pectina mediante una tecnologia novedosa como es la extraccion
asistida por microondas, utilizando como materia prima el residuo proveniente
de la industria del azlcar, en concreto, la pulpa de remolacha, para su produccion
a escala industrial y cumpliendo los objetivos de economia sostenible.

Par alcanzar este objetivo principal, se plantean los siguientes objetivos
parciales:

e Realizar un estudio bibliografico sobre las diferentes propiedades y usos
de la pectina, materias primas utilizadas en su produccion y métodos de
extraccion.

e Seleccionar las condiciones de proceso mas adecuadas para llevar a cabo
la extraccion de pectina a partir de pulpa de remolacha como son
temperatura, disolvente, relacion sélido-liquido y tiempo.

e Plantear el diagrama de flujo de proceso correspondiente, resolver los
balances de materia y abordar el dimensionado basico de los principales
equipos.

e Dimensionary elegir las distintas unidades de operacion del proceso que
se ajusten lo mejor posible a la planta industrial disenada.

e Realizar una estimacion del coste total de la instalacion industrial,
mediante el método de Lang.
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La materia prima escogida es pulpa de remolacha (PDR), un subproducto del
proceso de obtencion de azlcar a partir de remolacha. Se trata de una
materia prima de facil acceso ya que en la provincia de Valladolid existe una
planta de procesado de remolacha en la localidad de Olmedo.

La pulpa de remolacha que se va a valorizar en el presente TFG, procede de
la etapa de prensado y secado. Cabe destacar su composicion en glicidos
como mananos y arabinanos que podran ser valorizados (Tabla 4), asi como
un porcentaje de pectina del 27,34 % MS.

El presente proyecto se centra en la recuperacion de pectina a partir de PDR.
A partir de los datos disponibles, se ha procedido a seleccionar la mejor
tecnologia para su extraccion. La tecnologia seleccionada se corresponde con
una extraccion asistida por microondas. Las ventajas de este método han sido
expuestas previamente en la Tabla 2.

En cuanto a las tecnologias disponibles, son varias las que se han aplicado
para extraer pectina de PDR, pudiéndose destacar las siguientes:

e Extraccién en medio acido:
Las temperaturas usadas suelen encontrarse entre 70-90°C, el
tiempo de extraccion suele ser de 2-4 horas y el pH tiene caracter
acido (1-1.5). Se suelen utilizar acidos fuertes y agitacion mecanica.
El proceso de precipitacion y recuperacion tiene un tiempo estimado
de 1 hora y suele utilizarse para la precipitacion dos volimenes de
etanol absoluto, lo que hace que sea un proceso caro al trasladarlo a
una escala industrial. El rendimiento de pectina extraida ronda el
20,75%. Esta técnica ademas tiene la desventaja de requerir altos
tiempos. [25]

e Extraccion asistida mediante ultrasonidos:
La relacion sélido-liquido que se utiliza es de 1:20. Tiene otras
variables distintas a las tecnologias tradicionales como son la
frecuencia (20-60 kHz) y el tiempo de extraccion (10-30 min), mas
corto que en extraccion convencional. Se deben mantener las
muestras en agitacion y el pH debe ser ajustado a 1 mediante la
adicion de HCI. El rendimiento de esta extraccion es de 20,85% y tiene
la ventaja de ser mas rapida que el anterior [25]
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Extraccion enzimatica asistida mediante ultrasonidos:

Tecnologia que combina la extraccidon enzimatica con extraccion
asistida mediante ultrasonidos donde la materia prima tiene que
suspenderse en una cierta cantidad de acido citrico, (como citrato de
sodio, por ejemplo) y el tiempo de extraccion ronda los 15-45 minutos.
Después de la extraccion sonica se lleva la mezcla a un tratamiento
de extraccion con la ayuda de enzimas xilanasas y celulasas durante
1 a 4 horas. Por ltimo, se debe precipitar y purificar la pectina. El
rendimiento de extraccion es del 28,8 % usando una relacion de 1:15.
[21]

Aunque en la bibliografia no se recogen estudios de extraccion de pectina de
pulpa de remolacha aplicando tecnologia de extraccion asistida por
microondas (EAM), se ha seleccionado esta tecnologia debido a:

El menor tiempo de operacion requerido en la extraccion mediante
microondas en comparacion con los demas, ya que se encuentra
entre 1-15 minutos.

Se puede trabajar con frecuencias mayores que en la extraccion
asistida mediante ultrasonidos, ya que aqui se aplicaran MHz.

La variable Potencia Microondas puede ser regulada, cuya medida
viene dada en Watios (W).

Los rendimientos de pectina son elevados, entre un 20-30%.
[26][27][28]

Ademas, se ha comprobado que la EAM permite extraer pectina de mayor
calidad en comparacion con la obtenida mediante extraccion por métodos
tradicionales.

e Disolvente:

En primer lugar, hay que seleccionar el tipo de disolvente, porque influye
de forma significativa en el rendimiento de recuperacion de pectina.

El disolvente mas empleado para su extraccion es el agua. La acidificacion
del medio con diferentes minerales acidos es también muy empleada para
contribuir a la disminucion del pH. Existen, por lo tanto, muchos agentes
qguimicos que pueden ser empleados para la extraccion de esta como
iones calcio, bases, acidos. Sin embargo, destaca el uso de disolventes
acidos ya que tienen un mayor efecto porque son capaces de extraer la
pectina que se encuentra unida firmemente en la matriz celular y asi,
obtener un mayor rendimiento de extraccion. [30]
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Por otro lado, cabe destacar que las pectinas no son nada solubles en
solventes organicos y éstos suelen utilizarse cuando se quiere precipitar
después de su extraccion.[11]

En el caso del acido clorhidrico, la alta concentracion de iones hidrégeno
desencadena la hidrélisis de protopectina (precursor de pectina) y permite
la mejora de la estabilizacion de pectina. [30]

La concentracion de acido empleada en la bibliografia varia entre 0,005 y
0,1M (Tabla 5).

Ademas, en la extraccion van a quedar en el solido otros productos que
seran una mezcla de glicidos que se encuentran en la PDR como:
arabinosa, galactosa, glucosa y xilosa que podrian valorizarse
posteriormente ya que son azlcares de interés. [25]

Relacién sélido-liguido:

Esta relacion es la que marcara los datos de partida de reactivos de
entrada al proceso en base a la materia prima. La relacion sélido:liquido
encontrado en la bibliografia varia entre 1:10 para la corteza de melén y
1:30 para la piel de kiwi o la cascara de limén (Tabla 5).

Temperatura:

Para la mayor parte de materias primas en EAM esta variable tiene un
valor constante, ya que no existe posibilidad de trabajar con una
temperatura mayor o menor porque conlleva a una ineficaz extraccion
mediante microondas. Es por ello que el intervalo de temperaturas se
encuentra entre 65-75 °C.

Potencia:

Esta variable es la que domina en la velocidad de calentamiento de la
mezcla que es extraida y ademas actia como una fuerza impulsora que
favorece la ruptura de PDR en el extractor. Con el uso de una potencia
adecuada, la EAM puede alcanzar un rendimiento de extraccion éptimo lo
gue conlleva a un tiempo mas corto de extraccion.

La potencia va a depender por tanto de la relacion S:L y el volumen de
disolvente que es usado y por Ultimo del tiempo de extraccion que se
desea.

Los rangos de potencia microondas suelen encontrarse entre
160-1200 W.
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Mide la duracion de la EAM. Es la variable que mas destaca en estas
tecnologias puesto que se puede reducir drasticamente si es comparada

con otros tipos de extracciones. Tiene

relacion con

la potencia

Microondas, a una mayor potencia, el tiempo de extraccion es reducido.

El tiempo de EAM esta limitado entre 60-1200 s.

