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L. INTRODUCCION

En el marco global de la economia actual se da mucha importancia al
Tratamiento de Efluentes Industriales, que en su composicion presentan productos
recuperables y valiosos a pesar que se encuentran en bajas concentraciones, tal como
es ¢l caso de la industria Bioquimica en lo que se refiere a la produccion de productos
farmacedticos y algunos productos alimenticios. Sobre esto Gltimo, es de importancia
la recuperacion de los aminodcidos en las torres de adsorcion dentro del proceso de

fabricacion de los mismos.

Se tiene referencia de trabajos previamente realizados [12] relacionados al tema
de estudio, en el cual el objetivo principal fue la decoloracion de soluciones azucaradas
empleando para ello resinas aninicas basicas débiles, con tres finalidades basicas:
una, para encontrar la 6ptima cantidad de resina de intercambio a usar para decolérar
una cantidad de solucion azucarada, otra, hacer corridas comparativas con otro
adsorbente como el carbon activado, y otra para mejorar la calidad de la solucion
decolorada mejorando su rendimiento de la solucién para una posterior cristalizacion

del producto valioso.

En el proceso de adsorcion en las torres de resina catidnica, un proceso optimo
nos permitiria obtener un grado de adsorcion cercano al 100%. Sin embargo, en la
practica se observa que existe una pérdida apreciable de dicha capacidad de adsorcion,
lo cual puede ser atribuido a la presencia en el licor a adsorber de las siguientes causas:

s Materia organica



e Presencia de otros aminodcidos

e Bacterias

e Presencia de aniones, los cuales tienen una tendencia a formar sales
(arrastre de cationes a torres).

e Un inadecuado acondicionamiento de la resina antes de la adsorcion
(Retrolavado-regeneracion).

Todo ello conlleva a bajar el rendimiento de la produccion, v hace necesaria la

busqueda de alternativas de solucién al problema.

Asi, este trabajo que se plantea como fema de tesis de grado, tiene como
objetivo principal determinar cudl o cuales son las causas mas relevantes que
estan afectando la captaciéon del Acido Glutimico y buscar su posible solucion, en
una primera fase a nivel laboratorio y en una segunda con la aplicaciéon a nivel

industrial.

Como se indicd anteriormente, el enfoque principal para este trabajo estard
centrado en la busqueda de los factores que mas afectan el grado de adsorcién en la
torre de intercambio. Una vez determinado esto, se planteardn, y se probaran diferentes
alternativas a fin de mejorarlo. Es importante mencionar que ¢l producto valioso que es
el Acido Glutamico, serd enfocado desde un punto de vista secundario, haciéndose

mencién de éste sojo en los casos que sean necesarios.

Con respecto a las etapas del proceso de adsorcion en torres de resina, los

estudios se centraran sélo al acondicionamiento previo de la resina, conformado por el



retrolavado v la regeneracién, y a la adsorcién propiamente dicha. Las siguientes
etapas del proceso que forman parte de la recuperacion del Aminodcido no seran
tocadas en detalle, tan solo se harin mencién de ellas cuando se necesite establecer la
linea del proceso, que como se sabe constituyen una secuencia particular original del

proceso que se hace en la Empresa AJINOMOTO DEL PERU.

Finalmente, se presenta una evaluacién econdmica del proceso de adsorcién

actual y el modificado a fin de establecer la aplicabilidad del mismo.
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II. MARCO TEORICO

I1.1. ADSORCION E INTERCAMBIO IONICO

Las operaciones de adsorciéon emplean la capacidad especial de ciertos solidos
para hacer que sustancias especificas de una solucion se concentren en la superficie
de la misma. De esta forma, los componentes de soluciones gaseosas o liquidas
pueden separarse unos de otros. Unos cuantos ejemplos indicardn la naturaleza
general de las separaciones y al mismo tiempo la gran variedad de aplicaciones

practicas.

(a) En el campo de las separaciones gaseosas, la adsorcién se utiliza para
deshumidificar aire y otros gases, para ecliminar olores ¢ impurezas
desagradables de gases industriales como didxido de carbono, para recuperar
vapores valiosos de disolventes a partir de mezclas diluidas con aire y otros
gases, y para fraccionar mezclas de gases de hidrocarburos que contienen

sustancias como metano, etileno, etano, propileno y propano.

(b) Las separaciones tipicas de liquidos incluyen la eliminacién de humedad
disuelta en gasolina, decoloracion de productos de petréleo y soluciones
acuosas de azucar, eliminacion de sabores y olores desagradables del agua y del
fraccionamiento de mezclas de hidrocarburos aromdticos y parafinicos. La

escala de operacién va desde el uso de unos cuantos gramos de adsorbente en el



laboratorio, hasta las plantas industriales, cuyo inventario de adsorbente

excede los 135000 kg [16).

Todas estas operaciones se asemejan en que la mezcla por separar se
pone en contacto con otra fase insoluble, el sélido adsorbente, y en que la
distinta distribucion de los componentes originales entre la fase adsorbida en la
superficie solida y el fluido permite que se lleve a cabo una separacién. Se
tienen separaciones por lotes en una sola etapa, continuas en varias etapas, y
analogas a la absorcion y desorcién a contracorriente en el campo del contacto
gas-liquido, y a la rectificacién y extraccion mediante reflujo. Ademas, la
rigidez e inmovilidad de un lecho de particulas adsorbentes solidas, hace
posible la atil aplicacion de los métodos semicontinuos, que de ninguna manera

son aplicables cuando se ponen en contacto dos fluidos.

Otra operacion sélido-liquido de gran importancia es el intercambio
ionico, en el que ocurre el intercambio reversible de iones entre ciertos sélidos
y una solucion electrolitica, que permite la separacion y fraccionamiento de
solutos electroliticos. Por supuesto, su naturaleza es quimica, pero abarca no
solo la interaccion de los iones con el s6lido sino también la difusién de los
iones dentro de la fase sélida. Aunque el fendmeno puede ser méas complejo
que la adsorcién, las técnicas generales y los resultados obtenidos son muy
similares. Las caracteristicas especiales del intercambio iénico se consideran

por separado al final de este capitulo.



I1.1.1. TIPOS DE ADSORCION

Se debe distinguir dos tipos de fenémenos de adsorcién: fisicos y quimicos

[14].

La adsorcién fisica, o adsorcion de “Van der Waals”, fenémeno
facilmente reversible, es ¢l resultado de las fuerzas intermoleculares de atraccién
entre las moléculas del sélido y las de la sustancia adsorbida. Por ¢jemplo,
cuando las fuerzas atractivas intermoleculares entre un sélido y un gas son
mayores que las existentes entre moléculas del gas mismo, ¢l gas se condensara
sobre la superficie del sélido, aunque su presion sea menor que la presion de
vapor que corresponde a la temperatura predominante. Cuando ocurra esta
condensacion, se desprendera cierta cantidad de calor, que generalmente ser
algo mayor que el calor latente de evaporaciéon y parecida al calor de
sublimacion del gas. La sustancia adsorbida no penetra dentro de la red cristalina
ni se disuelve en e¢lla, sino que permanece totalmente sobre la superficie. Sin
embargo, si ¢l sélido es muy poroso y contiene muchos pequeiios capilares, la
sustancia adsorbida penctrard en estos intersticios si es que la sustancia

humedece al sélido.

Quimisoreion, o adsorcion activada, es el resultado de la interaccion
guimica entre el solido y la sustancia adsorbida. La fuerza de la unién quimica
puede variar considerablemente y puede suceder que no se formen compuestos

quimicos de la manera usual; empero, la fuerza de adhesion es gencralmente



mucho mayor que la observada en la adsorcion fisica. El calor liberado durante la
quimisorcion es cominmente grande, es parecido al calor de una reaccion
quimica. El proceso frecuentemente es irreversible; en la desorcion, de ordinario
se descubre que la sustancia original ha sufrido un cambio quimico. La misma
sustancia, que en condiciones de baja temperatura, sufrird esencialmente sélo la
adsorcion fisica sobre un solido, algunas wveces exhibe quimisorcién a
temperaturas mds elevadas; ademas, los dos fenémenos pueden ocurrir al mismo

tiempo.

I.1.2. NATURALEZA DE LOS ADSORBENTES

Los sélidos adsorbentes por lo general se utilizan en forma granular; varian
de tamaio: desde aproximadamente 12Zmm de diametro hasta granos tan
pequeios de 50u. Los sélidos deben poseer ciertas propicdades mecanicas
ademas de poseer buenas propiedades adsorbentes, segin la aplicacion que se les
vaya a dar. Por ¢jemplo, si se utilizan en un lecho fijo a través del cual va a fluir
un liquido o un gas, no deben ofrecer una caida de presion del flujo muy grande,
ni deben ser arrastrados con facilidad por la corriente que fluyen. Deben tener
adecuada consistencia para que no se reduzca su tamaio al ser manejados o para
que no se rompan al soportar su propio peso en lechos del espesor requerido. Si
S van a sacar y poner con frecuencia en los recipientes que los contienen, deben

fluir libremente. Estas son propiedades facilmente reconocibles.



La adsorcion es un fenémeno muy general; los sélidos comunes adsorberdn
gases v vapores, cuando menos a cierto grado. Sin embargo, sélo ciertos soélidos
exhiben la suficiente especificidad y capacidad de adsorcion para ser atiles como
adsorbentes industriales. Puesto que los solidos poseen frecuentemente una
capacidad muy especifica para adsorber grandes cantidades de ciertas sustancias,
es evidente que la naturaleza quimica del sélido tiene mucho que ver con sus
caracteristicas de adsorcion. Empero, la simple identidad quimica no es
suficiente para caracterizar su propiedad adsorbente. En la extraccion liquida,
todas las muestras de acetato de butilo puro tienen la misma capacidad para
extraer dcido acético de una solucion acuosa. Esto no es cierto para las
caracteristicas de adsorcion de la silica gel con respecto al vapor de agua, por
ejemplo. Influyen también su método de fabricacion y sus antecedentes de

adsorcion vy desorcion.

Parece ser esencial una gran superficie especifica por unidad de peso para
todos los adsorbentes ttiles. Dicha superficie toma en cuenta el drea interna de
los poros de la particula. Los poros generalmente son muy pequenios, son
microporos cuyos didmetros alcanzan hasta 50 A, pero su gran nimero
proporciona una enorme superficie para la adsorcion. Por ejemplo, se calcula que
el carbén tipico de una mascara de gases tiene una superficie efectiva de 1 000

000 m*Kg [18].



II.1.3. TIPOS DE ADSORBENTES

1. Tierras de Fuller. Son arcillas naturales; las variedades norteamericanas
proceden generalmente de Florida y Georgia. Principalmente son silicatos
de aluminio y magnesio, bajo la forma de atapulguita y montmorillonita.
La arcilla se calienta y se seca, y durante esta operacion desarrolla una
estructura porosa, posteriormente es molida y cernida. Los tamaiios que se
consiguen comercialmente van desde grandes granulos hasta polvos finos.
Las arcillas son particularmente utiles para decolorar, neutralizar y secar
productos del petroleo, como aceites lubricantes, aceites de transformador,
querosencs ¥y gasolinas, lo mismo que aceites vegetales y animales.
Lavando y quemando la materia organica adsorbida sobre la arcilla

durante su utilizacion, el adsorbente puede utilizarse muchas veces.

2. Arcillas activadas [13). Son bentonitas u otras arcillas que no muestran
ningin poder de adsorcidn hasta que se activan mediante un tratamiento
con dcido sulfurico o clorhidrico. Después de este tratamiento, la arcilla se
lava, se seca y se reduce a un polvo fino. Es particularmente util para
decolorar productos del petréleo; generalmente se descarta después de una

sola aplicacidn.

3. Bauxita. Es una forma de la alimina hidratada natural que debe activarse
mediante calentamiento a temperaturas que varian entre 450 a 1500 °F,

con el fin de activar su poder de adsorcién. Se utiliza para decolorar



productos del petroleo y para secar gases; se puede reactivar mediante

calentamiento.

Alimina. Es un 6xido de aluminio hidratado, duro, que se activa por
calentamiento para eliminar la humedad. El producto poroso se puede
conseguir como granulos o polvos; se utiliza principalmente como

desecante de gases y liquidos. Puede reactivarse para volverse a utilizar,

Carbones decolorantes. Se preparan de modos distintos. (a) Se mezcla
materia vegetal con sustancias inorgénicas como cloruro de calcio; se
carboniza y elimina por lixiviacion la materia inorganica. (b) Mezclando
materia organica, como aserrin, con sustancias porosas como piedra
pomez; luego se emplea calentamiento y carbonizacion para depositar la
materia carbonica en todas las particulas porosas. (¢) Se carboniza madera,
aserrin y similares; luego se emplea activacion con aire o vapor caliente.
La lignita y el carbén bituminoso también son materias primas. Se utilizan
para gran cantidad de fines, incluso para la decoloracion de soluciones de
azlcar, sustancias quimicas industriales, drogas y liquidos de limpieza en
seco, purificacion de agua, refinamiento de aceites vegetales y animales y

para la recuperacion de oro y plata a partir de sus soluciones de cianuro.

Carbon activado de malla molecular. Es una forma preparada
especialmente con aberturas de poro controladas, que van desde 5 hasta

5.5 Angstroms (la mayoria de los carbones activados van desde 14 hasta



60 Angstroms). Los poros pueden admitir, por ejemplo, hidrocarburos
parafinicos, pero rechazan isoparafinas de diametros moleculares grandes.
El producto es util para fraccionar compuestos acetilénicos, alcoholes,
acidos organicos, cetonas, aldehidos y muchos otros, Existen buenos

estudios generales sobre carbones activados [18].

Silica gel. Es un producto muy duro, granular, muy poroso; se prepara a
partir del gel precipitado por tratamiento acido de una solucién de silicato
de sodio. Su contenido en humedad antes de utilizarse varia del 4 a 7%,
mas o menos; se utiliza principalmente para deshidratacion del aire y otros
gases, en mascaras de gases y para el fraccionamiento de hidrocarburos.
Para volverse a utilizar, se puede revivir por evaporacion de la materia

adsorbida.

Adsorbentes poliméricos sintéticos. Son perlas esféricas porosas, 0.5 mm
de diametro en promedio; cada perla estd constituida de un conjunto de
microesferas de 10™ mm de didmetro. El material es sintético, fabricado
de mondmeros polimerizables de dos tipos principales. Los fabricados a
partir de aromaticos insaturados, como estireno y divinibenceno, son Utiles
para la adsorcién de compuestos organicos no polares a partir de
soluciones acuosas. Los fabricados a partir de ésteres acrilicos, son
adecuados para solutos mas polares. Se utilizan principalmente en el
tratamiento de soluciones acuosas; se regeneran por lixiviacién con

alcoholes o cetonas de bajo peso molecular.