En la Tabla 5, se recopilan las condiciones experimentales utilizadas para
recuperar pectina mediante tecnologias de microondas a partir de las
diferentes materias primas:

Tabla 5. Condiciones de operacion en extraccion de pectina asistida por
microondas para diferentes materias:

. Rendimiento
_ .| Relacién Acidoy Tiempo de
Materia Temperatura | Potencia o de » .
) S/L concentracion ‘2 extraccion | Referencia
Prima (°C) (W) extraccion .
(g/mL) (mol/L) etapa final
© %)
Cascara Acido
de - 160- 1:16,9 sulftrico 60-180 19,24 [26]
Naranja 480 0,05-0,005
Corteza Acido
de 60 160- 1:10- clorhidrico 60-180 25,79 [27]
Mel6n 480 1:30 0,1
Piel Acido
de 75 360 1:30 clorhidrico 60-180 17,97 [28]
Kiwi 05
Cascara Acido
de 75 360 1:30 nitrico 60-180 9,71 [28]
Limén 0,5
Pulpa Acido
de 60 1200 1:20 clorhidrico 180- 12 [31]
Remolacha 0,1 1200
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Una vez expuesta la tabla 5, se pueden escoger las condiciones de operacion
con las que se va a plantear el presente proyecto:

e Potencia: En cuanto a esta variable, va a venir marcada por la
temperatura y por el tiempo 6ptimo de extraccion.
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e Temperatura: 60 °C, ya que una mayor temperatura no favorece el
rendimiento de extraccion de pectina.

e Relacion S-L: Puesto que se conoce que puede trabajarse con
ratios mayores al 5%, como son los expuestos para cascara de
naranja y corteza de melon y considerando que a escala industrial
esta relacion es mayor, se ha optado por trabajar con una relacion
1:5, es decir de un 20% m/v.

e Tipo de acido: El uso mas comun corresponde con el uso de HCI,
razon por la que se trabajara con este tipo de disolvente con una
concentracion 0,1M.

e Tiempo: Segun los resultados obtenidos con las distintas materias
primas, se recupera pectina en un tiempo menor a 180 s. Con las
condiciones de operacion, el tiempo de extraccion se
correspondera con 180 s.

Se va a trabajar con dos escenarios para la recuperacion de pectina basado
en dos alternativas, para estudiar cual seria la mas adecuada:

e Precipitacion con co-solventes como etanol:

Basicamente consiste en su precipitacion mediante el uso de
alcoholes, aunque el mas comun corresponde con el etanol. También
son empleados otros como es isopropanol (IPA). [30]

La precipitacion de pectina se realizara con un volumen equivalente de
etanol del 80% de la solucidon precipitada o bien otra opcion podria
corresponderse con una relacion hidrolizado-etanol de 1:3 (v/v). Se
debera analizar posteriormente si el etanol utilizado podria ser
recuperado y recirculado para abaratar costes o, si esta alternativa no
es viable econdmicamente. El etanol empleado para esta precipitacion
es de 80°. [4,32]

e Purificacidén con membranas:

Una membrana consiste en una barrera selectiva que permite que
unas particulas pasen, pero detiene otras. Estas particulas pueden ir
desde moléculas, hasta iones o particulas mas pequenas. Hacen uso
de la presion como fuerza impulsora. Existen numerosas técnicas
dependiendo del tamano de poro como microfiltracion (MF),
ultrafiltracion (UF), Osmosis Inversa etc...
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Las membranas son una tecnologia que se adapta a todas las
necesidades que existen y que ademas ofrece muchas ventajas en
comparacion con otras técnicas de separacion como un consumo de
energia bajo o un escalado del proceso sencillo. [33]

A la salida de la etapa de filtracion, esta corriente sera llevada a una
separacion por membranas. Es, por tanto, que los compuestos que
tengan un mayor tamano que los poros de las membranas quedaran
retenidos mientras que el resto formaran parte del permeado que sera
llevado directamente a una precipitacion con etanol. [33]

Se valorara una posterior precipitacion de la pectina presente en el
permeado para comparar la viabilidad de este proceso y su
rentabilidad comparandolo con el previamente explicado.

Por tanto, para concluir el porcentaje de pectina recuperado se encontrara
entre 20-25% y sera del 21% para asi poder competir con las distintas
tecnologias existentes. El tiempo de operacion correspondera con 3 minutos
como se ha explicado previamente. [25][31]

La planta de produccion estudiada se ubicara en el municipio de Olmedo,
Figura 7, en la provincia de Valladolid por el facil acceso al abastecimiento de
la PDR proveniente de la fabrica azucarera ACOR de esta misma localidad.
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Figura 7. Ubicacion municipio de Olmedo en la distancia [34]

ACOR se constituyo legalmente el 25 de enero de 1962, quedando
anotado en el Registro Oficial de Cooperativas del Ministerio de Trabajo
con el numero 9825. La fabrica azucarera esta ubicada en la Carretera
Nacional 601, km. 153 dentro del término municipal perteneciente a
Olmedo y la superficie ocupada es de 734130 m2. Los productos
principales son expuestos en la Figura 8 en las campanas mas recientes
y la ubicacion de la planta en la Figura 9: [35]

Produccion productos
250.000
200.000
150.000 -
w
S 100.000 -
§ 50000 - H ‘ i W2017/18
) 9 . — ®2018/19
& & & & FH & &£ #2019/2020
&O %‘“ @o 5‘\? \\é‘ be &
& & & & R & &
vol"@ > é‘" 4 \}\Q S
Productos

Figura 8. Principales productos de la Fabrica azucarera [35]
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Figura 9. Ubicacion de ACOR de donde proviene la PDR [36]

Respecto a la parte de la seleccion del terreno donde se va a ubicar la nueva
planta de produccion de pectina se debera tener en cuenta ciertos factores,
como los explicados a continuacion:

- Se debe cumplir una distancia de seguridad minima a cualquier
posible nucleo habitable cercano a 500 m, es decir al municipio de
Olmedo que es el mas cercano.

- Deben existir unas vias de acceso para facilitar el acceso a los distintos
camiones.

- Debe existir un aporte de agua fresca. En este caso, se abastece
gracias a su cercania con el rio Eresma.

- La cercania a la fabrica de materia prima correspondiente, asi son
ahorrados costes de transportes innecesarios.

Con estos factores, se decide localizar la planta en la parcela nimero 6 del
poligono José Antonio Gonzalez Caviedes, en el lugar de circunvalacion 701
de Olmedo (Valladolid), con referencia catastral 8854506UL5785S. [36]

La parcela cuenta con una superficie de 10020 m?2, tiene una forma
rectangular, como es mostrada en la Figura 10, cuyas dimensiones son
118,54 m de ancho y 83,05 m de largo. [36]

Cumpliendo con la Ley 22/2011, de 28 de julio, de residuos y suelos
contaminados, se gestionara la gestion de los distintos residuos vy
subproductos de una manera eficaz y adecuado, asegurando la proteccion del
medioambiente. [3]

Por otro lado, la planta como se ha comentado recientemente se encuentra a
escasos metros de la Fabrica Azucarera de Olmedo.
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En cuanto al acceso, como se puede apreciar en la Figura 10, se puede
acceder facilmente mediante la N-601 y el poligono donde se ha localizado se
encuentra asfaltado correctamente. [36]

POLGOMD OUSTIA
YRR ANOND GONDEL CAREY

Figura 10. Ubicacién de la planta de PDR [36]

La PDR usada proviene de la fabrica azucarera Sociedad Cooperativa General
Agropecuaria ACOR, situada en Olmedo (Valladolid). En cuanto la capacidad

de molturacién ronda las 13.000 % de remolacha.

Primero, se debe tener en cuenta que la planta azucarera trabaja en torno a
100 dias al ano, mientras que la fabrica de produccion de pectina trabajara
los 365 dias al afo, en torno a 8000 horas, ya que hay que tener en cuenta
las paradas que se pueden producir por averias o revisiones parciales.
t d t
13.000 —L&motacha , 100 — = 1.300.000 £rolacha
d ano
Se conoce que, por cada tonelada de azlcar producido, se obtiene en torno a
0,336 toneladas de pulpa himeda. Esta pulpa tiene un porcentaje de
humedad inferior al 13%. La pulpa pasa por unos secaderosy llega a la planta

sin ser peletizada, solamente secada y prensada. Por tanto, la PDR que se
produce en la fabrica sera: [35]

1.300.000 M % 0’336tl’¢ =436800tPDhatmeda
ano ano

remolacha
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La capacidad de la planta sera de 438800 toneladas de PDR himeda al
ano.
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4. Dimensionado de la planta:

30

4.1. Limites de bateria:

En ingenieria se habla de limites de bateria para hacer referencia a los
puntos limites de alcance de los distintos sistemas. Es muy importante poder
coordinar estos puntos terminales para que los diferentes equipos o
sistemas puedan encajar entre ellos.

El proceso opera con una entrada de 16380 kg/h de pulpa de remolacha
que contiene un 10% de humedad. Lo que implica un aporte anual de
436800 toneladas de PDR.

Al proceso se le debera de dar unos posibles margenes de seguridad con
respecto a la produccion (overdesign y turndown).

En el caso de esta planta, los productos como la pectina y los distintos
subproductos del proceso seran almacenados en los limites de bateria de la
planta en forma sélida.
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4.2. Diagrama de bloques:

'nu. l\\"\
.

— ®

REMOLACHA
{10 % HUMEDAD)

Figura 11. Diagrama de Bloques del proceso.

En la Figura 11, se ha representado el diagrama de bloques del proceso sobre
el que se va a trabajar.

Materia prima: Pulpa de remolacha con un contenido en humedad 10%.

Agitacion: Esta etapa se encuentra unida a la de extracciéon microondas, ya
gue tanto la PDR entrante al microondas como la disolucion de HCI deben ser

31
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mezclados previamente mediante un tanque agitado, asegurando un tiempo
de residencia adecuado para asegurar una buena mezcla.

Microondas: Proceso de extraccion microondas, con caracteristicas de una
relacion S:L de 1:5, temperatura de 60°C, tiempo de 3 minutos y
concentracion 0,1M de HCI. (apartado 3.1).

Filtracién: Para la obtenciéon de pectina la solucién se debe filtrar con
diferentes temperaturas y diferencias de presion constantes. El equipo de
filtracion consistira en un filtro prensa de placas y marcos, donde las placasy
los marcos se encuentran alternados. Ademas, las placas recubiertas por
telas filtrantes. El medio filtrante por tanto sera mas especificamente una tela
sintética que es bastante utilizada en la industria de produccion de la
remolacha azucarera como puede ser tipo nylon. [37] [38] [39]

Membranas: Esta etapa de separacion sera estudiada antes de la etapa de
precipitacion y se valorara si es necesaria implementarla en el proceso
industrial o si, por el contrario, no es rentable econémicamente.
Precipitacion: En esta etapa, se emplea etanol comercial ya que es el
disolvente mas usado para este tipo de procesos. La relacion L:L hidrolizado-
etanol es de 1:3. La temperatura debera ser la del ambiente, 25 °C. [32]
Centrifugacion: Posterior a la precipitacion, se debe realizar una separacion
S-L, en este caso se ha optado por una centrifugacion ya que es el proceso
mas comun a nivel industrial. En esta separacion, el sélido de salida consistira
en la pectina producto y la corriente liquida consistira en una mezcla de agua
y etanol que sera tratada con el objetivo de recuperar el etanol.

Destilacion: Residira en el tratamiento de la corriente liquida para la
separacion del etanol por medio de una destilacion simple. De esta forma, se
recuperara el etanol y el agua tendra que ser tratada de una forma adecuada
para poder ser recirculada al proceso. Respecto al HCl que pueda ser
encontrado se tendra que estudiar su posible efecto en la corriente de salida.
Almacenamiento: Consiste en la Gltima etapa del proceso industrial donde la
pectina debera almacenarse en un lugar fresco depositada en unos
recipientes donde se pueda proteger de la humedad y, que, ademas eviten su
posible contaminacion. Por Ultimo, es importante que la pectina final al ser
almacenada no modifique ni sus caracteristicas, ni apariencia. Esta etapa es
posiblemente una de las mas importantes del conjunto del proceso, ya que
un inadecuado almacenamiento del producto puede producir una pectina
inservible para su posterior uso como materia prima en las diferentes
alternativas existentes [38]
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e Materia prima:

Si estimamos que la planta disefada tendra una capacidad del 30% de la
PDR producida, ademas como la planta trabaja 365 dias al ano, 21,92
horas diarias de media, obtenemos una PDR disponible en nuestra planta
de:

PDRinhameda=0,3*436800 2Rumeda , 1010 _3p5q (g LPDR_q g3g() kIpDRIMmeda
afo 365d d h

Como se ha indicado, la pulpa de remolacha disponible se encuentra
himeda. Se tomara como el limite de humedad el promedio de pulpa de

la mayor parte de fabricas azucareras, es decir un 10%. Se calcula con
este dato la PDR seca con la que operara la planta:

PDR|n=16380 kgPDRZumeda _ (16380 kgPDRZumeda * 0’1 kgppr ) — 14742 kg’I:DR

kgppRhumeda
o Agitacion:

Por tanto, a partir de las composiciones de la Tabla 4, se puede conocer
los distintos componentes que entran a la etapa de EAM en kg/h, que sera
denominada como C1, puesto que en el diagrama de blogues se ha
numerado cada corriente. Se tendra una tabla con la composicion (% en
masa) de cada una y ademas del flujo masico total. Se resume la
composicion de la corriente en la tabla 6:

Tabla 6. Flujo total masico y composiciones de C1 [31]

CORRIENTE 1
GLUCANO (%) 20,34
XILANO (%) 1,73

ARABINANO (%) 21,81

GALACTANO (%) 9,54
MANANO (%) 0,62
PECTINA (%) 27,34

LAT (%) 1,96
PROTEINA (%) 7,36
CENIZAS (%) 3,41
FLUJO MASICO TOTAL (KG/H) 16380,00

LAT: lignina acida total
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En cuanto al disolvente usado sera HCI. Se ha establecido previamente
gue se va a trabajar con una relacion 1:5, es decir por cada gramo de PDR
se tienen que adicionar 5 mL de disolucion HCI 0,1M. Se debe tener en
cuenta que el HCI tiene un 37% en pureza. La disolucion en HCI sera de
0,1M por lo que, al plantear el balance de materia, se obtiene: [37]

C2 = 14560 <9ror , Sldisotucion _ 737, Laisotucion
h 1kgppr h
Sabiendo la molaridad se puede obtener con el peso molecular y la

densidad lo que entra al microondas de cada reactivo:

Laisotucis moles HCl HCl
73710 disolucion % 0,1 . 36,458 g
h Laisotucion moles HCl

1kg HCI 26873 kg HCI
B —— =
1000 g HCl ’

kg HCl 1 L
268,73 ~L "= —
h 1,19 kg HCl

Una vez obtenido este resultado, se calcula el flujo masico de agua que se
debera de aportar en C2:

=225 82 %

kg H20
h

(73710-225,82) ”;f" = 73484,17“’720 = 73484,17

Tabla 7. Corrientes y composiciones en masa de las corrientes entrada y salida en la
etapa de agitacion.

Corriente 1 2 2' 3
Pectina (%) 27,34 - 4,75
Otros sélidos (%) 62,66 - 11,60
H20 (%) 10 99,63 99,63 83,35
HCI (%) - 0,37 0,37 0,30
Flujo masico total 16380 73484,17 33361,94 90132,91
(kg/h)

Otros solidos: Celulosa, hemicelulosa, LAT, cenizas y proteinas.

e Extraccion Asistida mediante Microondas (EAM):

Es en C4 donde la pectina se solubiliza con el rendimiento marcado por el
proceso que se calculara a continuacion:

kgpectina

Pectinad= 14742 X9PDR , (j 91 kopecting _ 3495 g9

h kgppr

34
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Partiendo de lo anterior, se compone la tabla 7 de salida de la EAM, es
decir seran los flujos masicos de la corriente 4. Se tendra un porcentaje
importante de glicidos como en el sélido resultante de la extraccion.