Estos Gltimos son la base de las resinas de intercambio idnico que seran

materia del presente estudio.

De todos los adsorbentes expuestos, se encuentra que las resinas de
intercambio io6nico son las mas adecuadas para el estudio realizado,
puesto que tienen la facilidad de ser regenerables varias veces,

optimizando de esta manera su aplicacion.

11.2. RESINAS DE INTERCAMBIO I0ONICO

I1.2.1. ESTRUCTURA Y ACCION DE INTERCAMBIO DE LAS

RESINAS DE INTERCAMBIO IONICO

Las resinas de intercambio i6nico fabricadas para uso industrial tienen una
forma amorfa o esférica de 10 a 50 mesh [20]. Los grupos idnicos son unidos a
copolimeros, los cuales tienen una distribucion tridimensional. Las diferencias en
las propiedades de intercambio i6nico son debido al tipo de los grupos
funcionales. Las resinas de intercambio i6nico que intercambian cationes son
llamadas resinas de intercambio catiénico y aquellas que intercambian aniones
son llamadas resinas de intercambio aniénico. Podemos dividir las resinas de

intercambio i6nico de manera simple en estos dos grupos.
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11.2.2. TIPOS DE RESINAS
I11.2.2.1. Resinas de intercambio cationico

Estos grupos son producidos por la inclusién de grupos 4cidos tales como
-SO;H y ~COOH, como grupos de intercambio en un polimero tridimensional. Si
la matriz polimérica de las resinas de intercambio i6nico es representado por R,
las resinas de intercambio i6nico pueden ser expresadas como R-SO;H y R—
COOH. Si estas resinas son inmersas en agua y se le permite que hinchen, los
grupos de intercambio se disocian como se muestran a continuacion en las
reacciones (1) v (2):

R-SO;H > R-SO;~ + H’ (1)
R-COOH - R-COO" + H (2)

[Las resinas tipo R-SO;H ficilmente se disocian y tienen la misma acidez
del HCl y H2SOy, y son resinas de intercambio cationico fuertemente acidas. De
otro lado, las resinas tipo R-COOH, que como los acidos organicos se disocian
con dificultad y tienen un caricter acido débil, son llamadas resinas de
intercambio catidnico débilmente acidas. Los grupos -SO; ™ y -COO" unidos a la
matriz polimérica no pueden moverse libremente y son llamados “iones fijos”.
Los iones moviles cargados opuestamente, los que neutralizan eléctricamente a
los iones fijos, son llamados “iones de intercambio™ (H+ en el caso R-SOs;H).
Desde que la reaccion de intercambio i6nico es el fendmeno de intercambio de
estos iones, es necesario para estos grupos de intercambio disociarse. Las resinas
de intercambio catiénico fuertemente acidas tienen acidez fuerte, y naturalmente
se disocian en soluciones alcalinas y alin en soluciones dcidas. Por el contrario,

como las resinas de intercambio catidnico débilmente dcidas no se disocian bajo
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condiciones dcidas, su habilidad de intercambio idnico es restringido a

soluciones neutras y alcalinas.

La Fig. II.1 muestra un modelo de estado de ionizaciéon de una resina de

intercambio cationico. En esta figura, H representa el ion hidrégeno.
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Fig.IL1 Estructura modelo de las resinas de intercambio

cationico fuertemente dcida
Las resinas de intercambio catiénico fuertemente acidas son las mads
ampliamente usadas de todas las resinas de intercambio existentes. La estructura
de estas resinas es presentada la figura I1.2. Las resinas de intercambio catidnico
fuertemente acidas estdn en la forma de sales de sodio (R-SO;Na). Cuando estas
resinas son usadas en la forma de hidrégeno, ellas deben ser cambiadas hacia R-

SO;sH por un proceso llamado “regeneracion”.

-CH -CH;~-CH - CH; - CH - CH; -

éEDSH - (le - CH> - £D3H

Fig.11.2 Estructura modelo de las resinas de intercambio

catibnico fuertemente acida



Asi, cuando las resinas en la forma sodio son puestas en soluciones
acuosas de HCl y de H,SO, la resina es regenerada en la forma hidrégeno como
sigue:

R-SO;Na+HCI > R-SO;H + NaCl (3)
2R-SO3Na + Hp8O4 > 2R- SO3H + NaySO, (4)

Esta reaccion de intercambio es reversible. Si la resina es regenerada en un
sistema batch, se alcanza un equilibrio y la reaccién hacia la derecha no puede
proceder completamente. El inducir la reaccién para que proceda hacia la
derecha requiere de un flujo frecuente de H,SO,; o de HCL. Si la resina es
empacada en una columna y una solucién de H>SO4 o de HCI, es afadida
lentamente a través de las capas de resina, el equilibrio en las ecuaciones (3) y
(4) cambian a la derecha y la resina es regenerada eficientemente hacia la forma
hidrogeno. El empacar la resina en una columna y efectuar el intercambio ibnico
con un flujo de fluido, es llamado el método de la columna. Cuando la resina asi
regenerada en la forma hidrégeno es lavada con agua desionizada vy puesta en

una solucion acuosa que contiene sales o bases, la resina reacciona como sigue:

R-SO;H + NaCl ——> R-SO;Na + HCI (5)
2R-SO;H + CaCl, > (R-SO;3),Cat+ 2HCI (6)
R-SO3H + NaOH — > R- SO;Na + H,0 (7

Las ecuaciones (3) y (6) son reacciones reversibles, asi que es atil emplear
la regeneracion del método de la columna. Pero en la adsorcion de bases tales
como en la ecuacién (7), el equilibrio no existe, por tanto el intercambio idnico

efectivo puede ser alcanzado alin con el sistema batch.
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Las resinas de intercambio iénico débilmente acidas disocian solo bajo
condiciones alcalinas, y asi no puede descomponer sales neutras tales como NaCl
y CaCl,, Estas resinas pueden ser usadas para la adsorcién de iones sodio a partir
de una solucion de NaOH como en la ecuacion (7), o ellas pueden absorber iones

sodio a partir de soluciones de sal débilmente dcida, tal como NaHCO;.
I1.2.2.2. Resinas de intercambio anidnico

Capaz de intercambiar aniones, la estructura de estas resinas es la matriz
hecha por polimerizacion tridimensional o condensacién [21]. Como grupos de
intercambio se tienen a los grupos amonio cuaternario, grupos amino primarios
(-NHz), grupos amino secundarios (-NHR) y grupos amino terciarios (-NR3), y
estan enlazados a la matriz de las resinas. Las resinas que tienen al grupo amonio
-cuaternario como su grupo de intercambio son fuertemente bésicas y son
llamadas resinas de intercambio ani6énica fuertemente basicas. Expresando
estas resinas como R-NOH, ellas se disocian en agua del siguiente modo:

R-NOH —> RN + OH" (8)

La basicidad de los grupo aminos cuaternarios es alta, y ellas se disocian e
intercambian en soluciones a lo largo de todo el rango de pH. Las resinas de
intercambio aniénico que tienen grupos aminos terciarios tienen baja basicidad y
son llamadas resinas de intercambio aniénico débilmente dcidas.

Resinas del tipo R-NH; se disocian como sigue:

R-NH; + H, 0O ——> R-NH; + OH" (9)
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Sin embargo, en soluciones alcalinas ellas no se disocian y no tienen
capacidad de intercambio.

Las resinas de intercambio aniénicas fuertemente bésicas se encuentran en
el mercado en la forma cloruro (R-N.CI) debido a su estabilidad quimica.
Cuando son usadas en la forma R-N.OH, ellas deben ser regeneradas con una
solucién de NaOH.

R-N.CI+ NaOH —= R-N.OH + NaCl (10)

Desde que esta reaccidn es también reversible, la regeneracidn es mas
efectiva con el método de la columna que con el sistema batch. Cuando la resina
regenerada a la forma R-N,OH es lavada con agua desionizada, v una solucion
de NaCl 6 HCI es anadida, los iones son intercambiados como se exhiben en las
ecuaciones (11) y (12):

R-N.OH + NaCl] 4#—— R-N.CI + NaOH (11)

R-N.OH + HCI

R-N.Cl + H,O (12)
Las resinas de intercambio anidnico débilmente basicas no pueden
descomponer ¢ intercambiar sales neutras tales como NaCl, pero ellas pueden

descomponer sales débilmente acidas tales como NH,Cl, o pueden absorber

acidos libres como en la ecuacion (12).

11.2.3. CROSSLINKAGE (RETICULACION) DE LAS RESINAS DE

INTERCAMBIQ IONICO

Desde que la difusion de iones de intercambio hacia la particula de resina

es esencial para el intercambio iénico, la naturaleza de las resinas de intercambio

son grandemente influenciadas por la red estructural de la matriz polimérica.
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La matriz polimérica de las resinas de intercambio idnico es
principalmente un copolimero de estireno y divinilbenceno (DVB) [4]. La
polimerizacion radical de una mezcla de estireno (con un grupo vinilico) y DVB
(con dos grupos vinilo) con la ayuda de un iniciador de la polimerizacioén [20).da

un polimero entrecruzado como el presentado en la fig.11. 3.
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CH = CH, CH=CH,

(Estireno) CH = CH; -CH; - CH - CH; -

ove) \ %

-CH» - %H - CH»- fH -CH, -CH- CH>» -

-CH>-CH-CHs- CH-CH2-CH-CH;- CH-CH;- CH- CH;- CH-

0¢ 006

-CH-CH;- CH-CH;- CH-CH,- CH-CHy- CH-CH,-CH -

¢ 06C

-CH2 -CH-CH3 - -CH;-CH-CH; -

Fig.I1.3. Estructura del Copolimero de Estireno v DVB
Aunque la fig. 11.3 es expresada como un modelo planar, en realidad el

copolimero tiene una complicada estructura tridimensional como se presenta en

la fig. 11. 4.



@ Anion fijo  SO3- etc.
O y . .
Catién de intercambio  Na+t+ etc

M“_ .
m—" Estireno

A Agente de reticulacion (DVB)

e o0 @
e s e @ .
e®e%%* Agua hidratante

Fig 1L.4. Modelo estructural de la resina de intercambio
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La estructura puede ser pensada como cadenas eldsticas

~CH-CH,-CH-CH,-

que estan irregularmente entrecruzadas [1]. Si la polimerizacion es hecha con una
gran cantidad de DVB, muchas formas puente producirin una estructura densa.
Una resina con pequefio %DVB (DVB/total de mondémeros x 100), sin embargo,
tiene pocos puentes y tiene una distribucion estructural con poros de largo
diametro. Asi el DVB actiia como un nudo en la distribucién estructural v es
llamado el agente de reticulacion. El %DVB es usada para indicar la porosidad
de la distribucion estructural, y este es llamado el Grado de Crosslinkage [5,20].
Usualmente una resina que tiene cerca del 8% de crosslinkage es considerada
como una resina de unién entrecruzada estandar. Las resinas que tienen mds del
8% de crosslinkage son llamadas resinas de alta unién entrecruzada vy aquellas

que tienen menos del 8% son resinas de baja unién entrecruzada.

Las resinas de intercambio catidnico fuertemente acidas son fabricadas por
inclusion de grupos dcidos sulfonicos hacia el polimero; las resinas de
intercambio anidnicas son hechas por clorometilacién del polimero, seguido por

una reaccién con aminas.

Cuando los grupos de intercambio son introducidos a la resina, algunas

veces ocurren reacciones secundarias de uniones entrecruzadas [20], asi que el
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indicar el crosslinkage es solo aproximado. Desafortunadamente no existe otro

método mejor.

El copolimero de estireno-DVB no es hidrofilico. Cuando los grupos de
intercambio son introducidos hacia este, este absorbe mucha agua y se hincha.
Esta caracteristica de absorcion es debido a la presidn osmética y a la hidratacion
de los 1ones fijos y de los iones de intercambio. Cuando la resina absorbe agua,
las cadenas de la matriz polimérica se extienden proporcionalmente y esta fuerza
de absorcion se mantiene en equilibrio con la fuerza eclastica de la matriz
polimérica. En esta forma, el estado de hinchamiento v el contenido de humedad
de la resina se mantienen controlados. Las cadenas de alto crosslinkage se estiran
con dificultad y asi el contenido de humedad es limitado. Las resinas de bajo
crosslinkage, sin embargo, tienen alto contenido de humedad y altas

caracteristicas de hinchamiento.

Cuando las resinas de intercambio iénico absorben agua, los microporos se
forman en la resina. Los iones de intercambio se difunden hacia los microporos y
se da lugar el intercambio idnico. El tamafio de los microporos es una muy

importante caracteristica de las resinas de intercambio idnico.

Las resinas de intercambio iénico producidas sélo con estireno y DVB son
casi transparentes y tienen una estructura gélida. Estas son llamadas resinas de
intercambio tipo gel, las cuales deberian ser diferenciadas de las resinas tipo

poroso, en que tienen mucho menor %DVB.



11.2.4. LAS RESINAS DE INTERCAMBIO TIPO POROSO

Por un método especial de polimerizacion, pueden ser obtenidas las resinas

de intercambio con poros visibles. Tales resinas son llamadas resinas de

intercambio i6nico tipo poroso [10). La estructura de esta clase de resina es

basicamente la misma que el de las resinas tipo gel, pero difieren de estas en que

poscen poros.

Estas tienen dos tipos de poros, macro y microporo, en ¢l estado hinchado.

Las resinas de intercambio iénico tipo poroso estan divididas en dos grupos:

1.

Resinas porosas con mas bajo grado de reticulacion (menos porosas).
Aunque ellas tienen pocos macroporos, sus microporos son muy largos
en el estado hinchado, haciéndolas efectivas para el tratamiento de agua.
Estas resinas son llamadas “resinas de intercambio tipo poroso™.

Resinas altamente porosas con mas alto grado de reticulacion Estas
resinas tienen alta porosidad y drea superficial més larga, y son
eficientes para el intercambio idnico en solventes no polares y para
iones grandes. En soluciones acuosas ellas son inferiores a las resinas
tipo poroso porque ellas tienen un grado mds alto de crosslinkage y
microporos pequeiios. Estas resinas son llamadas resinas de intercambio

i6nico del tipo altamente poroso”.

Estas resinas son inferiores en capacidad de intercambio por volumen a las

resinas tipo gel, pero superiores en la razon de reaccion, capacidad de

decolorizacién, resistencia al ensuciamiento organico y durabilidad fisica. Los
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polimeros altamente porosos que no tienen ningun grupo de intercambio iénico

pueden ser usados como adsorbentes.