Tabla 8. Corrientes y composiciones de EAM.

Corriente 3 4
Pectina (%) 4,75 3,43
Otros solidos (%) 11,60 12,92
H20 (%) 83,35 83,35
HCI (%) 0,30 0,30
Flujo masico total (kg/h) | 90132,91|90132,91

e Filtracion:

Posteriormente, esta corriente es llevada a la etapa de filtracion, con el
objetivo de obtener dos corrientes. La primera sera la corriente, C5, que
contiene el sélido agotado, que puede ser valorizada ya que tiene un
importante contenido en glacidos y la segunda corriente, C6, se
correspondera con el filtrado. Se debe tener en cuenta que el flujo masico,
Cb, contendra un 70% de humedad. Es por esta razén que se debe
escindir los flujos masicos en base seca y himeda.

El total en base seca, C5, sera igual que el flujo masico de otros sélidos
de C4. Como se conoce la humedad, en realidad el calculo del flujo masico
total, debera ser en total base himeda:

(0,1316+88494,81)
1-0,7

Ch=

= 166374 %g

Tabla 9. Corrientes y composiciones de entrada y salida de la etapa de filtracion.

Corriente 4 5 6
Pectina (%) 3,43 - 6,03
Otros sélidos (%) 12,92 30 -
H20 (%) 83,35 70 93,44
HCI (%) 0,30 - 0,52
Flujo masico total (kg/h) |90132,91 | 38820,6 |51312,31

Seguidamente, la pectina se recupera mediante una separacion por
membranas y una posterior precipitacion, puesto que una vez valorada la
opcion de una precipitacion directa se ha optado directamente por no
considerarla por su inviabilidad econémica.
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Membranas y posterior precipitacion:

Se utilizara ultrafiltracion como método mas apropiado de separacion de
membranas donde se concentrara la pectina y ademas la geometria
elegida sera tubular.

Se ha estimado que los porcentajes de permeado y rechazo son del 75y
25% respectivamente, y se tienen los siguientes calculos: [37]

Foarificada=51312,31 X2tk

% 0,75 = 38484,23'%
Fretenida=51312,31@ * 0,25 = 12828,08%9

Se conseguira que toda la pectina solubilizada quede retenida en este
modulo de membranas. Asimismo, la mayor parte de agua+HCI, se
conseguira que se arrastre en el clarificado, C7. Esta C7, se recirculara a
la etapa de agitacion.

Considerando que la pectina es retenida totalmente y sale en C8, se tiene:

8 (%) = 309582 100 = 24,13 %
. - % —
pectinal ) = 15828,08 1m0

Con este dato, se resumen las corrientes en la Tabla 10:

Tabla 10. Corrientes y composicion en el médulo de membranas.

Corriente 6 7 8
Pectina (%) 6,03 - 24,13
H20 (%) 93,44 99,48 75,34
HCI (%) 0,52 0,52 0,52
Flujo masico total (kg/h) |51312,31 |38484,23|12828,08

Ya por ultimo se realiza la precipitacion con etanol. Con la relacion elegida
1:3 (v/v) hidrolizado: etanol. El hidrolizado correspondera con el flujo
masico total C8.

C9=3*12828,08=38484,23 %‘g



37

UNIVERSIDAD DE VALLADOLID
ESCUELA DE INGENIERIAS INDUSTRIALES

Se ha considerado que el rendimiento es practicamente total ya que los
calculos fueron realizados con la extraccion de pectina del 21% sobre la
operacion de EAM.

El etanol utilizado tendra un porcentaje del 80%, es decir el otro 20% sera
agua que se debera de incluir en la Tabla 11.

Tabla 11. Corrientes y composicion de la precipitacion.

Corriente 8 9 9’ 10
Pectina (%) 24,13 - - 6,03
H20 (%) 75,34 20,00 20,00 33,84
HCI (%) 0,37 - - 0,13
Etanol (%) - 80,00 80,00 60,00
Flujo masico total (kg/h) | 12828,08 | 38484,23 | 9847,06 |51312,31

Ademas, la separacion por membranas debe tener una etapa de limpieza
con agua desionizada y una disolucion NaOH 0,1 M, para poder realizar
un correcto empleo del equipo y evitar ensuciamiento y obstrucciones.
[37]

. .. P . horas
En cuanto a los tiempos de operacion, en la fabrica se trabaja 24 i

horas . . .
por lo que 15 i correspondera con el tiempo que se empleara para

. . .. hora . . .
realizar la ultrafiltracion y 9% seran empleadas en la limpieza de las

membranas. Se tienen para ello dos médulos de una en operacion y otra
en limpieza. [37]

¢ Centrifugacion:

La posterior salida de la precipitacion sera debidamente tratada en una
operacion de separacion basada en una centrifugacion, donde la pectina
precipitada en C10, se separara en una corriente sélida, C11, que tendra
un 80% de humedad y en una corriente liquida (agua+etanol), C12.

Conociendo la humedad que se tiene en C11, se podra obtener todas las
composiciones de cada corriente y analogamente, las de C12 también.

i kgpectina
kgpectina  309582————
T

0,2

C11=3095,82

— 5572,48 "79
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c12=51312,31’% _ 5572,48’%’ - 35833,21’%’

Tabla 12. Corrientes y composiciones etapa centrifugacion.

Corriente 10 11 12
Pectina (%) 4,31 20,00 -
H20 (%) 33,84 27,06 36,76
HCI (%) 0,13 0,16 0,12
Etanol (%) 60,00 52,78 63,12
Flujo masico total (kg/h) [51312,31| 15479,10 |35833,21

C12 es enviada a una etapa de destilacion, donde el etanol es recuperado
por una corriente de cabezas y serd recirculado a la etapa de
precipitacion. Se valorara la recirculacion del agua obtenida en la
corriente de colas hasta la etapa de mezcla.

e Destilacion:

El flujo masico, C12, es introducido en la etapa de destilacion Se conoce
su composicion en masa tanto de etanol, como de agua. Xretano=0,631 y
XFagua=0,367. También se establece la composicion en masa final que se
quiere obtener en el destilado Xpetano=0,8 y en el flujo de corriente de
colas Xwetanoi=0,005.

C12=35833,21 %g

Conociendo las siguientes relaciones, se puede calcular C13 en flujo
masico.
C12=C13+C14
C12*0,6327=0,005*C13+0,8*C14

C13=7608,36 "79

Se debe realizar el mismo procedimiento para C14.

Tabla 13. Corrientes y composiciones del destilado.
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Corriente 12 13 14
H20 (%) 36,76 99,50 19,85
HCI (%) 0,12 - 0,15
Etanol (%) 63,12 0,50 80,00
Flujo masico total
35833,21 7608,36 28224,85
(kg/h)
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4.4. Dimensionado de los principales equipos:

4.4.1. Zona de recepcion y descarga de materia prima:

La zona destinada a la descarga de la PDR constara de una Unica
parte, en la cual se descargara la PDR sobre una cinta transportadora
y posteriormente sera vaciada en un tanque agitado donde sera
mezclada con HCI.

La PDR sera entregada en la planta mediante camiones, debido a sus
ventajas sobre los demas medios de transporte existentes.

En esta primera fase de recepcion de materias primas se daran las
siguientes funciones:

o Pesaje de la materia prima que llega en una bascula destinada
para ello.

o Se tendra que llevar un control e identificacion de PDR.

o Lavado de los camiones, aunque no debe ser exhaustiva puesto
gue es una materia organica la que se esta transportando.

Una vez se tengan pesadas las materias primas, se sigue con el
proceso de descarga. Para ello se van a diferenciar diferentes equipos:

o Tolva de recepcion:

Los camiones se descargan en una tolva de recepcion que tiene
en su interior un tornillo sin fin que facilitara el transporte hacia
la cinta transportadora.

-

i

Figura 12. Tolva receptora con tornillo sin fin. [41]
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Se conoce que la densidad de PDR ronda 400-500 %. En base

a esto, el consumo de PDR sera de: [40] [41]
kgepr , m> m?
16380 T * m —36,4 h
La tolva receptora debera soportar un total de 36,4 metros

cubicos cada hora.
Cinta Transportadora:

Posterior a la operacion de la tolva receptora, la PDR que se
expulsa por una boquilla de salida gracias al sin fin llega a una
cinta transportadora. Esta cinta transportadora tendra como
principal objetivo introducir la PDR en el tanque agitado. El
material de la cinta transportadora sera acero inoxidable.

Figura 13. Cinta transportadora [42]
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4.4.2. Agitacion:

Esta etapa sera realizada en un Tanque agitado continuo con las
dimensiones de la figura 14:

Pn

D, ———

Figura 14. RCTA [43]

En el diseno de este equipo, se debe tener en cuenta tanto el tiempo
de residencia como el flujo volumétrico. Se debe dimensionar con
placas deflectoras que mejoren la velocidad de mezcla y ademas
rompan las lineas de corriente. El tipo de impulsor elegido sera de tipo
hélice. Tendra velocidades no muy altas y podra trabajar con amplias
viscosidades. Donde: [43]

1
D= E*DT Ec.1

El tiempo de residencia en el depésito es de 5 min, suficiente para
asegurar la mezcla de la pulpa con la disolucion acida. El volumen
ocupado por la mezcla se determina: [43]

V=0,083h*109,99 ’"73 =917 m3

Una vez obtenido el volumen Uutil, se debe sobredimensionar un 20%
este volumen del reactor (overdesign). Se emplea la relacion tipica
H/Dr=1. Es conocido que el reactor tiene forma cilindrica, se determina
Dr: [43]

Dy =°|x = 2,27 m=H

=
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Se determina D=0,333%*2,27=0,76 m.

Como se conocen todas las dimensiones estandar, se obtienen todas
las demas incognitas: [43]

Wg=—*Dr=0,19 m
Z,=D=0,76 m

Las dimensiones del agitador seran: [43]

= %*D=O,19 m

= %*D=O,19 m

Se debe conocer que régimen de flujo se tiene en el tanque de mezcla
y ademas la potencia del agitador, por ello se hace el correspondiente
calculo con la densidad de suspensiones, que depende de la densidad
del soélido y del liquido, ademas el rango de velocidades giro de un
impulsor de hélice se encuentra entre 100-200 rpm, por lo que se
escoge N=150 rpm=2,5 rps:

__ p*D?xN_909,42%0,76%%2,5
- u 10—2

Re =1,3 * 105 > 104 — Turbulento.

Con turbinas de 6 palas y con figura 15:

EJEMPLOS DE VALORES
K, K
Hélice de 3 palas a1 0,32
Turbina de 6 palas 65 5,75
Turbina de 6 palas ~ 4,80
curvas

Figura 15. Valores Kr [43]
P= Kr*p*N3*D5=0,32*909,42*(2,5)3*0,765=1123,7 W
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El equipo elegido para la extraccion microondas debe permitir operar en
continuo ya que es la planta se disenara considerando un flujo continuo
de 16380 kg/h de pulpa de remolacha. Es por ello, que se ha elegido el
modelo Labotron 6KW que es un equipo novedoso que permite la
extraccion asistida mediante microondas en continuo. Este modelo,
permite extraer el compuesto de interés con un coste reducido si es
comparado con las tecnologias tradicionales. [44]

El principal objetivo de este sistema es, poder otorgar una gran cantidad
de energia directamente dentro de la mezcla de reaccion que se esta
produciendo. Esta tecnologia permite trabajar eficientemente con flujos
masicos desde gramos por hora a kilogramos por hora. [44]

Se va a plantear el dimensionado del equipo con una capacidad diaria
de 16380 kg/h de PDR y con 73710 L/h de una disolucion HCI 0,1M, es
decir 73752,91 kg/h. El total del flujo masico de entrada sera de
90132,91 kg/h.

En cuanto a la potencia, se determinarda a partir del tiempo de
calentamiento, tn (s), del calor absorbido, Q(J), y el disolvente de
extraccion, V(mL). Este factor es llamado APD (Poder Absorbido del
disolvente), W/L.

Q
Vxth

APD=

Ec. 2

En cuanto al calor de la anterior ecuacion es calculado a partir del perfil
de temperaturas del disolvente:

Q=m*Cp*AT Ec.3

En esta ecuacion, m. es la masa inicial del disolvente, Cp es la capacidad
calorifica y por ultimo AT, se corresponde con la diferencia de
temperaturas antes y después de su calentamiento.

Tabla 14. Calculo APD

Agua Etanol
p (g/L) 998 789
Cp (J/g*K) 4,18 2,63
V(L) 1763620,20 5419,80

| th(s) 1140 Q) 5,989E+11
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t(s)

180 |aPD (W/L) |

AT

104

Con el calculo anterior, se consigue escalar la correspondiente EAM.
Para ello, el tiempo de residencia es de 180 s. El volumen diario con el
que la planta trabajara sera de 1769 m3.

Se conoce que la configuracion para esta aplicacion consistira en un
sistema de flujo continuo asistido por microondas. Este sistema, estara
construido en su interior con un tornillo sin fin u otra opcion es la de
incorporar un agitador que proporcione el correcto contacto entre las dos
fases existentes.

Se ha elegido un equipo patentado por la empresa francesa Sairem,
figura 16.

Figura 16. Tecnologia microondas asistida disenada por Sairem. [44]

Por lo que respecta al suministro de la potencia necesaria, la misma
empresa ofrece diferentes tipos de generadores de potencia
microondas. EI modelo GLP1000 KI de Sairem nos permite llegar a
potencias maximas de 100 kW. Nuestro sistema trabaja con 297,7 kW,
por esta razbn se puede utilizar 3 modelos integrados para poder
generar la potencia requerida.
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Figura 17. Generador de potencia disenado por Sairem. [45]
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4.4.4. Filtracion:

En la etapa de filtracion, es importante conocer el tipo de filtro usado.

Se ha seleccionado un filtro de prensa y marcos. Este es uno de los mas
utilizados en la industria alimentaria, asimismo es sencillo y versatil (se
puede variar el area de filtracion anadiendo o eliminando placas). El cierre
de este puede ser tanto manual, como automatico y tiene la posibilidad de
lavar la torta de una manera sencilla. [39]

Los huecos en cada marco son separados de cada placa por la tela filtrante,
y esta tela es cerrada mediante un tornillo que suele ser manual o hidraulico.
Se debe utilizar la minima presion para reducir el posible desgaste de las
telas. Las placas tienen cortes con forma de canales que permiten drenar el
filtrado en cada una de las placas. El material mas usado y el que estara
compuesto sera acero inoxidable por sus multiples beneficios. [39]

El flujo masico de entrada es de 90132,91 %g, y con la relacién de su

densidad media, p=908,95 % se puede conocer el flujo volumétrico C4:

kg
90132,91 ==, 3 3
= 1'=99,162=0,027
908,95 3 h N
Se debe escoger un equipo donde el area de filtracion sea lo suficientemente
grande que pueda ser alimentado con C4. El equipo escogido tiene unos
rangos de 1-50 m2. Asimismo, la dosificacion a este equipo es automatica.

—

il meant |
MR

Figura 18. Filtro prensa y marcos [46]
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4.4.5. Membranas:

El dimensionado de esta etapa consiste en un médulo de 2 membranas. El
tipo de membranas que es utilizado corresponde con una ultrafiltracion, con
tamano de poro de 0,01 um. Estas membranas suelen aplicarse en procesos
de concentracion de proteinas vegetales, concentracion de gelatinas,
concentracion de jugos etc...