I1.2.5. TENDENCIA DE LA SELECTIVIDAD IONICA

Para cargar una resina de intercambio cationico fuertemente acida, se pasa
una gran cantidad de solucion de HCI a través de ella, lavandola luego
continuamente con agua desionizada, la capa de resina puede ser regenerada a la
forma hidrégeno. Para hacer la prueba de selectividad se hace pasar una solucién
diluida que contenga tres iones mezclados: Al“, Ca *, y Na', estos iones son
capturados e intercambiados en la capa de resina. En una primera etapa, estos

iones no podran ser detectados en el efluente ya que saldran solo los iones H'.

3R-SO;H + AP —» (R-SO;):Al +3H' (13)
2R-SO;H + Ca®* ——* (R-SO;),Ca+ 2H" (14)
R-SO;H +Na® @——® R-SO:Na+H" (15)

La distribucion de los iones capturados en la capa de resina en este punto,
es mostrado en la figura I1.5. AI’* es adsorbido en la parte superior de la capa de
resina, seguidas por bandas descendentes de Ca®' y Na®, con una banda inferior
de resina en la forma hidrdégeno, la cual todavia no realiza el intercambio. Si el
flujo de la solucién continda, cada banda de iones adsorbidos se expanden y la
banda forma hidrégeno se torna mas pequefia. Cuando la banda de iones sodio
adsorbidos alcanza la parte inferior de la capa de resina, ¢l ion sodio comienza a

fugar.
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La razon para la ocurrencia de una banda por cada ion puede ser
explicada por la diferencia de afinidad entre la resina de intercambio idnico v los
iones. En otras palabras, la resina de intercambio idnico tiene diferente
selectividad de adsorcion para diferentes iones. El conocer esta selectividad de la
adsorcion es muy conveniente cuando se usan resinas de intercambio dnico. Lo
siguiente da una idea general de la selectividad de las resinas de intercambio

cationico fuertemente acidas:

i) Cuando una selucidn acuosa de baja concentraciéon a temperatura
normal es fratada con resinas de intercambiec catidnico fuertemente
acida, la selectividad de adsorcién empieza a crecer conforme crece
la valencia de los iones, (Na' < Ca™ <AI"" < Th"). Cuando la
valencia es 1déntica, onés con nimero aldémico mayor lienen
también mayor selectividad (Li" < Na'< Rb" < Cs', Mg®" = Ca®" <
Ba®"), aunque esta diferencia no s muy notoria coma en el caso de

las valencias.

ii) El casp mencionado concierne a soluciones diluidas. Cuando la
concentracion de fones se incrementa, la diferencia en selectividad

decrece y algunas veces se revierte.

En conclusion, la selectividad de las resinas de intercambio

catidnico fuertemente acidas para varios cationes es como sigue:
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Ba®>Pb*>8r**>Ca’ >Ni’ >Cd* >Cu**>Co* >Zn> >TI>Ag ' >Cs™>

Pb'>K " >NH4">Na">Li".

La selectividad para el ion hidrogeno se encuentra entre la del
sodio y la del litio en el caso de resinas fuertemente écidas, v es

mucho mayor que el sodio y el litio con resinas débilmente dcidas.

Se va a mostrar un ejemplo del uso de la selectividad de los
iones [11]. Cuando una resina de intercambio catiénico fuertemente
acida es cargada en una columna, v una solucién de cloruro de
calcio se pasa a través de ella, los iones calcio tiemen mayor
selectividad que los iones sodio, y la siguiente reaccién de
intercambio ocurre:

2 R-SO3Na + CaCl, —® (R-SO3),Ca + 2 NaCl (16)

Los 1ones calcio son capturados y los iones sodio son eluados.
Este método es cominmente usado en el ablandamiento de agua. La
resina con los iones calcio capturados puede ser regenerada a la
forma sodio con una solucién altamente concentrada de NaCl, y
puede ser utilizada repetidamente.

(R-SO3),Ca + 2 NaCl —> 2R-SO:Na+CaCl,  (17)

Cuando una solucion de NaCl concentrada es usada en esta
reaccion de regeneracion, la selectividad por los iones sodio se

eleva y procede la reaccion.
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De esta forma, en el caso de soluciones altamente

concentradas el orden de la selectividad i6nica cambia.

La selectividad de las resinas de intercambio anidnico es:
Citrato > SO4% > Oxalato > I > NO; > CrOs” > Br > SCN > Cl' >

Formiato > Acetato > F,

I1.3. RESINA A EMPLEAR
Para este estudio se va a utilizar una resina de intercambio catidnico
fuertemente 4cida del tipo poroso, cuyas caracteristicas y propiedades mas

relevantes se muestran a continuacion en la tabla 11.1.
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TABLA ILL. RESINAS DE INTERCAMBIO CATIONICAS FUERTEMENTE ACIDAS TIPO POROSOS

Cualidades DIAION
PK212L
Caracteristicas Matriz de poliestiteno entrecruzada. Alta estabilidad para solventes organicos, dcidos
fuertes, bases fuertes y otros agentes reductores. Debido a la estructura porosa de
estas resinas, presenta caracteristicas superiores a las resinas tipo gel, asi: alta
relacion de reaccion, alta capacidad de decolorizacidn, buena estabilidad frente al
fouling orgénico, alta tensién fisica, ete.. A mayor nimero de crosslinkage, mayor
estabilidad frente a la oxidacién.
—CH — CHy— CH— CHy—CH—CHs—
Formula
Estructural
S0;Na —CH—CH— OyNa
Forma idnica de
presentacion Forma Na
Color y forma esferas opacas de color marrén blanquesino
Gravedad especifica 1.20-1.26
Densidad de embarque 765
(2/1) (aproximado)
Contenido de Humedad 52-58
(%)
Capacidad Total 1.5
J(Meqfnﬁ} {minimo}
tamafio efectivo (mm) 0.40 - 0.55
Coeficiente de uniformida 1.6
Maximo)
[ Temperatura de operacién 40
(“CH(Mix.) (Forma Na y H)
Rango de pH efectivo 0-14
Productos equivalentes Duolite C-25, Amberlite 200, Lewatit SP 100, Kastel C-300P
Usos Usadas para desionizacién y ablandamiento de agua. Se usan para recuperacion y

separacién de metales. Refinacion de quimicos, azicar y dextrosa, Catalisis.
Separacién de amino dcidos. Desecacitn de solventes orgénicos. Alguno otros usos.

La mitad del valor de los dos dltimos digitos de cada estindar representa ¢l grado de crosslinkage.Por
ejemplo In resing PK212L tiene una grado de erosslinkage de 12/2 = §%.
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II.  DESCRIPCION DEL PRODUCTO

LI, AMINOACIDOS

Los aminoacidos son constituyentes basicos de las proteinas desde que estas
son fuente vital de la restauracion y del desarrollo de las biofunciones de todo ser

Vivo.

El bajo nivel de proteinas en los alimentos, principalmente en los paises
subdesarrollados, es una de las principales causas de la alta mortalidad infantil v el

motivo de varias enfermedades. En estos paises, el déficit de proteinas e¢s una

cuestion mas de calidad que de cantidad [19).

Las moléculas grandes de proteinas (los pesos moleculares usualmente oscilan
entre 10 000 v 5 000 000) se componen en su mayor parte de carbono, hidrégeno,
nitrogeno, oxigeno y pequedas cantidades de azufre (también pueden estar presentes
trazas de otros clementos). Cuando las proteinas se tratan con soluciones hirvientes
de acido o base, se hidrolizan en pequefios fragmentos, los cuales se han
identificado como o - aminodcidos carboxilicos. En el curso de muchas
nvestigaciones de dichas degradaciones, los quimicos han aislado de 20 a 30
aminoacidos diferentes. Algunos de estos o - aminoacidos de origen natural tienen
funciones amino o dcido carboxilico adicionales y se denominan aminodcidos
basicos o dcidos, fespectivamcnl&.

A partir de estudios de difraccion por Rayos X de las proteinas, es claro que

las unidades de aminodcidos se une entre si por una secuencia de enlaces de amida

que se repiten, llamados enlaces peptidicos [15].
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Por tanto, las proteinas son polimeros naturales que consisten en largas
cadenas de poliamidas (un polipéptido), a las cuales estin unidas varias cadenas
laterales o funciones caracteristicas de cada aminodcido en la cadena. El nimero de
unidades de aminoéacidos que contiene una proteina determinada es usualmente muy
alto; por tanto las posibles combinaciones de 20 6 mds aminoacidos diferentes son

CNormes.

Las proteinas incompletas puede ser grandemente mejoradas en su valor
nutritivo via la adicion de aminodcidos. Un ejemplo de esta aplicacién es el
enriquecimiento del pan por la adicién de L-lisina [17). También cuando los
aminodcidos son anadidos en los alimentos para cerdos y gallinas, se logra un mejor
rendimiento de came y huevos que redunda en un significativo incremento

econdmico en la produccion de alimentos de proteina animal.

1.2 QUIMICA DE LOS AMINOACIDOS

Los aminoacidos dan reacciones que son caracteristicas de aminas y dcidos
carboxilicos. Asi, cuando se alcaliniza la solucién de un aminoacido, el ion dipolar |
se convierte en ¢l anidn 1I; el ion hidréxido, que es la base més fuerte, le quita un

3 - - - - # - "
proton al ion amonio y desplaza asi la base mas debil, la amina.

"HyNCHRCOO + O 4_! H;NCHRCOO" + H0 (18)
(M (1D
Acido mas fuerte Base mds fuerte  Base mds débil  Acido mas débil



Cuando se acidifica una solucién de un aminodcido, se convierte el ion
dipolar I en el cation III; el 4cido mas fuerte H;O", prescinde de un protén, el cual

pasa al carboxilato, con lo que desplaza al acido carboxilico mas débil™,
"H;NCHRCOO + H;O" #— “H;NCHRCOOH + H,0 {19

i (111}
Base mas fuerte  Acido mds luerte  Acido mds débil  Base mads débil

En resumen, el grupo dcido de un aminoécido simple como la glicina no
es ¢1 ~COOH sino el -NH;', y ¢l grupo bésico es -COO" y no el -NH,. Debemos
tener presente que los iones Il y 11, que contienen un grupo - NH2 0 —<COOH libres,

L3 - - i -
estan en equilibrio con el ion dipolar I.

Hf Hl
H:NCHRCOO" _""IDH "H;NCHRCOO" .‘W' "H;NCHRCOOH (20)

(I (1) (1)
En los casos en que sea posible podemos acelerar una reaccién deseada
ajustando la acidez o alcalinidad de la solucién de modo tal que aumente la

concentracion de la especie reactiva.

IIL3. PUNTO ISOELECTRICO DE LOS AMINOACIDOS

Los fenémenos de polarizacion de la superficie de un sélido en contacto con

una solucion acuosa, estdn influenciados por el pH de la solucion.

En el punto isoeléctrico (PIE) de un sélido [13], todos los iones y especies
cargadas en la superficie del sélido estan neutralizados vy la carga superficial es cero
(punto de carga cero). En contacto con una solucion de distinto pH se polariza hasta

alcanzar el equilibrio eléctrico en la interfase, tal como se muestra en la figura I11.1:
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PIE pH basico

Fig. ITL.1 Punto Isoeléetrico
Lo que suceda con una solucién de un aminodcido, cuando se la coloca en un

campo eléctrico, depende de su acidez o alcalinidad.
H* H”
H;NCHRCOOT @ "H;NCHRCOO 4 *H;NCHRCOOH 1)
O OH
I I 111
En solucion bien alcalina hay mas aniones II que cationes Il1, por lo que
hay una migracion neta del aminoacido hacia el anodo. En soluciones acidas, en
cambio, se encuentran los cationes 111 en exceso, por lo que hay migracion neta del
aminoédcido hacia el catodo. Si Il y II1 se equilibran exactamente, no hay migracién,
en tales condiciones existe cualquiera de las moléculas como ion positivo ¥
negativo durante el mismo lapso de tiempo, de modo que cualquier movimiento
pequeiio en la direccion de uno de los electrodos es anulado por uno igual y
contrario hacia el otro electrodo. La concentracién de i6n hidrégeno de la solucién

para la cual un aminoacido determinado ne migra en un campo eléctrico se conoce

como ¢l punto isoeléctrico de dicho aminodcido.
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Un acido monoamino-monocarboxilico, "HiNCHRCOO", es ligeramente més
acido que basico (por ejemplo, glicina: Ka=1.6*10"" y Kb=2.5%10"%). Si se
disuelven cristales de tal aminodacido en agua, la solucién resultante contiene mas
del anién II, HaNCHRCOO', que del cation 111, "HsNCHRCOOH. Esta ionizacién
“en exceso” del ion amonio amina (I t 11+ H") debe ser compensada por adicion
de acido para alcanzar el punto isoeléctrico, el que se encuentra, en consecuencia,
ligeramente por debajo de la neutralidad ( pH 7). Para la glicina, por ejemplo, el

punto isoeléctrico corresponde a un pH de 6.1.

A continuacion en la figura I11.2 se presenta el punto isoeléctrico del acido

glutamico, el cual es a un pH de 3.22

Punto isoeléctrico del Acido Glutamico

Fig. 111.2 Punto isoeléctrico del dcido glutamico
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Morrison y Boyd [6] establecen que: “Un aminoacido generalmente tiene la
solubilidad mas baja cuando su solucién se encuentra en el punto isoeléctrico,
puesto que se tiene alli la concentracion m4s alta del ion dipolar. A medida que la

solucion se hace mds alcalina o mas 4cida, aumenta la concentracién de uno de los

iones mas solubles, sea de 1T & de I11 ™.

I11.4. USOS DE LOS AMINO ACIDOS

A continuacion se describe los cuatro principales usos de los aminoacidos:
a) Uso meédico vy farmacéutico
Los amino 4dcidos juegan un gran rol en las funciones metabdlicas del
cuerpo humano [19]. Actualmente existe un gran nimero de formulaciones de
aminodacidos que son usados extensamente para enfermedades gastrointestinales
y del higado. Los aminodcidos intervienen en la estructura de nuevas drogas
para el tratamiento de problemas del cerebro, sistema circulatorio, piel y muchas

otras partes del cuerpo.

Los aminodcidos se emplean también en la preparacion de tonicos para la
recuperacion de la fatiga, estrés y la promocion del crecimiento de los seres

VIVOS.