También, es conocida que la configuracion de la membrana sera tubular. El
liquido con la suspension a filtrar (pectina solubilizada) se bombeara en un
rango de velocidades de 1-8 m/s y debera ser paralela a la cara de la
membrana.

La temperatura de C6 se corresponde con 60°C, ya que es la misma que la
de operacion de EAM. Por tanto, esta temperatura debera disminuir hasta
temperatura ambiente, 25°C, antes de entrar en el médulo de membranas
mediante el uso de un intercambiador de calor de carcasa y tubos. Ademas,
el flujo volumétrico es:

kg
51312,31—=, 3
6=——— - = 52,52
976,99 —% h
m
Una vez obtenido el flujo volumétrico de operacion se selecciona un equipo,
el cual su Tmax de operacion no podra ser superior a 45°Cy la capacidad es
de 500000 L/h.

Figura 19. Sistema de membranas. [47]
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La centrifugacion se puede clasificar segun el mecanismo de separacion en:

e Centrifugas de filtracion: Consiguen separar sus fases por filtracion.
Este tipo de centrifugas son caracterizadas por sus paredes porosas,
donde el liquido se filtra a través de la torta que se depositan los
solidos.

e Centrifugas de sedimentacion: Su separacion es funcion de la
diferencia que existe entre las densidades de las fases sélidas y
liquidas.

En cuanto a las aplicaciones, las centrifugas de filtracion son las que
proporcionan una mayor pureza de solido y por tanto con las que se
trabajara.

Uno de los parametros mas importantes de la centrifugacion, se
correspondera con el caudal a tratar, Q(m”3/h), el cual es conocido pues las
densidades y las composiciones lo son.

kg
51312,31—= m3
—2 = 59,27 -

chntrifu acion =
& 865,714
m

Ademas, se conoce que la centrifuga sera continua. En ella se separan dos
fases: Sélido-Liquido.

En base al caudal empleado en la entrada de la centrifuga se escogera el
equipo comercial adecuado para la separacion de pectina de la corriente
liquida. El equipo comercial escogido sera el modelo 553 de la empresa GN
Solids Control. Los parametros basicos del equipo son:

Tabla 15. Parametros centrifuga [49]

Modelo 553

Capacidad méaxima (m"3/h) | 114
Didmetro (mm) | 550

Fuerza méxima G | 3051
Punto de corte (um) | 2.5
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Figura 20. Centrifugadora-decantadora. [48]
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4.4.7. Destilacion:

Esta operacion basica se lleva a cabo en la industria quimica e implica la
separacion de uno o mas componentes dentro de una mezcla. Es una
operacion donde se aprovecha la diferencia de volatilidad entre uno o mas
componentes de una cierta mezcla hasta conseguir separarlos hasta una
cierta composicion que es requerida. EIl componente volatil es el que, en las
mismas condiciones de presion y temperatura, se encuentra en una mayor
proporcion en su fase gaseosa.

La operacion que sera usada sera una rectificacion que consiste en el
enriquecimiento de un vapor de forma progresiva. Se deben diferenciar 3
partes en esta unidad de separacion:

e Calderin: Se aporta todo el calor que sea necesario para que la mezcla
ebulla. De este equipo se extrae la corriente de colas. La ebullicion es
la responsable de la aparicion de la corriente V.

e Columna: Se ponen en contacto la fase vapor formada en el calderin
con el reflujo que sale del condensador.

e (Condensador: Se localiza a la cabeza de la columna. En esta parte
condensa todo el vapor que asciende a través de la columna y ademas
suministra una corriente, llamada L. Ademas, aparte del reflujo, se
separa una corriente que es conocida como destilado.

0
| CONDENSADOR
SALIDA DE
-
CALOR
(=]
|
pm
el &
(o] w
COLUMNA.:l lrx
> PRODUCTO DE
C—s CABEZA
A ]
_l__——_ ‘B
ALIMENTACION CALDERIN /)
ENTRADA DE PRODUCTO DE A
CALOR ODUCTO DE COL

Figura 21. Columna destilacion. [49]

A: Calderin B: Unidad calefactora C: Columna D: Condensador

Conociendo lo anterior, se procede al calculo del nimero de platos de la
columna.
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Se necesita conocer los datos del equilibrio de etanol-agua a P=1 atm.

Se asume que la corriente C12 es todo etanol-agua ya que la composicion
de HCI es casi despreciable.

Tabla 16. Datos equilibrio etanol-agua [50]

Xetanol Xagua Yetanol Yagua
0,00 1,00 0,00 1,00
0,02 0,98 0,17 0,83
0,07 0,93 0,39 0,61
0,10 0,90 0,44 0,56
0,12 0,88 0,47 0,53
0,17 0,83 0,51 0,49
0,23 0,77 0,54 0,46
0,26 0,74 0,56 0,44
0,33 0,67 0,58 0,42
0,40 0,60 0,61 0,39
0,52 0,48 0,66 0,34
0,57 0,43 0,68 0,32
0,68 0,32 0,74 0,26
0,75 0,25 0,78 0,22
0,89 0,11 0,89 0,11
1,00 0,00 1,00 0,00

Una vez obtenidos los datos se procede a graficar el correspondiente
diagrama de equilibrio.

Diagrama equilibrio etanol-agua

0,9
0,8
0,7
0,6

0,4
0,3
0,2
0,1

Figura 22. Diagrama de equilibrio.
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Con el correspondiente diagrama y los datos conocidos en el balance de
materia se calcula el nimero de platos que tendra la destilacion industrial.
Se debe tener en cuenta que anteriormente se trabajaba con flujos masicos
y las distintas composiciones asi lo estaran. La tabla 17, recoge los distintos
datos de partida en las unidades correspondientes para el correcto calculo
de la misma.

Tabla 17. Datos de partida destilacion.

Corriente 12 13 14
X20 0,600 0,998 0,65
Xetanol 0,400 0,002 0,35
Flujo molar total 1121,97 422,45 699,52
(kmol/h)

Se calcula la fraccion liquida de alimentacion, que se conoce que sera mayor
qgue 1, puesto que la corriente estara a un poco mas de la temperatura
ambiente, es decir sobre 27°C. Es conocido ademas que entra como liquido
saturado.

= Hpsqt—hr

—_— Ec.3
Hpsat—NFsat
Con ®=1, se puede calcular la linea q o linea de alimentacion:
_ @ £ x Z
A -1 Ec- 4

Con la linea vertical representada cuya pendiente es indefinida se
representa en la Figura 23 y sera la que marque los puntos de corte de la
linea de enriquecimiento y de agotamiento.

Posteriormente, como no se tiene ninguna relacion L/V, se calculara el
minimo y a partir de este dato, se calculara L/D real sabiendo que es una
relacion (L/D)min* 3.

Se diferencian dos lineas en el diagrama, la primera que es llamada linea
de operacion de enriquecimiento:

_L*x +D*x
y_V n Vv D Ec.5

La segunda, linea de operacion agotamiento:

L

. w
y—;*xm—;*xp Ec. 6
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En la tabla 18, se representaran todas las relaciones tanto para la
representacion de la linea de enriquecimiento, como la linea de
agotamiento.

Tabla 18. Valores de operacién del diagrama.

(L/V)min 0,15
(D/V)min 0,85
(L/D)min 0,18
(L/Dyreal 0,55
L(kmol/h) | 301,82
V(kmol/h) | 855,37
v 0,35
D/V 0,65
L’ (kmol/h) | 1271,35
V' (kmol/h) | 855,37
L/v 1,49
w/ Vv’ 0,49

Se debe conocer que C12 se correspondera con F, C13 sera Wy C14 sera
equivalente a D.

El calculo de las etapas se empled el método de Sowel-Lewis y el método
de McCabe-Thiele.