Por altimo, pero no de menos importancia, son las aplicaciones médicas
de los aminodcidos en la forma de infusién como un sustituto nutritivo de la
sangre, llegando a ser mds y maés esencial en operaciones quirlrgicas o en

tratamiento para quemaduras graves.
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b) Mejora del valor nutritivo y sabor de los alimentos

El balance proporcional de aminodcidos es nutricionalmente muy
importante. Generalmente, los aminodcidos en proteinas animales existen en
proporciones bien balanceadas, caso contrario ocurre en las proteinas vegetales,
donde se encuentran por lo general en concentraciones bajas, de este modo el

valor nutricional disminuye.

Por lo tanto, el valor nutricional de las proteinas de los alimentos de
primera necesidad, puede ser mejorada por la adicién adecuada de ciertos

aminodcidos que se encuentren deficientes o escasos.

Corrientemente, las investigaciones realizadas hasta ¢l momento son
extensivamente llevadas a cabo en suplementacion de aminoacidos, cereales y
proteinas de semillas oleaginosas. Asi tenemos que la lisina y treonina son
anadidos al arroz, trigo, sorghum; otro aminoicido como el triptofin es
incorporado al maiz, v el aminodcido metionina a los granos de soya o mani.
Los resultados de tales esfuerzos de investigacion han tenido como resultado un
enriquecimiento de proteinas, lo que ha redundado en un mejoramiento de la

salud y el bienestar de la humanidad.
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Otras aplicaciones adicionales se hallan en los alimentos para bebes,
alimentos de bajas calorias, alimentos dietéticos y atn dietas especiales para

astronautas.

Por otro lado, el sabor de los alimentos, v la variedad de sabores es
principalmente derivada de los aminoacidos contenidos. Ejemplo de ello es el
Glutamato Monosddico (GMS), que es un aminodcido cominmente usado como
un resaltador del sabor de los alimentos; muchos productos que contienen
aminodacidos solos o en varias mezclas pueden ser mejorados con la adicion del

GMS para resaltar el sabor de las comidas.

¢) Enriquecimiento de alimentos balanceados

El estudio realizado estd basicamente aplicado a los alimentos como
trigo, maiz, soya; los resultados han sido positivos y por ello los aminoacidos
han sido extensamente aceptados alrededor del mundo. Actualmente, el
glutamato monosodico es usado tanto en la industria de procesos de alimentos,

como en la industria de alimentos balanceados. Le siguen en importancia los

aminoacidos DL-metionina, L-Lisina, teonina y triptofan.

Estos 1ltimos cuatro mayores aminodcidos limitantes, definitivamente

pueden mejorar la cantidad proteinica de los alimentos balanceados.
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Otras importantes ventajas del uso de los aminoacides en la crianza de
animales son el reducir la cantidad de alimento habitualmente usado,
mejorando el crecimiento de los animales de la granja. El incremento en el
rendimiento de la produccion de carne a bajo costo, €s una de las mas grandes
contribuciones de los aminodcidos en el problema de la escazes de los

alimentos a nivel mundial.

d) Usos Industriales

Las propiedades quimicas y fisicas especificas de los aminodcidos
particulares son utilizados en varios campos de la industria. La produccién de la
fibra y cuero sintético, usando acido glutdmico como materia prima ha sido
estudiada por muchos afios [18]. Log aminodcidos también pueden ser usados de
muchas maneras, tales como, agentes {tensoactivos, agentes buffer, o
antioxidantes. Ademas, los aminoacidos pueden ser uno de los componentes

sintéticos para producir antibiético y vacunas.

En conclusién los aminodcidos forman parte esencial en todos los campos

de la industria.

ITL5. ACIDO GLUTAMICO

El rol de los aminoacidos es de importancia vital va que a ellos se debe el

mantenimiento de una vida plenamente saludable. Esto se debe a que los
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aminoacidos forman parte de las proteinas que constituyen el mayor componente de
los érganos del cuerpo humano. La importancia se evidencia en la sintesis de las
proteinas en el cuerpo humano, ya que la falta o deficiencia de un aminoacido trae

consigo que no se lleve a cabo esta reaccidén en proporcién a su insuficiencia.

El cuerpo humano necesita de una cantidad de proteinas, pero esto no tiene
sentido si es que no se considera la clase y cantidad de aminodacidos que las
componen. Segin los requerimientos del cuerpo existen dos grandes grupos de

aminoacidos:

I11.5.1. Aminoacidos Esenciales

Son aquellos que no son sintetizados por el cuerpo humano o que su
velocidad de sintesis es mas baja que la de consumo. Algunos de estos
aminodcidos son: isoleucina, leucina, lisina, triptofan, tereonina, metionina,

valina y la fenilanina.

11.5.2. Aminodcidos no esenciales

Son aquellos que son sintetizados por el cuerpo humano. Un ejemplo de
estos ¢s el Acido Glutimico (AG), a partir del cual se obtiene el Glutamato

Monosédico (GMS).

Desde hace mucho tiempo se conoce la funcién del GMS como realzador
del sabor de las comidas. El efecto de este aminodcido y ¢l de otros revelan que

cada comida tiene un patrén especifico de aminodcidos libres y que su sabor
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individual es bastante influenciado por su clase y cantidad. Segin los estudios
[2], los aminodcidos libres y no las proteinas son las que dan el sabor agradable a
cada comida.

A continuacion se describen las caracteristicas y usos del AG y L-GMS.

L-Acido Glutiamico

-00C~-CH,-CH,- C H-COOH CH,ON =147.13
NH;
Descripeién: Es un cristal blanco o polvo cristalino, inodoro, de sabor dcido ¥
ligeramente agradable. Juega un rol especial en el metabolismo
del cerebro, y es esencial para mejorar y mantener su funcién

(puede ser llamado alimento del cerebro).

L-Acido Glutdmico, secado a 105° por 3 horas, contiene entre 9.42 y 9.57% de

Nitrégeno.

L-Glutamato Monosédico Monohidratado

~-00C-CH,-CH, - C H-CO0-|Na*H»0

i

C,H,O,NNa.H,0 =187.13

I}escrigciﬂn‘: Es un cristal prismdtico transparente o blanco, o un polvo
cristalino blanco, de sabor agradable. Es un excelente resaltador
del sabor de las comidas.

El GMS, secado a 98° por 5 horas, contiene entre 7.42 y 7.53% de Nitrogeno.
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Fig. 1113 Curva de Disociacion del Acido Glutimico

Como se puede apreciar en la figura II1.3 el dcido glutiamico presenta 4 estados

de ionizacion, los cuales se describen a continuacion:

RT — Clorhidrato de AG, cuya mayor presencia se da a un rango de

pHdela2:

+ . . . .
R~ — AG propiamente dicho, este se presenta en mayor porcentaje a

un pH de 3.22 (Punto isoelécetrico).

Ri — Glutamato monosddico, es la sal sodica del acido glutamico

cuya mayor presencia se da a un pH de 6.4.

R~ — Glutamato disédico, es la sal disédica del dcido glutamico.
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Este comportamiento del amine dcido es aprovechado durante la adsorcion
para la recuperacion de éste de los licores madres (esto se verd con més detalle

en ¢l capitulo dénde se describe la adsorcion).

I11.6. LICOR A ADSORBER

Todo aminoécido es obtenido industrialmente via fermentacion y el producto
final de este proceso es llamado el caldo de fermentacion (ver en capitulo V). Este
caldo de fermentacion es llevado al punto isoeléctrico, para obtener via
cristalizacion, la mayor cantidad del aminoécido. Si bien al pH del punto isoléctrico
se obtiene la mayor cantidad de aminoacido en forma de cristal existe una cantidad
que aun permanece en solucion. La mezcla del aminodcido cristalizado con esta

solucion se llama magma.

El licor a adsorber, llamado el Licor de pH ajustado, es la solucién separada
del cristal, la cual tiene una baja pero considerable concentracién en el aminoacido,

cuya recuperacion es rentable.

Este licor es llamado asi debido a que posterior a la separacion es llevado a un
pH de 1.65, condicion para la cual el aminodcido contenido en la solucién pasa a

una forma catidnica.
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A continuacidn se presenta la composicion promedio de este licor:

TABLA III.1. Composicion promedio del LpHA

Acido Glatamico {o/dl)

Densidad (g/ml) 1.099
Nitrégeno Amoniacal (g/dl) 1.065
Nitrogeno Total (g/dl) 1.996
Ca (g/dl) 0.043
K (g/dl) 0.496
Na (g/dl) 0.823
Mg (g/dl) 0.034
Fe (ppm) 40.000
Bacterias (g/dl) 1.551
Cenizas (g/dl) 3.901
Sulfatos (g/dl) 7.453
Materia organica (g/dl) 6.376
Solidos Totales (g/dl} 22.220
Conductividad (mS) (4/100) 8,00

De acuerdo a la tabla, se puede apreciar en el licor a adsorber en la torre de resina
catidnica la presencia de cationes, bacterias, materia orgdnica y otros componentes,
que son los que daran origen a una disminucion del poder de adsorcion que seran

estudiadas mas adelante,



IV. METODOLOGIA
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V. METODOLOGIA

IV.1. ESCALAMIENTO

Puesto que el objetivo de la tesis es evaluar una torre de adsorcién de una
planta a nivel industrial, fue necesario escalar [3] hasta un nivel de laboratorio este
sistema, a fin de poder evaluar el comportamiento de las diferentes variables, que
podrian afectar el proceso de adsorcién, para el caso de la operacién de adsorcién
en torres de resina, los pardmetros que se mantienen constantes son:

a) Relacion altura — didmetro de la torre, esto es:

(5)...7(a.

H: El nivel de lecho de resina en la torre

Siendo:

D: Didametro de la columna
b) Parametro RV (Relacion volumen)

Se define RV, a la relacién que existe entre ¢l volumen del licor a tratar
en un batch de adsorcién y el volumen de la cama de resina.

Ejemplo: RV=2, significa que si la torre esta cargada con 20 m’ de
resina, en un batch se haré pasar por ella 40 m’ de licor para su adsorcion.
¢) Parametro SV (Velocidad espacial)

Se define SV, a la relacion que existe entre el flujo de alimentacion del

licor a adsorber y el volumen de la cama de resina.
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Ejemplo: SV=1, significa que si la torre esta cargada con 20 m’ de

resina, el flujo con el que se alimenta el licor es 20 m*/h.

En los dos altimos casos, el volumen de resina ¢s considerando un
cnrase definido de la resina con agua, segin lo establecido en la norma

ASTM D 1782 -91.

En el presente estudio, para las corridas experimentales, se disefié v se

construyé una torre a nivel laboratorio con las condiciones de escalamiento

antes mencionadas.

Fig. IV.1. Torre de Prueba



IV.2, CURVA DE ADSORCION

Se menciona en este capitulo como se elabora la curva de adsorcion, debido a
que es la base de las comparaciones que se hacen entre las condiciones actuales y

las optimizadas que se van a presentar posteriormente.

Tedricamente considérese el caso de una solucién binaria liquida [14], que
contiene un soluto en concentracion Cy. El fluido se va a pasar continuamente a
traves de un lecho relativamente profundo de adsorbente que al principio esta libre
de adsorbato. La capa superior de sélido, en contacto con la fuerte solucién
entrante, al principio adsorbe el soluto rapida y efectivamente; el poco remanente de
soluto en la solucidn queda practicamente eliminado por las capas de sélido en la
parte inferior del lecho. El efluente del fondo del lecho est4 practicamente libre de
soluto como en C, en la parte inferior de la figura 1V.2. La distribucién de
adsorbato en el lecho sélido se indica en la parte inferior de esta figura, en la parte
(a) la densidad relativa de las lineas horizontales en el lecho adsorbente sirve para
indicar la concentracion relativa de adsorbato. En las etapas sucesivas la capa
superior del lecho, se va practicamente saturando; en donde la mayor parte de la
adsorcion tiene lugar en una zona de adsorcion relativamente estrecha, en la cual la
concentracion cambia rapidamente, como se muestra en la figura. Mientras contintia
fluyendo la solucidn, la zona de adsorcién se mueve hacia abajo como una onda,
con una rapidez generalmente mucho mas lenta que la velocidad lineal del fluido a
través del lecho. Después de cierto tiempo (etapa (b) en la figura),

aproximadamente la mitad del lecho esta saturada con soluto, pero la concentracion
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del efluente Cy, es atin basicamente cero. En la etapa (¢), la parte inferior de la zona
de adsorcion ha alcanzado el fondo del lecho y la concentracion del soluto en el
efluente ha aumentado bruscamente hasta un valor apreciable C, por primera vez. Se
dice que el sistema ha alcanzado el “Punto de ruptura”™ [14). Ahora la
concentracion de soluto en el efluente aumenta con rapidez al pasar la zona de
adsorcion a través del fondo del lecho; en la etapa (d) se ha alcanzado basicamente
el valor final Cy. Si la solucién continda fluyendo, ocurre poca adsorcion adicional,
puesto que el lecho, para todos los propdsitos préicticos, estd completamente en el
equilibrio con la solucion de alimentacion. La curva resultante se muestra en la

figura IV-2

En el presente estudio, se compard curvas de adsorciéon de planta con las
curvas obtenidas a nivel laboratorio (con las condiciones de escalamiento
respectivas), y se observd similitud en estas curvas y en el rendimiento de

adsorcion, lo que nos permite confiar en los resultados obtenidos.
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IV.3. METODOS ANALITICOS

A continuacién se va a considerar de manera esquemética, las técnicas
experimentales mds importantes para la caracterizacion de los componentes

principales a analizar en el presente estudio

1V.3.1 ANALISIS DEL ACIDO GLUTAMICO

Este analisis se realiza en un equipo electrénico denominade BIOTECH,
el cual usa el principio de medicién de cualquier aminodcido: Se utiliza una
Membrana Inmovilizada 600 y se aplica el Método de aceleracion de pico del
electrodo de Oxigeno y el cual tiene una capacidad de respuesta de 160 — 200

muestras/hora.

IV.3.1.1. PRINCIPIO DE MEDICION: REACCION EN CELDA

Este es el objetivo para el andlisis de la glucosa por deteccion del pico
de aceleracion de consumo de oxigeno con ¢l consiguiente calculo diferencial.
Esta reaccion de aceleracion estd nuevamente en proporcion a la

concentracién de la siguiente manera:

“Aproximadamente Sml de buffer a pH 6.5 preparado a partir de un
estandar” se coloca en la celda de reaccién adjunta a la membrana

inmovilizada en el electrodo GOD, por un dosificador de Buffer.
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Simultdneamente la muestra es adsorbida por el dosificador de muestra y la

siguiente reaccion enzimatica ocurre sobre la superficie del electrodo

(GOD)
Glucosa + 0O + HyO0 —» Acido Gluconico +H»0»

Por esta reaccion, el oxigeno contenido en la solucién es consumido y este
consumo de oxigeno es directamente proporcional a la concentraciéon de
Glucosa. Este mismo principio se usa en la medicion del acido glutimico con

la excepeidn de que usa una enzima apropiada en el electrodo.

Se calibra el equipo con dos estandares de 0 y 200 mg/dl y se aspira la
muestra diluida en un rango permitido (aproximadamente 1.8 ml con un
tiempo de contacto de 3 segundos). Al ocurrir el contacto entre la muestra y el
electrodo se genera un potencial en mv por esta reaccion, el cual es
comparado dentro de un rango calibrado que es proporcional a la

concentracion del acido glutamico.
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1V.3.2. ANALISIS ELEMENTAL DE METALES

El analisis elemental de metales como: Calcio, Potasio, Sodio y Fierro,
se realizd en un Espectrofotémetro de Absorcion Atémica Hitachi, modelo
2010 equipado con CRT. La ganancia, la corriente de lampara de citodo
hueco y el procesamiento de seflales y datos, son controlados
automaticamente. El modelo 2010 admite hasta 4 patrones, calibra
automdticamente el cero v las concentraciones de calibracion, incluyendo la
correccion automatica de curvatura, y se puede ajustar por una ecuacion lineal
de otros dos coeficientes. Dispone ademas de un método estandar, para
trabajar por adicién, junto con el método de calibracién de patrones de

adicion.

Se prepararon las curvas de calibracion a partir de las soluciones
estandares de cada elemento a analizar en medio 4cido, utilizando para ello

HCI 0.12N.

Para todos los andlisis se pipetearon volimenes entre 5 v 10 ml de
muestra y se diluyeron a concentraciones entre | y 5 ppm para su lectura
correspondiente, debiendo previamente acidificar la muestra pipeteada con
HCI 0.12N. Para el andlisis de los elementos, el sodio y el potasio se
determinaron por emisién, y el resto de los elementos por absorcidn,

utilizando como fuente de radiacion, lamparas de catodo hueco.
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Las condiciones de medida, longitud de onda, ancho de rendija (nm) y
composicion de la llama utilizada, fueron en todo momento las indicadas en el

manual de operacion, v son las que se muestran en la tabla siguiente:

Tabla VI.1 Condiciones de operacion para la Absorcion Atdmica de elementos

Emision 766.4 2.0 Alre-acetileno
Absorcion 4227 0.7 Aire-acetileno
Absorcion 2483 0.2 Aire-acetileno
Absorcion 2852 0.7 Aire-acetileno

1V.3.3. MEDICION DE NITROGENO TOTAL Y AMONIACAL

Los andlisis de Nitrogeno total v Amoniacal se realizaron en el equipo
Analizador Automatico Kjeltee 1030, ¢l cual utiliza ¢l método comun
Kjeldahl. Para los analisis de nitrégeno total, se toma un volumen de muestra
entre 2 a 10 ml segin la concentracion esperada y se coloca en un sistema de
digestion, adicionando 5g de catalizador de K;SO; y 5g de CuSO: y

antiespumante; se digesta a una temperatura de 420°C por espacio de 30 a 45

min, con el objeto de liberar todo el nitrogeno a la forma amoniacal.
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La muestra empleada y la muestra digestada usada para la
determinacion del nitrégeno total son puestas independientemente en tubos a
los cuales se les afiade automaticamente 20 ml de soda. para pasar todo el
nitrégeno a la forma de NHy;OH, y luego la muestra es titulada con H,SOs
0.IN, donde el gasto de H.SO, es proporcional a la concentracién de
nitrégeno en la muestra. En este equipo la destilacion, titulacion y el caleulo

son realizados en forma automatica,

1V.3.4. ANALISIS DE BACTERIAS

Este andlisis es por la via cldsica, se tara primero el peso de tubos vacios
v se deposita en ellos 9 ml de muestra, luego se separan las bacterias en una
centrifuga automdtica a 5000 RPM durante 15 min, se lava el preci.pitado dos
veces con HCI 0.1 N y una vez con H;0. Al final el sélido precipitado se seca
en una estufa al vacio y se pesa descartando el contenido de los tubos.
Posteriormente se caleula el porcentaje de las bacterias por diferencia con el

peso de los tubos vacios.

IV.3.5. ANALISIS DE CENIZAS

El andlisis de cenizas es por via seca, para lo cual se coloca una muestra
de 2 ml sobre un crisol previamente tarado, se le agregan 4 a 5 gotas de
H>50y4 concentrado y se evapora el dcido calentado a sequedad dentro de una

campana de extraccion, luego se calienta por dos horas en una mufla a 550°C.
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Se repite el procedimiento anterior agregando 2 gotas mas de H;SOy4 a la
muestra seca. Luego se enfria en un desecador. El cdleulo del porcentaje de

ceniza se calcula por diferencia de pesos

IV.3.6. ANALISIS DE COLOR

Los analisis de color se realizaron en un espectrofotometro UV,
Si las sustancias son claras v no muestran presencia de cristales, se
realiza la lectura directamente, si las sustancias son oscuras se diluyen hasta

un valor de unidades de color permitido por la médquina, y si son densas se¢

filtran y diluyen.

Previamente antes de hacer las mediciones, se enciende el
espectrofotometro UV y se deja que estabilice por lo menos 10 min. antes, se
regula la longitud de onda a 400 nm, se calibra la absorbancia (0.000%) y la
transmitancia (100%) con una muestra de agua destilada. La muestra es
colocada en la celda de cuarzo y es introducida al equipo, adjunta a otra celda
conteniendo la solucion de referencia que normalmente es agua y se anota la

lectura en unidades de absorbancia.

IV.3.7. ANALISIS DE SULFATOS

Este analisis se efecto por la via clasica. La muestra es llevada a pH

dcido vy se le afade BaCl,2H20 como agente precipitante, forméndose
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precipitado de BaSO,, el cual se filira y se lava con agna destilada caliente
varias veces, hasta la total desaparicién de cloruros, lo cual se comprueba

cuando al afiadir AgNO; al filtrado no se forma precipitado blanco.

La muestra filtrada conjuntamente con el papel de filtro se colocan
sobre un crisol tarado y se lleva a la mufla por 2 horas a aproximadamente
800°C, luego se enfria a temperatura ambiente y se pesa el BaSOy precipitado

¥ seco.

IV.3.8. ANALISIS DE SOLIDOS TOTALES

Este analisis se realiza por via seca y es muy comun y sencillo. Se toma
[0ml de muestra, sobre un recipiente tipo plato previamente tarado, se le
coloca en una estufa a 120°C por espacio de 24 horas, v se pesa luego el plato

enfriado con el residuo que puede haber quedado.

IV.3.9. ANALISIS DE MATERIA ORGANICA (M.O.)

Este analisis se realiza por via clisica. Se toma 1 ml de muestra y se
coloca en un Erlenmeyer de 500 ml, se adiciona 10 ml de dicromato de
potasio 1N, y se mezcla manualmente con movimiento de giro manual. En

paralelo se hace el mismo procedimiento con una muestra en blanco.
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Luego a ambos Erlenmeyer se les agrega 20 ml de H,SO; Q.P. v se
agita manualmente por un minuto, se deja reposar por ' hora, se enrasa luego
hasta 200 ml con agua destilada, se le agrega 10 ml de HsPOy Q.P. mas 2 ml
de disolucion de indicador difenilamina, y por ultimo se titula con sulfato
ferrosoamoniacal, produciéndose un cambio de color, de wverde oscuro

pasando por azul turbio y finalmente verde brillante.



V. PROCESO ACTUAL
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V. PROCESO ACTUAL

V.1. BREVE DESCRIPCION

El aminodcido en estudio se obtiene a través de un proceso fermentativo,
usdndose como materia prima las melazas de cafia de aziicar, cuyo producto final es
el llamado Caldo de fermentacion (CF). En este proceso inicial participa la Brevi
Bacteria Lactum Fermentus, el cual a través de un proceso metabélico genera el

aminoacido.

Como parte de la refinacién del aminoéacido, el Caldo de Fermentacion es
cristalizado, de tal manera que las impurezas y los agentes extrafios que en él se
encuentren queden en la solucién, para posteriormente ser eliminados. En la figura

V.1 se muestra el diagrama de preparacion del aminoacido a partir del CF.

Para que se efectiie la cristalizacion, previamente el CF con pH de 8.00 ¥
concentracion de AG de 12.80 g/dl, es enfriado a una temperatura de 15 °C, lo que

se hace por dos razones:

. Evitar la formacién de cristales B que perjudiquen la formacién del cristal
caracteristico (forma o) durante esta etapa inicial de refinacion.

. Evitar la descomposicion del aminoacido por el incremento de

microorganismos [7).

Posteriormente el caldo es acidificado con H2S04 al 98% y una densidad de

1.84 g/cc hasta un pH de 3.22, en un tanque abierto con agitacién. Este pH
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corresponde al punto isoeléctrico (ver capitulo I11.3) del aminoacido, es decir, el
punto para el cual tiene su minima solubilidad (mayor formacion de cristales). Dado
que la reaccion con el dcido es exotérmica, es necesario mantener la temperatura
inicial de 15 °C, para lo cual se usa un enfriador de platos que trabaja con agua

refrigerada a aproximadamente 6 °C con contacto indirecto.

Una vez que se forman los primeros cristales, el licor acidificado pasa a ser
llamado magma. Este magma una vez acidificado y con temperatura de 15 °C, es
envejecido en un sistema continuo de 4 cristalizadores que le proveen ademas de un
tiempo de reposo de aproximadamente 32 h, v en ese lapso de tiempo la
temperatura del licor desciende a 13 °C. Luego el magma pasa a ser separado por
medio de 4 equipos de separacion centrifugos, haciendo que estos se depositen en

las paredes del equipo.

De esta separacion se origina el Licor Madre #1 denominado en adelante
LM#1, cuyas caracteristicas son: pH de 3.22 y concentracion de AG de 2.39 g/dl y

los Cristales de separacién #1 (AG#1).

Los cristales de separacion #1 se reciben en un tanque, en donde son lavados
con agua tratada. De aqui este magma es enviado para separacion a otro equipo de
separacion centrifugo, donde se originan el Licor Madre #2 denominado en
adelante LM#2 (cuyas caracteristicas son las siguientes: pH de 3.75 y concentracion

en AG de 4.3 g/dl) v los Cristales #2 (AG#2). Este Gltimo pasa a la refinacion final.



Los LM#1 y LM#2 que se generan en ambas separaciones alin son ricos en el
aminodcido. Para su recuperacion es necesario pasar el aminoicido a su forma
ionica cargada positivamente R". Esta especie se presenta casi en un 100% para un
pH de 1.65. De esta manera los licores madres son acidificados con H2S04 al 98%
para generar ¢l Licor de pH Ajustado, denominado en adelante LpHA (pH de 1.65
y concentracién en AG de 2.67g/dl), del cual el aminoédcido es recuperado por
medio de 4 torres de resina de intercambio iénico conteniendo un lecho de resina
catiénica dcida fuerte en su forma sodica (ver descripcién de la resina en el capitulo

1.3).

Bajo las condiciones actuales en la torre de resina el porcentaje de
recuperacion estandar es de 68% en peso. Como puede apreciarse existe una
pérdida apreciable de dicho poder de adsorcion que puede ser atribuidc.;: a la
presencia de las siguientes causas:

e Materia organica

¢ Otros aminodcidos

e Cationes extraiios

e Bacterias

La existencia de aniones, los cuales tienen una alta tendencia a formar

sales (arrastre de cationes a lo largo de la torre).

L ]

Un inadecuado acondicionamiento de la resina antes de la adsorcion

(retrolavado - regeneracion).
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V.2. DIAGRAMA DE FLUJO DEL PROCESO

A continuacion se presenta parte del Diagrama de flujo, relacionado al proceso de

adsorcion:

BASE: 1 DIA

AffEmiEns T<13'C

b‘ng 4500 a 3.5KM
MAGE G AG Cristales de Acido Ghutdmico
| | LM Lioor Madie
L v
- LTJJ?.#M
|
Mﬁ. depH pH=1.65
Separacion S0C
I * '
LWL*EM LMsG e AGwZ
| !
| Canlinga
rafinacain del

| |

cristal

figura V.1: Diagrama de Flujo del proceso
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BASE: 1 DIA

A
FERMENT, T=94~35
pH~BO
224.0 KI
12.50 gidl
28672 Ton

T=15'C

0.0 K Licor Eluads 24000 ¥1
064 gia 0.08 gil
A28 Ton 0182 Ton

BMTHE‘ pH=3.2
E:l.’thﬂl:lm T=13'C

Separpgion, 4500 8 3.5 MM

r L
LMAGSE] AGR1
308 K
2,39 gl
7435 Ton
Augledo pH  pH = 1.65 T
I I J
Licor de oH Ajustacs LMAGE2 AIe_n
552 K
56 K &30 gidl
266 gl 2374 Ton Continda
9500 Ton refingcidn del

crigtal

figura V.2: Balance de Materia del proceso
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V.3 ADSORCION DEL AMINOACIDO.

De acuerdo al diagrama de flujo del proceso que se presenté en la figura V1,
el licor madre producto de las separaciones del cristal, que contiene parte del
producto principal en solucién (minima solubilidad), es llevado a un pH de 1.65
para garantizar la presencia de este en el estado cationico y de esta manera poder ser

recuperado cn la resina catidnica. A este licor formado se le denomina Licor de pH

Ajustado.

Las condiciones de operacién en la torre son: RV=2 y SV=1, lo que determina
un tiempo de 2 horas para el paso de todo el licor en la torre, mis % hora de

drenado.

El Licor de pH Ajustado contiene en solucién todas las impurezas
provenientes del proceso de Fermentacion, tales como: otros cationes, bacterias,

cenizas y otros. Todas estas impurezas presentes pueden ser las causas que originan

una disminucién del poder de Adsorcion de la resina.