Tabla 19. Valores método de Sowel-Lewis

Xo 0,650 Y: 0,650
X1 0,520 Y; 0,650
X 0,520 Y. 0,600
X 0,380 Y. 0,600
X 0,380 VY3 0,530
Xs 0,200 Ys 0,530
Xs 0,200 Y, 0,280
Xs 0,050 Y, 0,280

Xs 0,050 Ys 0,070
Xs 0,007 Ys 0,072
Xs 0,007 Yes 0,009
Xs 0,002 Ys 0,009
Xs 0,002 Y; 0,002
X; 0,001 Y, 0,002

Se llega a la conclusion que se tienen 6 etapas en equilibrio y un ebullidor.
Ademas, la alimentacion entra en el plato 2.
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En cuanto al método de McCabe-thiele, el diagrama queda de la siguiente
manera:

Diagrama McCabe-Thiele

1

. /

0,8 —@— Linea equilibrio
0,7
Linea
0,6 ¢
0,5 Linea (L/V)min
0,4 .
—@— Linea
0,3 5 Enriguecimiento
0,2 / / —@— Linea Agotamiento
0,1 i
0 ¢
0 0,2 0,4 0,6 0,8 1

Figura 23. Diagrama McCabe-Thiele.

En cuanto a la altura de la destilacion, una vez son conocidas el nimero de
etapas teoricas, N, y conociendo los valores tipicos de distancia entre platos
de 30 cm asumiendo que estos platos tienen una cierta altura, se obtiene que
la altura equivalente a un plato teérico, HETP=0,5 m.

La altura teérica de la destilacion es de:
L =HETP « N = 0,5*6=3 m.
Se debe tener en cuenta la eficacia de la destilacion, ya que son platos

teoricos, por tanto, los platos reales con la relacion de eficacia de un 70%:

N 6
Nreal = E = ﬁ = 8,57

Es decir, se necesitarian un total de 9 platos reales puesto que 8,57 no es un
valor aplicable a la realidad y con menos platos la columna no seria eficaz.
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e Descripcion del proceso:

El proceso comienza con la entrega de materia prima por parte de la empresa
ACOR por medio de un camion. Esta materia prima se corresponde con 16380
kg/h de PDR himeda al 10%. Posteriormente, este camion descargara la PDR
sobre una tolva de recepcion integrada con un tornillo sin fin (M-101). La PDR
pasara gracias a una boquilla de salida de la tolva hacia la cinta trasportadora
correspondiente (M-102). La salida de la cinta conduce a un tanque agitado
(TK-101), el cual tiene dos flujos de entrada, el primero, el ya nombrado
recientemente y el segundo que se corresponde con un flujo de 73752,91
kg/h de HCI 0,1M proveniente de un depdsito en el que es contenido. Este
equipo, tiene una salida que sera regulada gracias a la integracion de una
bomba de desplazamiento positivo (P-101) que la conduce hasta la extraccion
asistida mediante ondas microondas (R-101).

En la etapa de EAM el flujo masico de entrada que soportara sera de
90132,91 kg/h. En la salida se tendra la pectina solubilizada con el
rendimiento marcado por el proceso cuyo flujo se corresponde con 3095,82
kg/h y ademas todo lo que entra en esta etapa sale y es llevada hasta una
filtracion (F-101) gracias una bomba de desplazamiento positivo (P-102). La
EAM trabajara con una Temperatura de 60°C, una relacion S-L de 1:5y con
una duracién de 3 minutos.

La etapa filtracion esta compuesta de dos salidas, la primera es una corriente
soOlida de 38820,6 kg/h (glucidos con humedad del 70%) y la segunda de
51312,31 kg/h (agua+HCl+pectina). Este Gltimo flujo es el que sera llevado,
a continuacion, a una separacion mediante un médulo de membranas (S-
101).

En cuanto a las membranas, se diferencian dos corrientes, el clarificado y el
retenido. El flujo masico de clarificado es de 38484,23 kg/h y sera recirculado
gracias a una bomba de desplazamiento positivo y el flujo de retenido se
corresponde con 12828,08 kg/h y es el que pasara a la etapa de
precipitacion. EI moédulo de membranas se basa en una ultrafiltracion y
trabajara con 25°C por lo que se emplea en la salida de (F-101) un
intercambiador de calor (E-101).

La salida (S-101) estara provista de una bomba centrifuga (P-104) y se
transportara hacia una precipitacion (TK-102). El tanque de precipitado (TK-
102) constara de dos entradas, la primera la proveniente de (S-101) con flujo
de 12828,08 kg/h y otra derivada de un depésito (D-102) con etanol al 80%
en masa con flujo de 38484,23 kg/h, puesto que la relacion es de 1:3.

La salida de (TK-102) se corresponde con 51312,31 kg/h y sera trasladada a
una centrifugacion (CF-1010) que separara la pectina del etanol+agua. El
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flujo de pectina final sera de 15479,10 kg/h (20% se correspondera con
pectinay el 80% representa la humedad) y estara almacenado en un deposito
especial para ello. Por otro lado, la salida de etanol+agua+HCI se llevara a
una destilacion (COL-101).

La entrada a esta destilacion es de 35833,21 kg/h. En esta etapa, se
recuperara el etanol por la corriente de cabezas, que estara compuesto con
un condensador (HT-101) y sera recirculado al (TK-102) con un flujo de
28224,85 kg/h y con una fraccion masica de destilado, xp=0,8. La corriente
de colas de (COL-101) consistira en agua tratada y que podria ser recirculada
a (TK-101). En esta corriente de colas debera existir un ebullidor que permita
el correcto funcionamiento de la destilacion. La fraccion masica es de
xw=0,005.
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En este apartado se procede a realizar una evaluacion econémica preliminar
del coste total de la planta industrial. Se va a estimar el precio de venta de los
productos en el mercado. Con base a estos costes se evaluara la rentabilidad
de la planta de pectina y se realizara un analisis de sensibilidad si es posible
mediante el cual se evaluaran las posibles variaciones de precios en el
mercado tanto de las materias primas como de los productos o producto que
han sido obtenidos.

Se va a emplear el método factorial de estimacion de costes propuesto
inicialmente por Lang. Las distintas estimaciones de costes de capital por lo
general se basan en una estimacion del precio de compra de los principales
equipos necesarios en el proceso, los otros costes son estimados como
factores de costo del equipo. Ese es el término de proporcionalidad que se
denomina como Factor de Lang. Se explica como es calculado dicho factor
seguidamente.

El capital total invertido (CTI) del proceso se expresa como la suma del capital
fijo invertido (CFl), los costes de operacion (CO) y el coste de puesta en marcha
(CPM). Estos dos Ultimos se expresan como un porcentaje del capital total
invertido, mientras que el capital fijo invertido se calcula como una suma de
los costes tanto directos como indirectos.

Los porcentajes se corresponderan con un 15% para el coste de operacion y
del 10% para el coste de puesta en marcha. En cuanto al calculo del coste del
capital fijo invertido, sera la suma de todos los costes directos (CD) y de los
costes indirectos (Cl).

CO = 0,15 xCFI
CPM = 0,1 * CFI
CFI =CD +Cl

Los costes directos seran los derivados de la construccion de la planta, que
se dividen en limites de bateria (ISBL) y limites fuera de bateria (OSBL).

En cuanto a los limites fuera de bateria seran calculados por un porcentaje
de los limites dentro de bateria.

OSBL = ISBL % 0,45
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Los limites dentro de bateria (ISBL) se componen de la suma global del precio
de compra de equipos (CE), la instalacion de equipos (PEI), la instrumentacion
y el control (IC), las tuberias (P) y por ultimo el equipamiento eléctrico y
material (E).

El desarrollo de los distintos costes se observa a continuacion:

PEI = PE % 0,45
IC =PE *0,1
P =PE x0,12
E =PE=*0,1

ISBL=CE+PEI+IC+P+E=177*CE
CD = ISBL + OSBL
Cl =0,25*CD

Los costes de compra seran calculados como el sumatorio de los equipos
principales, cuyo precio vendra dado por la consulta de diferentes casas
comerciales ademas la bibliografia. [51]

El precio de cada equipo se indica en la tabla 20. Se debe tener en cuenta el
indice de Precios al Consumidor (IPC), a fecha de 2021 y la conversion $/€
actual. Ademas, los precios seran estimados a partir de sus dimensiones o su
capacidad de tratamiento.