El Licor de pH Ajustado (Original) en reposo forma dos fases diferenciables,
una de ellas es un sedimento presente en un 20% en volumen
aproximadamente, y un clarificado. A continuacion se presenta en la Tabla V.1,
la composicién promedio del Licor Original y sus dos fases presentes en reposo, el

Sedimento y el Clarificado:



68

TABLA V.I: Composicion y caracteristicas fisico quimicas del licor original,

sedimento y clarificado

Licor Original] Sedimento| Clarificado]
Concentracion de AG (g/dl) 2.670 2.550 2.690
Densidad (g/ml) 1.099 1.106 1.099
Nitrogeno Amoniacal (g/dl) 1.065 1.064 1.100
Nitrogeno Total (g/dl) 1.996 2.319 1.917
Ca (g/dl) 0.043 0.017 0.046
K (g/dl) 0.496 0.389 1.012
Na (g/dl) 0.823 0.684 1.803
Mg (g/dl) 0.034 0.032 0.035
Fe (ppm) 40.000 70,000 32.000
Bacterias (g/dl) 1.551 7.044 0.192
Cenizas (g/dl) 3.901 5.034 3.620
Sulfatos (g/dl) 7.453 7.298 7.698
Materia organica (g/dl) 6.376 7.800 5.948
Solidos Totales (g/dl) 22.220 25.460 21751
Conductividad (mS) (4/100) 8,00|(4/100) 7.90|(4/100) 8,30

V.4 RENDIMIENTO ACTUAL Y PROBLEMAS

De acuerdo a la Tabla V.1 observamos que en la fase sedimento, se
encuentran presentes en mayor proporcion los componentes indeseables, que
podrian estar afectando negativamente el proceso de Adsorcion en la torre de resina
(cemizas, materia organica, bacterias, Fe). Pero en el proceso actual no se descarta
todo el sedimento debido a que este también presenta una concentracion apreciable

del producto valioso (A.G).
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En la actualidad, el licor que es efluente del proceso de Adsorcion, v que
todavia contiene el producto valioso en menor concentracion, que no pudo ser
captado en la resina, recibe ¢l nombre de Licor Adsorbido, el cual ya no recibe
tratamiento para recuperar el producto valioso.

Se estima que con un disefio ideal de la torre de adsorcién, se llegaria a un
rendimiento cercane al 100% en la captacion del producto valioso. En la actualidad,
el rendimiento oscila entre el 68 a 70 por ciento, cuyas variaciones s¢ deben a la
conceniracion de A.G. que presenta el Licor de pH Ajustado, la concentracion de
cationes como el Calcio que compite de acuerdo a la selectividad con el aminoacido
y las diversas concentraciones de las demas impurezas. En el presente trabajo se

evalia la influencia de estas impurezas en ¢l proceso de adsorcion de la torre de

resina.

Otros de los problemas que se tratard es la operacion previa a la Adsorcién
(Acondicionamiento de la Resina) que influencia grandemente en el resultado de la
adsorcion. La seleccion de esta drea de estudio v la optimizacion de las condiciones
de operacion y/o de algliin tratamiento que se le pueda dar al Licor de pH Ajustado,
radica en que la mayor pérdida en el Licor Adsorbido (cercano al 11%) se presenta
en esta drea, de acuerdo al Balance de Materia de todo el proceso de Refinacién

mostrado en la figura V.3 comparado con las demads pérdidas.



VL. RESULTADOS EXPERIMENTALES

Y ANALISIS
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VI. RESULTADOS EXPERIMENTALES Y ANALISIS.

VL1 ACONDICIONAMIENTO

VI.I.I ACONDICIONAMIENTO DE LA RESINA ANTES DE LA
ADSORCION
Debido a la importancia de un buen acondicionamiento de la resina antes

del proceso de Adsorcion, en esta prueba se hace una comparacion de los efectos
de remocién de Nitrégeno, Materia Organica, Color y Acido Glutamico (A.G.) en
las operaciones de lavado y retrolavado de resina.

Para ello se ha hecho un seguimiento de dichas operaciones tomando
muestras de efluente en cada caso y analizando el componente a estudiar, para
construir curvas de concentracion del componente versus el volumen de agua
consumido, para que por medio de estas curvas podamos calcular la masa
removida por metro cubico de agua y poder comparar y sugerir alguna variacion
permitida en dichas operaciones. En la tabla VI.1 s¢ muesiran los valores

obtenidos de Color, A.G. Nitrégeno Total y Materia Organica a diferentes

tiempos de retrolavado.

Nalores promaedio

Opcraciones Color | A.G.(g/dl)| N.T.(z/dl) |Mat.Organica (%)
Inicio Retrolavado 6.8125 0.1025 0.0657 0.2041
T =15 min. 41225 0.0310 0.0409 0.1530
T =30 min. 2.3870 0.0100 0.0300 0.1309
Fin retrolavado
T =45 min. 2.4665 0.0080 0.0255 0.1360
Fin drenado :

Condiciones: Volumen de resina en la torre: 20 m”.
Gasto de agua: 60 m™/torre
TABLA V1.1. PRUEBA DE RETROLAVADO DE RESINA
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En forma similar en la tabla V1.2 se dan los resultados para la prueba de
lavado de resina. En este caso se considerd 4 etapas: aireado, drenado, adicién de
5 Kl de agua con presion, completar 11.5 Kl de agua sin presién, y una muestra

promedio de todo el efluente de agua de lavado obtenido en un tanque.

Operacioncs

Valores promedio

Color | A.G. (g/dl) | N.T.(g/dl) | Mat.Orgénica (%)
Fin de 1¥ aireado 8.945 0.144 0.1707 0.5614
Fin drenado 7.265 0.133 0.0818 0.4209
Fin 5 Kl con P 9.085 0.033 0.0503 0.2982
Fin11.5Klsin P 8.550 0.072 0.1098 0.2666
Promedio del TK 7.990 0.062 0.0892 0.3157
Condiciones:

Volumen de resina en la torre: 20 m®.
Gasto de agua: 11.5 m’/torre

TABLA V1.2, PRUEBA DE LAVADO DE RESINA:
Dichas etapas se seleccionaron, dada la facilidad para obtener volimenes

conocidos de agua empleada que requerian cada etapa.

Para este estudio, se tomé 60m” de agua para el retrolavado y de 11.5m’ de
agua para el lavado, estos valores se determinaron sobre la base de los volimenes
promedio de agua empleados actualmente en planta. Con este estudio se
determinard los volimenes Optimos de operacién sobre la base de los 4

parametros considerados.
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VL.1.2. ANALISIS RESPECTO A LA REMOCION DE NITROGENO

En referencia a la figura VI.1; se obtuvo:
eRemocion de Nitrégeno por retrolavado:

60
Area = j{-n.nm 6x* +0.2712x* ~17.208x + 657.3)dx = 22806 g de N
0

g de N removidos =22806 g = 380.10 g de N/m’ de agua.
m’ de agua 60 m*:

eRemocidn de Nitrégeno por lavado:

1.5
Area= [(~0.544x" +36.516x" — 400.94x +1707.1)dx = 9252.93 g de N
0
g de N removidos =9252.93 g = 804.60 g de N/m" de agua.
m’ de agua 11.5m’

¢ Se observa que con el retrolavado se logra remover unas 2.46 veces el Nitrogeno

comparado al removido por lavado, pero esto es a costa de un mayor gasto de

agua.

*En cuanto al rendimiento por m® de agua, el lavado supera unas 2.12 veces al

retrolavado en lo concerniente a g de N removido/m” de agua.

*El pico de subida que se observa en la grafica de lavado se debe a que hay un

aireado previo antes de bajar hasta el nivel de adsorcién. El aireado sirve para

remover particulas extraias adheridas a la resina y uniformizar el lecho de resina

para la adsorcion.

eComo en el lavado se recolectd todo el efluente de la torre de resina sobre un

tanque, se pudo obtener una concentracion promedio, la cual segiin la tabla VI.2 es

0.0892 g/dl 6 891.8 g de N/m’, que es un valor proximo al calculado segin las

areas de la grafica (804.60 g de N/m’ de agua).
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*Segun las tendencias de las curvas tanto en el retrolavado como en el lavado, se
podria proseguir con la operacidn, esto se justificaria mas en el lavado, aunque

esto esté limitado a los tiempos disponibles en planta para dicha operacion.

VI.1.3. ANALISIS RESPECTO A LA REMOCION DE A.G.

En referencia a la figura VI.2; se obtuvo

*  Remocién de A.G. por retrolavado:
&0
Area= [(~0.0066x’ +1.025x" ~ 53.625x +1025)dx = 17391 g de AG
0

g de A.G. removidos = 17391 g/60 m’ = 289.85 g de A.G./m’ de agua
m’ de agua .

e  Remocion de A.G. por lavado:

1.5
Area = [{4513943;:3 ~91.419x7 +182.74x + 1440)dx = 8945.48 g de AG
0
g de A.G. removidos = 8945.48 g/11.5 m’ = 777.87 g de A.G./m’ de agua
m’ de agua

e De la figura VI.2 se observa que con el retrolavado se logra remover 1.94 veces
el A.G. comparado al removido por lavado, pero esto es a cambio de un mayor
gasto de agua.

. En cuanto al rendimiento por m® de agua, el lavado supera unas 2.68 veces al
retrolavado en lo concerniente a g de A.G. removido/m’ de agua.

*  El pico de subida que se obseva en la grafica de lavado se debe a que hay un

aireado previo antes de bajar hasta el nivel de adsorcion.
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. De acuerdo a la curva de retrolavado a partir de un gasto de 40 m® de agua ya
no hay disminucién apreciable en la concentracion del A.G. removido, por lo
que seria innecesario un gasto de agua hasta los 60 m®,

e  La concentracion promedio de A.G. en todo el tanque que recolecté el agua de
lavado es de 620 g de A.G./m® de agua, valor no muy cercano al calculado
mediante el método del area del grifico (777.87). Esta diferencia puede
atribuirse a que el A.G. promedio presente en ¢l tanque que recolecté el agua

de lavado pueda sufrir descomposicién

VI.1L.4. ANALISIS RESPECTO A LA REMOCION DE MATERIA
ORGANICA

En referencia a la figura VI.3; se obtuvo:

¢  Remocion de Materia Organica por retrolavado:

60
Area = I{—ﬂ.ﬂ'ﬂﬂ4:’ +0.385x% —33.1x + 2041)dx = 89304 g de materia orgdnica
0

g de M.O. removidos = 89304 g/60 m® = 1488.4 g de M.O../m"’ de agua

m” de agua

e  Remocion de Materia Organica por lavado:

1.5

Area = J-(ﬂ.d 125x" +18.959x" — 528.92x +8614)dx = 41001.25 g de materia orgénica

o
g de M.O. removidos =41001.25g/11.5 m® = 3565.33g de M.O./m’ de agua
Iﬂ:‘_de agua
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¢  Seobserva que con el retrolavado se logra remover unas 2.18 veces la Materia
Orgdnica comparado al removido por lavado, también a expensas de un mayor
gasto de agua.

¢  En cuanto al rendimiento por m” de agua, el lavado supera unas 2.39 veces al
retrolavado en lo concerniente a g de M.O. removido/m® de agua.

+  Laconcentracion promedio de M.O. en todo el tanque que recolectd el agua de
lavado es de 3157 g de M.O./ m’ de agua, algo cercano al calculado mediante
el grafico (3565.33 g de M.O.J m’ de agua). La pequeiia diferencia puede
atribuirse a algin error en el ajuste de la grifica o error de andlisis.

s Por lo que se observa en la curva de lavado, se hace necesario agregar mas
agua de lavado, debido a la pronunciada pendiente descendente a seguir.

e  En la curva de retrolavado, nuevamente s¢ aprecia que a partir de 40 rﬁj de
gasto de agua, ya no es necesario proseguir con el retrolavado, debido que
hasta los 60 m’ ya no hay disminucion apreciable en la concentracion del
componente a remover.

VI.1.5. ANALISIS RESPECTO A LA REMOCION DE COLOR
El color es debido a la presencia de pigmentos carotenoides y otros similares,

que pueden ser eliminados por tratamientos de decoloracion, Muchos productos de

degradacién muy coloreados contribuyen a dar una apariencia de mala calidad, por

lo que su determinacién constituye un pardmetro de interés en este estudio.
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En referencia a la figura VI1.4; se obtuvo:

Como las unidades de color no estan referidas al volumen, calcularemos las

areas bajo los gréficos para efectos comparativos Ginicamente.

Area = c?(ﬂ. 1793x° +1.175x" —1440.2x + 68125)dx = 216.07
Area baj':} la curva de retrolavado:
Area/m’de agua = 216.07/60 = 3.60
Area bajo la curva de lavado:

115
Area= [(~184.8x" +3298x" ~13831x +894350)dx = 97.80
Arca @;3 de agua =97.80/11.5 =8.50
Nuevamente con retrolavado se remueve teéricamente unas 2.21 veces mas de
color con respecto a la remocién con lavado.
En cuanto al rendimiento por m® de agua, el lavado supera unas 2.36 veces al
retrolavado.
En cuanto a la muestra promedio del tanque que recolectd todo ¢l efluente del
lavado, el valor de Area/m’ es de 7.99, valor cercano al encontrado con la
figura V1.4,
De acuerdo a la grifica de lavado, seria conveniente proseguir con la
operacion.
Nuevamente en el retrolavado, de acuerdo a la grifica bastaria con terminar la

operacién en un gasto de 40 m’ de agua.
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+  Por dltimo para una mejor comparacion respecto a estas dos operaciones, seria
recomendable adjuntarle los rendimientos en la posterior operacion de
adsorcion. Es decir, a dos torres de la misma capacidad acondicionarlas una
con lavado y la otra con retrolavado, luego con un mismo licor efectuar la
adsorcion y comparar los rendimientos obtenidos en esta operacion.

VI.2 PROCESO DE ADSORCION
En esta parte se presentaran los resultados de las pruebas mas importantes del
presente estudio, es decir del proceso de Adsorcién mismo.

VI.2.1 CONDICIONES IDEALES EN LA ADSORCION
Se sabe que los licores de pH ajustado a ser adsorbidos en planta presentan

una serie de impurezas, que presumiblemente estan afectando el grado de adsorcion,

impurezas tales como bacterias, cenizas, solidos totales, cationes y aniones. Es por
cllo que en esta prueba se presenta ¢l resultado de adsorcion de una solucién ideal
preparada con cristales puros de Acido Glutamico y disuelto en agua destilada,
ajustada a un pH y concentracion similar a los licores en planta, con la finalidad de

demostrar la posibilidad de un tratamiento al licor, previo a la corrida de adsorcién.
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TABLA VL2.1.1: Solucion patron de A.G. = 2.68 g/dl y pH = 1.65

TIEMPO(Min)| VOL.(dl)| A.G.