Tabla 20. Precios de los principales equipos de la planta. [Elaboracién Propia]

Equipo Precio Total €
Tolva (M-101) 17673,54
Cinta Transportadora (M-102) 856,80
Agitador (TK-101) 8568,00
EAM (R-101) 446881,52
Filtro (F-101) 12852,00
Moddulo Membranas (S-101) 29131,20
Centrifugadora (CF-101) 29988,00
Columna de destilaciéon (COL-101)  42840,00
Depésito HCI (D-101) 34272,00
Deposito etanol (D-102) 34272,00
TOTAL 1106152,26

El coste del extractor asistido mediante microondas se ha estimado
considerando la potencia requerida, es decir si se conoce el precio del kWh, y



también se conoce la potencia consumida por el extractor que corresponde
con 297,7 kW, se llega a que el precio del kWh al ano es de 1790, cogiendo
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una variacion media entre la potencia en horas puntas y horas valle. [52]

En cuanto a los costes indirectos (Cl), se calculan por medio de la suma de
contingencias y los costes de propiedad, que a su vez son un porcentaje de
los costes directos del proceso. Se incluyen los costes de honorarios del
contratista, posibles errores de diseno, prevision imprevistos etc.

En la tabla 21, se muestran las principales partidas del método de Langy el

total de la inversion, mediante las ecuaciones anteriormente expuestas.

Tabla 21. Resumen partidas de costes. [Elaboracion propia]

Equipo Precio Total €

ISBL 1163483,05
OSBL 295800,78

Costes Directos (CD) 1459283,83
Costes Indirectos (Cl) 364820,96
Capital Fijo Invertido (CFI) 1824104,79
Costes de operacion (CO) 273615,72
Coste de puesta en marcha (CPM) | 182410,48
Capital Total Invertido (CTI) 2280130,98

Se debe empezar calculado y detallando el precio de compra de las distintas
materias primas, asi como los precios de venta del producto que se obtiene,
es decir pectina, para poder ejecutar el balance de costes y el flujo de caja.
En la tabla 22, se muestran los diferentes costes tanto de materias primas,

en este caso Etanol, HCl y pulpa de remolacha, y del producto pectina.

Se debe conocer que la planta traba 8000 horas al ano para llegar al coste

total de cada compuesto.

Materias Primas

61

Pulpa de remolacha

Etanol

Agua

HCI

Tabla 22. Precios totales materias primas y productos

Flujo hora Precio Total
(€/u) (Miles €)
16380,00 kg 0,021 2796,39
26,11 m3 2,20 459,62
78,60 m3 3,20 2012,23
0,22 m3 0,75 1,35
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Producto Pectina 3095,8 kg 8,00 198131,2

En cuanto a la pulpa de remolacha se ha conseguido los precios web de ACOR.

El agua usada se ha estimado a partir de los costes de la web de Aquavall y
sus tarifas dependiendo del agua tratada, conociendo que se van a tratar mas
de 135 m3 cada trimestre.

Por altimo, el precio del HCI, y del etanol se han obtenido a través de la web
de Alibaba, por encargos al por mayor de esta materia prima puesto que se
debe suministrar gran cantidad de ellos.

Por otro lado, el precio de la pectina también se ha conseguido a través de la
web de Alibaba.

Para comprobar si la planta es econdmicamente rentable, debe hacerse el
consiguiente estudio de viabilidad completo. En este estudio se deben
calcular los parametros nombrados a continuacion y asi se podra analizar la
rentabilidad o no de la inversion:

e La tasa interna de rentabilidad, es el rendimiento, serd nombrado en
las siguientes ocasiones TIR.
e El valor actual neto, conocido como VAN.

A partir de los costes descritos representados en el anexo Il Calculos para el
flujo de caja, se ha representado la figura 24 donde son expresados los
diferentes costes, los beneficios y el impuesto correspondiente al 20%.

Flujo de Caja Acumulado

700000
600000
500000
400000

& 300000
200000
100000

0

100000 0 2 4 6 8 10 12

Figura 24. Flujo de Caja Acumulado.

Puesto que el producto obtenido es un producto muy valioso por sus
diferentes aplicaciones ya vistas, su precio de venta va a ser elevado si es
comparado con el precio de las materias primas adquiridas.
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Por Gltimo, se procede al calculo del VAN y TIR:

Con los datos del Anexo Il Céalculos para el flujo de caja, se aplica la
correspondiente formula para conocer el valor VAN:

n

i=o FCi

VAN =222 2
1+ °

Donde se conoce que FC; es el beneficio que existe en el ano i, tanto positivo
como negativo, i, se corresponde con el interés real, se considera de 0,10%,
n, son el nimero de anos de la planta y por Gltimo el término lo se refiere a la
inversion inicial de 22800130,98 €.

Con la aplicacion de la formula el VAN es de 349039,04 €.

Si se iguala el VAN a O y se despeja en la misma féormula la i, se obtiene el
resultado del TIR de 28% mayor al 5%.

Como el VAN es positivo y el TIR es mayor a la tasa minima de rentabilidad
exigida, se demuestra que la planta es rentable.

Es a partir del primer ano donde la inversion se recupera mediante el precio
de venta de pectina propuesto.



UNIVERSIDAD DE VALLADOLID

ESCUELA DE INGENIERIAS INDUSTRIALES

En el presente Trabajo de Fin de Grado se ha disenado una planta industrial para la
produccion de pectina a partir de pulpa de remolacha en la localidad de Olmedo,
Valladolid. La capacidad de tratamiento de la planta es de 359,01 t/d de PDR
consiguiéndose como producto principal pectina con una composicion del 20% en
masa y un 80% de humedad. La recuperacion total de pectina es de un 72,28%,
considerando un contenido de pectina en la pulpa de remolacha del 27,34%.

Con los distintos objetivos previamente marcados, se procede a senalar las
conclusiones mas relevantes:

e A partir de la revision bibliografica, se ha seleccionado como materia prima la
pulpa de remolacha por su elevado contenido en pectina, 27,34%. Como
tecnologia de extraccion se ha seleccionado la extraccion asistida por
microondas porque requiere un tiempo de operacion muy inferior (3 minutos)
en comparacion con las tecnologias convencionales. Ademas, permite
trabajar con frecuencias elevadas, la variable potencia del microondas puede
ser regulada, admite temperaturas no muy elevadas, 60 °C y el rendimiento
que proporciona del producto deseado es elevado, 21%.

e Se han resuelto los balances de materia a las diferentes etapas que
componen el proceso y se han dimensionado los principales equipos: tanque
de agitacion, equipo de Extraccion Asistida mediante Microondas (EAM), filtro,
modulo de membranas, centrifuga y por Gltimo una columna de destilacion. A
partir de estas etapas, se ha realizado el diagrama de flujo del proceso.

e Respecto a la evaluacion econémica, se ha calculado el Capital Total Invertido
(CTI) con un coste de 2,28 M€, suponiendo que se producen 15479 kg/h de
pectina con un 80% de humedad y estimandose su precio en 4 €/kg, con
8000 horas de trabajo de la planta, se llega a la conclusion de que la planta
puede ser viable econdmicamente por su elevado precio de venta del
producto en el mercado. Los valores de VAN positivo de 0,349 M€ y un TIR de
28%, indican que la planta es completamente viable desde el punto de vista
econdmico.

A partir de los resultados obtenidos, se concluye que la pulpa de remolacha, es, un
subproducto de la industria azucarera de enorme interés para obtener un producto
de alto valor anadido como es la pectina para su posterior uso en sus distintas
aplicaciones como gelatinas y mermeladas o incluso productos de farmacia y
cuidado personal.
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