(g/dl)

0 0.0 0.000

10 3.0 0.013

20 6.0 0.107

30 2.0 0.130

40 12.0 0.070

50 15.0 0.052

6l 18.0 0.042

70 21.0 0.027

80 24.0 0.002

90 27.0 0.002

95 28.5 0.001

100 30.0 0.001

105 31.5 0.003

110 33.0 0.002

118 34.5 0.004

120 36.0 0.002

125 37.5 0.003

130 39.0 0.008
Promedio licor adsorbido: | 0.029
Rendimiento de adsorcion:  [98.66

%




&4

Tv3AI NOIDHOSAY 'S IAYENOIS

{Ip) NIWNTOA

o

S w.ﬂ

iy

(ippB) gy



VI.2.1.1 ANALISIS:

85

De acuerdo al rendimiento obtenido y a la figura VI.5 mostrada con la

solucion ideal, se encontré que seria favorable el tratamiento al licor de pH

ajustado, ya que de un rendimiento en planta cercano al 70% elevamos este hasta

el 98.66% para una solucion libre de impurezas. Es por ello que se estudiard

aisladamente el efecto de cada una de las impurezas en el licor de pH ajustado.

V1.2.2, PRUEBA EFECTO DE LA TEMPERATURA EN ADSORCION

El objetivo es comparar a nivel torre de prueba los rendimientos de adsorciéon

de un mismo licor cuando se opera a temperatura ambiente y en el caso de enfriar el

licor de pH ajustado.

TABLA V1.2.2.1: Concentraciones de A.G. g/dl en Licor Adsorbido

_MINUTOS | 20°C 13°C
0 0.00 0.00

10 0.00 0.00

20) 0.03 0.00

30 0.09 0.00

40 (.15 (L.00

50 0.21 0.00

6l (.28 0.01

65 .35 0.03

70 0.42 0.09

75 0.59 0.16

80 0.69 0.25

85 0.84 0.36

9 0.98 0.55

95 1.11 0.71

100 1.24 0.86
105 1.41 L10
110 1.57 1.24
115 L.64 141
SN - | DNV L60
125 1.98 178
130 2.04 1.85
135 217 L.96
144 2.15 2.20
PROMEDIO: 0.89 0.70
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El ensayo se realizo con el mismo tipo de resina, en condiciones similares de

S.V.=1,R.V. =2y la misma concentracion inicial de licor de pH ajustado.

VIL.2.2.1 ANALISIS

De acuerdo a la grafica mostrada y a las concentraciones promedio en el licor
adsorbido se observa menores pérdidas de A.G. en el caso de 13 °C; por lo que se
recomendaria un enfriamiento previo al licor de pH ajustado, y esto es factible ya
que en planta hay un enfriador disponible. Esto puede deberse a que al disminuir la
temperatura se baja la solubilidad del A.G.

También estos resultados confirman la teoria que el proceso de Adsorcion es

una reaccion exotérmica, por lo que aumenta el rendimiento a menor temperatura,

VI1.2.3. PRUEBA DE CONTROL DE VELOCIDAD DE ACIDIFICACION

CON H>SO; EN EL LICOR DE PH AJUSTADO

Se sospecha que una alta velocidad de adicion de HaSO4 en los tanques de
LpHA, haria posible la formacion de otros compuestos de A.G., que si bien en los
analisis se evidencian como tales, durante la adsorcién no son captados por la resina.
Asi también una acidificacion brusca podria carbonizar el producto principal,
disminuyendo su concentracion y originando mayores pérdidas en el licor adsorbido.
Es por ello que el objetivo de esta prueba es analizar la incidencia que tiene la
variacion en la velocidad de acidificacion con HaSOy de los tanques de LpHA, en el

proceso de torres de resina.
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VI1.2.3.1. DESCRIPCION DE LA PRUEBA
Para realizar la prueba se hizo variar la velocidad de acidificacion al licor de
pH ajustado y ver su efecto sobre la curva de adsorcion.

TABLA VIL.2.3.1.1 Se mantiene constante: Volumen resina y T(°C) del licor

Tiempo Velocidades de acidificacion (Vh)
(mln) 1800 S 300
Vol [ AG. | Vol | AG. | Vol AG.
@ [@ay| @ @] @ | (@
{ 0 0.0 [0.000 | 0.0 [ 0.000 [ 0.0 | 0.000
5 DLs 003 | 1S 0004 | 18 YT
T30 [oo06 | 30 | 0006 | 30 | nove
15 45 | 0.014 | 45 | 0013 | 45 0015
D 60 | 0024 60 | 0.025 | 6.0 0.024 |
25 75 0025 75 | 0.026 | 75 0.025
30 | 90 | 002 | 90 | 0028 9.0 0.027
35 105 | 0.028 | 10.5 | 0.029 | 10.5 0.028
10 120 [ 0025 | 120 | 0030 | 120 0.030 |
f 45 135 | 0.042 | 135 | 0.040 | 135 0.041
50 150 | 0.053 | 150 | 0.052 | 150 |  0.050
55 1165 | 005 | 165 | 0.106 | 165 l 0.100
60 80 [ 06 [ 180 | 070 | 180 0168
70 210 'ﬁf-“mi 210 | 0.410 | 21.0 0411 |
80 240 '“_ii.ma.i 240 | 0.617 ? 240 0.620
M 370 | 098¢ | 270 | 099 | 270 | 0.088
1o 300 | 1340 | 300 | 1342 3040 1.337 1
BT 315 | 1450 | 315 | 1.452 | 315 Liss ]
110 330 | 1606 | 330 1612 [ 330 1616
5 345 [ 1700 | 345 | 1702 | 343 1.698
1 120 36.0 | 1780 | 360 | 1.790 | 36.0 1.788
(T 375 | 1740 | 375 | 1750 | 375 | 1760
; 130 300 | L740 | 390 | 1L.745 | 390 1.750




89

NOIDVII4IAIDY 30 aVaID013A ¥ 3A YIONIAIDNIEL'IA YEN9OId

(1P} NIWNIOA
oSy oo 0'GE o0e 05eg ooz 05l ool 05 00

.. — .+..|w.w.p.|..h.__.4k....wl..w._.||un”_ 0000
. B "

-~

= et 0OZ0

{ - 00v'0

\. . . ~ 0090

- 0080 ;

Y

(Ip/B) "©

il . . - ooo'L

7 s ——— | 00ZL
y/l 00g -~
U/l 006 —=—

oov'L

U/l 0081 ——
- 0091

008"}



90

VI.2.3.2. ANALISIS

De acuerdo a los resultados y a las curvas obtenidas, no se nota diferencia en
los rendimientos de adsorcién, descartandose todo efecto perjudicial en el Proceso
de adsorcion, debido al flujo de acidificacion para la obtencién del licor de pH

ajustado.

V1.2.4. PRUEBA EFECTO COMPOSICION EN ADSORCION

Se sabe de las dos fases diferenciables que componen el Licor de pH Ajustado
(sedimento y clarificado), y la variacién en la composicién quimica de estas dos
fases. También se sabe que en los procesos de adsorcién los sedimentos causan
problemas ya sea por atoros o por ensuciamiento de la resina, pero debido a la
presencia de una concentracién apreciable de A.G. en este sedimento es que no
puede ser descartado. Es por ello que en las pruebas que se presentardn en este
trabajo se conocerdn las diferencias entre las curvas de adsorcién de un Licor de pH
Ajustado normal, y la adsorcion por separado para las dos fases diferenciables,
luego de separarlas por decantacion.

Se presenta también una comparacién de los componentes principales
presentes en los licores estudiados, asi como de algunas propiedades fisicas como
densidad, conductividad.

Hay que sefialar que en las pruebas de adsorcion, previamente se han ajustado
las concentraciones de A.G. a valores iguales, que permitan descartar ¢l efecto en el

rendimiento debido a esta causa.



91

En esta tabla V1.2.4.1 se muestran los resultados del anélisis quimico, del licor de

pH ajustado original y el de sus dos fases presentes: sedimento y clarificado.

TABLA VL.2.4.1.: Andlisis quimico

ITEMS ORIGINAL | SEDIMENTO | CLARIFICADO
A.G.(g/dl) 2.670 2.550 2.690
DENSIDAD (g/ml) 1.099 1.106 1.099
NITROGENO 1.065 1.064 1.100
AMONIACAL(g/d1)

NITROGENO 1.996 2.319 1.917

TOTAL (g/dl)

CALCIO (g/dl) 0.043 0.017 0.046
POTASIO (g/dl) 0.496 0.389 Lo12
MAGNESIO (g/dl) 0.034 0.032 0.035

SODIO (g/dl) 0.823 0.684 1.803
FIERRO (ppm) 40.000 70.000 40.000
BACTERIAS (g/dl) 1.551 7.044 0.192
CENIZAS (g/dl) 3.901 5.034 4.104
SULFATOS (g/dl) 7.453 7.298 7.698
M.ORGANICA (g/dl) 6.376 7.800 5.948
SOL.TOTALES (g/dl) 22.220 25.460 21.751
CONDUCTIVIDAD (ms) (4/100) 8.00 |(4/100) 7.90 [(4/100) 830




En la tabla V1.2.4.2 se muestran los resultados de adsorcién por separados del licor
de pH ajustado original y el de sus fases presentes.

COMPARACION LICOR ORIGINAL, SEDIMENTO, CLARIFICADO

ORIGINAL  100% A.G.: 2,671 g/dl
SEDIMENTO 11.63%  A.G.: 2.557 g/d
CLARIFICADO 8837% A.G.:2.686 g/dl

RESULTADOS ADSORCION: A.G. (g/dl)

T

T

T

TIEMPO (MIN) VOLUMEN (dt) ORIGINAL SEDIMENTO CLARIFICADO
10 30 0.006 0.000 0.025
20 6.0 0.024 0.000 0,035
30 9.0 0.027 0.000 0.036
40 12.0 0.028 0.204 0.044
50 150 0,053 0.596 12;.056
50 18.0 0.164 0,052 0,190
70 21.0 0.404 1.472 0,255
o 80 24.0 0618 1.710 0.320
l a0 270 0.984 1.880 0.440
100 300 1.340 2,080 1.210
110 330 1.606 2.160 1.625
120 36.0 1.780 2,140 1.775
130 350 1.740 2.150 1.790
Promedio Licor Adsorbido 0.590 0.97G 0,555
Rendimientos de Adsorcibon:
Licor promedio: 72.66% 58.50% 74.27%
i Area bajo curva 72.35% 57.20% 73.86%
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VI1.2.4.1 ANALISIS:

e Como se esperaba se comprueba el efecto negativo de los sedimentos en el
rendimiento de adsorcién, aunque comparando estos valores para el licor
original y clarificado la mejora en rendimiento es del orden del 1.6%, lo cual
no justificaria deshacerse del sedimento que tiene una cantidad apreciable de
A.G., mas bien buscar un tratamiento adecuado a este que permita separar los
componentes mas perjudiciales para la adsorcién.

¢ La curva de adsorcién construida a nivel laboratorio del licor original se
asemeja a la de una curva construida con datos de planta, lo cual nos permite
confiar en ¢l escalamiento hecho, donde RVip, = RVjianta » SVias = SVpianss
H/D 3= H/D pjas  S¢ mantienen constantes.

* Observando la tabla de analisis a los licores estudiados, apreciamos -:iue los
cationes inorgénicos se encuentran en mayor concentraciéon sobre el licor
clarificado, a excepcién del fierro, que al ser mas insoluble aparece mas
concentrado en el sedimento, aunque en el orden de ppm., también la materia
organica, cenizas, bacterias, se encuentran mas concentradas en el sedimento;
en consecuencia se debe prestar mayor atencion a la disminucién o separacion
de estos en el licor original.

e Segln la selectividad [11], la presencia de otros cationes pueden afectar el
proceso de adsorcion de la resina al competir con el AG. Sin embargo los
resultados obtenidos no muestran una variacién apreciable de los contenidos

de Ca, K, Mg, Na, Fe en las diferentes fases presentes en el licor de pH
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ajustado, con lo cual su influencia no seria muy relevante en el rendimiento de
adsorcion.

De la tabla V1.2.4.1. se observa que el contenido de bacterias (7.044 g/dl) en el
sedimento, es el mis alto con respecto al clarificado y licor original, en tanto
que ¢l contenido de otros tipos impurezas en las mismas fases no estin muy
diferenciadas. Con lo que se puede establecer que la impureza que pueda estar

afectando en mayor proporcién es el contenido de bacterias.
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VI.2.5. VARIACIONES DE R.V. Y S.V. EN FILTRACION EN ARENA AL

SEDIMENTO DE LICOR DE PH AJUSTADO.

Anteriormente se ha ido confirmando que el tratamiento al sedimento del licor
de pH ajustado influiria en una mejora en el rendimiento del proceso de adsorcién v
siendo la filtracion una operacién factible a realizar con las condiciones actuales de
planta, es que se presentan los resultados obtenidos, de analisis de importancia, al
variar parametros fisicos de RV y SV en la operacién de filtracion en arena al
sedimento mencionado, que permitan acercarse a las condiciones operativas mas
favorables.

Lo que se busca en el filtrado con respecto al sedimento a filtrar, es que la
pérdida de AG sea minima, v que las pérdidas de los componentes indeseables
(cenizas, solidos totales, bacterias) sea la mayor posible, es decir que se queden

retenidos en mayor proporcién en el lecho de arena.

CONDICIONES:

Lecho filtrante : Arena de tamafio entre malla 20 y 40.
Volumen de arena : 15

Licor a filtrar : Sedimento de licor de pH ajustado.

Combinaciones de RV y SV
a) SV =3.00 RV=1.25
b)SV=3.00 RV=3.00
¢) SV =1.25 RV =125

d)SV=125 RV=3.00



VI.2.5.1. RESULTADOS

a) SV =3.00

RV =1.25

t=0 INICIAL 2.33 3.14 22.29 5.80
5 1.43 2.42 14.99 3.57
17 2.43 3.24 22.44 5.79
25° 2.40 3.28 22.53 5.75
35" / soplado 2.33 3.30 22,61 6.36
Promedio filtrado 1.97 2.68 18.51 4.90
% Disminucion
(inicial-prom.fil)x100 | 15.45% | 14.65% 16.96% 15.52%
inicial
b) SV =3.00 RV =3.00

=0 INICIAL 2.51 3.01 21.93 7.53

10 1.90 e 17.42 5.20

20 2.36 2.82 20.20 7.03

25° 2.46 2.87 21.70 6.20

a0’ 2.47 2.85 21.62 5.72

50° 2.46 2.85 21.23 7.19

60’ 2.47 2.78 21.71 6.65

70’ 2.50 2.92 21.36 6.84

90 2.44 3.02 22.57 9.28

Promedio filtrado 2.26 2.67 20.25 6.80
% Disminucion

(inicial-prom.filt)x100 | 9.96% | 11.30% 7.66% 9.69%

inicial




¢) SV=1.25

RV =1.25
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d) SV =125

RV =3.00

INICIAL 23.01
10 ————— | - ——eee e
20 1.80 2.88 17.62 5.02
35 2.50 3.33 22.90 9.16
50 2.52 3.21 23.06 9.43
60° 2.52 3.00 23.30 9.20
75 2.54 2.95 21.02 5.62
Soplado 2.40 2.94 23.46 9.55
Promedio /filtrado 2.00 3.16 18.21 5.73
% Disminucién
(inicial-prom filt)x100 [ 19.35% |  ----- 20.86% 34.51%
inicial

t=0 INICIAL 2.44 2.95 23.77 6.11

10 0.88 1.74 9.73 5.78

20° 2.36 3.21 22.67 4,78

40 2.46 3.08 22.90 3.78

60’ 2.52 3.15 24.06 2.67

80’ 2.50 3.18 24.36 5.89

1007 2.48 2.99 23.28 6.00

120° 2.48 3.17 24.55 9.25

144’ 2.48 2.97 22.76 6.56

170° 2.50 2.87 23.96 533

195’ 2.50 2.80 22.26 4.89

Soplado - 2.36 2.63 25.11 6.89

Promedio filtrado 2.32 2.98 22.36 5.56
% Disminucién

(inicial-prom.filt)x100 | 4.92% |  --—--- 5.93% 9.00%
inicial
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VI1.2.5.2 ANALISIS

=  (Como se¢ observan en los datos de la Gltima fila en las cuatro tablas, a medida
que ¢l porcentaje de disminucién de los componentes indeseados en ¢l
filtrado aumenta, también aumenta la pérdida de AG. y esto hace mas dificil

clegir las condiciones mas favorables.

e Temendo cn cuenta la relacion de pérdida de bacteria entre pérdida de AG.
en la cuarta condicion (SV=1.25 RV=3), el cociente ¢s apreciablemente
mayor que ¢n los otros tres casos (aproximadamente 2 veces), por lo que
deducimos que seria la condicion més favorable, debido a la poca pérdida de
A.G. ¥y un RV. mayor. que permitiria tratar mas sedimento antes de
proceder al lavado del lecho filtrante. Se elige la pérdida de bacteria como
determinante, debido a que es la impureza mas perjudicial para la resina de

adsorcion.

VL.2.6. COMPARACION ADSORCION NORMAL VS ADSORCION

ACOMPANADA DE FILTRACION AL SEDIMENTO.

En la prucba VI.2.4 se demostrd el efecto negativo en la curva de adsorcion
que causa el sedimento presente en el licor de pH ajustado. Es por ello que esto
sugiere un tratamiento a dicho sedimento. En la prucha V1.2.5 se buscod las

condiciones ideales de RV v SV para la filtracion del sedimento. En esta prueba, se
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comparara los rendimientos obtenidos en una adsorcion normal ¥ en la propuesta
modificada de adsorcién acompanada de filtracion al sedimento.
VL2.6.1. RESULTADOS

a) Adsorcidn normal

Muestra ; Licor de pH ajustado
pl de resina inicial : 7.20
Volumen de resimma 1901t
RV =171
SV =100
Volumen 232,500 ]
Al 2,529 g/dl

Pesode AG 821,93 g
TORRE DE RESINA
Peso de AG retenido
554,99 ¢
Rendimiento de adsorcion

67,523%

l

Licor adsorbido:
Volumen 36,6001
AG -0,718 gidl
Pesode A.G. :262,719g

b) Adsorcién acompaiiada de filtracion al sedimento
Muestra: Licor de pH ajustado
pH de resina inicial: 7,20

Yolumen de resina: 19.0 1.
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ORIGINAL
Volumen: 32,5 |

AG: 2,529 g/dl

Peso de AG: 821,95 g

v

v

Sedimento: 20%
Volumen: 6,51

AG: 2,414 g/d

Peso de AG: 156,91 ¢

3

Separacion de fases

Filtracion en arena con soplado

RV =3
SV =1.25

2563 g

Pérdida de AG:

¢ p

Clarificado 80%
Volumen 26,0 1
AG 2,571g/dl

Peso de AG: 668.46g

Filtrado

Volumen: 8,91

AG: 1,475 g/idl

Peso de AG: 131,28 g

Peso de AG: 799,74

v

Rendimiento de adsorcion

TORRE DE RESINA
RV=1/8V=1]
Peso de AG Retenido

552,88 ¢

69.132%

L.icor adsormdo
Volumen: 41,7 |

AG: 0,592 g/dl

Peso de AG: 246,86 g
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VL.2.6.2. ANALISIS
El rendimiento con el método propuesto con relacion al
método normal, ¢s ligeramente mayor, y ademas se evita mavor
ensuciamiento en torres, ello redunda en un mayor tiempo de vida
operativa de la resina, y representa un ahorro econdmico, que serd

estimado en la evaluacion econdmica.



VII. EVALUACION ECONOMICA
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VII. EVALUACION ECONOMICA

COMPARACION DEL _PROCESQO ACTUAL VS EL__PROCESO

PROPUESTO

PROCESO ACTUAL

PROCESO PROPUESTO

OBSERVACION

e 4 torres de adsorcion de 20
Kl cada una

e 3 tanques de LpHA de 60 Kl

e | bomba de envio desde

tanque de LpHA a torre de

adsorcion

¢ Materia prima: 75 Kl de

caldo de fermentacion por

batch
e Peso de AG retenido en la
torre de resina en el proceso
de adsorcion:
0.67523*9.809=6.623Ton/dia (i)
* Tiempo de vida de la resina:
12 meses

S0KI*1.6$1¥1000 =
$/afio

128,000

e 4 torres de adsorcion de 20 Kl
cada una

e 3 tanques de LpHA de 60 Kl

e | bomba de envio desde
tanque de LpHA a torre de
adsorcion

¢ Materia prima: 75 Kl de caldo

de fermentacién por batch

e Peso de AG retenido en la
torre de resina en el proceso
de adsorcién:

0.69132%9.809=6.781Ton/dia(ii)

¢ Tiempo de vida de la resina:
15 meses (estimado sobre la
base de las pruebas)

128,000/1.25 = 102,400 $/afio

¢ Uso de bomba para envio de
sedimento a tanque filtro.

¢ Uso de un tanque de acero de
60K1 para ser usado como
filtro.

No hay diferencia

Mo hay diferencia
No hay diferencia

No hay diferencia

Incremento en la
produccion de
0.158 Ton/dia

Ahorro por mayor
tiempo de vida de
la resina 25.600
$/aiio

Inversion por costo ge

la bomba: 5, 000
dolares.

Inversion por costo
de tanque: 20,450
ddélares

Mas costos directos
¢ indirectos
producto de la
inversion

(i),(ii) ver paginas 66, 99 y 100
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INVERSION DE CAPITAL FLIO

COSTO DE LOS EQUIPOS (MUS$) Tanque de acero para filtro 20.45
Bomba de envio: 5.00
Total 25.45

En funcion del costo de los equipos v caracteristicas del proceso:

Costos directos (activos fijos)

[ftems =~ . Fraccién tipica -] MUSS -
Costo del equipo 1.00 25.45
Instalacion 0.45 11.43
[nstrumentacion 0.13 3.31
‘Tuberia v accesorios 0.40 10.18
Instalaciones ¢léctricas 0.09 2.29
Edificios 0.25 6.36
Delimitaciones 0.13 3.31
Facilidades v servicios 0.56 14.25
Terreno 0.04 1.02
TOTAL DIRECTOS 3.05 77.62
Monto a depreciar ] 3.01 | T6.60

Costos Indirectos (intangibles)

Supervision ¢ ingenicria 0.35 8.91
Costos de construccion 0.40 10.1%
Utilidad de contratista 0.17 4.33
Contingencias 0.43 10.94
TOTAL INDIRECTOS 1.35 34.36
Monto a amortizar 1.35 34.36
Total de inversion en capital fijo 4.40 112.00
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VIIL- CONCLUSIONES

Se ha tratado con este trabajo de estudiar los efectos que genera la presencia de
componentes distintos al producto a adsorber en las torres de resina, v se comprueba

que estos disminuyen el poder de adsorcidn.

Respecto al producto y el material adsorbente

1.

La recuperacion de un aminoacido, en este caso Acido Glutamico, en torres de resina
catidnica, es muy factible debido a la composicion catiénica del aminodcido a pH
bajos segin su curva de disociacion (figura 111.3).

El uso de resinas de intercambio en el proceso de recuperacion del aminoacido, facilita
que el preducto principal (AG) sea liberado en forma mas concentrada (de i.S g/dl
hasta 10 g/d!) en la etapa de elucién, la cual es posterior a la adsorcion del AG en la

torre.

Respecto a la metodologia

-

2.

Del trabajo realizado, se ha encontrado que manteniendo pardmetros fijos de RV =2y
SV =1 y la relacion (altura/diametro) de lecho de resina, se logra un buen escalamiento
de los parametros concernientes a la adsorcion del aminoacido en torres de resina de
nivel industrial a nivel laboratorio por la similitud obtenida en las curvas de adsorcion
en ambos niveles, con lo r.:lual podemos establecer la confiabilidad de los resultados

obtenidos.
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Respecto al proceso actual

4. Del balance de materia del proceso actual (figuraV.3), se encuentra que existe en el
licor adsorbido una pérdida cercana al 11% en peso de AG respecto a la masa de
aminoacido que ingresa por cada batch. Dado que esta pérdida tiene una importancia
economica bastante significativa, se justifica el estudio y la optimizacién de las
condiciones de operacién de adsorcién con la finalidad de aumentar el rendimiento
hacia el AG y el uso de la resina de intercambio.

5. El estudio realizado mostro que dentro de todas las impurezas presentes en el licor de
pH ajustado: cenizas, otros cationes, materia orgénica, bacterias, sélidos totales, lo que
mas podria afectar el proceso de adsorcion en la torre de resina es la presencia del alto
contenido de bacterias, en el orden de 7.044 g/dl, que se encuentran en él sedimento,
con respecto al contenido de bacterias en el clarificado (0.192 g/dl) y en el licor

original (1.551 g/dl)

Respecto a las pruebas experimentales de acondicionamiento de la resina antes de Ia

adsorcion

6. Los resultados obtenidos en el retrolavado de la resina, muestran que este proceso
logra remover aproximadamente 2.5 veces en masa de impurezas que en el proceso de
lavado de resina; si:; embargo esta remocién es a costa de mayor uso de agua
(aproximadamente 4.5 veces mds que en el lavado- 11.5 Kl/ciclo), con lo que se

demuestra la necesidad de modificar las condiciones actuales de ambas etapas.
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7. Envista a la conclusién anterior y segin las tendencias de las curvas para el lavado de
resina, seria recomendable no cortar la operacion en el volumen actual, ya que de
acuerdo a las pendientes de las curvas descendentes a seguir todavia se justificaria un
mayor consumo de agua por ciclo. Asi mismo, para la evaluaciéon en la etapa de
retrolavado y de acuerdo a las curvas obtenidas, se justificaria hacer una reduccion en
el consumo de agua a tan sélo 40 K, ya que de 40 a 60 Kl la remocién de impurezas
es poco significativa, ahorrandose de esta manera un consumo excesivo y que puede

ser utilizado en la etapa de lavado.

Respecto a las pruebas de adsorcién

8. Conservando las condiciones de operacién de adsorcion, se hizo una corrida de un
licor llamado ideal (preparado con cristales puros de AG, ajustado a pH 1.65 v a la
misma concentracion de AG que la de licor de pH ajustado de planta, y libre de
impurezas), con lo cual se obtuvo un rendimiento cercano al 99%, muy superior al
obtenido en planta, que es de 70%, lo que confirma que la presencia de impurezas en
el licor a adsorber afecta en una caida del poder de adsorcion del producto principal
(AG), y lo que justifica la realizacién de un tratamiento previo al licor antes de la
adsorcion.,

9. De la prueba efecto temperatura en adsorcién, se concluye que a menor temperatura se
obtiene una mejora ;:n la curva de adsorcién (mas cerca al eje de las abscisas), ya que
el drea bajo la curva representa las pérdidas de A.G. en el licor adsorbido. Esto

confirma que la adsorcion es un proceso exotérmico y a menor temperatura
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11.
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posiblemente disminuye la solubilidad del A.G., pasando este a reaccionar con la
resina.

De la prueba control de velocidad de acidificacién con H,80O; al licor de pH ajustado,
no se logra ninguna mejora en la curva de adsorcién con ninguna de las condiciones
dadas (flujos 300, 900 y 1800 Vmin), por lo que se concluye que el flujo con que se
ajusta el pH del licor a adsorber no es factor determinante para el rendimiento
obtenido en la posterior adsorcién.

Del ensayo realizado para ver la influencia de la composicion de fases en el licor de
pH ajustado, se observa que existe una mayor presencia de impurezas en la fase
sedimento (bacterias, ceniza, s6lidos totales), siendo el contenido de bacterias la mas
resaltante (7.044 g/dl) comparado con las otras fases. Las curvas de adsorcién de cada
una de estas fases, muestran que con la fase clarificado se obtiene una mejor curva
(menor area bajo la curva) que con la del licor original, lo que representa una menor
pérdida del producto en el licor adsorbido. Por otro lado, la curva de adsorcién de la
fase sedimento (con mayor contenido de impurezas) muestra una mayor area bajo la
curva, lo que confirma que la presencia de impurezas origina mayor pérdida de AG en
¢l licor adsorbido, por lo que se sugirié un tratamiento previo a este sedimento antes

de la adsorcion.

. De la bisqueda de las mejores condiciones de filtracion del sedimento, se concluye

que a S.V.= 1.25 y R.V.= 3, seria la mejor combinacién, debido al mayor cociente
(pérdida de bacteria a pérdida de A.G.); ademas un R.V. més alto permite tratar mas

sedimento antes de proceder al lavado del lecho filtrante.
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13. Los resultados obtenidos de la adsorcién que se realiza en el proceso actual comparade
con el propuesto (adsorcion acompaiiada de una filtracién de la fase sedimento), han
demostrade que el meétodo propuesto origina una mejora en el rendimiento de
adsorcion (69.13%) con respecto al 67.52% del proceso actual. Ademds al ingresar un
licor mas limpio a la torre de resina se logra un mayor tiempo de vida de esta, lo que

redunda en un beneficio econdémico, mostrado en la evaluacion econémica.

Respecto a la evaluacitn econdémica

14, Se concluye, que con una inversion de $ 112 000, y con un tiempo de vida del
proyecto propuesto, se logra una rentabilidad econdmica, debido a un VPN = 0 v TIR
> TD. Ademés se obtiene un perfodo de recupero de entre 3 v 4 afios, haciendo

atractivo el proyecto.
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